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INTRODUCTION

Actuellement, le réseau optique est le seul résé@hlé a assurer des transmissions de
données longues distances pour les télécommumeatidujourd’hui, les réseaux de
téléecommunications optiques vont s’étendre au phés des particuliers. Ce développement
implique la disponibilité de systemes de plus ers piariés et complexes, incitant la recherche
sur les composants de base a progresser versldasrde plus en plus intégrées. Dans ce
contexte général, les circuits optigues planairest sune voie qui, pour certaines
fonctionnalités, s'avere trés intéressante. Polm, dé faut effectivement imaginer des
fonctions plus miniaturisées et maitriser les tetbgies qui permettront de les atteindre. La
réduction des codts par l'intégration, la méthodendse en ceuvre et les matériaux utilisés,
est de ce fait un objectif important dans ce typeatherche.

Dans le domaine de l'optique intégrée, les polymévat été employés parfois.
Cependant, les travaux relevés utilisent la plugartemps des polyméres souvent standards
sans mettre en avant les problémes rencontrés stligtions apportées lors de la réalisation.

Sur le plan optique, on peut trouver des famillegpdlymeéres qui présentent un choix
relativement large d’'indice de réfraction (entré &t 1,6 pour les plus courants). Ceci offre la
possibilité de contrastes d’indice de réfractionti@ le cceur et la gaine du guide) de I'ordre
de 0,1 a 0,2, qui sont nécessaires pour envisageririaturisation de certaines fonctions
passives ou actives. L’adaptation et la maitriseladéechnologie pour des couples de
matériaux permettant ces contrastes d’indice sont éhdispensables pour espérer améliorer
I'intégration des circuits.

Dans ce cadre, une premiere technologie de réalisat été étudiée auparavant au
laboratoire avec un polymeére spécifique. Il s'atgitla photo-inscription de guides d’ondes a
base du polymére PVCi. Son avantage principal eédahs la simplification du procédé de
fabrication des circuits intégrés optiques, évitaatétapes de gravure. Or, malgré I'obtention
d’un record de contraste d’indice de 0,025 a 1550aminiaturisation reste insuffisante pour
les applications visées ici.

Ainsi, les objectifs de cette these sont d’étudiede mettre au point une technologie
leégere et générique permettant la réalisation deegud’ondes gravés. De cette maniére, un
champ d’application plus large devient accessibésmussi, la possibilité de produire des
guides suffisamment petits et confinés pour fairgarticulier des micro-résonateurs intégrés
en vue de réaliser des micro-filtres en longueilosdes.



Le déroulement de cette these s’est effectué auCC@entre Commun Lannionnais
d’Optique) rattaché au Laboratoire FOTON-ENSSATF&TON-ENST Bretagne (UMR-
CNRS 6082). Cette étude sera présentée dans cesoniaem trois chapitres :

Pour commencer, un bref rappel sur les guides @srdt effectué pour s’attarder sur
les fonctions utilisées dans cette étude a saesirnhicro-résonateurs a base d’anneaux.
Ensuite, une étude bibliographique permet de métteeent sur les limitations rencontrées
pendant la réalisation technologique de ces fonstioPuis, une seconde recherche
bibliographique est résumée pour, d’'une part montaegrande diversité des matériaux
utilisés en optique intégrée en mettant 'acceniesiméthodes de réalisation et d’autre part,
cette étude a pour objectif de mettre en avantémdifftes propriétés des polymeéres et de
préciser certaines limitations qui leur sont ligesfin, en exemple, différentes méthodes de
réalisation de fonctions optiques en polymeresrdgreEsentées succinctement.

Le deuxieme chapitre est consacré a I'étude, lapcénension et la résolution de
plusieurs problemes rencontrés pendant la réaliss&tichnologique. Dans ce chapitre, I'étude
de chaque étape sera faite avec le PMMA (Poly Mégtete de Méthyle) qui est un
polymére trés répandu. Celui-ci nous a permis d@tfer diverses mises au point pendant le
procédé de fabrication. En premier lieu, 'amélimma des dépbts a aboutit & une grande
homogéneéité des épaisseurs des couches déposéedlleRas, pour quantifier I'adhérence
qui est au départ un paramétre important dansde€pe, un protocole de test sur couches
minces a été concgu afin d’estimer la force d’adhéeede ces couches sur le substrat. Ensuite,
I'on verra que I'optimisation des différentes étapuke la photolithographie standard utilisée
pendant notre étude permet de repousser la lirsit@sblution de cette technique d’'une part,
et, d’adapter certaines étapes de recuits aux imaxgpolymeres, d’autre part. Par ailleurs, la
tenue thermomécanique du PMMA étant insuffisanterr ppasser toutes les étapes de
réalisation notamment certains recuits indispemsablne étude thermomécanique sera
développée grace a laquelle les guides et filtpg@es en longueurs d’onde pourront étre
réalisés avec ce polymere. Enfin, I'étape de geaera aussi a optimiser et permettra
I'obtention des profils désirés (anisotropie devgra entre autre). Par la suite, ces différentes
mises au point seront appliquées sur un autre glym

Dans le dernier chapitre seront exposés les diémgtats issus des caractérisations
optiques. Une premiére partie sera consacréee @nlailsution apportée pour I'estimation des
différents facteurs de pertes dans les matériaudaes les guides d’ondes. Ensuite, les
réponses spectrales de divers micro-résonateuositsexploitées et comparés aux valeurs
attendues pour l'application visée. Enfin, une dam étude permettra de mettre en avant
I'intérét dans l'utilisation de la réflectométriptique pour caractériser des guides d’ondes.



CHAPITRE I. Guides d’ondes et fonctions optiquésat de I'art sur les méthodes de
réalisation

CHAPITRE | : GUIDES D'ONDES ET FONCTIONS
OPTIQUES : ETAT DE LART SUR LES METHODES DE
REALISATION.

Ce chapitre présente I'état de I'art concernant dé&rentes technologies de
réalisations de fonctions optiques intégrées passn polymere. L'optique intégrée est une
solution attrayante, notamment dans les télécontations car elle permet une
miniaturisation des circuits et offre ainsi la pbg8&é de réaliser des fonctions complexes sur
un méme support plan. Par ailleurs, les polymémd sles matériaux particulierement
intéressants en raison de la relative facilité dgeren ceuvre ainsi que de leur colt. De plus,
ces matériaux permettent de réaliser des circpiigues compacts [1] grace a des contrastes
d’indices de réfraction relativement élevés (défére d’indice entre le cceur et la gaine). La
gamme de leur indice de réfraction s’étend de IL&gour les polymeres les plus courants.

Dans la premiere partie de ce chapitre, les grafatesles de fonctions optiques
seront présentées d’'une maniere succincte pouarsiat sur le principe de fonctionnement
des guides d'ondes puis des fonctions passivesilolagé, principalement les micro-
résonateurs. Une partie sera également consactderauions de multiplexage. Ensuite, une
étude bibliographique sera consacrée aux différenges de guides réalisés avec divers
matériaux organiques ou non. Ce chapitre se termipar une synthese bibliographique sur
les matériaux et les procédés de fabrication. gt plus détaillée car elle correspond a I'état
de I'art du cceur du sujet de cette thése.

Les différentes présentations exposées dans cérehsg veulent étre générales tout
en mettant I'accent sur des résultats marquants lddittérature. Les démonstrations et autres
formules seront détaillées plus amplement dansHapitres concernés.

1. Rappel sur les quides d’ondes

D’'une maniere générale, I'expression « optiquegiréé » désigne le fait de pouvoir
intégrer sur un faible volume plusieurs fonctioqigques élémentaires. Aussi, usuellement
cette expression désigne « l'optique intégréegitarmonomode ». Cette derniére permet de
réaliser sur un méme support plan plusieurs fonstmptiques a l'instar des circuits intégrés
en électronique.

Par exemple dans le domaine des télécommunicatiptigues, il est possible de
distinguer quatre technologies [2] :

» Les composants a base de fibre ou ces dernierdamjués a partir de la
fibre comme les coupleurs, les polariseurs, I&éeflou les multiplexeurs.
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» Les dispositifs d’'optique intégrée ou la lumiéreé gsidée dans des guides
d'ondes plans comme les lasers, les modulateurgjuept en semi-
conducteurs, les modulateurs de phases et lestsinctégrés photoniques.

» La micro-optique ou de simples composants ou unmbgmison de
composants fonctionnent sur des techniques ountéehe n'est pas guidée,
mais qui se fondent sur les éléments diffractifgé@fiéchissants tels que des
objectifs, des miroirs, des réseaux de diffractardes filtres dichroiques.

» Les modules qui sont des assemblages des autégodas.

Il existe une grande variété de fonctions optiqueegrées (amplificateurs,
détecteurs, coupleurs, contrbleurs de polarisatifii®s, multiplexeurs, ...). Dans le futur,
ces différentes fonctions devront étre miniatussaée mieux afin d’en intégrer de plus en plus
sur une méme surface.

Dans une étude réalisée en 2004, Meint Smit ¢8pbnt essayé de montrer que la
loi de Moore pourrait étre appliquée a la technigatjintégration de la micro-photonique.
Toutefois, cette étude réalisée sur les AW pu étre vérifiée pour le moment que sur
quatre niveaux de densités d'intégration différentear ailleurs, ils ont mis en relief le fait
gu'en moyenne ces composants ont été commerciaiB&p ans apres les premieres
démonstrations de faisabilité en laboratoire.

Les premiers AWG simples ont été commercialisé$394. Les AWG servent pour
le multiplexage/démultiplexage des longueurs d’engermettant ainsi le traitement d’un
signal optique.

Dans notre cas, les fonctions étudiées et réalsgdsdes filtres et des multiplexeurs
en longueurs d’ondes a base de micro-anneaux. plotitons du fait qu’en amont, une these
sur la modélisation des micro-résonateurs a éttesoa au laboratoire par Carole Arnaud en
2004 [4] dans le cadre d’'un contrat d’étude avemé€e Telécoms R&D Lannion. De ce fait,
les dimensions des fonctions choisies ici pouréiisation des guides ont été obtenues en
grande partie grace aux travaux de cette these.

Avant d’examiner la réalisation de ces fonctiomg petite introduction sera faite sur
les guides d’'ondes.

1.1 Les guides d’'ondes

D’une maniére générale, la propagation d’'un phémentans un systeme donné se
fait le long de directions particuliéres en satgsfat a des conditions propres a ce systeme. Le
guidage de la lumiére a été mis en évidence pguelaiere fois dans une expérience realisée

" AWG : Arrayed Waveguide Grating = multiplexeurédeau de guides d’ondes (réseau de phases).
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en 1841. A cette date, Daniel Colladon injectaaduiiere dans un jet d’eau a partir d'une
simple lampe démontrant ainsi la forme paraboliuget d’eau et illustrant par la méme
occasion le phénomeéne de réflexion interne totateguide d’onde est basé sur ce principe
de réflexion totale.

La relation de Snell-Descartes;:3in0:) = np.sin®y), lie la direction de propagation
d’un faisceau incident avec celle du faisceau céfrgpour un dioptre plan. Les différents
parametres sont représentés sur la Figure I.1.

normale normale
[} 1

gaine
| ]
| !

dioptre dioptre

i _ Coeur i ,
Réfraction Réflexion totale

Figure I.1 : Représentations schématiques du trajgtique d’un faisceau incident au
passage d’un dioptre plan{sns).

- Dans le cas ou,rm, la réflexion totale ne pourra jamais avoir lieu.

- Dans le cas ou,AN, nous noton§. = Arcsin(ry/ny).

Au passage du dioptre et pour des anfle®., le faisceau incident sera en partie
réfracté dans le milieu d’indice;rselon la relation de Snell-Descartes. L'autre ipagst
réfléchie. Le coefficient de réflexion dépend dmile d’incidence et de la polarisation de la
lumiére (Transverse Electrique TBu Transverse Magnétique TMIl est donné par les
formules de Fresnel suivantes :

2 - 2
_ M COS@; — np COSOy _ n100$61—\/n = n{ sin” 61
R = L 61— n2 2 — 2" M |1

ni COS@; + np COSHy Ny COS@y + \/n% _ n12 sin2 o

! Transverse Electrique TE : Champ électrique perpendiculaire ad’jsleidence, champ magnétique dans le
plan.

 Transverse Magnétique TM : Champ magnétique perpendiculaire atfipEidence, champ électrique dans le
plan.
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n2 COS@; — np COSHy _ n% cos@ — nl\/ng - n12 sin® 6
+ .
N2C0S61 + M COSB2 2 cosgy + mnd = nf sin® &

Rtm =

LorsqueB:>0. (6,>172), IR| = 1; R est devenu un complexe et un phénoméne de
réflexion totale apparaitR = expj®). Les expressions de&P sont données par les

formules de Fresnel suivantes :

_ \/nf sin 6y — n%

tan d1g = N1 COS6y 1.3
2 2 2 - .2
Et  tandry = % nf sin’ &, = I 4
B moos

Pour résumer, il est nécessaire d’avoir I'indicelaleone de propagation (appelée
coeur) supérieur a celui de la zone de recouvre(appelée gaine) d’'une part et d’injecter la
lumiére sous un angle tel q8e6. d’autre part.

En pratique, les guides d’onde optiques sont Eabsec des matériaux diélectriques
et peuvent avoir diverses formes selon leurs agiphias comme le montre la Figure 1.2.

iy avd

Figure 1.2 : Différents types de guides d’ondeiquts selon leur utilisation. a) guide
plan, b) guide canal, c) fibre optique.

Les deux premiers types de guides peuvent avoiapielications en optique intégrée
ou de capteurs tandis que le dernier servira meéfi@llement a transmettre I'information sur
de longues distances. Dans notre cas, seul le guamal » sera réalisé et étudié. Il est
possible de distinguer plusieurs structures poutype de guide selon la technologie de
réalisation utilisée. Les vues en coupe [5] destestures sont montrées en Figure 1.3.
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Pour tous les cas ; est l'indice le plus élevé
% % n
/ / / / Ny
Gwde cana Guide Guide en relief Guide avec
général enterré (ou « ridge ») nervures
(ou partiellement
graveé)
ne Mo Nr1
nr \ NN\
™ B v //////////
Guide Guide d’'aréte Guide ruban
Inclus (ou (Parfois appelé (ou « strip
ruban enterré « ridge ») loaded »)
Figure 1.3 : Représentation de différentes struesude guide canal vues en coupeng

ns et n correspondent respectivement a 'indice du revétdndu coeur, du substrat et latéral.

Lors de ce travail de these, la structure prineipant utilisée est celle du guide
enterré a partir d'un « ridge ». Ces structures sealisées principalement sur des supports en
silicium.

1.2 Résolutions des équations de Maxwell

Pour tous types ou structures de guides, il esbitapt de pouvoir prédire le
comportement des ondes électromagnétiques dammadteset le temps avant la réalisation
technologique. Issues de la résolution des équatdm Maxwell et de I'application des
conditions aux limites, des solutions analytiqueistent pour les guides plans ou a symétrie
circulaire ou elliptique comme les fibres optiqu&sutefois, lorsqu’il s’agit de guide canal
'analyse devient plus complexe puisque I'on seorete avec des équations a résoudre
faisant intervenir deux variables d’espace (x esiyz est choisie comme direction de
propagation).

Il existe des méthodes semi-analytiques et numeésiqeapables de donner des
solutions approximatives relativement correctesfaction de la marge d’erreur que I'on
puisse leur octroyer. La méthode semi-analytiquells simple d’utilisation est celle de
I'indice effectif. Cette méthode donne généralentded résultats tres proches des résultats
expérimentaux et peut étre applicable aussi biengaides en relief, aux guides enterrés
gu’aux guides diffusés.
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Dans cette méthode, la conversion du mode estgeéddie lors de la réflexion sur
les jonctions. Autrement dit, il 'y a pas de cagd TE/TM entre les interfaces lors de la
propagation ; seulement les modes TE, et non ledesnd@M, peuvent étre a l'origine des
modes . De méme, seulement les modes TM peuvent meneoialas modes £ Ainsi,
cette méthode est batie autour d'un outil mathéquatisimplificateur ; la séparation des
variables (x et y dans notre cas). En pratique, démmposition de la structure est opérée
selon la Figure .4.

|::> Netfil (Nt (Netinl
X

on l—»y ORI

z
Figure 1.4 : Schéma représentatif des étapes drdthode de l'indice effectif.
Les zones |, Il et Il sont considérée comme ddadagud’ondes pour lesquels des

indices effectifs sont calculés. Notons que géeémaht les zones Il et lll sont identiques.
Cette manipulation raméne par conséquent un pr@bideux dimensions a la résolution de
deux problemes a une dimension (guide plan). Utre dorme de décomposition existe et est
montrée en Figure 1.5.

n §nem§ n

NSNS
7N
+

N
L)
.

Figure 1.5 : Schéma représentatif des étapes den&hode de lindice effectif {2
méthode de décomposition).

Grace a cette méthode, un indice effectif ou apyptgreur le coeur guidant peut étre
calculé. Cet indice est celui que « voit » le mgdele.

Il existe d’autres méthodes comme celle de Maicatil encore la méthode de
I'indice effectif avec des champs vectoriels qurmpet une approche plus fine et moins
d’erreurs sur les résultats.
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De nos jours, les méthodes numériques sont trésees, elles sont basées sur la
discrétisation des équations de Maxwell. Certaipesnettent de résoudre numériquement
des systémes de guides d’onde avec des formesggeks. Citons la méthode des éléments
finis (FEM : Finite Element Methode), la méthodex adifférences finies (FDM : Finite
Difference Method), la méthode du faisceau prog&gdM : Beam Propagation Method) et la
méthode des différences finies dans le domaine aeghgFDTD : Finite Difference Time
Domain). La FDTD, utilisée par Carol Arnaud duraatthése [4] nous a permis d’avoir des
modélisations notamment sur la fonction « micranégeur ». Cette méthode a été présentée
par Yee en 1966 [6] et permet la résolution desatoos de Maxwell grace a une
discrétisation spatio-temporelle.

Par ailleurs, Les formes des champs électriqueagngtique dans les guides d’onde
sont issues de celles des solutions de I'équatidelahholtz (équations I. 5 et I. 6) et de
I'application des conditions aux limites :

ATE(, y) + (kG n? - BAE(x, ) = Gradr(n? Ex, y)Gracr(n2)) .5
ATH(x, y) + (G n? - BAH(. ) = - L Gracr(n?) ORotr(Fie y)) 1.6

n
En prenant le cas d'un guide d'onde caractérisé quar profil d’'indice n(x,y)

invariant le long de I'axe de propagation z. Lernpaélectromagnétique obéit aux équations
de Maxwell et, a une pulsation donndgg les modes sont des solutions sous la forme :

Ex vzt)= 3 Apd@Pdexy) + Ape@Pdepixy) 1.7
pON

Hix, y.zt) = ¥ Bpd@Pdeyxy) + Bope @ PFdepxy) 1.8
pON

Les termes f B, correspondent a 'amplitude des ondes progresgivas les z
positifs), Ap, B, a celles des ondes contra-progressives. Notongegusolutions sont toutes
orthogonales entre elles.

En considérant le cas de matériaux homogénesjdénest constant dans I'espace
(n(x,y,2) =n;0x, Y, z) et les équations d’'Helmholtz deviennent :

ATE(x, ) + (k3 n? = BAE(X, y) = O .9

ATH(X, y) + (K3 n? - BAH(X, y) = O 1. 10

Sachant maintenant qu'il est possible de ramenempnabbleme complexe a un
probléeme a une dimension dans le cadre des rémwdutsemi-analytiques, la relation
permettant d’avoir le caractere de guidage d’'umlg@n fonction de divers paramétres est la
relation de dispersion. Cette relation est donméessous dans le cas d’une structure planaire
guidante, dissymétrique (cas général).
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Figure 1.6 : Représentation d’'un guide plan diséymigue

Relation de dispersion :

VAL - b = mm + arctah -2 | + arctah [B* 2 .11

1-b 1-b
avec
Indice apparent (indice que voit le moden:= kﬁ l. 12
0

L'indice apparent est aussi appelé indice effegif

Fréquence réduite : V = ko dyns — ne .13

Indice normalisé : p=na —Ns l. 14
2 _ .2
Nc Ng
. . Ly n 2 - n 2
Coefficient d’asymétrie : a=-—=—T l. 15
2 _ .2
Nc Ng

En Figure 1.7 sont ainsi tracées des courbes dpedi®n de guides plans
symétriques en fonction de I'épaisseur. La Figura représente les courbes de dispersion
d’'un guide plan ayant des contrastes d’indice detypiquement Si/Si@ La Figure 1.7b
représente les courbes de dispersion d'un guide gyant des contrastes d’indice de 0,2
typiquement un guide polymeére/polymere.

An=0,2 An=2
1

\q_) \GJ 1
Do 9D s
© ©
g . § [
o o
c c
Q . O "4
(&) (&]
= k=]
E o, E n.i

1 & 2 4 5 n. &5 n.s n.95 1 1.85 1.% 1.7% &

Largeur ou hauteupn) Largeur ou hauteupn)

(a) (b)

Figure 1.7 : Courbes de dispersion d’'un guide pmeétrique en fonction de I'épaisseur

ou de la largeur de ce guide. (dn=0,2, (b)4n=2.
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An est le contraste d'indice (ou la différence ditedentre celui du cceur et celui de
la gaine).

Sur ces courbes, il est possible de distinguer deares particulierement
intéressantes pour un guide symétrique (FigurellZyone 1 ou le guidage est monomode et
la zone 2 ou le guidage est multimode.

Par conséquent, le contraste d’'indice est un paramémordial, avec la résolution

de la taille des guides, pour la réalisation detioms optiques intégrées. Les paragraphes qui
suivent décriront I'état de I'art au vu de ces pagtres.

2. Fonctions d’application dans le cadre de la thes

2.1 Filtres en longueurs d’ondes et fonctions de nitiplexage

Dans un premier temps, quelques généralités sufoledions de filtrage et de
multiplexage seront présentées ainsi que les par@snprincipaux caractérisant les micro-
résonateurs a base d’anneaux. Dans un second g@inagrseront précisées les propriétés
visées pour les micro-résonateurs et, un résunti@dpiaphique succinct sera donné.

2.1.1 Généralités sur les fonctions de filtrage dde cadre de la thése

Le multiplexage est une technique qui permet deefgasser simultanément
plusieurs informations a travers un seul supportraesmission. Dans le cadre de l'optique
guidée, la fonction de filtrage, représentée damgenétude par le micro-résonateur est
I'élément de base des multiplexeurs. Il existegdédhts types de multiplexage :

» Spatial

» Fréquentiel : FDM (Frequence Division Multiplexing)

» En longueur d’'onde : WDM (Wavelength Division Mplexing) ; cette
dénomination est particulierement utilisée en apiguidée

» Temporel : TDM (Time Division Multiplexing)

» Par code : CDM (Code Division Multiplexing)

Seuls les réseaux optiques WDM concernent cetteleétll existe plusieurs
terminologies pour ce type de multiplexage, CWDMor&& Wavelength Division
Multiplexing), DWDM (Dense Wavelength Division Migtexing) et U-DWDM (Ultra-
Dense Wavelength Division Multiplexing). La différee se situe sur le nombre de longueurs
d’onde multiplexées et sur 'espacement entre aegueurs d’onde. Les différentes normes
sont imposées par I'Union Internationale des Tét@oanications (ITU).

11
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La fenétre des longueurs d’ondes utilisées corre$pol260-1675 nm. Le choix de
cette fenétre coincide avec I'utilisation de lacsilpour réaliser les fibres optiques. Ce choix
tient compte de I'absorption due aux vibrationdidison Si-O a fortes longueurs d’ondes et
de la diffusion Rayleigh a faibles longueurs d’an¢lélustration faite en Figure 1.8.

| I 1 | I 1 I 1 I I
™ -, Nombre
3l ™. Noms de longueurs Espacement _
\\ d’onde /
N Quelques dizaines de nm
\'\ CWDM 2216 (quelgques centaines de GHz) ff
~ WDM 16 100 GHz (0,8 nm) !
- ja DWDM |8, 16, 32 ou 64 100 GHz (0,8 nm) J
O~ 1 >100 50 GHz ou moins i —
T E ! !
2 =< Diffusion
eg Rayleigh
< N—r
0,3~ —]
Pics
d’absorption orptior]
OH R-rouge
0.1 I | I | I | I
0,6 0,8 1,0 1,2 1.4 1,8
Longueurs d’'ondeym)
Figure 1.8 : Représentation de la fenétre de langs d’ondes utilisée dans le réseau

WDM et appellation des différentes bandes utilis#sass les télécoms : O = Original (1260-
1360)nm, E = Extended (1360-1460)nm, S = Short@@¥&30)nm, C = Conventional (1530-
1565)nm, L = Long (1565-1625)nm et U = Ultra-lontbR5-1675)nm. Le tableau récapitule
les difféerences en nombre de longueurs d’ondesiptadées et en espacement dans les
différents types de WDM.

Les bandes C et L sont les plus utilisées dangdiéggommunications optiques.
L’apparition de nouveaux procédés permettent adjour d’éliminer les molécules d’eau
résiduelles dans le coeur de la fibre qui absorberst 1400nm. Par conséquent, la bande E
devient de plus en plus utilisée, permettant afasigmentation du nombre de longueurs
d’ondes multiplexées et par la méme occasion &ssé de transmission des données.

Les trois principaux dispositifs pour réaliser Iésnctions de multiplexage/
démultiplexage (OADM = Optical Add/Drop MultipleXeou plus généralement de filtrage
ou de routage de longueur d’onde en optique inggré

» AWG (Arrayed Waveguide Grating)

» Coupleurs directionnels et/ou de réseaux de Bragg
» Résonateurs en micro-anneaux ou micro-disques

12
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Dans le cadre de cette thése, les fonctions réalisént principalement les filtres en
longueurs d’'ondes a base de micro-résonateurs.d@edgers font partie de la famille des
« micro-cavités » dans laquelle sont incluses dasdonctions du type « Fabry Perrot ». Ces
fonctions ont la capacité de filtrer certaines laegrs d’ondes et d’en piéger certaines autres
qui entrent alors en résonance. Dans un cadrehpjusthétique ou aucune perte de quelque
sorte que ce soit, n'existe, ces micro-cavités qaoemt servir pour le stockage de I'énergie.
Dans les cavités du type Fabry-Perrot, des ondésrataires (interférences entre ondes aller
et retour) s’établissent. Dans le cas des résorsatelest la méme onde qui aprés avoir
parcouru une surface fermée interfére avec elleenéam parlera dans ce cas de mode de
galerie ou Whispering Gallery Modes : WGM.

D’une maniere générale, les surfaces fermées amésid sont cylindriques (disque,
anneau), voire sphériques (sphere). Cependantritaef « hippodrome », Figure 1.9d, a été
également étudiée.

a2y /
J .
(@) (b) (€) (d)

Figure 1.9 : Représentation schématique des fornmaselles de cavité résonantes. a)
anneau, b) disque, c) sphére, d) «hippodrome ».

Dans le cadre de l'optique géométrique pour unnpére P, ou PIg>>\, il est
possible d’expliquer la propagation dans ces sadgaermées par des réflexions totales
internes @>6.). Dans ce cas, la résonance pourra avoir lieleserit si le rayon lumineux
effectue un nombre entier N de longueur d’'onde tdarnrevenir a son point initial (Figure
[.10). Cette condition ne sera Vvérifiée que pouttatees longueurs d'ondes ; les autres
subiront des interférences destructives puis shalenont.

Figure .10  : Représentation du trajet optique m’vayon lumineux a l'intérieur d’'une
surface circulaire.

Sur la Figure 1.11 est représenté le schéma d’uBDKdA base d’anneau ainsi que les
différentes notations utilisées par la suite.

13
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T00n pron ce

Puissance
extraite

I gap
T/—\ i |outva,
Puissance Puissance
incidente transmise
Figure .11  : Représentation du schéma d'un fileie longueur d’'ondes & d’'un micro-

résonateur en anneau.

Ainsi, si les pertes dans la structure sont néghtgs et si le signal Add est nul, le
signal Out doit étre le complémentaire du signar

Ces structures seront traitées plus amplementldarspitre 11l en se basant sur des
études de modélisations antérieures issues dedautén des équations de Maxwell.

Sur le plan de I'évaluation d’'une telle structucertains parametres optiques sont
indispensables. Ces parametres sont :

» L’ISL : Intervalle Spectral Libre. Celui-ci correspd a la distance entre deux
résonances (exprimé en nm ou en GHz : 100GHz @onesnt environ a un
ISL de 0,8nm).

>

INJN

Aussi, I'ISL peut étre estimé par 1S£tA%(2.1tN.R), oUA est la longueur d’onde, N
I'indice du matériau constituant le cceur de lacttite et R le rayon de I'anneau.

> Lafinesse : elle est définie comme le rapport' i@t Isur la largeur des raies
extraites & mi-hauteur (efficacité de filtrage).

» Le facteur Q : le facteur de qualité qui détermanessi la largeur des raies
extraites. Q A¢AA =v/Av (A en nm eb en GHz).

14
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Le facteur Q et la durée de vie du mada I'intérieur de I'anneau sont li€és. Plus Q
est grand et plus est élevé et plus la durée nécessaire pour lelageime I'énergie est
grande. Or pour les télécoms, I'augmentation dutdBimformation va de pair avec celle du
nombre d’'impulsions envoyées ; ces impulsions dudiére les plus courtes possible. Pour
résumer, dans les fonctions de traitement de Fmé&dion comme les filtres ou les
multiplexeurs, le facteur Q doit étre suffisamméaible pour que d’'une part le débit de
données reste élevé et d’autre part, le taux dplage soit suffisant.

» Le Cross-talk ou taux d’extinction est le rappoet Kintensité lumineuse
transmise (OUT) a\o sur la puissance incidente (IN). Il correspond a
I'efficacité de transmission. Ce terme est aussisé@tpour le rapport des
intensités lumineuses au port ADD sur celle du pNrtCe parameétre est
généralement exprimé en dB.

» L'efficacité d’extraction est le rapport de la pasce extraite (DROP) sur la
puissance incidenteX. Elle est souvent exprimée en %.

» Return loss est la partie de lintensité qui reviears I'entrée (IN). Cette
derniere est tres rarement déclarée dans la tifréra

Dans le cadre de notre étude, I'I|SL peut étre caapmntre un et quelques dizaines
de nanometres. Ceci permettra d’extraire, dansineathe du proche infrarouge, une longueur
d’onde sur deux, une longueur d’onde sur trois, estiivant I'lSL choisi.

Par contre, le taux de couplage entre guide etaandeit étre autour de 20% qui
permet d’assurer simultanément une bonne efficatig&traction (~80%) et une finesse
autour de 10 [4]. Cette derniere est suffisante patraire une longueur d’onde sans toucher
a ces voisines dans le cadre d’un filtrage ou dlémultiplexage en longueurs d’onde ; une
présentation plus détaillée sur ces valeurs saragtoen chapitre IlI.

Sur le plan géométrique, la taille des structurss um paramétre d’autant plus
important que la volonté de miniaturisation estdoCe parametre dépend principalement du
contraste d’indice entre le coeur et la gaine. Acantraste d’indice fixé, plus le rayon de
courbure des anneaux diminue, plus les pertes auwxbgres augmentent. Ainsi, un
compromis entre miniaturisation et perte est souganisagé.

Dans notre cas, les rayons de courbures minimauxoRt été choisis de maniére a
avoir des pertes aux courbures inférieures a 0,@hdB De ce fait, les R, sont compris
entre 4@um et 17Qum suivant le contraste d’indice (chapitre IIl). Pris, étant donné les
contrastes d’indices utilisés dans notre étudeghgss sont de I'ordre du micrométre voir
légerement submicroniques.
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Notons par ailleurs, que dans le cadre d'un meltgye a base de micro-résonateurs
en anneaux, deux configurations semblent s'impetsgrnt schématisées sur la Figure 1.12.

ToTuU7a

O o

— O —
Cy— P~ s
T O o
Figure .12  : Représentations schématiques de deunfigurations utilisées pour réaliser

des micro-multiplexeurs.

2.1.2 Quelques données succinctes et bibliograpbgaur les micro-résonateurs

Les parametres cités précédemment concernant I'l8L finesse, [l'efficacité
d’extraction,...sont propres aux applications désiré&est pourquoi, il est difficile de les
comparer aux résultats obtenus dans la littérature.

Le but ici est alors de faire ressortir les paraegimportants pour la réalisation
technologique (contraste d’indice, taille des nsptiesolution...) au vu de la bibliographie et
des performances souhaitées.

Concernant la conception des filtres en longuelosdiés a base de micro-anneaux,
le choix d’'un design est souvent motivé par lesitém imposées par la technologie de
réalisation utilisées d'une part, et par l'utilisat ultérieure d’autre part (filtre, source
laser,...).

Le parametre principal et limitant dans la plupdes cas est le taux de couplage
entre le guide et la cavité résonante. Ce dersien@&anmoins une conséquence directe d’'un
gap mal défini ou d’'une distance de couplage teoplé. En effet, pour des structures ayant
des contrastes d’indice élevés, il est nécessarmid des gaps petits (<gin) pour assurer
un couplage de mode par onde évanescente d’autanplgs le rayon de I'anneau est petit
plus la zone de couplage sera réduite. L’'on voigie la taille minimale des motifs devient
un parametre limitant et sera importante dans déadte la technologie de réalisation.

Afin d’augmenter cette zone de couplage, quelqugspés ont choisi des cavités
résonantes en forme d’hippodrome [7] [8] [9]. P&emon et al. [10] ont méme choisi une
structure ou le guide est en partie enrobée sondéau (Figure 1.13). La technologie utilisée
dans ce dernier cas, la photolithographie en UVYomieb (248nm) ne permet pas de descendre
en dessous de 200nm. Or, dans la configuratiordatedndes micro-résonateurs, le taux de
couplage entre guide et anneau est tres faible <lfc cette valeur de gap et un contraste
d'indice de réfraction élevé (~2). Ceci ne permas p'avoir une efficacité d'extraction
suffisante sur la sortie DROP. Ainsi, en réalisamtguide en partie enrobée sur I'anneau le
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taux de couplage a augmenté et le taux d'extinat®oe type de structure est compris entre -
10dB et -15dB. L'anneau réalisé avec un Silicon On Insulator) a un rayon daré.

= ==

Figure .13  : Représentation d’'un micro-résonatediont les guides sont coudés sur
I'anneau [10].

Par ailleurs, Cette équipe a aussi réalisé un ané&sonateur en forme d'hippodrome
pour laquelle I'efficacité d’extraction est commrientre 50% et 70% et le taux d'extinction est
a -20dB. Ces différentes valeurs sont dans la muyeates valeurs obtenues par ailleurs
lorsqu’elles sont communiquées.

D’autres encore ont optés pour un couplage verdo#de le guide et I'anneau [11]
[12] [13] [14]. Dans ces études, les gaps ont désws inférieures a Q.

D’'une part, le couplage vertical permet d’augmeniersurface de couplage
comparativement au couplage latéral. D’autre partaille des gaps est plus facile a maitriser
car ces derniers sont réalisés avec des couchessnde diélectriques déposées en plein
champ. Cette technique nécessite toutefois ungrusd nombre d’étapes que celle utilisées
pour la réalisation de structures a couplage laté&a plus, il est important d’avoir des
alignements trés précis entre les couches potolepetits gaps.

Le couplage latéral reste approprié comme noust®rs pour maitriser le couplage
notamment avec l'utilisation des matériaux polyrséexouverts d’'une gaine en polymere et,
ou le contraste d’indice reste inférieur a 0,2 ptamt d’élargir le gap jusqu’a enviropurh
dans la plupart des cas.

Aussi, ce type de structure a été tout de mémeiéétadec des matériaux non
organiques 3N4/Si0O, [15], Si/SIQ [16] et organique ; polyimide [17]. Le micro-résdeur
réalisé avec ce dernier matériau posséde un gapidba Jum. Pour le couple 8W4/SiO,
(An~0,54), le gap est de Oy et pour le couple SI/SPOAN>2) il est entre Odm et 0,3im.
Pour cette derniere structure, la technologie désation utilisée est la lithographie optique
(longueur d’onde non précisée) et les gaps obtsoantnuls, autrement dit 'anneau est collé
au guide d’onde.

Les différents résultats concernant ces différerggsctures relevées dans la
littérature seront résumés dans un tableau en arirfex

" SOI= Silicon On Insulator = silicium sur isolgubir § « 3.1 Les matériaux inorganiques »
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Par ailleurs, de nombreuses études et modélisasimmsaujourd’hui menés sur les
conséqguences de plusieurs micro-résonateurs mentéascade. Certaines de ces études ont
donné lieu a des réalisations. En 2003, B. E.d_[itB] a annoncé a la conférence « Integrated
photonis Research » la réalisation de plusieursoarigsonateurs en série (de 1 a 6). Le but de
ces montages en cascade est 'augmentation ded’ahd filtre. Ceci a pour conséquence
I'abaissement du cross-talk de 20dB a chaque djanheau. Aussi, ces montages permettent
la réalisation de filtre large bande comme le metarFigure 1.14.

T r T v
(U g Dashed - Measured
't Solid - Ideal Max. Flat

Extinction (dB)

Figure 1.14  : Réponse spectrale du filtre en faortidu nombre d’anneaux mis en cascade
[18].

Ces structures ont été réalisées avec un matépeiéaHydex" dont le contraste
d’indice peut étre ajustable entre 0 et 20%.

Le montage en série de micro-résonateurs a étééusilissi par G. T. Polaczi et al.
[19] pour réaliser un interférometre Mach Zehndbage de micro-résonateur (Figure 1.15).

Figure .15 : Schéma représentant l'interférometkdach-Zehnder a base de micro-
résonateurs [19].

Par ailleurs, des équipes comme O. Schwelb eidy&s [20], J. K. Poon et al. [21]

Ont déja modélisé des structures complexes swesrgtand nombre de micro-résonateurs en
cascade.

Notons que ces micro-résonateurs montés en caspadsedent de grandes
potentialités notamment pour 'amélioration et ladulation des réponses spectrales des
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filtres. Toutefois, ces montages nécessitent uee grande précision au niveau de la
réalisation technologique et requierent la possthile pouvoir étre ajusté au final. Différents
ajustements sont a I'étude. Seulement ces demgecsncernent généralement que des micro-
résonateurs seuls et non en cascade.

Il découle alors naturellement un intérét pour tagaux que I'on peut relever dans
la littérature, permettant de rendre ces filtresoatdables et/ou ajustables notamment avec la
température.

Dans toutes les études réalisées, ces variatioesepa inévitablement par la
modification de I'indice de réfraction. Ce derniétant le paramétre le plus simple a modifier.
En jouant sur cet indice, un décalage est aingi daés le domaine de résonance.

Concernant I'ajustabilité, ordinairement, lorsqs dtructures comme les filtres ont
éte réalisés, la géométrie ainsi obtenue fige fepr@tés optiques. Ainsi, étant donné les
imperfections que peuvent engendrer les différetgelsnologies de réalisation et la finesse
des motifs nécessaires, la géométrie obtenue jdesis exactement la méme que celle
modélisée. Un ajustement post-fabrication en fonctle la température ou d’une irradiation
UV peut étre alors réalisé. Cet ajustement esttafdplus nécessaire que la taille des motifs
est petite car la moindre variation dans la géamgteut engendrer des variations notables
dans les réponses spectrales.

Un exemple d'ajustabilité, hormis celle utilisaattémpérature est celle de changer
I'indice de réfraction par photo-blanchiement deontophore inclus dans un polymére [22]
par exemple. Dans ce dernier cas le décalage pgemtdé 9,8 nm au bout de 1,75h
d’exposition et le changement d’indice de 6,310

Une autre solution serait d'utiliser des polymemé&tsculables sous UV (qui change
leur indice) comme le PVCi étudié par ailleurs aboratoire. Signalons cependant que le
CCLO prévoit de tirer avantage des guides photaissdont il a 'expertise pour réaliser des
structures mixtes technologiquement (anneaux gfgwées photoinscrits) des que leur
maitrise sera acquise.

Dans certains cas, il est aussi nécessaire de pounaalifier temporairement les
domaines de fonctionnement (domaine de résonangelg@® micro-résonateurs). On parlera
alors d’accordabilité.

Dans ce dernier cas, le changement de lindice é&feaction semble étre
exclusivement realisé a l'aide de la températutantEdonné un coefficient thermo-optique
(dn/dT) pour les polyméres au moins 10 fois plesé&len valeur absolue que celui de la
plupart des matériaux non organiques, il n‘'estgtasnant que I'accordabilité en longueurs
d’ondes soit seulement de 12pm/°C pour un systeai/SiO, [23], tandis qu’elle est de
140 pm/°C pour le systeme SiPolyimide [24] et de 4000pm/°C pour un systemet tou
polymere : UV15/SU-8/NOA72 [25]

Au-dela de l'ajustement en longueur d’'onde par hangement de I'indice, en 2005,
T. Naganawa et al. [26] ont utilisé une irradiatioNv post-fabrication pour améliorer la
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réponse spectrale des filtres. Aprés insolatiomiveau de transmission sur le port Out du

double micro-résonateur (Figure 1.16) a été rehauss 9,3dB et le cross-talk diminué de

8dB. La réalisation a été effectuée avec un systémematériau Si@SION/SIG et

I'insolation a été opérée sur les courbures desa@nneaux.
P —

fective lo %
Objective lens '%,,,p

L o

Ring#1

SiON core

Figure 1.16  : Représentation schématique des dmubhnneaux et de I'endroit de
I'insolation [26].

Dans une toute autre catégorie plutét inhabituellee nouvelle méthode de
réalisation de résonateurs (Figure 1.17) a été quép par S. Kim et al. en 2004 [27]
combinant un cristal photonique et une structubase de guide d’'onde. Par cette méthode,
un grand ISL de 14,1nm et une grande efficacit&tdietion ont été notés et ce, malgré un
contraste d’indice relativement bas : 0,035 dangaldie guide d’onde. Cette étude semble
étre simplement de la modélisation et aucune @i n'est effectuée. Cependant, si les
différentes pertes sont trés faibles aprés unésed@min technologique, notamment les pertes
dues aux réflexions dans le cristal photoniquetecebnfiguration ouvre la voie a la
réalisation de petits micro-résonateurs sansisation de contraste d’'indice aussi élevé que
dans la technologie des semi-conducteurs.

"“‘@Eﬁ;@[g’i’i
i = ﬁgﬁgg —__ Miroir en
N cristal
photoniqu
£ o 4 t
=
x(:m) 10 20
Figure .17  : Représentation schématique d’'un oH&sonateur a angle droit [27].
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Ainsi, avec des contrastes d’indice trés petittecgerniere méthode permettrait de
réaliser des guides monomodes plus larges et plais ¢quelques micrometres) permettant
d’injecter la lumiére a partir d'une fibre plus ésent.

Toutefois, dans les configurations actuellemeriisats, il est nécessaire de choisir
des contrastes d’indices entre le cceur et la qaimetrés élevés afin de pouvoir miniaturiser
des fonctions comme les micro-résonateurs avewlasme pertes aux courbures possibles.
Ces pertes seront discutées dans le chapitredifo€An implique aussi une réduction de la
taille des guides d’onde pour que ces derniers deeneen guidage monomode.

Etant donné les contrastes d’indices que peuvegihdte les polymeéres, les largeurs
et les épaisseurs des guides réalisés avec cesamatéont de I'ordre den a 3um et
parfois Iégérement submicroniques. Tandis que @asdgurs sont largement submicroniques
pour les technologies SOI ou nitrure.

Cette obligation de la réduction de la taille daeiglgs d’'ondes engendre beaucoup de
difficultés et de pertes optiques lors de l'injeatide la lumiere a partir par exemple d’'une
fibre monomode (SMB.

Afin de minimiser ces pertes des systemes facilitanjection comme les « tapers »
ou les fibres microlentillées sont utilisés. Cesnd®s sont regroupés sous l'appellation
« adaptateurs de modes » par la suite.

Par ailleurs, cette miniaturisation aura aussia@séquences sur la technologie de
réalisation utilisée et le fort contraste d'ind&d le choix des matériaux. Ce qui suit pourra
étre a la lumiere de ces exigences.

2.2 Les adaptateurs de modes

Si la miniaturisation de I'optique planaire offre dombreux avantages elle engendre
aussi des difficultés de couplage du signal optidaes les guides et notamment avec les
fibres optiques. Celles-ci entrainent des pertes mégligeables pouvant atteindre plusieurs
décibels. Afin de minimiser ces pertes dues adbtipn, plusieurs dispositifs connus sous le
nom d’adaptateurs de modes ont été proposes.

Dans notre cas, les diametres de modes des guitiessypour les micro-résonateurs
sont compris entrel2n et 4m. Ainsi, I'injection de la lumiére dans ces gui@epartir d'une
fibre monomode de diametre|difd engendre des pertes a I'injection supérieuratBa Be ce
fait, il est absolument nécessaire d’adapter ledem@ntre la fibre et le guide afin de réduire
ces pertes.

" SMF : Single Mode Fibre = fibre monomode
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Il est alors possible d’adapter la lumiere en :

> réalisant des modifications sur I'extrémité desdtoptiques : cas des fibres
microlentillées,

> réalisant des modifications sur I'extrémité desdgsi intégrés: cas des
« tapers » ou des réseaux de couplage,

> intercalant un systéme tiers : cas de l'injectianlp prisme,

» réalisant un mixage de ces dispositifs.

Tout d’abord, l'idée d'utiliser des fibres microtdlées date de 1972 lorsque
L. G. Cohen [28] propose ce systeme pour augméatezndement de couplage entre une
diode laser et une fibre optique. En 1973, D. K2&] a été le premier a réaliser une fibre
microlentillée. Ces dispositifs sont aujourd’huiégrcouramment utilisés pour réduire la taille
des modes issus des fibres. Le diamétre des modes dne fibre monomode est
généralement de dix micrometres. Par le biais aeidaolentille en bout de fibre, le mode de
la fibore monomode est fortement rétréci en sortidilbre et engendrera moins de pertes lors
de l'injection dans un guide d’onde ayant des disi@rs plus petites (quelques micrometres
voire submicroniques). Le Tableau I.1 montre gest possible de réduire considérablement
les pertes dues a I'injection en utilisant lesdgomicrolentillées dont le diamétre du mode en
sortie est tres proche de celui du guide d’ondess daquel linjection est réalisée. Les
diamétres des modes utilisés dans ce tableau @®guides sont dans I'ordre de grandeur des
diametres de notre étude.

Diameétre du mode de la fibre Diametre du mode du guide Pertes dues a linjection (dB)
(Hm) (Hm)
10 2 8,3
6 2 4.4
3 2 0,7

Tableau I.1 : Evolution des pertes a I'injectiom ®nction des rayons des modes de la fibre
et du guide

Théoriquement, les pertes dues a l'injection ed@ax systemes guidants et plus
particulierement entre une fibre et un guide canalé, sont déduites de la formule suivante :

AdB) = -10 |o{4°’l—2‘*’5} [30] 1. 16

(i + i)

Avec wy, uy, les rayons des modes de la fibre et du guide céspeent.

M. Thual et al. [31] ont pu réaliser en 2003 au ©Gdes fibres microlentillées avec
des rayons de modes en sortie dgui pour les plus petits et des distances de tr§paiht
focal) pouvant atteindre 1a. Les fibres microlentillées les plus courammenaisément
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réalisée au CCLO ont des diametres de mode dad'atel 21m et des distances de travail de
quelques 6@m a 10@um.

Avec ['utilisation de cette méthode d’adaptatiors deodes, il est aussi nécessaire
d’avoir des réglages extrémement fins lors deditipn de la lumiére dans un guide d’onde.
Les tolérances de positionnement avec ces disfsositht de I'ordre de: 1,5um. dans notre
cas, des positionnements tres fins ont pu étresésahvec l'utilisation de réglages piézo-
électriques.

D’autres dispositifs permettent I'adaptation du maghtique non pas de la fibre mais
du guide. Ces dispositifs sont les « tapers »satdseaux de Bragg en entrée des guides.

Tout d’'abord, «les tapers » dont la traductioncexaen francais est « cone »
permettent la diminution ou I'augmentation progressies diameétres des modes. Kurt et al.
[32] ont pu les classer en neuf catégories seloarit@re optique pour la propagation et un
critere opto-géométrique pour la réalisation aeefaurs un cas intermédiaire ou hybride.

Monomode Hybride Multimode
« adiabatique » (A+) interferential
(A) 0)
Latérale (L) AlL (A+D) /L /L
Hybride (L+T) A/ (L+T) (A+D) / (L+T) I/ (L+T)
Transversal (T) AlT (At /T /T

Tableau 1.2 : Classement des tapers en neuf cegsgeelon des critéres optiques ou opto-

géometriques.

Le critere optique est composé de deux classesipaies :

» Monomode « adiabatique » (A) qui représente la pitende majorité des
tapers. Dans ce cas, le terme adiabatique indigaetapte I'énergie guidée
est conservée sur le mode fondamental. La modicatiu mode peut
engendrer des pertes méme si le guidage reste nooigom

» Multimode interférentiel (l), classe dans laquedlent regroupés les tapers
utilisant une transformation multimode ou interférelle. Ces adaptateurs ne
sont pas adiabatiques et présentent plus de pefsendant, ils ont
'avantage d’étre en général plus courts que l&éiesuLes tapers segmentés

font partie de cette classe.

La classe Hybride (A+l) regroupe des tapers présemes deux caractéristiques.

Selon le critére technologique, les adaptateursgrgprésenter des variations opto-
géomeétriques dans l'une des deux directions prabego: latérale (L) ou transversale (T) ou
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bien latérale et transversale (L+T). Les terme&r#htet transversal se reportent uniquement a
la géométrie du taper et non au changement de dioredu champ optique. Ainsi, un mode
peut-étre élargi transversalement et latéralemest an adaptateur latéral uniquement. Les
composants a structure latérale comprennent aessapers indiciels si ceux-ci sont réalisés
sur une seule couche. Ces derniers types de tapeité réalisés pour cette étude et seront
présentés en chapitre Ill.

Les autres dispositifs comme l'injection par desestix de Bragg n'ont pas été
réalisés au CCLO. Ces procédés sont utilisés notarnipour 'injection dans des guides
submicroniqgues comme ceux obtenus avec les tedjieslodes semi-conducteurs dans
lesquels I'on constate énormément de pertes &diign a partir d’'une fibore monomode.
Ainsi a 'aide de ce type de réseaux en entréggdakes d’'ondes, I'équipe de F. V. Laere et
al. [33] a annoncé en 2006 un coefficient de cayplde 69% entre la fibre et le guide réalisé
par la technologie SOI. L’épaisseur de la couchdague en silicium étant de 0}23.

Une autre méthode d’adaptation de modes a été ggepen 2005 par M-C. Oh et al.
[34] et est présentée en Figure 1.18. Cette cordifpn permet principalement une plus
grande tolérance a l'alignement entre la fibre eetgliide d’onde. La fibre utilisée pour
I'injection est une fibre TEC (Thermally Expandedr€). Cette fibre dont le coeur est dopé
avec des terres rares permet d’avoir des diamé&esode en sortie de 4@ sans altérer le
diamétre du revétement. Le grand guide carré pesdes cotés de pfh et a été réalisé par
moulage. L'idée est donc d'injecter la lumiere damguide large ( 30um) a partir de la fibre
et ensuite d'adapter le mode pour l'injecter danguide moins large tel que présenté sur la
Figure 1.18.

Les mesures avec la structure entiere fibre/gramdegpetit guide n'a pas été
présentée dans cette étude et est promise poutute Toutefois, une comparaison des pertes
en fonction d’'un défaut de positionnement latératee deux fibores SMF d’'une part et une
fibre TEC et un large guide d’autre part (Figut®).

Large core High cle!'usiry
TEC fiber waveguicle waveguide

2NER:

/

-y
Maode size
transformer

Figure .18 : Représentation schématique de lstign entre une fibre TEC et un petit
guide a travers un grand guide (30x30) [34].
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Figure .19  : Evolution des pertes en fonctionrdaéfaut de positionnement latéral entre

la fibre TEC et le grand guide de 30x80 comparé a I'évolution des pertes entre deux $ibre
SMF [34].

Si la suite de I'étude révele une bonne injectiotreele grand et le petit guide, ce
procédé peut s’avérer intéressant.

Pour conclure, l'utilisation des fibres microlel#és est suffisante pour I'adaptation
de modes de quelques micromeétres diamety@s @ 1@um). Dans ces conditions, les pertes
par couplage deviennent tres faibles voir quasesul

Les tapers, permettent quant a eux d’adapter leeread-éalisant des modifications a
I'extrémité des guides. De cette maniére, il essapossible par la suite d’assembler la fibre
et le guide par collage. Cette opération est tifigitk a réaliser pour le moment avec des
fibres microlentillées de part I'existence d’'unstedince de travail ou distance focale.

Notons qu’au CCLO, une étude est en cours afinatengttre cet assemblage par
ajout de silice en bout de fibres microlentillées.

Par ailleurs, étant donné les diametres de modegdetes dans notre étude,
I'utilisation de réseaux de bragg, ne sera pas ssaie. Cette méthode d’adaptation sera
préférée pour les petits modes de I'ordre du miétoeou moins.

3. Panorama des matériaux utilisés en optigue intége.

L'optique intégrée apparait vers la fin des anné&860. En 1969,
S.E. Miller est le premier a proposer le terme tedrated optics » [35]. Les matériaux
inorganiques, verres, cristaux ou semi-conducteunts été les premiers utilisés dans la
technologie de I'optique intégrée

Au milieu des années 1970, des guides d’ondes & eaont été réalisés avec des
matériaux inorganiques, puis depuis les années, 1890natériaux polymeres ont été de plus
en plus étudiés en raison de leurs relatifs batsadimise en ceuvre et surtout pour la grande
diversité d’indices de réfraction que peut offertgpe de matériaux.
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Les matériaux sont choisis principalement en famctie la différence d’indice de
réfraction qui peut exister entre le cceur guidama gaine de confinement, de leur niveau de
transparence aux domaines de longueurs d’onddisktitbn et de la biréfringence. De plus,
selon ['utilisation, les coefficients thermo-opt& acousto-optique ou électro-optique ainsi
que les fréequences de modulation maximale ou l@ecohductivité seront pris en compte.
Dans certains cas, les matériaux sont aussi chaisienction de leur susceptibilité électrique
et ce pour la réalisation de fonctions optiqueweast

Dans ce paragraphe, I'accent est mis sur la ti@sdgrdiversité de matériaux utilisés
pour la réalisation de fonctions optiques intégrées

Concernant les matériaux inorganiques, il s’agitsimplement de résumer a titre
comparatif, les différentes technologies utiliséésle mettre I'accent sur les méthodes de
réalisation prépondérantes ainsi que sur les difiégs existantes entre ces technologies.

Quant aux matériaux organiques et plus particutierd les polyméres, il s'agira
dans ce paragraphe de présenter leurs propriétepiep et les parameétres influencant ces
propriétés sans entrer dans les détails de la emsauvre technologique qui fera I'objet du
paragraphe nommé « 4. Méthodes de réalisation ».

3.1 Les matériaux inorganiques

Dans les années 1970, le Niobiate de Lithium egtréenier matériau a s'imposer
pour la réalisation de guides « canal » en raisorsab propriétés optoélectronique, photo-
électique, piézoélectrique et non linéaire. En 19@4sor du guide d'onde « canal » a débuté
apres que Bell laboratories ait pu démontrer urssipdité de réalisation en grande quantité
et a bas colt grace a la diffusion de titane damsdbate de lithium. Apres les années 1980
une grande variété de matériaux a été étudieeeetedait plusieurs technologies se sont
développées en parallele. Un résumé des différgntieications présentées dans ce chapitre
est donné en annexe |.1 sous forme d'un tableauddé®rier introduit un complément
d’'information sur les différentes publications e#é seules les publications présentant des
technologies de réalisation y sont présentées.

Les verres

Parmi les verres, la silice a été toujours treBsag pour la réalisation de fibres
optiques. Pour cette raison, les nombreuses étmdelle a générées sur sa purification ont
permis de réduire le nombre de défauts et par comesd diminuer considérablement les
pertes optiques (0,15dB/km a 1550nm dans les fibb@somodes standards). Il est a noter
que la silice n'est généralement pas considéréemeam verre ordinaire et beaucoup d'études
font la distinction entre les termes « silice x&kerre ».

La silice est aussi trés utilisée pour la réalisatie guides d’ondes et de fonctions
pour I'optique intégrée. Avec un indice de réfrantrelativement bas (1,447A&1550nm) la
silice est trés souvent employée en tant que gaptique. En général, les guides ont pour
coeur de la silice dopée a I'oxyde de germaniumigges % a prés de 20%) pour obtenir des
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contrastes d’indice couramment de 0,007 voire j@sqi02 ; les matériaux de cceur peuvent
aussi étre des semi-conducteurs, des verres, ttegseni ou oxynitrures de silicium ou des
polyméres. Les différents motifs sont alors obtepas gravure séche ou humide dans la
plupart des cas.

La photosensibilité de la silice dopée semble a@tse exploitée. Il est possible de
citer par exemple le dopage au germanium qui peemil978 a K. O. Hill et al [36] de
mettre en évidence la photosensibilité dans lelddV (488nm) de la silice ainsi modifiée.
Cette particularité est imputée a la présence dautieponctuels dans cette derniére [37].
Notons que l'étain a été aussi utilisé et permet ptus grande photosensibilité que le
germanium [38] mais le contraste d’indice restbléa{2.10%).

Le phénomene de l'augmentation de l'indice souslai®n UV est encore mal
connu. Néanmoins, deux modeles ont été proposes'aitimer quantitativement I'évolution
de l'indice. Le premier se base sur la créatiorlaodestruction des centres colorés [39], le
second postule que l'apparition de plissementssapreolation résulte d'une densification
permanente, et des contraintes élastiques du @matt0]. La photosensibilité de la silice
dopée s’est largement répandue depuis quelquessupoéir faire des composants optiques
en ligne a base de réseaux de Bragg.

En 1997, K. Miura et al. [41] montrent la possiiéilide photo-inscrire des guides
d’ondes optiques dans divers verres tels queite siynthétique, les verres borosilicatés, les
verres fluorés ou bien les verres chalcogénures awmelaser (800nm) a impulsions ultra-
courtes (120fs).

Quant au dopage de la silice, en 2004, R. A. Belleet al. [42] avaient réussi a la
doper a hauteur de 25% sans apparition de cragseparmettant 'obtention de contrastes
d’indice avec la gaine en silice pouvant atteind®é (~6.1F) alors que cette valeur ne
dépasse guerre les 1,5% habituellement. Les perégues sont d’environ 0,1dB.chpour
des contrastes d'indice de 2% et 3,5%.

Notons qu’avec le niveau de contrastes d’indicewelprécédemment, les rayons de
courbures des anneaux dans les micro-résonatenirgéonéralement supérieurs a goet
pour le moment, aucune indication ne nous permetrdige que I'on pourra réaliser des
circuits miniaturisés avec la silice.

Hormis la silice, d’autres verres d’'oxyde sontiséit en optique intégrée tel que
I'oxyde de tantale (T#s) qui est aussi photosensible. Ce dernier est @apkipart des cas
utilisés en systéme binaire avec la silice dangieportions (Tg0s/SiO, :30/70%mol). Cette
composition permet d’avoir un indice de réfractidienviron 1,78 aA=1550nm et un
contraste d'indice avec une gaine en silice ddréode 0,3 favorisant la miniaturisation. De
plus, I'indice de réfraction de ce composé varigssasolation UV ; il diminue au départ puis
augmente aprés une longue exposition. Ceci estapleiment di a un phénoméne de
réduction puis d’oxydation du tantale [12]. Dangeeerniere étude menée par Y. Kokubun
et al. la fonction réalisée est un filtre a basemdero-résonateur a couplage vertical et,
I'insolation sous UV permet d’effectuer un décalage longueurs d’ondes et d’ajuster le
filtre.
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A c6té des verres doxydes et pour le reste, legesede fluorures et de
chalcogénures suscitent aussi beaucoup d’intététljpptique intégrée. En effet, ces derniers
permettent une utilisation dans I'infrarouge moyg@msqu’a fam pour les fluorures et jusqu’a
13um pour les chalcogénures [43] avec des pertesepgiethdent maintenant aux alentours de
1dB.m* (sur fibres) & 1550nm.

Parmi les fluorures les plus utilisés, le ZBLANu@ture de [zirconium, baryum,
lanthane, aluminium et sodium]). Dans I'étude mepée Y. Zhao et al. [44] avec ce
matériau, les guides d’ondes ont été obtenus palaitation ionique de Hedans le verre et
les pertes mesurées sont de 1,8dB.én632,8nm.

Aussi, par ailleurs, le verre de phosphate, irtizént développé par 'ORNlpour
isoler les déchets radioactifs trouve aussi decgpipns dans I'optique intégrée. En 1997, Y.
C. Yan et al. [45] dopent ce matériau avec de Iilgrb qui leur permet d'obtenir une
amplification avec un gain convenable de 4,1dB'cm

Dans ce qui précéde, les couches minces de mat&aai généralement déposées
par des technigues semblables a la PECVD ou a prtsol-gel. Les guides d’ondes sont
obtenus par insolation, par bombardement ioniquep@au photolithographie suivie d’'une
gravure seche.

Une autre maniere de procéder est la techniqu&deahge ionique qui permet la
réalisation de guides d’'ondes optiques dans destraib de verres sans étapes de dép6t de
matériaux en couches minces ou d'étape de gra@e®.guides sont obtenus par échanges
ioniques entre le verre et la solution contenaiohl’'a incorporer puis par diffusion de ce
dernier dans le verre grace a I'application d’'uarap électrique. De cette maniere, en 2004,
C. Martinez et al. [46] ont présenté la réalisatohin premier filtre en longueurs d’onde
nommeé « ACG » (Artificial Cladding Grating = réseagaine artificielle). Contrairement aux
réseaux de Bragg, les pas du réseau sont ici den 2 de 8Qm. Aucune précision sur le
contraste d'indice de réfraction n'est donnée.

Dans une autre étude, A. Morand et al. [47] onligéain polariseur optique intégré
par un échange ionique entre le substrat de verte sel KNQ grace a un traitement
thermique a 380°C pendant 7heures. Dans ce casyilion de l'indice de réfraction a la
surface du substrat est d'environ 0,01.

Les semi-conducteurs

Le silicium reste dans la plupart des cas le sabdi base sur lequel sont déposées
les différentes couches formant le circuit optig@eci est di a un colt relativement bas
d’obtention de substrats d’'une grande planéitédtas faible rugosité des surfaces polies.

Cependant le silicium est aussi utilisé comme mneiéde réalisation de guides
d’ondes optiques. La technologie SOI ou Siliconl@sulator (silicium sur isolant) proposée
par Kurdi et al. [48] en 1988, s’est développéesatigrablement lors des dernieres années.

* ORNL : Oak Ridge National Laboratory
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Cette technologie permet d’avoir des guides trégspen largeur et hauteur grace a un tres
grand contraste d’'indice entre le coeur (n~3,48 204/) et la gaine (n~1,45 a 1550nm).

Toutefois, ceci induit des difficultés d’injectiale la lumiére entre la fibre d’entrée et le guide
occasionnant beaucoup de pertes.

Il existe deux principaux procédés de la technel@l : le SIMOX (Separation by
Implantation of Oxygen) utilisé pour la premiérésfen 1978, par K. Izumi et al. [49] Chez
NTT", et, le BESOI (Bonded Silicon-On-Insulator) appplfois BSOI proposé pour la
premiére fois par J. B. Lasky et al. [50] en 1988z IBM . Utilisés initialement dans le
domaine de la microélectronique, ces procédés swléavés de ces derniers trouvent aussi
une utilisation dans le domaine de l'optique iné&gret dans la réalisation de fonctions
optiques [51], [52] et [53]. Les pertes linéiqueans le silicium peuvent étre trés faibles
(4.10° dB.cm' & 1523nm) [52]. Toutefois, les pertes de propagaians les guides sont plus
élevées et sont parfois annoncées supérieures.ariiB

En paralléle a la technologie SOI, s’est dévelopgke de la diffusion d’éléments
chimiques dans le silicium et notamment la diffastie germanium [54]. Dans ce dernier cas,
le contraste d’indice entre le cceur et la gain@egtlement plus faible que celui des procédés
SOl et est inférieur & 0,1. en faisant varier lacemtration du germanium entre 5% et 11%, J.
Schmidtchen et al. [55] ont pu avoir des contradteslices compris entre 0,02 et 0,1 avec
des pertes linéiques d’environ 0,3 dBtE\=1300nm et 4=1550nm.

D’autres semi-conducteurs sont aussi tres emplay@gourra citer le phosphure
d’'indium (InP), l'arsenate de gallium (GaAs) [56] an mixage de ces derniers ;&aAS;-
yPy [57]. L'intérét de ces technologies est I'intégratde fonctions passives et actives sur le
méme support. Toutefois, ces matériaux nécessitentise en ceuvre difficile et un colt de
réalisation élevé [58]. Notons, par ailleurs qud’auminium (Al) [59] et I'azote (N) [60]
sont parfois substitué a I'Indium (In) et au phameh (P) respectivement. Ces derniers
matériaux sont utilisés entre autre pour la rétitisade diodes lasers. L'utilisation de
I'aluminium comme substituant a I'indium permet & des systémes moins sensibles a la
température et donc ne nécessitant pas d’assengssen température. Quant au matériau
InGaAsN, son utilisation est motivée par la réaisa de diodes lasers performantes et a
moindre codt que les systémes a base d’InP tradiis.

Malgré des technologies onéreuses, le développedeerircuits a base de semi-

conducteurs est tres important du fait de la pd#éilde réaliser de grandes intégrations de
fonctions actives et passives sur un méme support.

Les nitrures

Dans cette catégorie sont regroupés les nitrurelesetoxynitrures de silicium
considérés tous deux comme des matériaux céramimersque dans la plupart des cas, la

“ NTT * Nippon Telegraph and Telephone Corporation (leddenarché des telecommunications au Japon)
IBM : International Business Machines CorporatiBiie est basée a New york (Etats Unis)
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couche de confinement inférieure soit la silices @atériaux ont été longtemps utilisés pour
passiver ou isoler les semi-conducteurs en micctéleique.

En prenant le couple $l4/SiO,, le contraste d’indice entre le cceur et la gasiale
'ordre de 0,55 [61]. Ces couches sont généralerdépbsées en LPCVD (Low-Pressure
Chemical Vapor Deposition) ou en PECVD (Plasma Bobd Chemical Vapor Deposition).
Il est & noter que sous certaines conditions dssfe et de composition chimique des gaz
utilisés, le dépodt obtenu soit SiN [62]. Dans cend cas, le contraste d’indice peut étre
supérieur a 1 permettant ainsi la réalisation dectires guidantes de tres petites tailles mais
rappelant le probleme de pertes a I'injection nonpné&édemment dans le cas des SOI.

Le cas intermédiaire, $),N,, s’avere étre une solution pour le contréle dedite
de réfraction. Dans des conditions thermodynamicpesticulieres de dépot, I'indice des
couches peut étre contrdler et varie entre celuaddice et celui du nitrure de silicium [63].
Les pertes par propagation dans ces matériaux peldtee de I'ordre de 0,1dB.éhm
Néanmoins, certaines études avancent des pertez abks/ées. N. Daldosso et al. [61]
Annoncent en 2004, des pertes par propagation é¢sespentre 4,5 dB.cfet 6dB.cil a
A=1544nm. Ces valeurs sont apparemment dues a dissrgaidés mal confinés. W. Gleine
et al. [63] mesurent des pertes entre 0,5dB.emn1dB.cn sur des guides réalisés avec la
technologie SIOyN,. Ces pertes semblent dépendre de la réaction deritruration du
silicium adoptée.

Les matériaux poreux

L’histoire des matériaux poreux a commencé avele @kl silicium poreux qui a
servi au départ pour I'isolation des circuits int&g En 1990, T. Canham [64] mit en évidence
la forte luminescence du silicium poreux a temp&estambiante. Suite a ceci, de grandes
séries d’études ont débuté sur ce matériau. Au-del&da propriété de luminescence, ce
matériau forme des couches diélectriques d’'unehlioésme qualité optique tout en offrant la
possibilité de pouvoir moduler son indice de réfacen jouant sur sa porosité [65]. D’autres
matériaux comme le phosphure d’'indium poreux [G6]le@ mélange (silice-oxyde de titane)
poreux [67] sont aussi étudiés. Le laboratoire FAT&udie actuellement la mise en ceuvre
de guides a base de silicium poreux afin d’'incogpates chromophores ou des terres rares
pour réaliser un certain nombre de fonctions.

Autres configurations : structures hybrides etdélectriques

Il existe bien évidemment d’autres technologiescombinaisons de technologie
pour la réalisation de fonctions pour l'optique dge comme les structures hybrides
organique-inorganique. |l est possible de citer @eemple le couple silice/polymére avec
lequel D. Bosc et al. [68] avaient réalisé en 1688 structures en silice recouverte d’'un
copolymére a base de méthacrylate fluorée et maurel le contrdle de I'indice de réfraction
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est obtenu pendant la copolymérisation par le étle la concentration en fluor d’'un co-
monomere. Pour la premiere fonction réalisée, wpleur directionnel, le taux de couplage
est devenu beaucoup plus sensible au changemetng®rature qu'’il ne I'est avec un
systéme tout silice. De plus, il a été possibleédiser un réseau de Bragg athermique par
I'utilisation d’'un simple et astucieux systeme hgler

Par ailleurs, tirant profit de I'existence de com@® organiques-inorganiques,
I'équipe de E. J. Nassar et al. [69] ont pu réalis guides d’ondes en oxydes de silicium et
de titane par le simple dép6t par immersion (digtog). De cette maniere, I'indice de
réfraction est contrélé facilement lors du méladge matériaux hybrides. Ainsi, les indices
de réfraction des couches minces s’étendent d&2 80,5855 a=1550nm avec la variation
de la proportion du titane par rapport au silicil®our un mélange (Ti:Si=70:30), les pertes
linéiques dans le guide d'onde sont d’environ 1,2a8 aA=1550nm.

Hormis les systemes hybrides, des matériaux conaredamique ferroélectrique
Pb(Zr,Ti)O; (PZT) sont par ailleurs étudié pour leur son ficieht électro-optiques [70].

La liste des matériaux présentés précédemmentoesexhaustive. Toutefois, elle
permet de mettre en avant leur tres grand nomhse @ile les caractéristiques des plus usités
et étudiés.

3.2 Les matériaux polymeres

Ces matériaux organiques sont particulierementaasgénts pour la réalisation de
certaines fonctions comme les filtres accordabtetempérature ou pour des applications en
optique non linéaire par exemple.

D’une part, leur domaine d’indices s’étend de 1,3,4 (1,4 a 1,6 pour les plus
courants) donnant acces a des contrastes d’'indidfisamment élevés entre le coeur et la
gaine pour permettent une miniaturisation convenal@ fonctions optiques ne nécessitant
pas une trés grande intégration. La rapidité etdées faibles relatifs de mise en ceuvre ainsi
que les tres divers champs d’application (élecptigoe, thermo-optique, fonctions passives
et actives) sont autant d'atouts pour le choixelted¢echnologie.

L'introduction des polymeéres dans l'optique intégré été étudiée il y a une
vingtaine d’année. Une grande variété de polymeigteedéja. Certains sont tres connus du
grand public comme le plexiglas (Poly Méthacrylaie Méthyle ou PMMA), le
polycarbonate, le polystyrene ou le polyuréthanerdt été utilisés pour la réalisation de
fonctions optiques intégrées et notamment des guidmnal ».
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Généralement, les familles de polymeéres étudiéms acadre de I'optique intégrée
sont les polyesters, les polyacrylates, les poliagrilates, les polyamides, les polyimides,
les polycarbonates, les polystyrenes, les polystHes silicones, et les résines époxydes.
Parmi ces familles, les études les plus poussdlesent essentiellement trois familles : les
polyméthacrylates, les polysiloxanes et les polgiesi Toutefois, certaines propriétés font
diriger le choix vers de nouveaux polymeéres dositcieractéristiques principales recherchées
coincident avec de bonnes propriétés optiques, possibilité de miniaturisation des
fonctions, de bonnes tenues thermiques et mécanigueune bonne stabilité dans les
environnements les plus courants (adsorption doead’oxygene).

Aussi, la facilité de mise en ceuvre et de réabisatie fonctions optiques peut parfois
étre un critere de choix. Ceci est le cas des palgmphotosensibles comme le PVCi [71] :
son dépdt se fait a la tournette et seule une éfidpeolation a travers un masque est
nécessaire pour réaliser les fonctions optiqueséiss Cette méthode est la plus simple et la
moins codteuse, principalement en temps. Toutefeigontraste d’indice reste insuffisant
(allant jusqu'a 3.16 & A=1550nm) limitant les possibilités de miniaturisatides fonctions.
Afin de palier a cette limitation, la technique glevure a été choisie et étudiée dans cette
these. Cette derniére permet aisément d’obtenicadesastes d’'indices de 0,2 voire 0,4 avec
I'utilisation de polymeres particuliers. Un tresagd nombre de polymeres peut étre utilisé
avec cette technologie sous réserve que ces dersigent trés peu absorbants dans les
fenétres de longueurs d’ondes d'utilisation, alemé bonne compatibilité avec les couches
contigués, permettent I'obtention de couches homegéet peu rugueuses et aient des
propriétés thermiques adéquates.

3.2.1 Les propriétés optiques

Sur le plan purement optique et dans le cadre dee réiiude notamment, trois
propriétés semblent suffisantes pour le choix da®riaux. Tout d’abord, la transparence des
matériaux dans la gamme de longueurs d’onde w@disEnsuite, les indices de réfraction des
matériaux de cceur et de gaine, et, plus précisémeamntraste d’indice qui existe entre ces
deux indices. Enfin, la biréfringence des matériatilisés.

La transparence des matériaux

Il existe plusieurs phénoménes responsables déesspmstiques dans les matériaux.
Les différents phénoménes extrinseques comme flasih due aux impuretés ou a I'état de
surface des guides, etc... seront plus amplemenilldgtdans la partie concernant les pertes
optiques (chapitre Ill). Dans le présent cadre Heix des matériaux, seules les pertes
intrinseques a ces derniers sont prises en cormpser I'absorption et la diffusion
intrinséques. Dans la suite de ce paragraphe, lesutsatériaux polymeéres seront concerneés.

Tout d’'abord, la diffusion intrinséque autremenpeige la diffusion moléculaire de

la lumiére est la conséquence d’'inhomogénéitéddsade densité. En effet, les polyméres
amorphes possédent un ordre statistique a peigtnde des molécules et de ce fait ils se
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trouvent dans un ordre intermédiaire entre le chaotculaire d'un gaz et la structure
réguliere d’'un réseau cristallin parfait (en failpe pelote statistique). Cette répartition
aléatoire des macromolécules a laquelle s’ajouggithtion thermique produisent ces
fluctuations responsables de la diffusion. Toufta loi que suit cette diffusion diminue en
1/\* et est négligeable comparée aux autres formesdespet au vue des faibles distances
optiques parcourues en optiques intégrées (quelgermetres). Les pertes dues a cette
forme de diffusion sont de I'ordre de quelquedd®.cmi* dans le visible (1,2.1%B.cm® a
A=650nm pour le PMMA [71]) et deviennent insignifias a 1550nm. Ceci est a comparer a
quelques 18dB.cni* dus aux pertes par absorption intrinséque horddedes d’absorption
(et & la diffusion extrinseque).

L’absorption est dans la plupart des cas, resptagib la plus grande partie des
pertes optiques dans le domaine du proche infrarcetgyil est possible de distinguer
I'absorption électronique de celle due aux absongtide multi-phonons.

Dans le cadre de cette étude, le domaine de longliende utilisé est celui des
télécoms (1260-1675 nm). Or, les absorptions @rirjues résultent des changements d’état
d’électrons covalents qui passent a des niveauxedyes supérieurs et dans le cas général,
iIs ont lieu dans le domaine de [l'ultraviolet et disible. Ces absorptions deviennent
négligeables dans le proche IR devant les autpestge pertes. Par exemple, pour le PMMA
cette sorte d’absorption est inférieure &dB.cm’ & 500nm et devient insignifiante dans le
domaine de l'infrarouge [72].

Incontestablement, la plus grande partie des penpdisjues dues a l'absorption
intrinseque dans le domaine du visible et de I'BR ieputée aux vibrations moléculaires.
Dans le Tableau 1.3 sont réunies les différentembaiques des liaisons courantes entrant en
jeu dans l'absorption dans le domaine des téléc@ans ce tableau, les intensités relatives
sont données par rapport a celle de la secondeohayoe de la vibration C — H.

liaisons Numeéros de I'harmoniguelLongueurs d’'ondes (nm Intensités relatives
C-H 2 1729 1
C-H 3 1176 8,8.10
O-H 2 1438 1,9.10
C-D 3 1541 2,1.10
C-D 4 1174 1,7.10
C=0 3 1830 1,6.10
C=0 4 1382 5,6.10
C=0 5 1113 2,3.16
C-F 5 1626 8,3.10
C-F 6 1361 2,5.10
C-F 7 1171 8,3.10
c-Cl 8 1694 9,6.10
c-Cl 9 1515 6,0.18
c-Cl 10 1372 4,2.19
c-Cl 11 1256 3,1.18
c-Cl 12 1158 2,6.18

Tableau 1.3 : Récapitulatif des longueurs d’ondéntensités relatives des harmoniques des
différentes vibrations de liaisons [73] existanihdde domaine (1260-1675) nm des télécoms.
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Figure .20  : Représentation par ordre décroissdas intensités relatives des principales
harmoniques dans le domaine des télécoms.

Les deux vibrations de liaison les plus génantes da domaine 1260nm-1675nm
des télécoms sont celles de la liaison C — H. lgaifei .20 montre plus clairement I'évolution
des intensités relatives de différentes harmonigeegbrations moléculaires a comparer aux
intensités des harmoniques dues aux liaisons C — H.

Ainsi, s’il est possible de remplacer les liais@hs- H par des liaisons C — F ou
C - CI dans les polymeéres, les pertes optiques dugsvibrations de liaisons seraient
diminués de plusieurs ordre de grandeur.

W. Groh [73] avait avancé une relation permettdavalr une approximation des
pertes optiques (en dB/km) dues aux vibrations oubddres au niveau des sommets des pics
d’absorption. En normalisant cette relation parpmp a lintensité de la deuxieme
harmonique de vibration de la liaison C — H et g#spntant les pertes en dB:tnon obtient
la relation I. 17 suivante :

= v P Ev
B = 2410 'na'(EgH )B . 17
avec B : les pertes en dB.Kfrau sommet du pic d’absorption,

p : la masse volumique du polymére (gdm

M : la masse molaire du monomere (g.Mpl

N, : le nombre de liaison XY dans un monomere avee(CY— H, C-D, C —
F,C-Cl,C=00u0O-H),

et (EV : I'intensité relative de la liaison XY.
ESH fg
Ici ESH = 1 : normalisation par rapport a la deuxiéme harmamide vibration de la
liaison C — H.
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Ainsi, a partir de la relation I. 17 et du Tabléa, il devient possible d’effectuer des
comparaisons sur l'ordre de grandeur des pertes déx liaisons C — H, C — F et C — Cl dans
les plages de longueurs d’'ondes [1150nm-1180ni}6@0nm-1730nm] car ces trois liaisons
possedent des harmoniques liées a leurs vibramohsculaires dans ces intervalles.

Par cette approche, les pertes estimées pourliestions des liaisons C — H pour le
PMMA sont environ 22dB.cth et 2dB.ci pour la deuxiéme et la troisiéme harmonique
respectivementp@MMA:Ll?g.Crff ; MpMMAZIOOg.mdl; napMMAZS)

Ces pertes deviennent inférieures ZdB.cmi* en remplacant les liaisons C — H par
C-FouC-ClL

La liaison C — D a des pertes estimées a envirddBocnmi' pour la troisiéme
harmonigue qui se trouve dans la bande C trésésildes télécoms. L'emploi des polymeéres
deutérés n’est apparemment pas une réelle solditamant plus que ces matériaux sont dans
I'ensemble peu stable vis a vis de 'atmospherérenmante.

Notons que par ailleurs, I'étude menée par D. Basal. [72] a permis de mettre en
avant une méthode simple et basée sur I'expérigpmer I'estimation des pertes
correspondant aux harmoniques des liaisons C —HD@t C — F.

Dans ce cas:
B = @ N et N =‘1;a .18 et 1. 19
avec B™ : les pertes en dB.Km
e™ : le coefficient d'absorption en dB.kimombre de CH molaire par
3
cm’,

p : la masse volumique du polymeére (g°gm

M : la masse molaire du monomére (g.Mpl

N, : le nombre de liaison XY dans un monomére avee(Cr— H, C —
DouC-F).

Pour les liaisons C — H, C — D et C — F, B\ est donné en fonction du numéro de
I’'harmonique n (voir Tableau 1.4)

liaison log(e™) = f(n)
C—H (n-1) + 8,8
C-D 1,3.(n-1) + 9
C—F 1,84.(n-1) + 10,2

Tableau 1.4 : Equation des droites représentaédlution de log{™) en fonction de n.

Ces évolutions linéaires de l@§l) en fonction de n avaient été trouvées
expérimentalement pour leset extrapolées auxh.

Les estimations réalisées avec cette derniére méthont d’environ 59dB.ciet

5,9dB.cnt pour la deuxiéme et la troisiéme harmonique desatibns de la liaison C — H du
PMMA. A environ un coefficient 3 pres pour la 8an C — H, et avec cette méthode simple
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ne nécessitant pas de valeurs tabulées, il estbpossavoir une estimation de I'ordre de
grandeur des pertes dues a I'absorption issu teeatidins moléculaires.

Notons que les études sur ce type de pertes saligées aux pics d’absorption et ne
concernent pas les intervalles inter-pics.

Or, lorsque les plages de longueurs d’ondes saritées aux bandes O (1260 —
1360)nm et C (1530 — 1565)nm des télécoms, aucesdialsons présentées au préalable ne
posseéde des harmoniques de vibration moléculaies des intervalles. Toutefois, lorsqu’un
fort pic d’absorption existe, les pieds du pic délamt sur les bandes O et C peuvent étre
encore a des niveaux élevés d’absorption. L’accatimm de ces harmoniques
(Voo s Vaes 1 Vaco 1 Voo, 0+++) PEUL conduire au final a des pertes non négligs a des

longueurs d’ondes ou aucune harmonique de liaisexiste comme 1550nm par exemple.
Pour cette raison, en remplacgant les liaisons Cpaiexemple par des liaisons C — F ou C —
Cl, les pics d’absorption aux longueurs d’ondestdisoms deviennent tres faibles abaissant
par la méme occasion le niveau des pertes daashes inter-pics.

Certains laboratoires et industriels se sont ist&e a cette question et depuis
quelques années plusieurs nouveaux matériaux eéntsyaithétisés [74] [75] et certains
commercialisés.

Toutefois, I'ampleur des pertes entre les pics apedd pas uniquement de la
présence de pics avec un haut niveau d’absorptionfeu que ces pics soient étroits ou bien
suffisamment éloignés du domaine d’utilisation. @edes peuvent étre extrinseques a cause
de la présence d'impuretés par exemple et, dasaséa substitution des liaisons C — H par
d’autres liaisons ne permettrait pas nécessairedianir de faibles pertes.

Dans une étude menée par D. Bosc et C. Toinen@h[¥8], des pertes linéiques de
0,2dB.cnt sur la premiére fibre polymére monomode ont pe &tesurées & 1550nm. Cette
fibre était réalisée avec le copolymere (méthateytle méthyle—co—méthacrylate d’éthyle)
pour le cceur et le copolymére (méthacrylate ddwyetco—méthacrylate de trifluoroéthyle)
pour la gaine. Ces matériaux ont subi une trésdgranurification au préalable éliminant la
grande majorité des centres diffusants. Néanmaies, valeurs d’atténuation obtenues
expérimentalement comprennent encore d’aprés lautes pertes optiques de diffusion de
lumiére non négligeables dues a la fabricatioradéte elle-méme.

Sachant que le nombre de C — H volumique pour flgmére (méthacrylate de
méthyle—co—méthacrylate d’éthyle) est équivalemelui du PMMA pur, il serait possible
d'onde. Autrement dit, si les pertes trouvées daps matériaux sont supérieures a
0,2dB.cn, les pertes par diffusion sont alors non néglitgsatDans ce cas, si la purification
n'est pas optimisée, les pertes pourront étre égtigeables méme dans le cas des polymeéres
fluorés ou chlorés.

Notons que les valeurs de pertes linéiques pourPMMA sont rarement
communiguées dans le domaine de linfrarouge. $®m¢ des valeurs de pertes de
0,94dB.cn [77] ont été trouvéesX¥=1300nm.
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Les indices de réfraction

Le choix des matériaux est tres dépendant de t¢ende réfraction de ces derniers.
Dans le cadre de l'optique guidée, la lumiere spage dans le milieu ayant I'indice le plus
élevé. De plus, une interdépendance existe entreofgraste des indices de réfraction
(différence entre celui du coeur et celui de la ggrida taille des guides d'onde et la
propagation monomode ou multimode. En effet, plascontraste est élevé, plus il est
nécessaire de réaliser de petits guides afin derrdans le domaine monomode. Dans le
cadre de la miniaturisation des fonctions optiqleeséciproque est souvent visée.

Toutefois, le choix d'un matériau ne se limite @asa valeur de son indice de
réfraction et peut aussi étre lié a la biréfringeda matériau ou a la dépendance cet indice
aux conditions extérieures (température, atmospbauironnante). Dans ces derniers cas,
Cette dépendance peut étre un atout recherché coellmepeut parfois devenir un
inconvénient rédhibitoire.

La biréfringence :elle résulte de la structure des matériaux qui peaner lieu a
I'existence de deux ou trois indices de réfractiimur chaque matériau. Dans le cadre des
matériaux polyméres amorphes et non strességéfihgence macroscopique est nulle.

Néanmoins, une biréfringence intrinséque peut exist résulte dans ce cas de
I'anisotropie des différents segments de liaisatadchaine de polymere. Elle est représentée
par le tenseur de polarisabilité. Si x est choisi le long de la liaisan peut s’écrire :

Ay
a :{ on } on parle alors de direction de polarisabilité atlate et
ao

perpendiculaire a la liaison. Pour la liaison C —pHr exempleAoa = ¢, — o5 €st de I'ordre
de 10.1G° cn? [78]. Cette valeur rapportée a une mole de liai8enH peut paraitre grande.
Toutefois, la répartition aléatoire des chainepalgmeéres amorphes conduit a I'annihilation
de la biréfringence macroscopique.

Dépendance a la températurepour les polymeres, cette dépendance décroissante
de rlindice avec la température (dn/dT ~*1K0™) est d’'un ordre de grandeur supérieur &
celles des matériaux non organiques comme lessv@ree exemple pour la silice pure (dn/dT
~ +10°K™). Ceci ouvre la voie & des applications thermdeoiels consommant moins
d’énergie qu'avec les matériaux non organiquesmPaes applications, il est possible de
citer les commutateurs thermo-optiques [79] etfilk®s accordables ou ajustables avec la
température [80]. A contrario, étant donné la geadédpendance des matériaux polymeéres
amorphes a la température, les fonctions optiguEgiées nécessiteront dans beaucoup de
cas un asservissement en température.

Dépendance a I'atmosphére environnantelans le cadre d’'une utilisation ordinaire
des fonctions optiques, seule I'humidité envirorieaest mise en jeu. Toutefois, pour la
grande majorité des polymeéres, aucune dépendahioendidité notable n’a pu étre relevée
dans la littérature.
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Certains polyméeres comme par exemple le PMMA déubér d-PMMA dépendent
de I'humidité relative (RA. Dans le cas du d-PMMA T. Watanabe et al. [81]mu mettre
en évidence cette dépendance. En effet, le d-PMWIAson indice de réfraction augmenter
lorsque I'humidité augmente a température ambiaxecontraire, cet indice diminue lorsque
I'humidité augmente au-dela de 60°C. Cette dépearelast de 1,3.10(%RH)* & 20°C et
elle est de -4,7.10(%RH)* & 80°C.

Il est a noter aussi que dans la grande majorgécds, les fonctions sont mises en
boitiers avant commercialisation et deviennent pienégées vis a vis de I'extérieur.

Dépendance a la longueur d’ondeelle est décrite empiriguement par la loi de
Cauchy :n(1) = n, + % (I. 20) olin, et A sont deux constantes. Cette dépendance de

I'indice a la longueur d’onde peut devenir génatdaas certains cas ou la fonction optique
doit fonctionner sur une large fenétre de longueiosdes.

3.2.2 Les tenues thermiques, mécaniques et thernumanigues

Tel qu'il a été remarqué préecédemment, la dépereddad’indice de réfraction a la
température peut étre un atout. Cependant, danactga de cas, I'évolution de la
température entraine aussi des évolutions dansplepriétés thermomécaniques des
polyméres. Ce sont principalement les polyméresrpinas qui sont les plus concernés car
d’'une part, les plus courants d’entre eux possedestcoefficients de dilatation thermique
relativement élevés faisant évoluer trés rapidensentains parametres tels que l'indice de
réfraction ou bien le volume de ces matériaux. B&ayart, ils possedent aussi des
températures de transitions vitreuses relativenbasises ; aux alentours de 100°C voire
parfois proches de la température ambiante. Auagassie cette transition, toutes les
propriétés mécaniques, thermiques ou bien optigaikent d’'une maniére brutale. Il n’est pas
a exclure que cette propriété ne soit pas explpitée la réalisation de fonctions particulieres
nécessitant deux états distincts.

Toutefois, lors de la réalisation technologiquefalections optiques en polymeéres,
certaines étapes nécessitent des recuits a de<reomes proches ou au-dessus de la
température de transition vitreuse. Dans certaaiss ces recuits engendrent la création de
défauts. Ces derniers seront plus amplement d&ailins le chapitre Il.

De ce fait, les propriétés des composants risqddite fortement affectées en
fonctionnement si les conditions thermiques évdluafin de palier a ceci, nous recherchons
aussi des polymeres a plus haute température mgtioa vitreuse ; le projet « POSO » dans
lequel le CCLO est impliqué vise, en amont de mg&glx a synthétiser de nouvelles familles
de polymeres beaucoup plus stables.

" RH : Relative Humidity
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3.2.3 Les nouveaux polymeres

Pour les premiéres nouvelles familles de polymétégeloppées, I'accent était
surtout mis sur la réduction des pertes optiquéxipalement par absorption. Au vu des
pertes engendrées par les vibrations moléculayastales bandes d’absorption dans ou tres
proches de la fenétre des longueurs d’'onde d’atitis, les premiéres syntheses de polymeres
visaient a éliminer les liaisons les plus génaftas des O — H) ou a remplacer les liaisons
C — H par d'autres liaisons (C — D, C — F ou Cl}-dont les oscillations fondamentales se
trouvent a des longueurs d’ondes plus élevées 38000nm, 12987nm respectivement).
Il est a noter que l'oscillation fondamentale d’wileration moléculaire possede I'absorption
la plus élevée. Ensuite, cette absorption décwitiaet a mesure que I'ordre de I’harmonique
augmente. Néanmoins, ces changements de liaisansqukes au cceur d'un matériau
engendrent inévitablement des modifications deetoses propriétés. Dans le cadre de cette
étude, les propriétés optiques et thermomécansprdes plus concernés.

Précédemment, il a été montré I'évolution des pedaes aux absorptions par
vibrations moléculaires selon le type de liaisonmifjue rentrant en jeu. Egalement, I'indice
de réfraction évolue ; plus le polymére contierg ti@isons chimiques dont la polarisabilité
moyenne est élevée plus l'indice de réfractionésté. En méme temps, le polymere doit
étre le plus dense possible ; il ne doit pas oacupevolume trop important. En général,
I'indice de réfraction augmente avec les liaisangantes :

C—F,C:O,C—@ ,C-Cl.

On sait recemment que la liaison C — S augments dinslice de réfraction si elle
remplace une liaison C — H [82].

Toutefois, des différences dans la densité peuvarssi affecter l'indice de
réfraction. La relation entre le nombrg (hombre de liaisons par unité de volume), la

polarisabilité moyenne; et I'indice de réfraction n est donnée par la falende Lorentz-
Lorenz :

n-1_ ZNiai

1T 3e .21

ol g, est la permittivité du vide (8,85.10F/m).

Afin de donner un exemple des nouveaux polymeriéséas pour I'optique intégrée,
une étude présentée, en 2002, par H. Ma et ala[@8 reprise. Dans cette étude se trouve un
résumé de différents nouveaux polymeres commergauxi lesquels figurent beaucoup de
polyméres fluorés. Quelques polymeéres, les plugjuzarts ont été retenus et sont présentés
dans le Tableau 1.5 ci-apres.

" La polarisabilité sous l'influence d’un champ électrique E, un dépidlduit P se crée au sein de la liaison, tel
que P =0.E, oua est la polarisabilité de la liaison. Cette pokitité est généralement anisotropique ; elle est
plus grande le long de la liaison qu’a 90° de eelléléanmoins, la distribution d’orientation aléia¢ des
liaisons chimiques dans un polymere amorphe comduite isotropie de I'indice de réfraction.

39



CHAPITRE I. Guides d’ondes et fonctions optiquésat de I'art sur les méthodes de

réalisation
Matériaux Pertes pzﬁ propagation en M(Iethpde_s de Divers
dB.cm” (A en nm) réalisation
Photo-inscription,
Acrylate halogéné 0,06-0,07 (1300) gravure humide, RIE -
0,2-1,7 (1550) .
ablation laser
. - 0,17 (1300)
Polysiloxane deutéré 0.43 (1550) RIE -
PDL : 0,4dB.cnit &
RIE, photo- :
- . TE :0,3-0,5 (1310) . . A=1310nm
Polyimide fluoré 0,6-0,7 (1310) Inscription, gravure | g, «qingence : 0,009-0,025
humide —2100
Tg=310°C
. 0,25 (1300) photo-inscription, A Ano
Cyclobutane perfluoré 0.25 (1550) gravure humide Tg=400°C
. 0,8 (1300) o
Benzocyclobutéene 1.5 (1550) RIE Tg>350°C
n=1,31 (AF1600)
Teflon AF - n=1,29 (AF2400) Gaine
optique
~ Polymere cyclique i i n=1,34
Ether de perfluorovinyle Tg=108°C
Polycarbonate 0,03 (1300) ' RIE_, photo-
Beam Box 0,1-0,6 (1550) inscription, gravure -
(OASIC) - humide, ablation laser
Biréfringence : 0,0003 (&
Poly(arylene ether TE : 0,42 (1550nm) RIE A=1550nm)
sulfide) TM : 0,4 (1550) PDL : 0,2dB.cnit (&
A=1550nm)

Tableau 1.5 : Récapitulatifs des nouveaux matéripalyméres ayant le moins de pertes par
propagation présentés par Ma. Et al [83].

L'utilisation de plus en plus fréquente de polynsepeur la réalisation de fonctions
optiques intégrées planaires a par ailleurs inmgains fournisseurs de produits chimiques
comme Aldrich a publier un catalogue sur les nouxaaatériaux polyméres dont une partie
est consacrée a la photonique et aux matériaux!joptique.

Dans la littérature, parmi les polymeres fluoréksés, il est possible de citer le ZPU
[84], le polyimide hexa-fluoré (6FDA-ODA) [85], dgmlymeres dendritiques fluorés [86], la
famille des poly(éther éther cétone) fluorés [&Akgoly(arylene éther sulfone) [88].

Tous ces polyméres ont un indice de réfraction &amférieur a 1,47 sauf le
polymére dendritique dont I'indice est de 1,532s pertes par propagation dans les guides
réalisés a I'aide de ces polyméres sont comprisies 6,1 et 0,6dB.

L’autre famille de polymere utilisée moins fréqueannest celle des deutérés. Ceci
peut s’expliquer par une stabilité assez fragileedype de matériau et par leur colt. Parmi
ces polymeres, le PMMA deutéré [89] dont les pepspropagation en guides multimode
(40x4Qum) sont de 0,011 dB.cma A=680nm, de 0,018dB.ca A=830nm et de 0,073
dB.cm* aA=1310nm. Le silicone deutéré [90] est aussi emplegé indice de réfraction est
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contrblable durant la polymérisation et s’étendreeri, 472 et 1,532. Les pertes annoncées
pour des guides réalisées avec ce polymére sdh28dB.cn aA=1550nm.

3.3 Conclusion

Les matériaux organiques et inorganiques offren¢ tmes grande diversité de
possibilité pour réaliser des guides optiques etlgpanéme des fonctions intégrées. Chaque
type peut étre exploité pour des avantages padisihpportés par le matériau.

Concernant les verres, une trées grande variétéeeisd’autres peuvent étre mis au
point par des choix subtils d’éléments chimiquesprasque tous peuvent étre introduit dans
les verres dont les matrices principales sont @ bdasxyde, de fluorure, de chalcogénure ou
de phosphate.

De plus selon les verres utilisés, les domainegpdieation en longueurs d’onde sont
vastes et s’étendent du visible a l'infrarouge nmyPar ailleurs, beaucoup de verres
bénéficient d’'une photosensibilité permettant dg@sstaments post production sur les
fonctions telles que les filtres en longueurs demdToutefois, la plupart de ces verres
nécessitent des équipements plutdt onéreux pourdépdts des couches (PECVD par
exemple). L'utilisation des sols-gels déposés pasuite a la tournette ou par trempage
s’avere étre une solution.

D’un autre c6té, la technique d’échanges ioniquasela voie a la réalisation rapide
et a bas codt, de fonctions optiques intégréeseerey ; cette technique pour les guides en
verres permet d’obtenir dés de 0,1.

Toutefois, une partie des techniques utilisées pealiser des guides d'ondes avec les
verres (photoinscription, dopage) offrent des asigs d'indices bas ne permettant pas
d'envisager la miniaturisation des fonctions opgju

Quant a la technologie des semi-conducteurs, ealtelee plus prometteuse pour
I'obtention de fonctions optiques trés petites pettamt une grande intégration et donc une
grande miniaturisation en particulier pour les tmnts actives. Cette technologie demande
néanmoins des dispositifs de mise en ceuvre tresewodpour pouvoir atteindre des
résolutions submicroniques. De plus, pour cetthrtelogie se pose aussi la question du
couplage entre la fibre et le guide d’'onde optidaet la largeur ou I'épaisseur ne dépasse pas
la centaine de nanometres.

Les nitrures semblent offrir un compromis entrenge intégration des fonctions
optiques et couplage avec I'extérieur d’autant musl est possible d’obtenir une grande
plage d’indice de réfraction en faisant varierdax d’oxygéene et d’azote par rapport a celui
du silicium. Mais la encore, ces matériaux nécessitles techniques de mise en ceuvre
(dépbt : LPCVD, PECVD) assez lourds, bien que eebrtiques soient connues et maitrisées
par ailleurs.

Au sujet des matériaux poreux, la mise en ceuvreekgtvement aisée (obtention des
pores par méthodes électrochimiques). Toutefossétedes concernant ces matériaux sont
peu nombreuses pour le moment.
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Par ailleurs, I'utilisation de structures ou de énmux hybrides organiques-non
organiques semble se présenter comme méthode paminde combiner principalement les
avantages de chaque partie.

Enfin, les polyméres peuvent aussi offrir un compeoentre grande miniaturisation
et mise en ceuvre aisée. En effet, le dépot de aeddriaux se fait la plupart du temps a la
tournette. De plus, avec des contrastes d'indiceéffaction pouvant atteindre 0,2 dans la
majorité des cas, les motifs sont microniques et thchniques légeres (comme la
photolithographie standard ou la gravure RIE) patnre utilisées pour la réalisation des
fonctions optiques. Les différentes méthodes ddisedmns de fonctions optiques en
polymeres seront présentés dans le paragraphensuiva

En outre, de part la trés grande variété des palsnéles utilisations tres diversifiées
peuvent étre envisagées. Cependant, les matériatgainiques avec une plus grande stabilité
notamment thermique semblent étre préférés pouncoe@ d'applications. Dans ce sens,
certaines études menées visent a obtenir des pagnmus stables thermiquement et
compatible avec une utilisation en optique intégmdetons, néanmoins, que lorsque la
température est un inconvénient dans les disposgitih asservis, elle devient un avantage
lorsque les polymeéres sont utilisés par exemple pEaliser des filtres accordables.

Les matériaux polyméres peuvent aussi trouver uaeepdans le domaine de
I'optique non linéaire mais aussi dans les domameda trées grande miniaturisation des
composants n’est pas nécessaire comme certaireucapar exemple.

4. Méthodes de réalisation

D’'une maniére générale, lorsqu’il s'agit de réaliges motifs microniques voire
submicroniques, il est nécessaire d'user de motgaiologiques donnant acces a de tres
grandes résolutions. Dans le cadre de cette étads, nous intéresserons exclusivement aux
méthodes de réalisations de fonctions optiques &érmaux polymeéres. Pour cela, plusieurs
technologies semblent se développer en paralléle.

Tout d’abord, le moulage qui peut correspondre & ecompression a chaud a l'aide
d’'un moule ou au moulage par injection. Bien quegimale, cette méthode permet d’avoir de
bonnes résolutions ; jusqu’a 200 nm pour les dime@ssminimales obtenues [91], [92].
Toutefois, le démoulage reste difficile a controler

L’implantation ionique généralement utilisée datisdustrie électronique justifie
timidement son utilisation avec des matériaux pe@ses [93].

Par ailleurs, les technologies de photo-inscripgbde lithographie directe sont tres
proches : la photo-inscription permet d’obtenir Ie®tifs désirés directement aprées une
insolation sous rayonnement UV ; la lithographiedie nécessite aussi une étape de gravure
humide. Ces deux méthodes ont l'avantage d'avou p&tapes de réalisation mais
nécessitent I'utilisation de matériaux polymerestphensibles.

Enfin, la « photolithographie indirecte » qui eattechnologie utilisée dans cette
étude et dont les différentes étapes seront dépéésppar la suite.
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Les différentes méthodes d’obtention des motifsr gaptique intégrée polymeére
peuvent étre réparties dans les quatre catégariismnges :
» Le transfert de motifs a I'aide de techniques adekt
» Les techniques de micro-moulage.
» La photo-inscription et la photolithographie dirct
» Le transfert de motifs a I'aide de technique de/gre.

Contrairement a la photo-inscription qui ne nédesgu’une étape d’insolation a
travers un masque, beaucoup d'autres méthodes sitéoésune ou plusieurs étapes
supplémentaires pour l'obtention des motifs désiféar exemple, la photolithographie
indirecte qui permet de faire un transfert de masgwr une couche de résine photosensible,
nécessite en plus une étape de gravure pour I'bitetes motifs définitifs.

Pour cette raison, un premier paragraphe présestgr@nctement les différentes
méthodes de lithographie existantes. Ensuite, ifé&rehtes méthodes d’obtention des guides
seront décrites et enrichies d’exemples de réalisate fonctions optiques polymeéres en
optique intégrée.

Afin d’introduire cette présentation, sur la Figur2l sont schématisées les étapes
principales de réalisation selon la méthode uglisé ensuite, ces différentes étapes sont
détaillées.

Dépot des couches (généralement en plejn
champs sur un support verre, silicium)

v

Insolation UV ou bombardement ionique (ou électjar)

i . _ Méthodes
Photo- | Methode Lithographie  |soustractives Micro-moulage
inscription| additives directe (photolithographit  |et assimilé
indirecte
A A
Motifs Motifs Gravure Gravure Gravure
finaux finaux humide humide humide
Motifs 2°™ gravure 2°™ gravure
finaux (séche, humide)| | (seche, humide)
MOt'fs moulage
finaux l
Motifs
finaux
Figure .21  : Représentation schématique des étgpmcipales des différentes méthodes

de réalisation de fonctions optiques intégrées peles.
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4.1 Deépbt des matériaux

D’une maniére générale, les couches minces peétentéposées :

A la tournette (spin coating).

Par immersion (dip coating).

Par évaporation.

Par dépots physiques et chimiques en phase vapedr €t CVD).

Par dépobts chimiques (par déplacement, auto-ciafadytélectrolytique).
Par jet moléculaire.

VVVYYY

Dans le cas des polymeres, beaucoup de méthodiesdent difficiles a appliquées.
Les plus couramment utilisées sont : le dépbttadenette, 'immersion et le jet moléculaire.
La CVD peut étre utilisée, toutefois, bien quetl@shiométrie des matériaux obtenus puisse
étre proche du matériau massif, la formulation éfpira ainsi que les propriétés mécaniques
et thermomeécanique s’en éloignent.

Dans notre étude, le dépbt a la tournette esséitilies différents parametres de ce
dépot et leur optimisation seront présentés daokdpitre |l.

4.2 La lithographie

La lithographie est une étape incontournable dangllpart des méthodes de
réalisation de fonctions en optique intégrée. Icaneque de lithographie la plus répandue est
celle la photolithographie UV.

D’autres techniques existent comme la photolithogia X ou bien les
bombardements ioniques ou électroniques.

Pour ces techniques, un masque est concu au decalab lequel se trouve une
représentation des motifs que I'on désire obtenifimal. Ces motifs peuvent étre opaques
aux rayonnements (UV, X) ou bien aux ions et auttestrons. En photolithographie UV par
exemple, des motifs chromés sont généralementisléfim un support en verre ou en silice.

La lithographie permet ensuite de faire un tramnsder masque dans une résine qui
doit étre sensible soit au rayonnement utilisé soit ions ou électrons. D’une maniéere
générale, il est possible de distinguer deux caiggale résines. Lorsque la partie modifiee
(par rayonnement ou bombardement) ne correspondapés partie restante apres le
développement, on parlera de résine positive. Dansas contraire, on parlera de résine
négative. L’exemple de la résine photosensiblel@shé en Figure 1.22.

1 PVD : Physical Vapor Deposition
2 CVD : Chemical Vapor Deposition
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Rayonnement UV

A AMAMAL

Chrome IMasque _—Zone irradiée

WCOUCW—?(S) inférieure(s)

(@) Développement de la résine (b)
/ (gravure humide) \
| | I
i Gravure et enlevement de L
résine restante

Figure .22  : Schéma montrant I'obtention d’un tho{a) en utilisant une résine positive,
(b) en utilisant une résine négative.

Dans le cadre de notre étude, des résines phoiblesngositives sont utilisées dont
la référence générique est : MEGAPOSBPR’ 700 SERIES PHOTO RESISTS.

La photolithographie ou la lithographie optique kstechnique la plus largement
utilisée en production dans les usines microélaaes depuis une trentaine d’année. La
photolithographie traditionnelle utilise des longte d’'onde d’insolation comprises entre
360nm et 410nm correspondant aux domaines du vitletle l'ultraviolet proche. La
technologie actuelle utilise la longueur d’ondel@&nm (UV profond). Dans ce cas, I'image
du masque est projetée sur la résine a travergsténse d’objectifs.

Dans le cadre de notre étude, la photolithographrecontact a 365nm est utilisée
(chapitre 11).

Si I'on se place désormais au niveau du choix d'tewhnique de lithographie, la
résolution maximale (autrement dit la taille degifagninimale qu'il est possible d’atteindre)
est I'un des parametres les plus importants.

Le but du paragraphe qui suit est de présentersuesinctement les différentes
techniques et technologies de lithographie existamet qui par ailleurs ont été étudiées et
développées pour la microélectronique voire la gearonique.

De nos jours, la technologie de lithographie a 1®3par immersion permet
d’atteindre des résolutions de 45nm dans le meitles cas. La technologie a 157nm pourrait
alors prendre le relais et permettra alors d’atieirune résolution de 32nm.

Dans ces systemes de lithographie par project@orédolution des motifs est définie
par le critere de Rayleigh Rek/NA ou R est la résolution du motif (distance mialm
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visible entre deux objets),; kin paramétre dépendant de l'appareillage, NA ksture
numérigue ou le pouvoir de résolution de I'appéagée etA la longueur d’onde de la source.
Par ce critere, il est évident que plus la longudiande d’insolation diminue plus la
résolution devient grande.

Dans ce sens, d’'autres études réalisées dans lardoae I'extréme UV (13,5nm)
sont a I'étude malgré I'existence de certainesriitaedes autour de leur colt excessif et de la
possibilité d'obtention de résines suffisammentsgg#as dans ce domaine de longueurs
d’onde. Par contre pour la lithographie par ray#nf,5nm a 4nm) des résines de hautes
sensibilités ont été créées.

Les technologies de lithographie par faisceau dtgdas ou d’ions donnent aussi de
tres bons résultats. On distinguera deux typeystérmes pour chacune de ces techniques : le
systéme de projection globale du faisceau et l&Bys par balayage. Le premier consiste a
l'instar de la lithographie optique a envoyer uiséaau d’électrons ou d’ions a travers un
masque reproduisant ainsi I'image de ce dernies tlamésine. Cette derniere préalablement
déposée, doit étre sensible au bombardement d@tescbu d’ions. Si l'interaction de ces
électrons ou ions, avec la résine provoque uneisaigle liaisons inter-chaines, on parlera
alors de résine positive. Si ce bombardement pravame réticulation, on parlera de résine
négative.

Quant au second systeme, il permet la focalisatesélectrons ou des ions sur une
petite surface. L'exposition au faisceau se fatsabpar un déplacement relatif de ce dernier
par rapport a la résine. Il serait alors plus appéo de parler d'écriture par faisceau
d’électrons ou d’ions.

De tres grands progres [94] ont été annoncés dam®rhaine des rayons X, du
faisceau d’électrons et d’ions. Potentiellements ¢mis techniques peuvent avoir des
résolutions de l'ordre de quelques nanométres. edletment, elles sont de I'ordre d’une
dizaine de nanometre voire trente nanometres pdithbgraphie par faisceau d’ions.

La lithographie par rayons X est a I'état d’étula.technique utilisant le faisceau
d’électrons est la plus avancée et la plus promsdtenais reste limitée par la taille finie des
molécules organiques et la taille des grains. Qaalat derniére technique, la limitation se
situe principalement au niveau de l'obtention dfarsceau d’ions monocinétique et sans
aberrations chromatiques.

A voir les limites actuellement accessibles, ldgales motifs ne devrait pas étre une
limitation dans un premier temps. Ceci est a companx limitations de tailles imposées par
exemple par les pertes aux courbures telles expataes le chapitre 1ll. Cependant, il est
envisagé ici de réaliser des motifs submicronigreparticulier des espacements entre guides
et résonateurs. Or, les techniques de lithograpipdiques exposées précédemment sont tres
colteuses ; de l'ordre d'une vingtaine de milliasisuros pour les scanners optiques a
193nm, par exemple.

De ce fait Ia, la technologie de « Nanoimprint »ipait étre trés intéressante. Elle a
été introduite dans les tables de I''TR&n 2003 elle permettrait d’avoir de meilleures

" ITRS : I'International Technology Roadmap for Semiconduatstgproduite par International Sematech aux Hiats;

elle sert d’évaluation des conditions technologggdes semi-conducteurs. Son objectif est d'asdesavancements dans la
réalisation des circuits intégrés. Elle identifis béfis technologiques et vise a améliorer les-senducteurs au cours des
15 années a venir. Cette organisation est comnégngér I'association européenne d'industrie de-sentucteur (ESIA),
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résolutions (jusqu’a 32 nm) pour un moindre colarp@quipement (~100 000 €). Aussi,

d’autres techniques sont a I'étude comme la DPIp @&n Nanolithography), la lithographie

sans masque ou l'auto assemblage. La premiére d@@ntechnique d’écriture directe avec
laquelle les motifs sont définis en déposant letoubes avec la pointe d’un microscope a
force atomique (AFM), la seconde utilise un résdaumodulateurs lumineux contrélant

'image définie et la derniere consiste a arrangermélange de maniere uniforme pour
former des structures ; par exemple un mélange op@lgmeres a blocs désordonnés et
déposé sur un substrat préalablement gravé chimigpiea I'échelle nanométrique (zones
hydrophiles) permet de créer des motifs régulieése a la modification locale de I'état de
surface [94].

Certes, la diversité des techniques de lithograpRistantes ou en développement
permet la réduction de la résolution. Néanmoingpriacipal probléeme rencontré demeure
I'injection de la lumiere dans les guides d’ondesrsicroniques. En effet, les pertes de
I'ordre de plusieurs décibels a l'injection due éardauvaises adaptations de modes entre la
fibre et le guide peuvent, pour le moment étre reinfpour les technologies nanométriques
d’optiqgue intégrée. La technologie polymere présenh compromis entre une grande
densification de fonctions et peu de pertes adatipn. De ce fait, la photolithographie
traditionnelle utilisant le proche ultra violet m¢ possédant pas d’optique intercalée entre le
masque et la résine photosensible s’avérent éedaahnique suffisante pour I'obtention de
motifs de I'ordre du micrométre ; aprés optimisatiaes différentes étapes et 'adaptation de
cette technique aux matériaux polymeres. Cettentqub existe au CCLO, elle bénéficie
d’'une facilité d'utilisation et permet habituellemed’avoir une résolution minimale de
I'ordre du micron.

L’étude de la résolution de cette technique ainsé des différents problemes
rencontrés avec les matériaux polymeres sont psen chapitre II.

4.3 Les différentes techniques de réalisation

Certaines techniques de réalisation comme le meulag la photo-inscription
permettent d’obtenir les motifs souhaités simplenseit par augmentation de la température
et compression ou bien par insolation directe dtérisu photosensible. Toutefois, beaucoup
d’autres méthodes de réalisation nécessitent dearxdgs étapes pour parvenir aux motifs
finaux : la premiere permet de reproduire les matiun masque prédéfini dans une résine
photosensible par exemple, la seconde dupliquem@ees motifs dans le matériau de la
couche finale. On parle alors d’'une étape de piietgraphie suivie d’'une étape de gravure.

D’'une maniére générale, il existe des procédésadithtifs et d’autres soustractifs.
Ces différents procédés sont présentés succinctarnapres. La gravure seche quant a elle
et principalement la gravure ionigue réactive aactiwe ion etching (RIE) sera exposée plus
longuement car faisant partie des difféerentes étap@aboration de guides d’onde dans le
cadre de cette these.

I'électronique du Japon et I'association d'indestde technologie de I'information (JEITA), I'asation coréenne d'industrie
de semi-conducteur (KSIA), I'association d'indestte semi-conducteur (SIA), et I'association d'stdel de semi-
conducteur de Taiwan (TSIA). SEMATECH internatioasl le centre de transmission global pour cetigitic

a7



CHAPITRE I. Guides d’ondes et fonctions optiquésat de I'art sur les méthodes de
réalisation

4.3.1 Transfert de motifs a l'aide de techniqued#d/es

Dans ce type de technique, de la matiere solidejestée sur la surface du substrat a
partir de phase gazeuse, liquide ou solide. Un o@aps est alors réalisé au préalable.
Généralement, les techniques additives sont sud/i@se ou plusieurs étapes de traitement
thermique pour aboutir aux propriétés désirées pmunatériau déposé ou pour assurer une
meilleure adhérence sur le substrat.

Dans le cadre de I'optique intégrée en matérialynpéres, les techniques additives
les plus courantes sont : I'implantation ioniques tiépots a la tournette (spin coating) ou par
immersion (deep coating).

Les deux dernieres sont tres largement répanduesldaéalisation de fonctions en
optique intégrée polymére. Leurs principaux ataast le faible colt de I'équipement, une
relative facilité de mise en ceuvre et un tempségpdtitres court.

L’'implantation ionique, initiée par Rutherford e(b puis développée par R. S Ohl,
Schockley et W. D.Cussins dans les années 195 graisément aujourd’hui une place dans
la réalisation de fonctions en optique intégréeympelre. L'utilisation la plus fréquente
consiste a créer des scissions dans les chaingagrels a I'aide de bombardements ioniques
de haute énergie (quelques centaines de keV awpseleV). Les premieres études sur les
polymeres notamment sur le PMMA (Poly(méthacrytigeméthyle)) ont été menées dans le
cadre de développement d’'une technique comparat¥deade la photolithographie avec les
résines photosensibles. Quelques exemples de goidesus par implantation ionique sont
donnés ci-apres.

Des 1987, J.R Kulish et H. Franke [95] avait pa&ildes résultats concernant des
évolutions de l'indice de réfraction avec I'implation d’ion lithium (Li") et azote (N) dans
des guides planaires réalisés avec quatre polyrdéfésents : PMMA (poly méthacrylate de
méthyle), PVA (polyalcool vinylique), PI (poly iméd aromatique) et
PC (poly carbonate). Concernant le PMMA dopé &i pour des doses d’ions implantés
comprises entre 2.10et 8.18% ions.cn?, la gamme d’énergie de bombardement utilisée est
entre 100 et 130 keV. Les pertes en propagatioh smmprises entre 0,5 et 2 dBm
633nm et les contrastes d’indice pouvaient allegjua 0,06. Les pertes linéiques dans les
guides obtenus par cette méthode semblent toutplos élevées comparativement aux
techniques classiques de photolithographie.

En 1996, S. Brunner et al [96] ont réalisé degf@temétres Mach Zehnder avec du
PMMA et notamment du PMMI qui fera aussi I'objettlides dans cette these. La premiere
étape consiste a créer des reliefs par estampatgelit& les guides ont été générés par
irradiation de faisceau d’'ions comme le montreituFe 1.23.

Apres irradiation
Estampage% f'r.rad‘aﬂog Pa& ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ E,ﬂ,ﬂ,ﬂ,ﬂ.ﬂ
aisceau ’|onﬁ%

guide

Figure 1.23  : Représentation schématique du préadel réalisation de S. Brunner et al. de
guides d’ondes
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Concernant le PMMI, les auteurs indiquent que hapierature de transition vitreuse
(Tg) avancée est de 160°C et les pertes de prapagdans les guides sont d’environ
1dB.cmi* aA=1318nm. Cette valeur reste acceptable pour lesefaiistances parcourues en
optique intégreée.

Enfin, en 1999, P. Cottin et al. [97] utilisent lems carbone Tet cuivre Cii et
regardent I'évolution des propriétés non linéaite RWK (poly vinyle carbazole) qui ne
possedent pas initialement des propriétés nondHegeatrinseques. L'effet non-linéaire a été
remarqué mais n'‘a pas pu étre quantifié. Cependestte méme équipe envisage
I'implantation d’ions chlore et iode connus pouréiarer la non-linéarité moléculaire [98].

Hormis l'implantation ionique, d’autres techniquesstent par ailleurs telles que les
dépots physiques et chimiques en phase vapeur (RVYITVD) ainsi que leurs dérivées
(PECVD®, APCVD®, LPCVD®, VLPCVD®, ECRCVD et MOCVD®) ou bien les dépéts
électrochimiques. Toutefois, ces technigques ne Earnpas étre utilisées avec les polymeres.

4.3.2 Techniques de micro-moulage

Durant cette derniére décennie, ces techniquesanté de plus en plus d'utilisation
dans le domaine de la réalisation de fonctionsmiqwe intégrée polymére. Les termes de
« molding » (moulage), « inprint » (impression)«etmbossing » sont généralement utilisés
pour ces techniques.

Les deux principales étapes sont d’'une part lasatadn du moule ou de la matrice
et d’autre part le moulage ou le formage. Contra@et a la photolithographie ou les masques
sont réalisés par des laboratoires ou des socgftésialisées, les moules semblent étre
réalisés généralement au sein des mémes labogatpiregproduisent les fonctions optiques
par la suite.

Concernant la réalisation du moule, une multitudetethniques existent dont les
plus courantes sont : la gravure humide anisottapiges procédés de gravure seche comme
la gravure plasma ou la gravure par faisceau d'i@ependant, certaines sont plus adaptées
pour la réalisation de structures de petites diiessou dont I'une des dimensions est petite
(quelques micrometres voire submicronique). Ainsiaoix de technique est fait selon la
taille des motifs, la résolution voulue ou le pdix réalisation souhaité.

Par exemple, en 2004, Y. Li et al. [92] ont cheise premiére technique basée sur
la photolithographie standard et la gravure pro#opdr ions réactifs (Deep-RIE) combinée a
la gravure humide pour réaliser un moule compredast motifs de plusieurs centaines de
micrometres. Une seconde méthode a été privilég@ear I'obtention de motifs

1 PVD : Physical Vapor Deposition

2 CVD : Chemical Vapor Deposition

¥ PECVD : Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition

4 APCVD : Atmospheric Pressure Chemical Vapor Dejmsi

> LPCVD : Low Pressure Chemical Vapor Deposition

® VLPCVD : Very Low Pressure Chemical Vapor Depasiti
"ECRCVD : Electron Cyclotron Resonance Chemicaldrdpeposition
8 MOCVD : MetallOrganic Chemical Vapor Deposition
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submicroniques. Cette derniére est la lithograpgdde faisceau d’électron suivie par une
gravure par faisceau d’atomes rapide (FAB : FastrABeam etching).

Par ailleurs, une autre technique, LIGA semble ptésentée comme étant une des
plus prometteuse pour obtenir de petits motifs awse grande précision (~u&) et avec
une grande variété de matériaux : polymeres thdamtigues, matériaux céramiques, métaux
ou alliages [99].

Le sigle LIGA dorigine allemande est I'acronyme deray Llthographie
(lithographie par rayon x), Galvanoformung (éled#éposition), et Abformtechnik (moulage
ou formage). Les deux premiéres étapes étaiemasi conjointement depuis le milieu des
années 1970. L'union avec I'étape de moulage th@astique a été utilisée pour la premiéere
fois par Ehrfeld et al. en 1982 instituant ainstdahnique LIGA. Grace a cette derniere, il
devient possible de réaliser des structures empoiys.

En ce qui concerne le remplissage des moules, mméthodes existent dont deux
seulement semblent étre utilisées pour la réatisate fonctions optiques intégrées. Ces trois
méthodes représentées sur la Figure 1.24 sont :

> Le dépot par coulage ou « casting » [92]

» L’estampage a chaud ou « hot embossing » [100]
» L’injection (ne semble pas étre utilisée pour qeetgde réalisation)

11 Pression
=T
! SR <= Pression
< T Pression

poonmg
« Casting « Hot embossing » Injection
Figure .24  : Représentation schématique des treéshodes de remplissage des moules.

Des techniques dérivées de la LIGA existent comme gxemple la UV-LIGA
utilisée par B. Y. Shew et al. [101] pour réaliges interféerométres Mach-Zehnder pour la
détection biochimique de NaCl (Chlorure de sodiuiiin de réaliser le moule en nickel par
électrodéposition, la résine SU-8 photosensibleldest utilisée. Une fois le moule obtenu,
une réalisation de Mach-Zehnder est effectuée Bveésine SU-8 par estampage a chaud.

Grace au moule, les motifs peuvent étre produitsnasse a moindre colt et temps. La
résolution obtenue a l'aide de cette techniquelesum.

Enfin, un dernier procédeé utilisé est la nano-impi@n (ou « nanoimprint »). Cette
derniere est un formage des polymeéres voire atssirds matériaux, adapté a la réalisation
de motifs nanométriques. Elle présente I'avantdg§&edpeu colteuse pour la réalisation de
trés petits motifs une fois le timBré« stamp ») obtenu. N. Kehagias et al. [102] omt p
différencier deux procédés distincts concernanhdao-impression ; la lithographie par

! timbre : moule ou matrice utilisée en nanoimp@ssi
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nanoimpression ou « Nanolmprint Lithography =NILi»laelithographie par nanoimpression
inverse. Ces deux méthodes sont montrées dangueeHi25.

Lithographie par nano-impression Lithographie par nano-impression « inverse »
(en anglais : Nanolmprint Lithography=NIL) (en anglais : « reverse Nanolmprint Lithography)

m—Timbre (moule)
L’énergie Interfaciale
<—Polymere Polymére déposé a E, doit étre plus

la tournette faible ici que dans le
cas de la NIL

Le timbre est mis au T~Tg
contact de I'échantillon L'énergie Interfaciale
(la couche de polymere) g, (entre le substrat et
le polymére) doit étre
plus grande que,

T>Tg

Application d’une

Application d’une pression (~20ba

pression (~50 a 70bar)

T<Tg T<Tg Séparation du
Séparation du timbre et timbre et de
de I'échantillon I'échantillon

Figure .25 : Représentation des deux procéddglumyraphie par nanoimpression.

Comme le montre la Figure 1.25, dans le cas ouélesrgies interfacialles le
permettent, il est préférable d'utiliser la nanoiggsion inverse car elle nécessite une étape
en moins.

En 2002, C. Y. Chao et L. J. Guo [91] ont réatisé micro-résonateurs en PMMA
avec des espacements entre le guide et 'annediD@®em a 200nm et des épaisseurs de
structures de 1iBn. Le timbre avait été réalisé par une combinaidenlithographie a
faisceau d’ions, la nanoimpression et la gravuiend' réactifs (RIE). Toutefois, le démoulage
a engendré des cassures dans la structure. Cerpéga est imputé a I'adhérence du PMMA
sur le timbre et la grande épaisseur du polymépesi®e. Par ailleurs, cette équipe a observé
une non uniformité de la couche apres la nanoimseslorsque la température est

supérieure a 190°C. Ce défaut est di a la diminudie la viscosité du polymére a ces
températures.

En 2006, K. D. LEE et al [103] utilisent aussi eetitchnique pour réaliser diverses
fonctions pour l'optique intégrée (voir Figure I)2@olariseurs a grille de nanofils de pas
100nm, filtres a base de réseau de Bragg de pasnb3@ des micro-résonateurs dont
'espacement entre le guide et 'anneau est de rB0Qe timbre a été réalisé a I'aide une
Lithographie a Interférences Laser (LIL) du typeairide Lloyd avec un laser He-CH €
325nm).
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La Figure 1.26 montre la précision de cette techaigour I'obtention de tres petits
motifs.

Qo

Figure 1.26  : Diverses structures obtenues paraiarpression par K. D. LEE et al. [103]
a) polariseurs a grille de nandfils, b) filtres aase de réseau de Bragg et c) micro-
résonateurs.

4.3.3 La lithographie directe, la photo-inscriptigpnles bombardements ioniques et
électroniques et l'implantation ioniques

Tout d’abord, la photo-inscription, le bombardemeutbien I'implantation ionique
sont des techniques similaires et trés rapides pougalisation de fonctions en optique
intégrée. Ces opérations permettent de faire éwvdlndice de réfraction dans le matériau et
ce a travers un masque adapté a chacune d’elld’abtenir les motifs désirés.

La photo-inscription se fait généralement dans I'hdis elle peut aussi avoir lieu
dans l'infrarouge ou dans le domaine des rayon®ahs le cas des polymeres, la photo-
inscription permet de créer soit des scissionsaigohs soit des réticulations ; cas du PVCi
étudié au CCLO [104].

Quant au bombardement, il peut étre ionique ourrdeicue et ce afin de créer des
scissions de liaisons permettant de faire évolirgtite de réfraction.

Enfin I'implantation ionique permet dintroduire & la couche de polymére
préalablement déposée en couches minces des ééohémiques tels que Liet N' [95] afin
d’augmenter I'indice de la partie ciblée.

Toutes les techniques précédentes peuvent cormspania premiére étape de la
lithographie directe. Aprés la définition des m®{jpar insolation, bombardement ionique,...)
une étape de gravure humide est réalisée. Cettritpe nécessite néanmoins, des matériaux
dont la partie insolée ou bombardée par exempleéedeg insoluble dans le solvant qui
dissoudrait facilement l'autre partie.

4.3.4 Transfert de motifs a I'aide de technique gievure

Un trés grand nombre de techniques de gravure wstragtive existent. Cependant,
il est possible de distinguer deux grandes catégoties gravures humide et seche.
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La gravure humide reste minoritaire dans la réadieale fonctions optiques intégrée
en polyméres. En effet, I'emploi de cette méthodeessite préalablement la définition de
certaines zones solubles dans des solvants tamdisd@utres zones devraient étre non
solubles dans ces mémes solvants. Ceci est leesasédines utilisées dans les étapes de
lithographies. On peut penser utiliser ces résio@sme matériau de coeur de guide révélé par
lithographie directe. Toutefois, la plupart de ¢ésines ne possédent pas les propriétés
optiques suffisantes pour une utilisation en guleades a 1550nm. Ceci est principalement
dd en particulier a la présence de groupements @hhaigues dans les résines a base de
diazoquinones.

Ci-aprés se trouvent deux exemples marquants iogoliigla gravure humide pour la
réalisation de guide d'onde en polymeres.

Parmi les équipes qui ont utilisé cette techniqaigvure, I'on peut citer D. Cristea
et al. [105] qui, en 2006, utilisent le PVA (Poly(yl-Alcohol) = poly alcool vinylique)
connu pour étre un polymére photosensible pourisefaldiverses fonctions optiques
intégrées. Le PVA a été dissous dans I'eau dééostisa été mélangé a de I'oxyde de cuivre
(CuO), du chlorure de cuivre (CuCl) ou de liodute potassium (KI) pour augmenter
I'indice. Le CrQ a été utilisé pour améliorer la photosensibilRé. plus, deux PVA avec des
poids moléculaires différents ont été utilisésrésumé des divers pourcentages ainsi que les
indices de réfraction mesurés sont dans le Tabléau

Solutions (polymeéres et dopant) Indice de réfraction 4=0.63um
20ml 7% PVA-1 (1ml 1% Cre+ 1ml 10% KiI) 1,7
20ml 7% PVA-1 (1ml 1% Cre+ 1ml 5% CuCl) 1,8
20ml 7% PVA-1 (1ml 1% Cr@+ 2ml 5% CuO) 19-2
20ml 5% PVA-2 (1ml 1% Cre+ 1ml 10% KiI) 1,65
20ml 5% PVA-2 (1ml 1% Cre+ 1ml 5% KI) 1,75
20ml 5% PVA-2 (1ml 1% Cre+ 2ml 5% KI) 1,85-19

Tableau 1.6: Indices de réfraction en fonctiantdux de dopage dans le PVA.

Durant I'exposition aux UV (longueurs d’onde norgsee), I'ion métallique se lie
au polymére et une réticulation se fait rendarasie irradiée non soluble permettant par la
suite le développement dans des solutions aquelisest & noter que si le dopant est en
exces, des cristaux apparaissent sur la surfadénd@apres insolation. Par ailleurs, aucune
valeur de perte par propagation n’a été précisée.

D’autres comme T. C. Sum et al. [106] ont utilig&iditure par faisceau de proton
(2MeV) sur une couche de SU-8 connue pour étraésiee négative photosensible. Ensuite,
la partie non insolée a été enlevée par gravuredeuenl’aide de PGMEA (mono éthyle éther
de propyléne glycol). Au final, le guide de SU-81r695) servant de coeur guidant est inclus
entre un substrat en verre (n=1,514) et une codehevétement en NOA-88. Les pertes de
propagation dans les guides sont de I'ordre delB/2m a 633nm [107].

Quant a la gravure séchelle concerne les procédés de gravure physidumique
ou bien les deux simultanément, dans lesquels urface solide est gravée dans une phase
gazeuse Ou vapeur.
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Diverses techniques de gravure séches existent ¢t @@uvent étre classées en deux
grandes catégories suivant le type de configuratiisé. Ces catégories sont dites :
> a configuration diode ou a décharge incandescegide (discharge)
» a configuration triode ou faisceau d’ion (ion beam)

S Cathode
ENrée Ja7 l l l l l r—) SOI1i€ gaZ

/V

— < Echantillon
Plasma — | |
T Anode
Figure 1.27  : Représentation schématique d’'un&yst de gravure a configuration diode

(décharge incandescente).

Entrée gaz
Quelques L Cathode Anode
Volts I
@ Bobines :
Quelques  _L Cf l@cf Focalisatior
kiloVolts _——_— magnétique
Electrode _
d acceleratlon . Filament
Squrce chaud
d electron neutralisant
Echantillon
Sortie gaz
Figure 1.28  : Représentation schématique d’unéyst de gravure a configuration triode

(faisceau d’ion).
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Dans la configuration diode, le plasma est généré da méme enceinte sous vide
ou le substrat est posé. La configuration triodeEsente en deux étages ; le plasma est
généré dans une premiére enceinte a partir delladee ions sont extraits et dirigés par
faisceau a travers une grille vers le substratgptimns la seconde enceinte.

Dans ces configurations, les techniques les plusantes sont répertoriées dans le
Tableau 1.7 suivant :

PE Barel RIEZ | MERIE® | MIE?* IBES RIBE® | CAIBE’
etching
(F’Trgrsril‘;” 10°— 10 | 10'— 10 | 10°— 10* | 10°— 10? | 10°— 10?| ~10* | ~10* | ~10°
'\é'eca”'sme c C cIF c/p P P c/p c/p
e gravure
Sélectivité Bonne Excellente Bonne Bonne Faible Faible Bonne Bonnge
— - .
profil Anilss(()).HOu Iso. An:zg. oUl Aniso. Aniso. Aniso. Aniso. An:zg. ou

"C : Chimique ; P : Physique’Aniso : Anisotropie #*Iso : Isotropie
1torr=1mm de mercure (1mmHg)~133,3 Pa.

Tableau 1.7 : Résumé de différentes méthodes deugr séche et de leur domaine de
pression, de leurs mécanismes et sélectivité aeuge.

Dans le tableau ci-dessus sont mis en avant lemig#oa de gravure, la sélectivité et
le profil. Toutefois, une méthode de gravure squinat étre choisie en fonction de plusieurs
autres parameétres comme la vitesse de gravurafofmité de la gravure, la qualité de la
surface graveée, la reproductibilite,... et, le rappoialité/colt de la réalisation.

Concernant maintenant les mécanismes de gravune pilcipaux existent :
» La gravure physique

» La gravure chimique

Notoirement, la combinaison de ces deux mécanisaeslans la plupart des cas
préférée. De ce fait, les mécanismes de gravuguiEil.29) sont généralement répartis en
quatre catégories :

! PE : Plasma Etching = Gravure plasma.

2 RIE : Reactive lon Etching = Gravure par ions tésc

® MERIE : Magnetically Enhanced Reactive lon EtchinGravure par ions réactifs accélérés par champs
magnétique.

* MIE : Magnetically enhanced lon Etching = Gravpee ions accélérés par champs magnétique.

® |IBE : lon Beam Etching = gravure par faisceau io

® RIBE : Reactive lon Beam Etching = gravure pasdaau d’ions réactifs.

" CAIBE : Chemically Assisted lon Beam Etching =\gree par faisceau d'ion assisté chimiquement.
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La pulvérisation ou la gravure physique

La gravure chimique

La gravure assistée par bombardement ionique
La gravure assistée par inhibiteur de gravure

YV VY

Ces différentes catégories sont schématisées emeHi@9 et détaillées séparément
par la suite.

lon N Produit

eutre. yolatile

1 ll’ ] [

\Y/ L
Pulvérisation ou gravure Gravure chimique pure
physique pur

I%g Produit I%S Produit
Neutre O\Lf/olatne Neutre Qi%vmame
/]
La gravure assistée par La gravure assistée par
bombardement ionique inhibiteur de gravure
Figure 1.29  : Représentation schématique de chat@smécanismes de gravure.

La gravure physique :

Dans cette catégorie sont groupées des techniqueme la MIE ou la IBE. La
surface de [I'échantillon est bombardée par des iorestes vis-a-vis de celle-ci.
Schématiquement, les ions sont accélérés vers letrati a 'aide de deux électrodes :
négative et positive (endroit ou se trouve I'échlamt & bombarder). Lorsque les ions
accélérés accumulent suffisamment d’énergie emaatia la surface, ils peuvent engendrer
des cassures de liaisons des atomes de la sutféee faire éjecter loin de celle-ci. Selon
I'énergie cinétique des particules envoyées a léase, cette derniére est plus ou moins
dégradée. Dans ce cas la surface n'est pas négeessai gravée (pulvérisation) et il est
possible alors de distinguer des phénomenes deisphgson, de pulvérisation ou
d’'implantation ionique suivant un classement résdangs le Tableau I.8.
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Energies phénomeénes
<3 Adsorption physique
4-10eV Pulvérisation partielle de la surface
10eV — 5000 eV Pulvérisation de toute la surface
10keV — 20keV Implantation ionique

Tableau 1.8 : Phénomenes présents suivant I'éaaiigétique des particules.

La gravure chimigue :

Contrairement aux autres mécanismes de gravuigralaire chimique est souvent
isotrope (non-directionnelle). Généralement, degeess chimiques neutres et réactives
comme le chlore ou le fluor et des especes moliéeslgénérées dans le plasma diffusent
jusqu’au substrat ou elles forment des produitatislavec la couche a graver. Dans ce cas le
réle du plasma est la création d’especes réagtgasettant la gravure. Par conséquent, si le
gaz d’'apport est assez réactif le plasma peutusedpre nécessaire. Se sont généralement les
techniques PE et « Barrel Etching » fonctionnanglative haute pression (16- 10" Torr)
qui permettent ce type de gravure. Pour le restss les produits volatils sont évacués par le
systéme de vide contrairement a la gravure physiguiese fait par €jection de produits non
nécessairement volatils et qui pourraient par ite e déposer sur le substrat.

La gravure assistée par bombardement ionique :

Elle est basée sur le bombardement ionique (graphiysique) d’'une surface non
réactive provoquant des dommages en surface coramédislocations par exemple. Suite a
ces dommages, la surface devient plus réactivelagexspeces gravantes (gravure chimique).

La gravure assistée par inhibiteur de gravure :

Dans ce cas, la surface est couverte d’'une couchectrice. Or, les bombardements
ioniques (gravure physique) éliminent la passivatie la couche horizontale permettant ainsi
une gravure chimique de la zone nettoyée. Il egttar que la gravure reste verticale puisque
durant cette opération, les flans se passivent @tfa mesure.

Concernant ces deux derniers mécanismes, la graatreerticale. Les techniques

permettant ce genre de gravure physico-chimiquemamexemple la RIE, la RIBE ou bien la
CAIBE.
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Pour résumerde nos jours il existe de nombreuses techniqaegal/ure permettant
d’obtenir des motifs allant du demi-cylindrique ggure chimique) au rectangulaire (gravure
physico-chimique anisotrope) en passant par degsmioangulaires. Toutefois, beaucoup de
ces techniques ont été surtout développées, étudicatilisées dans le cadre de matériaux
cristallins comme le silicium.

Concernant les polyméres amorphes, la RIE estdhanigue la plus largement
utilisée en gravure séche [83], cette techniquenpede contrdler aisément les vitesses de
gravure et d’avoir une bonne sélectivité. Toutefdes ondulations peuvent se former sur les
flancs résultant du bombardement ionique. En 2004Zhao et al. [109] ont présenté la
rugosité des flancs de guides réalisés en polyn&leses de PMMA comme fonction de la
puissance RF (Radio Fréquence) et du débit d’oxgigem rugosité des flancs augmente avec
la puissance RF et le débit d’'oxygéne comme le molat Figure 1.30. Ce parametre est
important car la rugosité issue de la gravure @grd un facteur de pertes optiques tres
important.
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Figure .30  : Evolution de la rugosité en fonctiole la puissance RF (a) et du débit
d’oxygéne (b) [109].

Notons que lorsque I'évolution de la rugosité emctmn de la puissance est étudiée,
le débit d’'oxygene n’est pas indiqué. De méme, pawourbe d’évolution de la rugosité en
fonction du débit d’'oxygene, la puissance n’est ipagquée. Toutefois, dans leur procédé,
cette équipe a utilisé par la suite un débit d’@ngde 20sccnet une puissance de 60W.

Dans cette étude, il est intéressant de retenioltgion de la rugosité des flancs en
fonction de la puissance Radio Fréquence ou du dé&biygene. Toutefois, dans cette étude
il n’a jamais été question de pression d’enceii@ lgue ce dernier parametre soit important
et puisse influencer d’autres aspects importantsoe le profil de gravure. Pour cette raison,
les conditions utilisées ne seront pas appliqudadedtique et quelgues modifications dans
les paramétres seront faites et présentées ertrehBpi

Par ailleurs, dans I'étude de Y. Zhao et al., dBrréduire d’avantage la rugosité, un
traitement thermique a été appliqué (80°C/2h p@¥C®h et 130°C/3h). Par ce biais, la
rugosité est passée d’environ 55nm a 18nm. La anies RF et le débit d’oxygene utilisé
étant respectivement de 60W et 20sccm (1sccm¥iran).

La réduction de la rugosité des flancs est un pam@mmportant car elle entrainera
moins de pertes par diffusion dans les guides é@®rdt fonctions optiques intégrées. L'équipe

" sccm = standard cubic centimeters per minute usoitentimeétre cube par minute.
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de C. Y. Chao et al. [110] a aussi procédé en 28@Hfférents traitements thermiques sur des
guides en polystyrene. Par exemple, apres un ra@5fC pendant 60secondes, les pertes ont
été abaissées d'environ 8dBtpar diminution de la rugosité d'environ 20nm.

La modélisation des pertes par diffusion duesradasité des flancs, faite par C. Y.
Chao et al. montre que les pertes évoluent de fagponentielle, et dans I'anneau d'un micro-
résonateur, elle pourraient atteindre environ 36aB.pour une rugosité de 30nm. D'aprés
cette étude, la rugosité doit étre tres faible Gnrh) pour espérer atteindre des pertes
acceptables (<5dB.c¢h dans I'anneau. Cependant, dans leur cas, la ealeltonfinement
supérieure est l'air présentant ainsi un écartidénAn d'environ 0,6 avec le guide. Dans
notre cas, avec dés1 inférieurs a 0,2, il est possible d'espéreiratte des valeurs de pertes
par diffusion raisonnablement faibles (<2dBYm

Concernant maintenant le profil des motifs gral@&IE est généralement suffisante
pour réaliser des guides d'ondes optiques «ridg€ependant, d'autres techniques
permettent d’obtenir une plus grande anisotropigrdgure et par ce biais, réaliser des motifs
plus proches géométriqguement que ceux utilisésndlea modélisations. Le fait d’avoir une
tres faible déviance de forme n’est pas nécessaireigénant pour des guides droits par
exemple mais peut I'étre dans le cas des micraagdears. En effet, ce type de structure est
basé notamment sur le couplage de I'onde entraiigle @t un anneau. Si la distance entre ces
deux motifs varie en fonction de I'épaisseur, leglage varie aussi faisant évoluer certains
parameétres comme le taux de couplage ou la finesse.

La gravure par faisceau d’ion est une des techeiqué permet d’améliorer
I'anisotropie de gravure. L’équipe de A. Molitonest intéressée a l'utilisation de cette
technique pour la réalisation de fonctions optigelegolymeres. En 2000 [111], une étude
comparative a été menée entre deux types de geapardaisceau d’ion : la RIBE et la IBAE
(appelé aussi CAIBE). Ces techniques permetterbd&dler indépendamment I'énergie des
ions et la densité de courant. De plus, la IBAErde contrdler séparément la gravure par
pulvérisation due aux faisceau d’ions inertes chirmiment (O) et la gravure chimique due
aux flux d’especes réactive chimiquemens)(Qui réagissent avec les atomes pulvérisés pour
former des produits volatils [112]. L'étude a éténée sur le polyimide fluoré de Dupont de
Nemours : le P12566 et présente la IBAE comme tiecienayant une plus grande anisotropie
de gravure que la RIBE. Les valeurs de rugositatrpas été communiguées.

La modification des gaz d’apport est une autretsmiupour réaliser de la gravure
avec un grand facteur d’aspect. Pour cela 'éqd€. Zhang et al. [113] a étudié I'état des
motifs en fonctions des mélanges de galC8F; et en se servant de la technique RIE. Les
photos de la Figure 1.31 montrent I'état de la graxdu PMMA avec et sans CHF

Il est indéniable que le facteur d’aspect est nadte amélioré grace a l'utilisation de
CHFs. Toutefois, I'épaisseur du motif est a prendre@mpte. En effet, pour les photos (a) et
(b) les épaisseurs sont dep#d et I'état de gravure semble correct. Néanmoiossglue
I'épaisseur est de 2ff ; cas des photos (c) et (d), la verticalité ésih lmieux représentée
lorsque la gravure a été réalisée avec le mélapeHDbs.
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Figure .31  : Photos MEB de PMMA gravé a 30 mTats30 W: (a) et (c) ©pure (50
sccm); (b) et (d) @(25 sccm)/CHE (25 sccm)

En d’autres termes, la gravure RIE @ste suffisante tant que les épaisseurs a graver
restent de quelques micrometres. Seulement, deide éontre qu'il est possible de réaliser
de la gravure profonde d’'une grande anisotropie ave technique simple et peu codteuse ;
la RIE, simplement par I'ajout du gaz fluoré GHEeci est trés attrayant pour la réalisation
de micro-résonateur par exemple bien que la vitdesgravure se trouve abaissée de moitié
avec l'ajout de CHga 50%.

Enfin, il est aussi possible d'augmenter la vitedseravure. Pour cela des systemes
permettant une grande densité de plasma sonéstili®s plus connus sont I''EBt 'ECR.

En 1999, J. H. Kim et al. [114] ont utilisé I'lCRyr augmenter la vitesse de gravure
d’'un polyimide fluoré ; le Ultradel® 9020D. Le gale gravure utilisé est I'oxygene {O
L'étude a montré que la vitesse de gravure pasgé&@iem/min a 2750nm/min en augmentant
la puissance ICP de OW a 1000W. Toutefois, au-dielde certaine puissance d'ICP, le profil
de gravure se trouve dégradé comme le montre lad-ig32.

-

Figure .32  : Photos MEB de I'état de gravure df@ientes puissances ICP : (a) 500W
ICP, (b) 2000W ICP

Les vitesses de gravure sont de 1800nm/min et 2@50im pour les puissances ICP
de 500W et 1000W respectivement.

YICP : Inductively Coupled Plasma = plasma relign&ircuit inducteur permettant de le densifié.

2 ECR : Electron Cyclotron Resonance plasma = Lecjpé des sources ECR (Electron Cyclotron Resofance
est de chauffer un plasma a l'aide d'une sourcéofi@djuence de micro — ondes (entre 10 et 18 GHz pa
exemple) a la résonance cyclotron des électrons.
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Pour le reste, cette gravure isotropique a hautesaoce ICP est imputée a
'augmentation des radicaux réactifs (gravure chim) et non a I'énergie ionique.

Le débit d’oxygene joue aussi un rble dans la sdede gravure. En effet, pour deux
pressions d’enceinte différentes (5mTorr et 20m)T darvitesse de gravure augmente avec le
débit d’oxygene et sature a partir de 20sccm.

4.4 Conclusion

Un grand nombre de méthode et de techniques pemhé#t réalisation de motifs
pour I'optique intégrée. Toutefois, les paramétirgant pour le choix d’une technique sont
d’'une part la résolution des motifs et d’autre partjualité de la gravure.

Dans notre cas, il a été vu précédemment que leRIBuffisante malgré la présence
d’'une rugosité sur les flancs des motifs. Cetteosit§ est génante en optique car elle
engendre des pertes par diffusion. Toutefois, af@égavure, des traitements thermiques
pourraient étre envisagés afin de minimiser ceigesité.

Concernant la reproduction des motifs dans uneneéai partir d'un masque, la
photolithographie standard (365nm) sera utiliséesd@otre étude ; cette technique existe au
laboratoire. Néanmoins, cette technique est compuug avoir une limite de résolution de
'ordre du micrometre. Ceci posera des problemesr pa réalisation de certains motifs
comme les gaps de tailles parfois Iégérement submgues. C’est pourquoi, une étude sera
présentée dans le chapitre Il concernant 'amélamale la résolution de cette technique.

5. Conclusion du chapitre |

Aprés une breve présentation de la fonction pradeiment visée dans cette étude,
I'accent a été surtout mis par la suite sur la i@ des matériaux utilisés dans la littérature
afin de monter la place des polymeres pour lagétidin de fonctions optiques intégrées.

En effet, si certaines technologies comme cellessdeni-conducteurs ou des nitrures
de silicium s’averent indiscutablement intéressaptaur la miniaturisation des fonctions, les
polyméres pourraient trouver aussi une place dexchgien évidemment, I'emploi des
polyméres ne se veut pas universel et mais cesederpeuvent avoir des utilisations
particulieres comme celles citées précédemment auaisi occuper des terrains ou I'extréme
miniaturisation n’est pas primordiale. Ceci peuteéle cas par exemple des capteurs
chimiques ou thermiques.

Parmi elles, on peut imaginer aussi des fonctiam®raables notamment avec la
température exploitant les forts coefficients themoptiques. Par ailleurs les technologies
génériques des polymeéres passifs pourront s'apgligudes matériaux exploitant les fortes
susceptibilités non linéaires de certains polymef@autres polyméres comme le PVA
(poly(alcool vinylique)) ou le PVCi (Poly(cinnamadie vinyle)) sont photosensibles et, cette
particularité peut étre un avantage supplémengaig ajuster la réponse spectrale d’'une
fonction donnée par exemple.
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De plus, étant donné les grandes difficultés algsiel injecter la lumiére dans les
guides nanométriques sans beaucoup de pertes eptitps polymeres restent aussi tres
attrayants pour les télécoms.

Dans cette étude I'avantage principal des polymesegd’offrir une large panoplie
d’indice de réfraction (1,38 a 1,65 environ). Cautorise des contrastes suffisants dans un
premier temps (entre 0,1 et 0,2), pour étudiefdastions passives miniaturisées, comme les
filtres en longueurs d’'ondes a base de micro-anggaavues dans le cadre de cette thése.

Concernant les propriétés optiques, les parametiasipaux qui intéressent notre
étude sont les pertes linéiques dans les matéeiles guides d’ondes d’une part, et, d'autre
part, les différents parametres définissants lesamiésonateurs.

En premier lieu, les pertes linéiques globalesveds dans la littérature pour les
guides d’ondes en polyméres sont majoritairementpeises entre 0,2dB.chet 1dB.cnit
dans le proche infrarouge. Ces valeurs sont égalereevées pour nombre des polymeres
fluorés, sensées étre intrinsequement moins absorAatrement dit, dans I'état actuel des
technologies de purification et de réalisatiorgst trés difficile de descendre en dessous de
0,1dB.cnt en raison d’autres sources de pertes principalemelfes dues a la diffusion
(impuretés, rugosité). Aussi, I'on a vu dans cepiha que dans des conditions particulieres
de purification, il semble possible d'atteindre desleurs de pertes linéiques dans des
polyméres hydrogénés de I'ordre de 0,2dB'@m=1550nm.

Dans notre étude, deux polyméres seront utilisés e réalisation des guides
d’'ondes : le PMMA et le PMMI (chapitre 11). Touté$o les données de la littérature sur les
pertes linéiques dans le PMMA sont a 1550nm tressralles sont surtout précisées dans le
spectre visible et les valeurs les plus faibleewé&s sont de I'ordre de 0,5dB:tmA
A=1300nm, les pertes linéiques relevés sur le PMMAt sde l'ordre de 0,9dB.chn
Concernant le PMMI, ces pertes sont annoncéesuraute 1dB.crit & A=1318nm et
2,3dB.cnt @ A=1550nm (mais aprés bombardement ionique). Cee®rde grandeurs pour
les pertes restent acceptables pour la réalisdgdionctions envisagées au vu des longueurs
parcourues (quelques centimetres).

Concernant la partie centrale de notre étude duaenise en ceuvre et la réalisation
de fonctions intégrée en polymeres, il a été noéeg@emment que beaucoup de techniques
existent et sont déja utilisées avec ce type dénmaix et notamment les plus légeres et les
plus simples. Ainsi, au vu de la bibliographie, s@vons vu que, pour notre application,
I'utilisation de la photolithographie standard etld gravure RIE s’averent suffisante.

Suite a cette étude bibliographique, il ressorteme¢nt que les deux préoccupations
majeures vont étre :
- d’'une part, outre I'étude de toutes étapes teolgigues, I'obtention de guides et
structures hautement résolues (avec des méthodssiqules) afin d’espérer
réaliser des filtres miniaturisés a base de miésmateurs (Chapitre I1).

- d'autre part, I'analyse et la réduction des pmé@oes de pertes optiques et I'étude
des fonctions réalisées (Chapitre IlI).
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CHAPITRE Il : TECHNOLOGIE DE REALISATION
DE FONCTIONS OPTIQUES INTEGREES POLYMERES

Dans le cadre d'un programme de renouvellement aeapétences, le projet
TERCOP (Technologie de Réalisation de Circuits @y&s et mise en ceuvre de fonctions
optiques) a été mis en place. Ce projet vise aiareélla faisabilité de guides d’ondes
optiques polyméres notamment par I'utilisation agkhotolithographie standard suivie d’'une
gravure RIE plasma O Cette étude permet en partie la mise en appicates travaux de
modélisation de Carole Arnaud (these soutenue eenddre 2004) [4]. Les différents
résultats issus de cette derniére these seronségpm chapitre Il et complétés par d’autres
études de modélisation effectuées par ailleurs.

Auparavant, en technologie de photo-inscriptiorgdiele, le PVCi a fait I'objet d'une
étude menée par Imane Assaid au CCLO [71] et aipatenmettre en exergue les meilleurs
contrastes d’indices photo-induits (0,025 a 1550mAa)igre ce record, la photo-inscription ne
permet pas un confinement suffisamment important s applications visées. Ici, avec la
technologie des guides graves, les polymeéeres pemiat'accéder a de plus forts contrastes
d’indices ; entre 0,1 et 0,2 pour les matériauxgkss courants. En conséquence, avec la
maitrise de cette technologie, le champ d’applicetides fonctions ainsi réalisées est plus
diversifié et une plus grande miniaturisation davigossible. Sans compter que les
technologies et techniques nécessaires pour lksatan de fonctions optiques intégrées en
polyméres sont relativement peu onéreuses et singpleme le dépdt a la tournette ou bien
la gravure RIE.

Pour résumer, le but principal de notre étude eshdttre au point et de maitriser une
technologie de reéalisation de fonctions optiquespeiymeéeres avec de forts contrastes
d’indice par soucis de miniaturisation. Une tecliga@ qui par la suite servira aussi a la
réalisation de nouvelles fonctions, non linéaires pxemple (projet GALOP au CCLO,
démarré en 2006).

Ce chapitre est donc consacré a exposer I'étutieraise au point de la technologie
choisie d'une part, et, d’autre part, la priorig¥ssde mettre en évidence et d’étudier, autant
que faire se peut, les problemes propres aux raatégolymeres liés souvent a l'influence de
la température lors des procédés.
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1. Mise au point de la technologie de réalisation.

L'étape de réalisation passe nécessairement paroi des matériaux au préalable.
Ensuite, trois étapes principales caractérisenttdahnologie choisie ; le dépoét, la
photolithographie et la gravure plasma.

Pour commencer, le Tableau II.1 (sur les deux pagesntes) permet d’avoir une
vue globale des étapes principales de réalisagdionmttions optiques intégrées en polymeres
(premiére colonne). Dans la colonne du milieu géstimées les difficultés liées a chaque
étape. Dans la derniere colonne sont présentégalesnetres a optimiser ou les solutions
techniques a apporter dans un premier temps. Lrag@ghes principalement concernés dans
ce chapitre sont alors mis entre parenthéses ddtesderniere colonne. Les photos incluses
dans ce tableau représentent les défauts les @uguants et sur lesquels il était possible de
prendre une photo.

Parametres a optimise
ou solutions a apporter

=

Etapes Difficultés ou contraintes liées a I'étape

Difficultés apparues

Transparence aux longueurs d’'ondes choi5|t%sﬂt au long du procéd

(D~

Choix des matériaux indice de réfraction L2 e
de réalisation : voir la
suite.
Choix du solvant Paramétre de solubilite,

volatilité du solvant,
Mouillabilité de
surface.

(8 3. Dépot des
solutions a la tournette).

Choix d’'un bon solvant

U

Dépot a la tournette Concentration de la
solution

s . . olymere/solvant,
Homogénéité de la couche déposee. Poly

, accélération, vitesse et
Interaction entre couches .
= temps de rotation de la

tournette.
(8 4. Etude du dépot).

Photolithograghie Résolution et définition des risoti Minimisation de :
défauts en surface,
. de I'épaisseur de |
résine,
. de l'espacement
entre le masque et la
résine photosensible
lors de I'insolation
(8 6. La
photolithographie et §
8. Amélioration de la
résolution).

}8%
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Interaction de la résine avec la couche conti

inférieure

Intercalation d’une
couche de protection

(8 6. La
photolithographie et §
7. Etude thermique).

— 1

s
SR

Définition des motifs, sélectivité de la gravu

re.

Puissance RF (Radio
Fréguence), pression,
débits des gaz

(8 9. La gravure)

Clivage ou sciage de

I'échantillon pour
caractérisations

Problemes d’adhérence, décollement

Choix d’'une méthode
de sciage ou de clivag
adaptée, ajout d’'un
promoteur d’adhérenct
différents recuits.
Tests d’adhérence.

1%

optiques (8 5. Adhérence
polymeres substrats
entre autre)
Tableau Il.1 : Résumés des difficultés rencontréescours des différentes étapes de

technologie de réalisation choisie au CCLO.

la

Certaines solutions apportées, notamment l'intatcal d’une couche de protection
entre la résine et la couche de polymere engenddémitres désagréments comme
I'apparition de défauts en formes de rides a l&aserdu polymere. Ceci est d0 en partie a la

température.

Les différentes étapes de réalisation exposées ldahableau Il.1 seront détaillées,
par la suite, dans des paragraphes séparés tgareéant au mieux I'ordre annoncé dans ce

dernier tableau.
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2. Choix des matériaux

Dans le cadre de cette étude qui concerne la aéalisde fonctions passives, un
matériau est choisi, en premier lieu sur le platiqog, en raison de sa transparence dans le
domaine des longueurs d’'ondes utilisées, de sanerdke réfraction et de sa biréfringence.
L’étude qui suit montrera qu’il est tout aussi imjaat, sinon plus, de choisir un polymere en
fonction de ces propriétés mécaniques ou thermanigges notamment, bien que dans
certains cas, ce choix peut ne pas étre catégosiles propriétés thermomécaniques du
polymére sont améliorées grace a des traitementisylgers. Ceci est le cas du PMMA qui
sera étudié dans ce chapitre.

Notoirement, des fonctions optiques avaient dégaréalisées avec des polymeéres.
Néanmoins, les difficultés et les problémes li€est matériaux pendant la réalisation ne sont
jamais mis en avant d’'une maniere détaillée. Parséguent, Ce chapitre traitera des
différentes difficultés rencontrées avec les polsgeetout en essayant d'apporter des
solutions et des explications physiques.

Dans un premier temps, le premier polymere utilisé est le PMMA (Poly
méthacrylate de méthyle) car ce dernier a été maege exploité dans ce domaine donnant
acces a la réalisation de fonctions en polyméfteriira a mettre au point la technologie de
réalisation choisie. La raison de ce choix est tlub’'une part, des guides d’ondes optiques
ont par ailleurs été réalisés avec ce polymereplds, le colt de ce dernier est trés bas
(210euros/kg, Aldrich) autorisant des mises autpaniées pendant la réalisation.

Les autres polymeéres utilisés seront présentésé@pat a la fin de ce chapitre et sont
le PMMI (poly (méthacrylimide de méthyle)) et le RVRIFE (Poly(2,2,2 méthacrylate de
trifluoro-éthyle). Ce dernier avec un indice failfel,41) servira de polymere de gaine
optique. Le PMMA et le PMMI sont des matériaux deur optique. Les propriétés optiques
des ces matériaux seront données en chapitre ldsetormules chimiques des matériaux
utilisés sont données en annexe 11.1.

3. Dépobt des solutions a la tournette

Afin d’étre déposé a la tournette, le polymere shdoit étre au préalable dissous dans
un solvant. Le choix du solvant est primordial ptausuite du procédé. En premier lieu, le
polymére doit étre suffisamment soluble dans lgastl pour permettre par la suite d’obtenir
des couches de quelques micrométres.

Pour bon nombre de polyméres commerciaux, unerimteexhaustive de solvants est

précisée par les fournisseurs. Le PMMA est conmur ptre soluble dans le dichlorométhane,
le toluene, I'acétone, le chloroforme ou bien iehtioroéthane.

66



CHAPITRE Il. Technologie de réalisation de foncBa@ptiques intégrées polymeres

D’un autre cbté, beaucoup d’études ont été merféesleé pouvoir choisir un solvant
pour la dissolution d’'un polymere amorphe ou noert&@nes permettent de prédire assez
précisément si la réaction de dissolution peutralieu ou pas, par le biais de calculs
numériques, et a la condition que les grandeursmib@dynamiques soient disponibles.
D’autres études permettent de relier le paramétesdlubilité a d'autres grandeurs
thermodynamiques et ainsi estimer la solubilitéhdeveaux polymeres [116].

Dans le cadre de cette étude, les polymeres gtiisét des matériaux commerciaux
pour lesquels des données thermodynamiques exettenie méthode d’essais de dissolution
avec des solvants ciblés est suffisante. Les stdvsaont alors choisis en fonction de leur
parametre de solubilité.

3.1 Parametres de solubilité et choix des solvants.

Le mécanisme de dissolution d'un polymere amormtedenné en annexe 11.2. En
résumé de cette annexe, il est possible de s’ateddine miscibilité complete lorsque les
parametres de solubilit® du polymere et du solvant sont similaires et quelégré de la
liaison hydrogéne est identique dans les deux itoasts. Cette liaison hydrogene peut étre
faible, moyenne ou forte.

L’'exemple du PMMA est montré dans le Tableau Iuant.

polymére Liaison hydrogéne du solvant
faible \ moyenne \ forte
PMMA 5 en (MPaj”
18,2-26,0 | 17,4-272 | 0

Tableau I1.2 : Valeurs des parametres de solubilit PMMA pour différentes forces de
liaisons hydrogenes du solvant [116].

Dans le Tableau 1.3 se trouve une liste de sotvayant des liaisons hydrogénes
faibles et moyennes pouvant convenir pour dissoledPMMA.

Solvants 5 en (MPay? Liaison hydrogene
f = faible ; m = moyenne
Méthacrylate de méthyle 18,0 m
(MMA)
Toluene 18,2 f
Tétrahydrofurane (THF) 18,6 m
Chloroforme 19,0 f
Trichloroéthane (TCE) 19,6 f
Acétone 20,3 m
Lactate d’éthyle 20,5 m

Tableau I1.3 : Les paramétres de solubilité pourelgues solvants a liaisons faibles et
moyennes [116].
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Une fois une liste de solvants usuels établiestinécessaire de pouvoir en choisir au
moins un qui permettrait d’avoir de bons dépbtscenche mince par la suite. Plusieurs
parametres rentrent en compte pour le choix d’umastb lorsque ceci est possible. D’'une
part, le mélange solvant/polymere doit mouillerslaface sur laquelle il est déposé. Ceci
permet par la suite d’avoir un étalement homogénkethisemble et une meilleure adhérence.
En effet, si le mélange ne mouille pas la surfieasemble risque de glisser sur la surface
sans qu’aucun dép6t n’ait lieu.

De plus, le solvant doit avoir une pression de uajg permettant de ne pas étre trop
volatil. Ceci afin d’avoir une homogénéité et upproductibilité dans le dépét.

Par ailleurs, le solvant doit dissoudre le polyn&mequantité suffisante pour permettre
une trés grande plage de concentration (grandee pdiggviscosité) offrant par la méme
occasion une tres grande plage d'épaisseurs déposée

Enfin, dans le cas du choix d’'une gaine inférieemepolymere, le solvant choisi ne
doit pas dégrader la couche de polymere déja exésta

3.2 La mouillabilité de surface

Dans le cadre général d’'une surface de séparativa éeux phases (liquide — solide,
liquide — liquide, ...), une grandeur thermodynamicgst prise en compte : la tension
superficielley.

Par définition 1y = (a—G) . 1

0s 'tp

Elle représente I'enthalpie libre rapportée a uniéude surface a température et a

pression données. De ce fgigst aussi appelée enthalpie libre superficielle.

Dans le cadre de cette étude, une goutte de liquég@sée sur un substrat solide
entraine la présence simultanément de trois plaaspsint M (Figure 11.1) et par conséquent,
trois tensions superficielles rentrent en commtss,; oL, Yis avec respectivement Gaz-Solide,
Gaz-liquide et Liquide-Solide pour GS, GL et LS.

y A G

YoL

e / 8, Ls L

v

Figure Il.1 : Représentation schématique d’une tgoule liquide déposée sur une surface
solide.

A I'état d'équilibre au point My, + y,, + y,c = 0- . 2
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Cette condition doit étre aussi vérifiée avec lesjgttions sur I'axe x. Soit par
projection sur I'axe X, I’équation Il. 2 devient :

Yes = Yis * YoL - COS6 II. 3

Ou encore, cos = Yes ~ Vis 1. 4

YoL

Ainsi présenté, I'équation Il. 4 permet de distiagdeux principaux cas :

Yes ~ Yis

” <1, alors6>90°. Dans ce cas, le liquide ne mouille pas
GL

Siygs < Yy €t

le solide.

Si ygs > V.5, deux phénomenes peuvent se produire selon |alemarcs — LS |
GL

Si @ <1, alors 0 8 < 90°. Dans ce cas, le liquide mouille le solide.
GL

Si %ﬂ, alorscos6 >1. Ceci est mathématiquement impossible. Darsas
GL

le point M n’existe pas et le liquide mouille emément la surface du solide.

Sur la Figure 1.2 sont représentés les deux casgmiexister au point M : B<90°

et 90°H<180°.
v Q

Figure 1.2 : Représentation schématique des deax de mouillabilité de surface selon
I'angle de mouillabilitéé.

Des méthodes existent et permettent de remontevaléur de la tension superficielle.
Il est possible de citer la méthode de l'arrachdénmn 'anneau ou celle de I'ascension
capillaire dans un tube. Toutefois, ces expérieméeessitent des équipements particuliers.
De plus, dans le cadre de cette étude, les valdesstensions superficielles ne sont pas
nécessaires d’autant que ces valeurs évoluerofiraet a mesure que le solvant s’évapore
lors de la rotation de la tournette. Il suffira dpdans un premier temps de voir si le mélange
solvant/soluté mouille la surface du substrat. &uent dit si 'angled est inférieur a 90°.
Pour cela, un équipement sommaire suffit ; un supgpat et mis a niveau, une spatule et un
appareil photographique comme le montre la Figuge II
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Goutte de liqui Appareil
photographique
Substrat verre
Support réglabl%»/ v
en hauteur [r—

Figure I1.3 Représentation schématique du montagevant a regarder les angles de
mouillabilité.

La goutte est posée avec la spatule sur le sulmratrre et aussitdt une photo est
prise. La Figure 1.4 montre une goutte de PMMA digsadans le TCE (Trichloroéthane) a
une concentration de 300g"-L

PN

33°

Figure 11.4 : Photo d’une goutte d’'un mélange PMNI&E (300g.L%).

Par cette méthode simple, il a été possible de enettrévidence le bon mouillage des
solutions de PMMA/TCE et de voir I'’évolution en fdiom de la concentration. Un résumé
des différentes valeurs est donné dans le Tabletu |

Solution 8(°)
TCE seul ~8,5
PMMA/TCE (50g.L") ~13,5
PMMA/TCE (100g.L%) ~17,5
PMMA/TCE (200g.L™%) ~27
PMMA/TCE (300g.L%) ~31,5
Eau dé-ionisée ~40

Tableau 1.4 : Valeurs dé mesurée avec différentes solutions.

Par ailleurs, la méme étude réalisée avec le PMMsgodisdans I'acétone & 300¢.L
met en évidence la rapidité de séchage de la sudiata goutte de ce mélange (Figure 11.5).
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Figure I1.5 : Photo d’une goutte d’'un mélange PMidéétone (300g.L).

Sur la Figure I1.5, il est possible de distinguer xdeugles distinct®; et 6,. Le
premier correspond au mouillage de la surfaceet®rsd caractérise I'étirement de la goutte
séchée et restée accrochée a la spatule. Ce phémasetrés génant et ne permettra pas
d’obtenir de bons dépbts en couche minces a caentmations. Cette évaporation rapide est
reliée directement a la tension de vapeur du salvan

Généralement, la tension de vapeur est donnée @ 20°a 760mm de mercure
(760mm Hg = 101,32 kPa). Plus la tension de vapaur droduit est élevée, plus ce dernier
s’évaporera facilement. Dans le Tableau II.5 soédumées différentes valeurs dont
notamment celle de la tension de vapeur, de depsitéapport a l'air et de température
d’ébullition.

Densité de "
: . Densité du
Tension de | vapeur par | Température| . .
. s A liquide par
Produit vapeur en | rapport a I'air| d’ébullition R
R R . o rapport a
mmHg a (T) | a température °C) , \ hro
o l'eau (a 25°C
d’ébullition
Chloroforme| 160 (20°C) 4,1 60,5-61,5 1,492
TCE 18,8 (20°C) 4,6 110-115 1,435
. 97 (20°C)

Méthanol 410 (50°C) 1,1 64,7 0,791
Toluéne 22 (20°C) 3,2 110-111 0,865
THF 143 (20°C) 2,5 65-67 0,889
Acétone 184 (20°C) 2 56 0,791

Tableau I1.5 : Diverses données thermodynamiquasarmant quelques solvants.

Le TCE a une tension de vapeur trés faible a 28iCcontraire I'acétone avec 184
mmHg est un solvant assez volatil. En outre, dlusempérature d’ébullition du solvant est
proche de I'ambiante, plus le solvant est sensibbe fluctuations de la température d’'une
salle. Par exemple, le méthanol peu volatil a 20&Cdevient énormément a 50°C avec
410mmHg.
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A I'issu de ces observations, et en raison d’erstede stock au moment de I'étude,
le TCE est choisi comme solvant pour le PMMA.

Une fois le solvant choisi, le polymere peut étssout dans ce dernier et déposé a la
tournette pour obtenir des couches minces. Toweles épaisseurs utilisées sont de l'ordre
de quelques micrometres (entre 1 pin3. De ce fait, la moindre inhomogénéité durant le
dépbt peut entrainer au final, avec 'accumulaties différentes étapes de réalisation, des
défauts plus importants. Ceci peut devenir critiqueamment lorsque les épaisseurs
théoriques ont été choisies pour étre en limitegdielage (trés rarement) ou en limite de
guidage monomode.

Une étude compléte de I'étape de dépbt est alamsssaire. Hormis les propriétés qui

dépendent de la solution (viscosité, mouillabitie surface), le dépbt a la tournette dépend
aussi de trois parametres : I'accélération, lasgiteet le temps de rotation de la tournette.

4. Etude du dépot

Cette partie ne concerne que I'étude de I'influedes trois derniers parametres cités
précédemment ainsi que la concentration de laisal@MMA/TCE.

Tout d’abord, I'accélération a été trés rapidenfexdte & 3000tr.mif. Celle-ci est la
valeur maximale que peut atteindre la tournetteség au CCLO.

Concernant le temps de rotation, en général, lasnigseurs de tournette comme
« SUSS MicroTec » conseillent des durées comprises 6rét 10s. Dans les faits, un temps
de six secondes a été choisi par la suite et pus les dépbdts de polymeres. Ce choix a été
fait de la maniére suivante : lors de la rotatiome tres grande partie du solvant s’évapore, et,
durant cette évaporation des irisations apparaiste¥voluent sur la surface de I'échantillon,
le temps de 6 secondes est alors choisi a la ficette évolution. L’épaisseur peut évoluer
encore lorsque ces irisations semblent stagnaretiminution d’épaisseur d’environ 10% a
été remarquée lorsque le temps de rotation esDde@ndes au lieu de 6. Avec des temps
court (6s), les dépbts sont toutefois d’'une plunde homogénéité qu’avec 30 secondes de
rotation pendant lesquelles des défauts apparaidesgemps a autres sur la surface.

L’accélération et le temps de rotation fixés, #teeles deux parameétres importants a
étudier qui conditionnent directement le dép6t vilesse de rotation de la tournette et la
concentration de la solution.

Pour cela, différents dépbts ont été réalisés agemélange PMMA/TCE a des
concentrations de 200g'Let 250g.I* et & des vitesses de rotations de 2000trmin
3000tr.min* et 4000tr.miff. Les concentrations choisies permettent d’obteni gamme
d’épaisseurs de couches utilisables par la suite.fois, les dépots réalisés et séchés a 100°C
pendant 15 minutes une cartographie de I'épaisdeudépdt est réalisée a l'aide d'un
interféromeétre a fibre optique dont le schéma esitné en Figure II.6.
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Source de lumiére, analyseur de spectre et traitedss données

A
- Y
Fibre micro-
lentillée \ —
Une translatio ' °
selon ; a
Echantillo )

Porte-échantillon : deux translations (x,y) etsnmtations

Figure 1.6 : Représentation schématique du moatdgnterférométrie.

Les mesures sont alors effectuées le long d’'umpaxeendiculaire au grand méplat du
substrat de silicium comme le montre la Figure 11.7.

i 5 mesures (pas de mesure 1mm)

pas de mesure 5mm

Axe de/'

mesure

h

+ 5 mesures (pas de mesure 1mm)

Figure 11.7 : Représentation d’'un substrat deailm sur lequel est déposé le polymére et de
I'axe le long duquel est effectuée la mesure (fraintillé).

Pour obtenir la cartographie, un déplacement de h#@étllon selon I'axe
perpendiculaire au grand méplat est effectuée épad a lieu a I'extérieur de I'’échantillon et,
la premiere mesure correspond a I'apparition demjares interférences. Ensuite, un pas de
mesure de 1mm est adopté pour les cing premietsneétites a partir des bords (méplat et
point opposé a ce dernier). Loin des bords, ledmsesure est de 5mm. Les graphiques
correspondant a ces mesures sont montrés en Figuet Figure 11.9.
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Figure 1.8 : Courbes représentant la cartographte dépdts de PMMA (2004') &
différentes vitesses de rotation de la tournette.
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Figure 11.9 : Courbes représentant la cartographiee dépots de PMMA (25041 a
différentes vitesses de rotation de la tournette.

De visu, tous les échantillons dont les mesures mgmésentées sur la Figure 11.8 et

la Figure 11.9 ne montrent pas d'inhomogénéité miffgt de bord. Néanmoins, les effets de
bords existent.
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Ces mesures mettent en avant une bonne homogér&iaisseur dans une grande
partie de I'échantillon. Par ailleurs, 'augmentatide la vitesse de rotation permet de
minimiser I'effet de bord jusqu’a des niveaux tfaibles.

Les moyennes et les écarts types de ces mesuredasorés dans le Tableau 11.6. La
premiere partie du tableau représente les moyetee£paisseurs faites sur tous les points
mesurés le long de I'axe de mesure représenté emeFig7. Dans la partie de droite sont
représentés les moyennes des épaisseurs mesutgaeymles points sauf le premier et le
dernier ou les valeurs sont généralement plus étegge sur le reste de I'échantillon (effet de
bord). Les valeurs entre parentheses désigneétéass types de chaque série de mesures.

Tous les points Tous les points sauf le premier et le dernier
Moyennes des épaisseupsn) Moyennes des épaisseupsn)
(écart type jim) (écart type jim)
Vitesse
(tr.min) 2000 3000 4000 2000 3000 4000
200g.L: 2,77 2,17 1,91 2,76 2,13 1,90
' (0,08) (0,12) (0,08) (0,05) (0,01) (0,05)
250g.L 4,57 3,34 2,91 4,12 3,32 2,89
' (1,37) (0,07) (0,11) (0,04) (0,05) (0,10)

Tableau 11.6 : Moyennes et écarts types des mesffectuées a diverses concentrations et
vitesses de rotation.

Par la suite, la vitesse de 4000tr.thiest conséquemment choisie pour tous les
polyméres et toutes les concentrations.

Notons néanmoins, qu'il est parfois des cas ousksds solvants disponibles ne
permettent pas d’avoir une grande solubilité dympere engendrant en général des dépots de
faibles épaisseurs. Afin de palier a ceci, la sé&g8ee serait la diminution de la vitesse de
rotation de la tournette ou le changement de métlieddépobt. Dans le premier cas, et, bien
gu’'ayant utilisé des concentrations faibles, I'effee bord peut étre assez conséquent. La
surépaisseur est d'enviropr@ pour une solution de PMMA/TCE & 1509.déposée a une
vitesse de 1000tr.mih

Afin d’éliminer ces effets de bord apres le dépdie solution consiste a dissoudre le
bord de la couche a l'aide d’'un bon solvant (le T@kIr le PMMA par exemple) introduit
dans une micro-pipette comme le montre la Figui®|l.

)%@
=] — 0O

Figure 11.10 : Représentation schématique du sgstde nettoyage du bord des dépots.
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Les essais effectués sont trés prometteurs cartedst treés bien nettoyé et I'effet de
bord a été éliminé. Toutefois, cette techniqueer@simettre au point et pourquoi pas a semi-
automatiser. La raison de cette mise au point tséeadéfinir un angl® optimal pour éviter
que le solvant n’éclabousse le centre de I'écHantilEn effet, dans la plupart des essais
effectués sur divers polyméres, des défauts squarap a la surface. Ces derniers en formes
de cométes sont dus a la projection de goutteldde®lvant sur la surface.

Pour finir, une étude rapide a été menée sur leStslég concerne les évolutions des
épaisseurs des couches en fonctions de la contientde la solution et de la vitesse de
rotation de la tournette. Cette étude, réaliséessulement trois points de mesures est donnée
en annexe 1.3 a titre indicatif. Ces courbes npesmettent de cibler trés rapidement une
concentration pour une épaisseur visée.

Notons que les valeurs des épaisseurs des couasesédns a l'aide de l'interférométre
a fibre optique sont confirmées par la suite dé¢'al’un spectrométre (UV/Visible/proche IR).
De plus, apres la gravure et I'obtention des guidége", des mesures sont effectuées a l'aide
d'un profilométre (DEKTAK) et les épaisseurs variatienviron 5% ou+0,lum d'un
échantillon a l'autre.

Il est vrai qu’au niveau de la recherche en lalmr@t’erreur de 5% reste acceptable
pour mettre au point la technologie de réalisation.

Néanmoins, il peut étre possible de minimiser cetteur et d’avoir une plus grande
reproductibilité dans les épaisseurs d'une solutinl’autre. Pour cela, un mélange
polymere/solvant peut étre préparé en grand vol@npar la suite, réparti dans des flacons
étanches. Ceci permettra probablement de mininkesenléas des mesures de poids ou de

volumes, ou bien I'évaporation de solvant d’'un dépbl'autre. Ainsi, chaque solution
contenue dans un flacon n’est alors utilisée que po seul dépot.

Une fois 'hnomogénéité et la reproductibilité deépdts obtenue, I'étape suivante est la
réalisation des motifs désirés qui passe inévitabig dans notre cas par la photolithographie.
Notons que I'homogénéisation des dépodts et notamireiténuation de l'effet de bord
permettra par la suite d’avoir un meilleur plaquafye masque sur la résine pendant
I'insolation de la résine photosensible en phdiolifraphie. L'amélioration du plaquage
permet d’améliorer sensiblement la résolution diecderniére (ceci sera détaillé dans le
paragraphe 8 page 114).

Avant la présentation de I'étape de photolithogr@phine petite parenthése sera faite

sur I'adhérence des dépots de polymeres sur legratdcar des problémes de décollement
étaient constaté au début de notre étude.
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5. Adhérence polymeéres substrats

Une fois les couches de polyméres déposées suohstrat, elles doivent étre
suffisamment adhérentes pour permettre par la daeitier ou de cliver I'échantillon sans se
décoller.

Or, au départ de notre étude, plusieurs essaiscidgesont été entrepris sur les
premiers échantillons sans succes car pendant opteation, la lame devait étre en
permanence refroidie a I'eau favorisant le déca#lientes couches de polymeres. Par la suite
seul le clivage des échantillons a été utilisé rdais décollements bien plus faibles existaient
toujours. Ainsi, tous les dép6ts de polymeres @éffex sur silicium ou sur verre montraient
des problemes de décollement apres clivage ouescias endroits plus clairs en bas de la
photo de la Figure 11.11, représente un décollempeantant aller jusqu’a 2mm par endroit.

~2mm de
décollement

Figure I1.11 : Photo au microscope optique repritsaét le décollement des guides PMMA
en bord d’échantillon.

Aprés avoir observé ces phénomenes de décollementegdaient impossible la
caractérisation et I'exploitation ultérieure desdgs, une méthode a été mise au point pour
I'évaluation de I'adhérence de films de polyméres substrat (verre, silice et silicium). Le
but de cette étude est de connaitre I'évolutiofiatthérence en fonction des traitements de
surface effectués et voir si une valeur optimalarg@adhérence peut étre trouvée afin de
passer I'étape du sciage ou du clivage.

Au départ, cette étude a permis d'évaluer avecppar@il de traction miniaturisé les
propriétés d’adhérence d'un certain nombre de e&supblyméres/substrats en fonction des
traitements de surface préliminaires effectués. lBette méthode, un piston est collé sur la
couche mince (Figure 11.12a), puis I'envoi d’air qommeé sous les valves permet d’exercer
une poussée sur le plateau de réaction emportaria paéme occasion le piston. Lorsque
I'arrachement de la couche mince a lieu, une vadeuforce est enregistrée par la machine.
Notons que la bague en polyéthylene (Figure Il.1Qk)en principe doit servir & éliminer
I'exces de colle, a été tres vite supprimée car relstait collée au montage : il était tres
difficile de la détacher de la couche sans dégreeie derniére une fois la colle solidifiée et
ce avant de réaliser I'essai de traction. Suite ufgpression de cette bague, un bourrelet de
colle apparait.
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() (b)
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Figure 11.12 : A gauche, coupe du corps de tétacté au piston collé au polymere. A droite,
représentation du systeme de collage du piston lavieague.

g%anl’njentation E{,////// { Valve A/

Dans ces premiéres mesures, des erreurs systéeag(djes par exemple au bourrelet
de colle ou au glissement du piston sur le filmhaient a des résultats tres dispersés. Afin de
mettre en évidence cette dispersion, le pourcerdad@cart type par rapport a la moyenne a
été calculé et ce paramétre était supérieur a 1896 toutes les séries de mesures réalisées.
La Figure 11.13 montre le nombre de séries de masemnefonction de ce pourcentage ; [0%,
5%], [5%, 10%]...

4
o
B o
83 5 | )
=
2 o
s° 1
O I I I I I I I I I I I

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Pourcentage dedtart type par rappc
a la moyenne (%)

Figure 11.13 : Répartition des différentes sériissmesure effectuées en fonction de la valeur
en % de I'écart type d’'une série par rapport a layanne de cette méme série.

C'est pourquoi, il a fallu mettre au point un pomie assez délicat pour mesurer
véritablement et exclusivement la force d’adhérdeces’affranchissant d’autres effets) pour
des échantillons de configurations voisines de pligption ultérieure. Ces mesures
d’adhérence demeurent cependant trés délicates.
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Il est a préciser que cette étude a fait partiggirstnte de ce travail de these. Toutefois,
afin d’'alléger sensiblement ce chapitre, le choé ld méthode ainsi que les différentes
modifications apportées afin d’'améliorer la prémissur les mesures sont présentés en annexe
I1.4. Les étapes les plus marguantes sont néanmgsnsnées ci-apres.

Le but de I'étude qui suit est d’essayer de mingmiglans la limite des moyens
disponibles, les sources d’erreurs. Tout d’abdexjdtence d’'un bourrelet de colle et la non
maitrise de sa taille constituent une premiére ceowt’erreurs. Ensuite, le principe de
fonctionnement de la machine de traction miniaégiprécédente a I'aide de laquelle les
premiers essais ont été réalisés est basé suraghament brutal des couches. En effet, pour
procéder a I'essai de traction, de I'air comprim&har) est envoyé brusquement sous les
valves (Figure 11.12) et il devient ainsi trés diffe d’avoir une maitrise sur la vitesse de
traction. De plus, il était impossible de connaiaélure de la déformation lors des essais de
traction pour savoir si des anomalies ont pu aleir ; la couche mince et la colle sont tous
deux des polymeéres avec des propriétés mécaniquistentes et il est |égitime de penser
que la déformation de la couche mince ne soit pgtigeable devant celle de la colle. Enfin,
la calibration et les faibles valeurs de forcesgndes par cette machine miniaturisée ont été
mis en doute.

C'est pourquoi, de nouveaux montages ont éte aigutér étre intégrés dans une
machine de traction, ou il devenait possible detrétar la vitesse de traction et de suivre
I'évolution de la force mesurée en fonction dedtodmation. Dans ces essais de traction, les
polymeéres sont déposés sur des substrats de verre.

Trois configurations successives de montage oneéléées.

Il était nécessaire en premier lieu d’éliminer tautrelet de colle apparaissant autour
du piston. Pour cela, le montage de la Figure Il.&teaéalise. Les substrats de verre sont des
carrés de 10x10nfhet les pistons ont été usinés de maniére & avonéime surface & la base
que les substrats de verre.

Colle

Piston: Substrafs:':

Couche mince

Figure 11.14 : Schéma du montage correspondant @olafiguration n°1.
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Cette premiéere configuration n'a pas permis de mig@r la dispersion dans les
mesures car dans certains cas les substrats @geordrcassé pendant la mesure. Le mauvais
alignement entre les pistons inférieur et supériuyprovoqué cette cassure sur certains
échantillons. Pour les autres, cette cassure egbqueée par le débordement de la colle créant
un pont entre les bords des substrats de verre.

Dans la deuxieme configuration, le polymére esjoums déposé sur un substrat de
verre mais de dimensions plus grandes (15x19miDe la méme maniere qu’'auparavant, un
recuit est opéré (150°C/15minutes). Puis, une galdteolle est déposée sur le polymeére et
un autre substrat de verre (15x15fhrast placé dessus; le tout étant aligné a I'aide d
montage d’alignement (Figure 11.15a).

@

(b) (€)
e
, p // L b
| LT

Goutte de colle \
EEATAFATAIFA
Polymere /

Pistons

Substrats de ver¢<:

Figure 11.15 : Schéma du montage utilisé pour lssaés d'adhérence (configuration n°2).

Une autre amélioration a été aussi apportée auagerde traction ; s’apercevant que
certains échantillons s'arrachaient au moment de éacastrement dans les mors de la
machine de traction, il était nécessaire de coricewo montage plus souple permettant de
garder hors pression I'ensemble (piston+substrahtale début de I'essai de traction. Pour
cela, le montage de la Figure 11.16 a été imaginé.
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S

Tiges d'acier

Plaques d’aluminium

Figure 11.16 : Schéma des accessoires de maintelédhantillon a la machine de traction.

Le montage permet de positionner au mieux les plaglaluminium dans les mors,
puis les pistons sont accrochés a ces plaquegla e tiges d’acier laissant la possibilité aux
pistons de se positionner d’une maniére verticahs précontrainte.

Les derniers résultats obtenus sont donnés damadkau 11.7, ils concernent une
couche de PMMA déposée sur un substrat de verresgepa ~ 2,am).

Echantillons n° Contraintes (MPa
5,8
5,9
57
6,2
4,1

G WINEF

Tableau Il.7 : Contraintes obtenues sur les écilans de PMMA avec la nouvelle
configuration n°2

Avec I'élimination de la derniére valeur qui semhleerrante comparée aux quatre
autres, la moyenne des contraintes est d’envir@Ba avec un écart type d’environ
0,2MPa. Cette derniére valeur devient alors accéptainsi, les erreurs entrant en jeu
semblent n’étre qu'accidentelles (dépdts des cajcheeparation de I'échantillon par un
opérateur humain, installation de I'échantillon siéemmachine de traction,...).
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Notons toutefois que dans cette configuration, destraintes mesurées regroupent
celles issues des forces d'adhérence du polymérée substrat mais aussi des forces de
cisaillement du polymeére.

C’est pourquoi une derniére configuration de moatag été mise au point pour
mesurer en principe seulement la force d'adhérethge polymére sur le substrat.
Malheureusement, par manque de temps, aucune nggmstative n'a pu étre réalisée.

Aussi, par la suite, une étude statistique seraxraglaptée. Cette derniére réalisée sur
un nombre suffisant d’échantillon permettra de @dtma les essais aberrants et d’estimer plus
précisément les contraintes.

Il est tout de méme possible d’affirmer que I'adimee du PMMA sur verre, semble
étre suffisamment élevée pour ne plus avoir lenpmenes de décollement constatés au
départ de I'étude ; cette remarque est aussi \alpblr tous les polyméres et substrats
utilisés. Cette amélioration de I'adhérence a éttstatée suite aux différentes optimisations
effectuée pendant la réalisation des fonctionsgaop8 notamment les recuits et ce sans
traitement de surface du silicium au préalable.

Pour finir, ces nouvelles configurations imaginé@germettront par la suite de tester

des polymeres moins adhérents aux substrats. @eithode permettra aussi de tester
l'adhérence d'autres couches de matériaux (orgastigorganiques) entre elles.

6. La photolithographie

La photolithographie est I'étape cruciale pour dalisation des motifs désirés. Elle
permet un transfert de masque dans une résinegemsible a partir d’'un masque en verre ou
en quartz dont les motifs sont en chrome généralemea base de chrome. Il existe une tres
grande variété de techniques permettant un trandéermasque ou une écriture directe ;
présentation faite en chapitre I.

Dans le cadre de cette étude, la photolithograptdadard est utilisée. D’'une part
cette derniere est la seule disponible au labomatd)’autre part, cette technique s’avere
suffisante pour des motifs dont au moins une de®sions est au minimum de l'ordre du
micrometre. Par ailleurs, I'étude de la photolitteqgrie standard adaptée aux matériaux
polyméres a permis, aprés optimisation de diffé&rgpaaramétres de repousser la limite
courante pour la résolutioni(fh) issus des technologies des semi-conducteurs [Baradre
de cette étude, la photolithographie est composéeds principales sous étapes :

> Dépbot de la résine a la tournette

> Insolation de la résine a travers un masaqa865nm dans ce cas)
» Développement de la résine : gravure humide
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6.1 Dépot de la résine

Les résines utilisées dans cette étude sont les $PRZ@t SPR 700-0.8. La premiére
citée a été employée pour mettre au point |'étapelibtolithographie. Le polymére étant
toujours le PMMA. Tres rapidement, le probleme desdliution de la couche de PMMA par
le solvant de résine est apparu. Ce solvant ekiclate d’éthyle. Avec un parametre de
solubilité de 20,5 (MP&Y et des liaisons hydrogénes moyennes, ce derniendmn solvant
pour le PMMA.

Afin de palier a ce probleme, une fine couche @'strdéposée sur le PMMA avant le
dépobt de la résine. De ce fait, la dissolution duM®Vpar le solvant de la SPR700 est rendue
impossible. De plus, cette fine couche inorganiglavérera indispensable pour servir de
couche de masquage pendant la gravure du polyi@ereernier point sera détaillé dans le
paragraphe 8.2. Toutefois, un nouveau désagrémsnteegendré par cette couche
intermédiaire. Ceci est présenté dans le paragrauiheuit.

6.2 Probleme lié a la couche barriere d’or

A ce stade de la réalisation, quatre couches detrrmaax sont déposées (gaine
inférieure, couche de cceur, couche d’or et coueheésine photosensible) comme le montre
la Figure 11.17.

Résine photosensible positi
(SPR 700-0.8)

] Couche d'o
[ It
Couche de cceur (PMM,
Gaine optique inférieure (PMATRIFE)
<«—— Substrat de siliciul

Figure 11.17 : Représentation schématique de®ubfites couches déposées avant I'étape de
photolithographie

Une fois le dépdt de la résine photosensible aeffgctette derniére doit subir des
étapes de recuit, d’'insolation et de développeraéntreproduire les motifs désirés dans la
résine a partir d'un masque. Les différentes étapemmmandées par les fournisseurs pour la
résine SPR 700-0.8 sont détaillées dans la Figui& 11.1
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« Soft Bacl » = recuit a 95°C penda
1 minutes et 30secondes sur plaque

i i i i i i i i i i i i i i chauffante afin d’éliminer le solvant

Insolation de la résine photosensi
sous UV (365nm) a travers un masque

« Post Exposure Back : PEB » =
recuit a 115°C pendant 1 minutes et
30secondes sur plaque chauffanta afi
d’améliorer I'état de surface des
motifs

[N N e .

' Développement (gravure humide) de
_ la résine photosensible

Figure I1.18 : Représentation schématique des eédapécessaires pour la réalisation de
motifs avec la résine photosensible (SPR 700-0&)omisées par les fournisseurs.

Dans notre cas, l'insolation et le développemeng inis optimisés, ne posent aucun
probléme par la suite. Par contre, les recuits noiamh a 115°C font apparaitre des défauts a
la surface de la couche d’or déposée sur le polyitiggure 11.19).

Figure 11.19 : Photo AFM des rides apparaissantaasurface de la bicouche PMMA/Or
apres recuit a 115°C.

Ces défauts sous forme de rides engendrent unesitéigie surface suffisamment
élevée pour entrainer par la suite des pertesumsigar diffusion de la lumiére. Concernant
une couche de PMMA (~23/m) sur laquelle était déposée une fine couche @joelques
nm) et subissant un recuit a 115°C pendant 1mir30se rugosité RMS mesurée est

84



CHAPITRE Il. Technologie de réalisation de fonctiapgiques intégrées polymeres

d’environ 80nm. Notons que ces rides sont appefiafois aspect « peau d’orange »,
« WOrms aspect » ou aspect « ver ».

Afin d’éliminer ces rides I'idée premiere est deuver des résines commerciales ne
nécessitant pas de recuit a si haute températumes [@s faits, la température devait étre
inférieure a 85°C par mesure de sécurité car lessplemiers essais ces rides apparaissaient
sur les couches PMMA/or vers 89°C.

Un résumé de différentes résines est montré eredall.8

Résine photosensible Recuit de séchage (prebake) cuitReres insolation (Post
Exposure Bake: PEB)
QIR 620-7i 90°C/60s 115°C/60s
Ultra-i 123 90°C/90s 120°C/90s
OIiR 897-12i 90°C/60s 120°C/90s
SPR 700-1.2 90°C/60s 115°C/60
SPR 955CM-0.9 90°C/90s 120°C/90s
SPR 955CM-2.1 90°C/90s 120°C/90s
SPR 220-3.0 115°C/60s 115°C/90s
SPR 220-7.0 115°C/60s 115°C/90s
AZ P4903 115°C/60s Attendre 45min
$1805 90°C-115°C/45s 115°C/60s
$1813 90°C-115°C/60s 115°C/60s
51818 90°C-115°C/60s 115°C/60s
$1827 90°C-115°C/90s 115°C/60s
STR 1045 90°C/90s -
STR 1075 90°C/180s -
Tableau I1.8 : Résumé de différentes résines coniabes ainsi que les temps et

températures de recuits préconisées.

La plupart des résines photosensibles commerdiadasées ont au moins une étape
de recuit a une température minimale de 90°C.

Afin d'étudier plus précisément ce phénomene d'dafipa des rides et pour
I'éliminer, une étude thermomécanique a été eftsxtan premier lieu sur le PMMA (ce
dernier servant de matériau de mise au point desfdés de réalisation et de caractérisation).
L’étude qui suit a permis d’améliorer les propr#tbermomécaniques du PMMA, ce qui
servira pour résoudre le probleme des défautssricienme cela sera exposé par la suite.

7. Etude thermique

D’une maniére générale, toutes les propriétés pbyshimiques d’'un matériau
évoluent en fonction de la température. Toutefe@$on la structure (cristalline ou amorphe)
ou selon la composition chimique (minéral ou organj, cette évolution a lieu plus ou moins
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rapidement et parfois brutalement. La structurdadelupart des matériaux est sensible aux
changements de température. Toutefois, au lieuod’'ales températures d’accélération des
cinétigues des réactions relativement élevées C)0bmme pour la majorité des minéraux,

les matériaux polyméres sont sensibles a des tmanafions a plus basses températures
(généralement inférieure a 200°C) parfois mémeademtours de la température ambiante.

De plus, les polymeres amorphes possedent desoiert$ de dilatation thermique de
I'ordre de 100.18 K™ tandis que pour la plupart des métaux et autregnaix il est de
I'ordre de 1.16 & 30.1¢F K. Par exemple, le coefficient de dilatation therreigiu PMMA
est de l'ordre de 70.10K™ et devient égal & environ 12048 aprés la transition vitreuse
tandis que celui de I'or est d’environ 14°1K™ & I'état solide.

Ces différences dans les évolutions des proprib&smomécaniques entre une couche
de polymére et une couche non organique commefdinr apparaitre les défauts signalés
précédemment. Le paragraphe qui suit sera conad@tide thermomécanique du polymere
(PMMA) seul sans la couche d’'or. Ceci a permis dl&ul’évolution de ses propriétés en
fonction du traitement (thermique, de pression, ubji par le polymere.

Seules les propriétés thermomécaniques intéresetnté&tude. Le caractere thermo-
optique par exemple, peut étre utile dans le cadrae autre étude mais ne sera pas un
facteur important dans un premier temps.

D’une maniére générale, lors de I'augmentationadéempérature, un matériau peut
subir un changement d’état autrement dit avoir waesition ou une transformation. Sur le
plan thermodynamique, il est possible de distingleerx transformations principales selon la
nomenclature dite d’Ehrenfest. La distinction sedalon la continuité des dérivées premieres
et secondes de I'énergie libre associées a laititansDans le cas d’une discontinuité de la
dérivée premiére (I'entropie, I'enthalpie ou la gigd), les transitions sont du premier ordre ;
cas des transitions solide/liquide/gaz. Si la difooité intervient seulement a partir de la
dérivée seconde (la compressibilité isotherme, defficient d’expansion ou encore la
susceptibilité magnétique), on parle de transitiorsecond ordre dans le sens d’Ehrenfest. De
nos jours une autre classification existe et pramdompte I'existence ou non d’'une chaleur
latente. Si cette derniére peut étre associée &afeition alors la transformation est du
premier ordre sinon du second. La chaleur latetatet &énergie nécessaire pour faire passer
la matiére d’'une phase a une autre.

Les matériaux amorphes possédent une propriétéctéesdique : la transition
vitreuse. Cette transition est trés proche de dasformation du second ordre selon la
nomenclature d’Ehrenfest. Toutefois, a présennatabreux auteurs se sont accordés a dire
que cette transition n’est pas thermodynamiqueogrpment dite mais un procédé controlé
par la cinétique. Certaines études ont pu mettrévatence le déplacement de la température
de transition vitreuse Tg par la simple modulata la vitesse de refroidissement d’un
polymere. En effet, la Tg diminue avec l'abaissemedp la vitesse de descente en
température.

La transition vitreuse est parfois appelée tramsitn. D’autres transitions dites

secondaires existent et sont nommées paffods... et peuvent avoir lieu au-dessus ou en
dessous de la température de transition vitreuse.
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Plusieurs propositions de corrélation entre la sinecchimique du polymeére et sa
température de transition vitreuse ont été avancaes méthodes sont basées sur le fait que
les groupes structuraux dans une unité monometeipant de manieres additives a la Tg
sans tenir compte de la nature du groupe adjaéquogfion Il. 6).

2 siTgi
TaYs =YsTg L5 = Tg = —— 1. 6
9S T ¢S 7g g s
Tgi€tant la contribution spécifique #g d’'un groupe structural donné ef un
facteur poids attribué & ce méme groupe.

Une autre formule de calcul de la température alesttion vitreuse a été présentée par
Marcircin et Romanov (1975), elle introduit la notion déégie de cohésion :

= L Ecoh/PVs .7
To = o 10¢

avec V : volume molaire d’une unité polymere

k : constante

Ecoh : Energie de cohésion

p . densité

Vs . parametre avec des propriétés additives

Toutefois, I'utilisation de cette derniéere est liéa a quelques polymeres.

Enfin, les travaux de Van Krevelen et Hoftyser [[LbBt révélé I'existence d'une
fonction additiveyy = X Yg = Tg-M (ll. 8) appelée la fonction de transition vitreuse
|

molaire.

2 Ygi
De cette manierery = IT (1. 9) avec des valeurs dggy données dans la

littérature (en K.kg.mol) et représentent les groupes structuraux non evdégmment de
leurs vaisins.

Cette approche permet de prédire les températergamkitions vitreuses de beaucoup
de polymeres.

Dans le cas du PMMA, les valeurs de Yg et de M sespectivement 37,8.10
K.g.mol* et 100,1 g.mét. Au final, la Tg calculée est de 378 K soit enwirt05°C. Cette
valeur est souvent donnée pour le PMMA commercial gpssede une grande partie
atactique. En effet, la Tg du PMMA est tres dépetelale sa tacticité comme le montre le
Tableau 11.9.
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Tg (°C) _Pourc_entage Pourc_entage Pogrcent_age de
d’isotactique (%) d’atactique (%) syndiotactique (%)

41,5 95 5 -

54,3 73 16 11
61,6 62 20 18
104,0 6 37 56
114,0 10 31 59
120,0 10 20 70
125,6 9 36 64

Tableau I1.9 : Evolution de la température de triéins vitreuse du PMMA en fonction de sa
tacticité [116].

Les calculs fait par Van Krevelen démontrent quauiceup de valeurs obtenues sont
peu éloignées des valeurs expérimentales. Touteftes écarts existent pour certains
polyméres et sont de l'ordre de quelques dizaireslejrés. Cette formule devient alors
insuffisante et implique I'existence d’'autres pagtmas influencant la Tg :

La pression p TP =T,0 +50p lI. 10

Equation de Zoller avegy une constante.

La masse moléculairgl, : Ty = T4 () — ,\'A—D‘ .11

avecT () la valeur deT 4 pour des masses molaires tres élevees et A urstacoe.

La tacticité T4 (Syndiotate) — T, (isotactig . 12

= 112° pour la série des polyalkylméthacrylates et surbleses de la
théorie de Gibbs-Di Marzio (1958) sur la transitidimeuse.

39
Tgen = Tgo = MDLO‘l
La réticulation: ol Il. 13, 1. 14
-7
Tg,crl - Tg,O - ﬁ?rl8

formules empirigues mentionnées par Nielson (1969

T —Tuan = 12 0T o O Il. 15
g,crl g,0 g,0 1 - Xerl

formule théorique de DiBenedetto
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Avec lindice «¢ » correspond a la réticulation (crosslink).
M. - la masse moyenne des segments de polymeére entxgahctions réticulées.

Nen - le nombre moyen d’atomes dans la chaine carboimé deux réticulations.

Pour des degrés de réticulation bas et modéréforamiles donnent des résultats
fiables.

Ainsi, la Tg peut étre augmentée, dans certaingeas la pression ou bien le taux de
réticulation du polymére : plus les ponts de ré#itans sont courts et nombreux plus la Tg
est élevée. Toutefois, dans la plupart des castileulation des polymeres est accompagnée
d’'une structuration de ce dernier favorisant l&fingence. Les impuretés ou bien la masse
moléculaire peuvent aussi influencer la Tg. En gélnda Tg est indépendante de la masse
moléculaire au-dessus d’'une masse critique relatwe faible ; ~30000g.modl pour le
PMMA [115].

Nonobstant la possibilité de prédiction de certaigandeurs physiques ou chimiques,
la diversité dans les structures et les massescmalées des polymeres imposent la
réalisation de caractérisations physiques permet@amieux définir le matériau a I'étude.

Dans ce qui suit, I'analyse enthalpique différdiie (dans notre cas la DSC),
I'analyse thermogravimétrique (ATG) et principalethéanalyse thermomécanique (ATM)
sont concernées. Cette derniere s’est révéeléecpligtement intéressante pour mettre en
avant le comportement du PMMA utilisé pour notredét en fonction notamment des
conditions de recuit.

7.1 Les méthodes de caractérisations utilisées

L'analyse enthalpique différentielle, l'analyse rimegravimétrique (ATG) et
'analyse thermomécanique (ATM) sont présenté stgcinctement en premier lieu. Par la
suite, 'ATM sera principalement utilisée.

7.1.1 L’analyse enthalpique différentielle

Dans beaucoup de cas, un matériau subissant ureamaation due a une réaction
chimique ou a un changement d’état physique tealosarber ou a dégager de la chaleur. On
parle alors de transformations endothermiques oothexmiques respectivement. Avec

"Il existe trois différents types de systémes dis® de I'enthalpie de maniére différentielle : DAA
(Differential Thermal Analysis) classique, la DTA Boersma et la DSC (Differential Scanning Calotig)e

En francais, Differential Thermal Analysis = AnadysThermique Différentielle et Differential Scanning
Calorimetry = calorimétrie différentielle & balagag
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'augmentation de la température, les calorimeund&rentiels a balayage mesurent la
différence du flux de chaleur nécessaire pour ptrende maintenir 'échantillon a mesurer et
le ttmoin a la méme température.

7.1.2 Analyse Thermogravimétrique (ATG)

Cette analyse permet la mesure de la variationaksend’'un échantillon lorsqu’il est
exposeé a un régime de température. Cette méthadeas’ été développée pour la mesure de
masse absolue. Tandis que dans le passé, les émlatiisées du type Peson McBain était
des dispositifs a ressort de nos jours, la plugastbalances commercialisées sont basées sur
un mécanisme a fléau ou a parallélogrammes fonwiana partir d’'une méthode de zéro (la
position de la partie mobile est asservie et ladonécessaire sera I'image de la masse
mesurée).

7.1.3 Analyse Thermomécanique (ATM)

L’Analyse thermomécanique (ou ThermoMecanical Asaslyf MA) permet la mesure
des variations de propriétés dimensionnelles dalma#gtillon lorsqu’il est exposé a un régime
de température. Les déformations de I'échantillont snesurées par I'intermédiaire d’'une
sonde. Il existe plusieurs sondes de mesure commemtre la Figure 11.20.

] m O \V

Expansion Pénétration Compression Flexion

Figure 11.20 : Différentes sondes de mesure @dien ATM.

Une étude thermomeécanique relativement compléte éteal effectue en utilisant les
sondes successivement. Dans le cadre de l'étuda tlansition vitreuse des polymeres
amorphes, la sonde de pénétration est la mieuxé@elaplon PERKIN ELMER.

Etant donné le caractére cinétigue de la transiibreuse, cette derniére est tres
difficilement détectable pour certains matériauxnome le PMMA par la DSC qui reste le
moyen le plus largement utilisé pour les caracénas thermiques. L'ATM est tres sensible
aux changements structuraux comme la transitioeuse ou la réticulation induisant des
changements dimensionnels et spatiaux de maniéceostapique. C’est pourquoi, cette
méthode a été principalement sélectionnée pour dasactérisations thermiques ou
thermomécaniques des matériaux utilisés.
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Le but de cette étude est de suivre I'évolutiotedeansition vitreuse d’'une part, et, de
pouvoir faire un parallele avec I'apparition dedes en surface des bicouches polymere/or
d’autre part.

7.2 Diverses études menées sur la Tg dans la litéure.

Depuis plusieurs années, I'évolution de la tempéeatle transition vitreuse Tg des
polyméres amorphes a été remarquée et reliée siolitd thermique que subit le matériau
avant la caractérisation et a la méthode de caisatién [116][78]. Afin d’expliquer le
phénomene de transition vitreuse, des paramétresutgure ont été introduits dans certaines
théories comme la pression fictive, le volume libtela température fictive. Cette derniere
est utilisée dans le modele phénoménologique dé-Na@yanaswamy-Mohnihan : TNM.
Ce modéle semble étre tres utilisé pour décrirelxation structurale des verres. Il est basé
sur l'utilisation d’'une température « fictive » @ppelée aussi température « structurelle ».
Cette derniére a été définie comme l'intersectixtna@olée de la pré-transition et de la post-
transition de I'enthalpie mesurée en DSC (Figu/Ll.

300
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Figure 11.21 : Exemple de représentation de la gémature fictive sur le diagramme
d’enthalpie en fonction de la température mesur®&g [117].

Tf a 'avantage de ne pas étre dépendante dedaseitde montée en température et
permet de donnée la valeur de la température awitian vitreuse avec une dépendance
seulement a la vitesse de refroidissement. Le oM est utilisé la plupart du temps
avec certaines modifications. Sans entrer danétkldle ce modeéle, ce dernier est basé sur la
dépendance des températures fictives et de tmamsititreuse au temps de relaxation
instantanée& qui est généralement exprimé par une loi d’Arrberselon :

E
T = 10 exp(é;r%)) II. 16
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AN

ou 10 . €st une constante pré-exponentielle.

R : la constante des gaz parfait.
E : I'énergie d’activation..

A cette formule s’ajoutent des relations issueldbermodynamique.

L. Andreozzi et al. [118] ont comparé en 2004, igluss modéles de prédiction des
phénomenes de relaxation structurale en fonctiotedys et de la température de recuit du
polymére. Les températures de recuits sont cepénalates inférieures a Tg. Certains de ces
modeles donnent de meilleures prédictions que I&Téh comparaison avec les mesures
effectuées en DSC. Toutefois, selon le polyméreiétda meilleure prédiction n’est pas
donnée par le méme modele.

En 1994, |. Avramov et Ts. Vassilev ont par ailke@vancé une formule pouvant
relier I'énergie d’activation du procédé de relaxat structural d'un PMMA ICI a la
température et ce pour des températures inféri@ufgs(dans le domaine vitreux) :

E(T) = 250 - 670* (3?86 - 1) kJ.mol* 1. 17.

Notons néanmoins que ['histoire thermique n’est passeule responsable du
déplacement de la température de transition vigre@G®@mme il a été vu précédemment, la
structure du polymeére, sa masse moléculaire oulaipression peuvent aussi affecter la Tg.

Pour conclure, beaucoup d’études et de théoriesestisur I'évolution de la Tg en
fonction de paramétres extérieurs et sur les phénem de relaxations structurales.
Néanmoins, ces différentes théories, toujours ewrscal’évolution ne peuvent pas étre
généralisables a beaucoup de polyméres.

Dans I'étude qui suit, il nest nullement questidapporter des améliorations aux
modeles proposés. Connaissant le caractere cipédigla transition vitreuse, il s’agira donc,
par des caractérisations effectuées avec la TMAedarder le comportement des polymeres
et de voir les limites d’évolution de la Tg. Darstte étude, les mesures effectuées sont
dépendantes de la force appliquée pendant la éasatton ainsi que de la vitesse de montée
en température.

7.3 Caractérisations thermomécaniques

Les premiéres caractérisations effectuées avecSla Dont pu mettre distinctement
en évidence la transition vitreuse. C’est pourgimite I'étude concernant la transition
vitreuse sera réalisée a l'aide de I'ATM.

" ICI : Imperial Chemical Industries : groupe chimnganglais, il est un des plus grands productexaduits
chimiques dans le monde. Les premiéres lentillesodéact en PMMA étaient fabriquées par ICI.
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Pour ce faire, des gouttes de solutions ont étés#&gs sur des substrats de verre de
7x7mm (Figure 11.22) et ont subi des traitementsritiiques a différentes températures.
Concernant le PMMA, la solution de départ est udange PMMA/TCE a 300g.t Les
échantillons choisis par la suite sont tous éqaival : les épaisseurs des gouttes choisies sont
comprises entre 1(dn et 12qQum).

Afin de minimiser la création de bulles lors devBgoration du solvant, les
échantillons sont d’abord séchés a 100°C pendamiifiGtes sur plaques chauffantes avant
de subir les différents traitements thermiques dares étuve. Au final, les échantillons sont
sortis de I'étuve et ont subi une trempe a l'aiargvd’étre analyser a I'aide de 'ATM dont
une représentation schématique est donnée en Hidiite

Traitement des données

N

Circuit magnétique pour mesurer
la position verticale de la sonde

sonde
L o | __.--~"Enceinte controlée en
Matériau & caractériser— izl e—— température
N—

Figure 11.22 : Représentation schématique du mgatdanalyse thermomécanique (ATM)

Les conditions de caractérisations sont les supgant

> Vitesse de montée en température : 5°C.in-
» Force appliquée sur I'échantillon : 200mN.

Au départ, ces parameétres ont été choisis caeisi@ttaient d’avoir une température
de transition vitreuse au point d’inflexion de leucbe d’ATM (du PMMA recuit & 100°C
pendant 15minutes) proche de la température d’gmpades rides de la bicouche PMMA/or.
Pour le PMMA, la Tg mesurée au point d'inflexionaiétde 82°C et la température
d’apparition des rides était aux alentours de 89°C.

Cette considération s’averera erronée par la so@ie aucune correspondance
rigoureuse n'a pu étre clairement définie entrérdasition vitreuse du PMMA mesurée en
ATM au point d’inflexion et la température d’appam des rides.
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L’étude thermique du PMMA présentée dans les papdgs suivants est composée
tout d’abord, d’'une petite partie sur I'évolutioe th Tg en fonction du solvant. Puis cette
étude est divisée en deux grandes parties :

» Evolution de la Tg en fonction des conditions daure

» Evolution de la déformation du PMMA a températutefarce constante en
ATM (évolution en fonction du temps et non plus kde température de
caractérisation). Dans ce dernier cas, la forcdiqum®e est toujours de 100mN
mais les conditions de montée en température sibétethtes des deux premiers
cas et seront présentées dans le paragraphe céncern

Evolution de Tg en fonction du solvant

Cette évolution n'a pas été caractérisée avec I’ANEanmoins, en 1997, S. Bistac et
J. Schultz [119] ont étudié la rétention de sohdars le PMMA dissous dans le chloroforme
et dans le toluéne ; les échantillons avaient éthés a température ambiante pendant 48
heures. Dans ces conditions, les Tg sont résuna@eslel Tableau 11.10.

Solvants Tg (°C)
Sans 108
Toluene 96
Chloroforme 75

Tableau I11.10 : Valeurs des Tg en fonction du aotwtilisé.

Ces mesures avaient été réalisées par spectrosdidéetrique sur une plage de
température allant de —40°C a 135°C. Lors du sedmldyage en température avec les
mémes échantillons, les Tg redeviennent identigueslles de PMMA seul. L’explication
avancee est celle de la rétention de solvant.

Dans notre cas, avec des températures de recB@°& lil n’y aurait plus de trace de
solvant.

7.3.1 Evolution de la Tg en fonction des conditiods recuit

La premiére étude menée a 'aide de 'ATM concdeseemps et les températures de
recuit du PMMA. Cette étude permet d’examiner somgortement thermomécanique en
fonction des conditions du traitement thermiqueaissi pouvoir le rendre plus stable a 115°C
pour passer I'étape du PEB en photolithographie.
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7.3.1.1 Evolution de la Tg en fonction de la temapéne de recuit

Pour commencer, I'évolution de la Tg en fonction ldetempérature de recuit est
regardée. Les courbes d’ATM de la Figure 11.23 emdten évidence la forte dépendance du
PMMA a la température de recuit.

1 —
0.9 | 100°C/15min,
’ 150°C/15min
0,8
07 - 100°C/15min,
c 140°C/15min
20,6 -
g 100°C/15min,
£ 0,5 ° :
S 130°C/15min
0.3 100°C/15min,
' 100°C/15mi 120°C/15min
0,2
0,1
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Température (°C)

Figure 11.23 : Courbes ATM montrant I'évolution tketransition vitreuse en fonction de la
température de recuit. Le temps de recuit est deibbtes.

Au vu de la Figure 11.23, I'on constate un fort tEgement de la transition vitreuse
vers les hautes températures et ce au fur et arengsa la température de recuit augmente.

Malgré cela, dans un premier temps, la tempérah@aemale de recuit a été fixée a
150°C dans cette étude pour ne pas dégrader le PMHEA effet, une étude
thermogravimétrique présentée en 2003 par M. Hegtial. [120] a permis de voir quatre
étapes dans la dégradation du PMMA..

M. Ferriol et al. ont alors étudié deux PMMA de s&s moléculaires différentes
(350000g.mot et 996000g.mdl). Les vitesses de montée en température sont He&et
10°K.min™. Les courbes thermogravimétriques ainsi obtennegt dérivées en fonction de
T. Ces dérivées ont été ajustées numériqguemetmdgjitet la contribution de chaque pic a été
calculée. Pour toutes les dérivées quatre picétérdistingués.

Autour de 150°C : ce premier pic pourrait corresjrena une étape de degradation
initiée par le transfert de radicaux a des fins ai@ines insaturée. Ce mécanisme de
dégradation avait été proposé pour la premierepiaid.. E. Manring [121] en 1989.

Autour de 230°C et 270°C : la dégradation pourésie le résultat de scissions de
liaison C — C de la chaine qui peut intervenir antv’agencement des motifs (téte-a-téte ou
téte-a-queue) et des groupements de fin de chaines.
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Entre 350°C et 400°C la dégradation pourrait cpaadre a des scissions aléatoires.

La faible perte de masse pour les faibles tempéraita été vérifiée par une analyse
thermogravimétrique (ATG) sur un échantillon de PRM’environ 106000 g.mdl utilisé
pour cette étude (Figure 11.24). La vitesse de @emn température est de 10°C:fin

; (@)

] (b)
_: 184 ZW
] 281

u.a.

1 385
0 100 200 300 400 500
Températur€C)

Figure 11.24 : Courbe ATG du PMMA réalisées au @Chvec une vitesse de montée en
température de 10°C.nifn(a) Courbes ATG mesurée. (b) sa dérivée.

Au vu de ces résultats et de I'étude menée par dvkidt et al., la dégradation du
PMMA utilisé pour cette étude commencerait au alerst de 180°C.

Toutefois, dans un premier temps, la températureedeit maximale fixée pour le
PMMA est de 150°C afin de rester éloigné de la tenapire de premiere dégradation énoncée
précédemment (180°C). Notons néanmoins que lorseedioesure ATG, la non-perte de poids
ne signifie pas systématiquement gu’il n’y a paslealégradation du polymére.

Afin de vérifier que le recuit a 150°C n’entrainaspde désagrément sur le plan
optique, des mesures ont été effectuées sur lende réfraction du PMMA ayant subi un
traitement thermique a 150°C pendant 4 heures. Vadsurs de l'indice (Annexe I11.2)
révélent un changement non négligeable de 25pHD rapport & celui d’'un PMMA traité &
120°C pendant 15 minutes ; 1,4808 au lieu de 1,4888art type dans les deux mesures est
de 0,0002.

Ce changement dans lindice de réfraction ne jestifas I'abandon des recuits a
150°C d’'autant que cette variation probablement a@udes réarrangements structuraux du
PMMA ou a un début de réticulation [122], ne réveks l'apparition d'une quelconque
biréfringence dans les couches de PMMA traitées0a@ (Annexe 111.2).
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7.3.1.2 Evolution de la Tg en fonction du tempsgeairiit

Une fois la température maximale fixée a 150°@tant donnée le caractére cinétique
de la transition étudiée, il est naturel d’examiaeesuite I'évolution de la Tg en fonction du
temps de recuit a 150°C (Figure 11.25). Ces tem@wlent de Oh a 36heures ; le temps nul
correspond a un simple recuit a 100°C pendant lifesn
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Figure I1.25 : Courbes ATM montrant I'évolution die transition vitreuse en fonction de
temps de recuit. La température de recuit est @85

L’augmentation de la Tg du PMMA en fonction du temgbe recuit a été vérifiée.
Cette forte évolution dans le comportement thernédgcanique du PMMA sera une des
solutions pour éviter I'apparition de défauts (sgdpendant I'étape du PEB. Ceci sera resumé
et complété plus longuement dans le paragraphé.ktddes des rides ».

Concernant 'exploitation des courbes ATM, troisnt® particuliers ont été pris en
compte par la suite.

Au départ de la mesure un gonflement de I'échantiéist remarqué (il est de 1 a 3%).
Ensuite, le ramollissement du matériau commencearemier point particulier correspond a
la température ou la position de la sonde de I'AfBMient a sa valeur initiale ; il correspond
aussi au debut de la pénétration de la pointe deotale dans le matériau. Afin de le
différencier d’'une température T quelconque, cengge point sera appelé T,gpar abus de
langage, bien qu’il ne corresponde pas a une vdetransition a proprement définie.

Le second point est le point « ONSET », généralémbnisi pour mesurer la Tg
(Figure 11.26). Ce point sera appelé; F@r la suite.

Enfin, le dernier point Tgcorrespond au point d’inflexion au milieu de laudme et
est parfois utilisé pour déterminer la Tg.
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Figure 11.26 : Représentation des différents. Tg

Il est aussi possible de distinguer une premiaassition relativement faible qui se
trouve avant la transition vitreuse. Cette derniéoerespond a une transition secondaire.
Toutefois, dans un premier temps, la valeur du tpdimflexion correspondant a cette
transition ne sera pas prise en compte. Cette vabra néanmoins encadrée par celle de Tg
et Tg par la suite.

Pour tous les points TgTg et Tg, I'évolution en fonction du temps de recuit est
donnée en Figure 11.27. Cette évolution est detené a * (1 - exp(— (k*t)d)) (Il. 18). Ces

coefficients sont donnés en Tableau I11.11 pour ehaales courbes. Les coefficients a, k et d
ont été évalués avec le logiciel OriginPro7.5edttle temps de recuit a 150°C. Le coefficient
« a» correspond a la valeur limite de la tempéeaaux différents points de déformation pour
un temps de recuit infini. Les valeurs de k et dtsmes proches dans ce cas et correspondent
a la vitesse de convergence des courbes versdands a. Les différentes valeurs des erreurs
données dans ce tableau sont celles obtenuesIpgidiel « OriginPro7.5x».

Parametres Courbe a Courbe b Courbe ¢
Valeurs Erreurs Valeurs Erreurs Valeurs Erreurs
a 106.741 2.128 145.889 2.429 167.473 4.36b6
d 0.428 0.030 0.308 0.0029 0.291 0.039
k 0.032 0.004 0.146 0.020 0.222 0.038

Tableau II.11 : Valeurs des différents parametresl @&t k pour les courbes de la Figure
11.27 dont I'équation est de la formefl-exp- (kt))).

98



CHAPITRE Il. Technologie de réalisation de foncBmptiques intégrées polymeres

a o
110/ S 150-
1004 / 7' 140+ . /-/-'/r
901 1304 |
— so{ — ] I
O ) O 120 .
s 70{ g 1104
— n N |
> 60 = S 100] |
- = |
501 | 90] |
‘ |
ol al
0 500 1000 1500 2000 2500 0 500 1000 1500 2000 2500
Temps de recuits a 150°C (minutes) Temps de recuits a 150°C (minutes)
1701 . 57777777.
1601 _*
150+ .
O 140]
0\/ |
S 1307
= 1204 |
|
1101 |
100

0 500 1000 1500 2000 2500
Temps de recuits a 150°C (minutes)

Figure 11.27 : Evolution des trois points particels (Tg, T et Tg) en fonction du temps
de recuit. a) Tg b) Tgetc) Tg.

A ce stade de I'étude, il peut étre simplement komgie sous une contrainte de
100mN et une vitesse de montée en température @enbf, les limites d’évolution des
différents points (Tg Tg et Tg) sont respectivement d’environ 107°C, 146°C et°067
I'erreur sur la mesure peut étre de quelques daetjuie série a l'autre si les conditions de
recuits, de caractérisation et d’épaisseurs detgoute sont pas strictement identiques.
Toutefois, pour une méme série de mesure, lessénartsont que de 1°C a 3°C pour un
échantillon ayant subi le méme traitement thermiqdin d’éviter la dispersion dans les
résultats, a chaque étude correspond une sérieedaren Autrement dit, pour I'étude de
I’évolution en fonction du temps de recuit, tous Echantillons ont été préparés en méme
temps et avec la méme solution. Ensuite, pour ahégumps de recuit correspond une petite
boite de Pétri dans laquelle se trouvent les édloaast Toutes ces boites sont introduites

dans I'étuve en méme temps. Seul le temps de resuilifférencie.

Il est & noter que des valeurs absolues pour lepéeatures ne sont pas nécessaires
pour cette étude, seules les évolutions en fondemdifférents parametres cités au début de

ce paragraphe comptent.
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7.3.1.3 Evolution de la Tg en fonction du tempsiiteg 200°C

Bien qu’ayant conscience des températures de ddggadou de réticulation du
PMMA, une étude relativement tardive a été néansmalisée en TMA sur I'évolution de la
transition vitreuse du PMMA en fonction du temps réeuit a 200°C. Les résultats sont
présentés sur la Figure 11.28. Cette petite paesgthmet en avant une amélioration du
comportement thermomécanique du PMMA recuit a 200d@omparer avec celui recuit a
150°C.
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Figure 11.28 : Comparaison de I'évolution de (T@empérature de début de déformation) en
fonction du temps de recuit a 150°C et a 200°C.

Les températures représentées correspondent awet $gnt représentatives des autres
mesures effectuées sur;lef Tg.

Environ 20°C séparent la Tgd’'un échantillon recuit a 150°C et la Tg'un
échantillon recuit a 200°C pour le méme temps aiéetment thermique.

Cette étude a été realisée rapidement. Toutefiéspeurra a la suite d’analyses plus

approfondies sur la dégradation du PMMA servir éénrence pour I'évolution de ce
polymére en fonction du temps de recuit a 200°C.

7.3.1.4 Evolution de la Tg en fonction de la pressie recuit

L’évolution de la température de transition vitreusn fonction de la pression est
connue sans pour autant avoir de précision suirbode grandeur de I'évolution. Cette étude
met en évidence la grande différence qui peut éxiattempérature et a temps de recuit
identique et pour deux pressions différentes :d’arpression atmosphérique et I'autre & 10
102 bar (vide primaire dans I'étuve). La Figure Il:2®ntre la différence de I'évolution de la
température de transition vitreuse en fonction adléempérature de recuit et de la pression
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pour un temps de recuit de 15 minutes. La Figur@llimontre I'évolution de la Tg en
fonction du temps de recuit a 150°C et de la poessi

1 A-—ﬁ §
0,9
. NS
.5 06 150°C (sous vide)A\A:’\ \
=0,
€05 \ \ \ \
£ \ \ \ \-150°C (Patm)
og'i 120°C (sous vide)—>\ \ \ \
o N\ N
0,1 \ \ \
: I N\

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Température (°C)

Figure 11.29 : Evolution de la Tg en fonction detempérature de recuit et de la pression
pour un temps de recuit de 15 minutes.

1 -
00 \
0,8
150°C/5min

0,7
S " | 150°C/5min (sous V|de)->
i 0,6 7
I 150°C/4h
Eos51
;g 0.4- 150°C/4h (sous vide}
0,3
0,1
O T T T \ X

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Température (°C)

Figure 11.30 : Evolution de la Tg en fonction dantps de recuit & 150°C et de la pression.
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Le Tableau 11.12 résume les conditions de recuitsi @ue les différentes valeurs des
Tg (i= 2 ou 3) et la différence de température quisExientre un traitement thermique a
pression atmosphérique et ce méme traitement sdeprimaire.

5 " Tgs au point Différence au
et 0y | Temps derecuit “GICCSLTE | dinflexion (Tg:) | point dinflexion
(°C) (ONSET) (°C)
VP~ 103 (81)
= 15 minutes Patm_ 112 (89) °®
150 AL 120 (96) 16 (18)
Patm 136 (114)
- VP’ 101 (79)
150 5 minutes Sp— 120 (96) 19 (17)
VP~ 148 (127)
4 heures Patm” 154 (137) 6 (10)

" VP = Vide primaire, Patm = Pression atmosphérique

Tableau 11.12 : Tableau récapitulatif des diffétes conditions de traitement thermique.
Par soucis de clarté, seules les valeurs de (Egtre parenthése) et Fgont données ainsi
gue des différences de;Existant entre Patm et PV.

Aux incertitudes de mesure prés, le PMMA semblarauee température de transition
vitreuse différente entre un traitement thermiqéfectué a pression atmosphérique et un
traitement thermique effectué sous vide primaire.

Cette étude a permis de confirmer les prédictianbedfet de la pression sur certains
polyméres mais n'aura pas d’autre objectif pardidesque celui d’'informer sur la nécessité
d’un recuit plus long sous vide primaire.

7.3.2 Evolution de la déformation a températurefetce constante en ATM

Il est maintenant nécessaire de voir I'évolutionndatériau en fonction du temps a la
température la plus haute utilisée durant le précéd réalisation. Cette température
correspond a 115°C pendant 1min30sec (PEB petalghbtolithographie).

Les échantillons ont alors subit les différentstéraents thermiques au préalable. La
température de recuit choisie est de 150°C etnipsede recuit est variable entre 15 minutes
et 36 heures.

Lors de la caractérisation en ATM, l'isotherme @st115,5°C (soit 0,5°C de plus que
la température maximale lors du procédé). La moetééempérature se fait & 40°C.hin
jusqu’a lisotherme. Un temps de stabilisation edébdrs nécessaire pendant lequel la
température atteint 116°C. Cette période de ssalbitin est fixée a 230 secondes pendant
laquelle le matériau gonfle puis se stabilise. Hasu'évolution de la déformation est
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mesurée pendant 10 minutes a T=115,5°C et F=10Gorse(appliquée par l'intermédiaire
de la sonde en TMA). Les différentes courbes ATMtsnontrées sur la Figure 11.31. Par
soucis de clarté toutes les températures de remiisont pas représentées. Aussi, les
différentes valeurs des déformations sont donnédsbleau 11.13.

36h
— —~— /
g =1
3
80 1h 30m1|H
c 70+
je) .
= 60 - 30min
€ 50
(@)
o 40 -
= 30 | 15min
20
10 -
0 T T T T
0 200 400 600 800
Temps (S)

Figure 11.31 : Evolution de la déformation en foioo du temps a température constante
(115,5°C) et a force constante (100mN) pour difieseemps de recuit a 150°C.

Temps de Déformatio_n . Différence de Diﬁérencg de
.~ | en % au point Déformation| . : déformation| Pente (3)
recuits a % alafin deformation en % entre lg entre 230s e
150°C de ~ jen%a en % entre | S, 0
(minutes) stabilisation (830s) 2305 et 8309 départ (0s) et 830s
(230s) 830s
15 66,5 30,6 35,9 69,4 6,0:10
30 81,7 60,1 21,6 39,9 3,6:10
45 91,1 75,3 15,8 24,7 2,610
60 90,1 75,5 14,6 24,5 2,440
90 92,6 83,4 9,2 16,6 1,510
120 94,4 91,3 3,1 8,7 5,230
240 96,3 93,5 2,8 6,5 4,730
360 97,4 95,8 1,6 4,2 2,730
480 96,8 95,1 1,7 49 2,810
600 96,8 95,6 1,2 4,4 2,030
2160 97,7 96,4 1,3 3,6 2,230
Tableau 11.13 : Tableau récapitulatif des valewte déformation pour les échantillons

recuits a 150°C a des temps différents.
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Pour les temps de recuit les plus faibles, inféset 2 heures, la déformation est
élevée (>9%) entre le temps fixé a 230 second@3@secondes. De méme, si la comparaison
est faite par rapport au point de départ (t=0sjléfmrmation ne devient inférieure a 10% que
pour des temps de recuit supérieurs a 2 heureslelaude 4 heures, la déformation devient
inférieure a 5%.

Si maintenant, I'on tient compte de la pente, celteniére chute d’'un ordre de
grandeur entre un recuit de 15 minutes et celuR deeures puis diminue lentement avec
'augmentation du temps de recuit ; cette penteliggée par 2 en passant de 1h30 de recuit a
2 heures. La durée de 2heures de recuit sembldéeép@nt intermédiaire entre une grande
instabilité du PMMA (soumis a la température de,216 et une force de 100mN) et une
relative stabilité de ce dernier pour des délais ppng de recuit.

Par la suite, le traitement thermique suivant aei@té :

» 100°C pendant 15 minutes sur plaque chauffante péaher I'échantillon et
éviter I'apparition de bulles.
» 150°C pendant 4heures a I'étuve

Le temps de 4heures est suffisant pour avoir uncbampromis entre durée du procédé
et stabilité du PMMA ; pour ce temps de recuitrides n'apparaissent plus lors de I'étape du
PEB pendant la photolithographie.

7.3.3 Conclusion sur I'étude thermique

Cette étude thermique a permis de mettre en évediégwolution de la Tg du PMMA
en fonction de plusieurs parametres entrant enpgndant le procédé de réalisation de
fonctions otiques par la technologie de photolitaphie.

Tout d’abord, I'étude de I'évolution de la Tg em&bion de la température de recuit

couplée a celle menée par ailleurs sur la dég@datu PMMA a permis de choisir la
température de recuit la plus haute possible gapsramment modifier le PMMA.

Des études plus completes pourront étre menées/poLsi le matériau est affecté par
ces recuits & 150°C ; la spectroscopie Infra-Raugeansformée de Fourrier (FT)Rpeut
s’avérer utile dans ce cas. Ces caractérisatiomst pas pu étre réalisées. Néanmoins, des
mesures effectuées sur l'indice de réfraction duvAVvayant subi un traitement thermique a
150°C pendant 4 heures révéle un changement dk03,par rapport & celui d'un PMMA
traité a 120°C pendant 15 minutes. Par ailleursya biréfringence n'a pu étre constatée sur
un échantillon de PMMA recuit a 150°C. Il est aupsssible, dans un premier temps
d'émettre I'hypothése selon laquelle le premieraméme de dégradation suggéré par L. E.

" FTIR : Fourier Transform InfraRed.
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Manring [121] (transfert de radicaux a des finscti@ines insaturées) soit a l'origine de la
création de liaisons en bout de chaines entre &samolécules de PMMA augmentant de ce
fait la longueur des chaines et accroissant laliséatnermo-mécanique de ce polymere.

Ensuite, le choix d'un temps de recuit a 150°C &fpe déterminé. Ce temps de quatre
heures correspond a une relative stabilité du PMaédamis a des contraintes extérieures
(Force de pression et isotherme a 115,5°C). Ce gemoprespond aussi a une marge de
sécurité pour assurer une reproductibilité desrédlmas ; car pour des recuits de 1 heure ou
2 heures, de faibles rides apparaissent sur ceréaimantillons. Enfin, cette méme durée de 4
heures est un compromis entre stabilité du polyragtemps de réalisation.

Aussi, cette étude thermique a permis la préfératioa traitement thermique a
pression atmosphérique a celui exécuté sous videjpe. La raison est le temps du procédé
car pour avoir le méme décalage en fonction d’engpgrature de recuit donnée, I'échantillon
mis sous vide nécessitera un temps de recuit phg Hallongeant par la méme occasion la
durée du procédé de réalisation.

Suite a ces différentes observations, le PMMA dhmosir la suite de I'étude aura une
masse moléculaire de 106000g.thelt les échantillons subiront un traitement thetraig
150°C pendant 4 heures.

7.4 Etudes des rides

Parallélement a I'étude thermomécanique, une autééé menée et concerne cette
fois-ci 'ensemble PMMA/or. Cette étude a permisrdesurer les températures d’apparition
des rides en surface pour différents traitememsrilgues du PMMA au préalable.

Pour cela, des couches d’'or ont été déposées ®IMMA, lui-méme déposé sur un
substrat de silicium. Cet échantillon est alorsépssr une plague chauffante et I'ensemble a
été filmé par l'intermédiaire d’'une caméra reliéandc6té a un microscope optique et de
'autre a un ordinateur permettant ainsi d’enregrstes données. La plaque chauffante est
formée d’'une plaque de cuivre sur laquelle est léecane résistance souple chauffante.
L’augmentation de la température se fait par appbo d’'une tension aux bornes de la
résistance chauffante. Simultanément, un relevé tampérature de I'échantillon est effectué
grace a un thermocouple. La Figure 11.32 présenteschéma du montage.

La vitesse de montée en température est fixée i@oans°C.min" lorsque la tension
appliguée le permet ; au-dela de 120°C enviroriage commence a chuter. Ceci est di a la
simplicité du montage ou aucun asservissementrapéeture n’est prévu. Par ailleurs, un
cache (boite de Pétri en verre) est posé au-ddsslischantillon et du thermocouple afin de
minimiser I'échange de chaleur avec I'extérieur.
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Traitement des données

[ A

~

Caméra
voltmetre _
M|qroscope échantillon
optique
Central de cache
mesure

<\ Plaque a
thermocouple resistance
chauffante

Figure 11.32 : Schéma du montage de visualisatieri’apparition des rides a la surface des
bicouches polyméres/or.

Cette étude a été menée sur des échantillons de AMiant subi différents
traitements thermiques avant le dép6t de la codabre(~5nm) [123]. Un résumé est donné
dans le Tableau 11.14 et concerne les conditionsedeit et les températures d’apparition des
rides.

Polymeéres Traitement thermique Temperatgre d ?pparltlon des
rides (°C)
100°C — 15 min ~ 89
120°C — 15 min ~ 99
PMMA 100°C 15min et 150°C 15 min ~ 122
100°C 15min et 150°C 4 h ~ 129

Tableau 11.14 : Récapitulatifs des températureapgharition des rides en fonction des
conditions de recuit.

La température d’apparition des rides va croissaméz la température de transition
vitreuse, elle-méme allant croissante avec la teatpee ainsi que le temps de recuit du
PMMA au préalable. Ce phénoméne de ride peut glagieurs origines et peut avoir lieu
durant le dép6t de la couche d’or ou ultérieurement
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Concernant I'apparition durant le dép6t, J. R. &aoret al. [124] ont mené une étude
sur un film de Si@déposé par pulvérisation magnétron sur une codel&MMA elle-méme
déposée sur un substrat de silicium. Dans cettiegtls excluent le fait que la déformation
élastique du PMMA soit a l'origine de l'apparitiales rides et imputent ce phénomene a
I’écoulement visqueux du polymere, autrement diba état caoutchoutique au-dela de la Tg.
Ceci est confirmé dans notre étude puisque le phéne n’est pas réversible.

Dans le cadre de cette derniere étude, ce phénoamgreraissait durant le dépodt
lorsque le PMMA n’avait pas subi au préalable aitément thermique adapté.

Dans notre cas, si I'on considere une températureniprise entre la Tg la plus basse
et la Tg la plus haute mesurée suivant le traiténibarmique utilisé, les propriétés
thermomécaniques du polymere et notamment sa WiScoat été augmentées avec la
température et le temps de recuit.

Plusieurs équipes ont aussi attribué ce fait @&taion exercée par le film dur (I'or
dans ce cas) sur le substrat mou (PMMA). Lorsqutension critiques; (Equation 1. 19) est
dépassée. Les rides apparaissent alors de fagaoiedési les contraintes du film initial sont
isotropes. Dans notre cas, aucun traitement pletico’avait été opéré afin d’avantager la
direction des contraintes. C’est pourquoi I'appanitde ces rides s’est faite anarchiquement.
La définition la plus généralement employée eshéerdans I'équation Il. 19 suivante :

£ %
3 S
1] 1-v2
-Z| =S| [125] [126] .19
4| Ef

1—Vf2

&=

Ou E etu sont respectivement le module d’Young et le cogffit de Poisson des
matériaux utilisés ; les indices f et s correspondaspectivement au film (dur) et au substrat
mou.

Ce phénoméne d’apparition des rides pourrait isg&eplusieurs domaines [127] (les
réseaux optiques, les moules pour I'impressiorcpatact par exemple). Ainsi, La formule de
I'équation Il. 19 est quelques fois modifiée ou @bibée pour étre adaptée a des cas
particuliers comme par exemple celui ou 'amplitudks rides est trés faibles devant leur
longueur d’onde (période). Dans ce cas, Z. Huangl.ef128] ont avancé la formule de
I'équation II. 20 .

S S II. 20

J3B(L+v)
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E
1-2

Kh
v : le coefficient de Poisson du film (or)
E : le module d’Young du film
h : I'épaisseur du film
K
B

avec B =

: le module de compressibilité du substrat PMMA
: mesure alors la dureté relative du film pgpa@t au substrat.

En considérant I'équation Il. 19, il est aisé dastaté que la diminution du module
d’Young du substrat abaisserait la valeur absoleelad tension critique et favorise par
conséquent I'apparition des rides.

Pour résumer, la tension de compression peut Btparie due au dépobt de la couche
d’or sur le PMMA. Néanmoins, dans le cadre de nétrale, les rides n’apparaissent pas
pendant le dép6t mais pendant des traitements idpeesn ultérieurs a plus hautes
températures. Ceci pourrait s’expliquer par le ¢aitau passage de la transition vitreuse, le
polymére se relaxe d’'une part et augmente de voldiangtire part. Ceci vient certainement
ajouter des contraintes (de compression, de leisaht) entre les deux couches. De plus,
certaines propriétés du polymere comme son modieudg se trouve diminué de trois
ordres de grandeur passant de quelqgue GPa a quBlBae Ceci a pour conséguence
d’abaisser la valeur absolue gidavorisant ainsi I'apparition des rides.

Notons, par ailleurs, qu'une étude présentée ed pad C. M. Stafford et al. [129]
permet d'estimer le module d’Young d’'un matériaudigposé sur un élastomere en mesurant
la longueur d’ondes des rides et en utilisant l&aun 1. 21.

3

A

2rnh

. 21

Er = (1_Vf2)(13_—E\S;2)

Avec E etu les modules d’Young et le coefficient de Poissespectivement ; les
indices f et s correspondant respectivement au(filan) et au substrat mou, h I'épaisseur du
film et A, la longueur d’onde des rides. Cette derniére p&et mesurée en microscopie a
force atomique ou (AFM : Atomic Force Microscopyamyglais).

Dans notre cas, le module d’Young du polymére asage de la Tg reste une donnée
inconnue car les caractérisations effectuées en Tiklpermettent pas d’avoir cette grandeur
puisque pendant la pénétration de la sonde, lacide contact avec le matériau augmente
constamment. Néanmoins, des caractérisations effesten AFM, au départ pour quantifier
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I'évolution de la rugosité en fonction de la tengiére de recuit permettent aussi d’avoir les
longueurs d’'ondeA des rides.

Pour cela, un dép6t de PMMA avait été réalisé susubstrat de silicium et recuit a
100°C pendant 15 minutes. Ensuite, un dépdt d’aitaté opéré sur la couche de polymere
par pulvérisation cathodique. L’échantillon ainbienu avait été clivé en plusieurs parties et
chacune avait subi un traitement thermique a umpdeature donnée pendant 90 secondes
(temps du recuit a 115°C pendant la photolithogegph

Les photos obtenues par microscopie a force at@ig&M) sont données en Figure
[1.33 et montrent I'évolution des rides en fonctia la température de recuit.

Les différentes températures ainsi que les rugosités et les fréquences des rides
sont réesumées dans le Tableau 11.15. Une dern@omme concerne les modules d’Young
calculés ; I'obtention de ces valeurs sera déejlgr la suite.

Figure 11.33 : Photos AFM de I'évolution des ridd'sin systeme (Au/PMMA) en fonction de
la température de recuit de la couche de PMMA.

" Rugosité rms : la moyenne quadratique de la hadela surface.
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Traitement Rugosité RMS N (écart type) E (Incertitude)
thermique (°C) (nm) (um) (MPa)

0 2,7 - -
80 2,5 - -
90 3 0,68 (0,14) 443,7 (274,1)
95 2 1,16 (0,15) 89,4 (34,7)
100 14,2 1,76 (0,10) 25,6 (4,4)
105 46,0 2,06 (0,10) 16,0 (2,3)
110 56,5 2,34 (0,22) 10,9 (3,1)
115 80,6 3,06 (0,16) 4,9 (0,8)
120 99,0 3,11 (0,03) 4,6 (0,1)

Tableau 11.15 : Récapitulatif des rugosités deface obtenues a diverses températures de
recuit ainsi que les longueurs d’'onde des ridesoaig®s et une estimation des modules
d’Young.

Tout d’abord, les valeurd données sont des moyennes effectuées sur cinqesesu
des endroits différents de I'image AFM pour chadebantillon. La mesure d& devient
délicate pour les échantillons recuits a des teatpégs inférieures a 95°C étant donné la tres
faible amplitude des rides ; ceci est symbolisésiapar une faible rugosité. Malgré cela, et
malgré une approximation grossiére du module dYode I'or déposé en couche mince, il
est intéressant d’estimer 'ordre de grandeur ddut@d’Young que le polymere aurait a la
température d’apparition des rides a I'aide deuaimn Il. 21, qui devient :

3

- Es 1-v3

1=3 2nh
3 1-vf

A . 22

Es

avec = 171GPa (or polycristallin)
Vs =0,42
Us= 0,35
h=21nm

Pour le calcul de £et des incertitudes sur ce dernier, on considérervalle de
confiance de 68% pouk, autrement dit I'intervalle/f-oa ; A+oa] (on étant I'écart type de
N).

Un résumé des modules des différentedfimés a partir de la relation Il. 22 est donné
dans le Tableau I1.15. La grande incertitude sunésure deg\ se répercute sur les valeurs
de E pour les températures inférieures a 95°C. Cedtagswonfirment la grande chute de la
valeur du module d’Young qui passe d’environ 2GRaelques MPa apres la Tg.

Sur la Figure 11.34 sont représentés d'une panolid@ion de la déformation du
PMMA recuit & 100°C pendant 15 minutes et d’autset pelle du module d’Young calculé
précédemment en fonction de la température detnaiit thermique. La similitude dans les
évolutions est encourageante ; les écarts quiegnisntre les deux courbes peuvent étre dus a
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deux phénomenes. D’une part, une différence pestegxentre la force appliquée lors de la
mesure en ATM (100mN) sur le PMMA seul et la tenséxistant entre les deux couches (or
+ PMMA). D’autre part, les frottements lors de @ngtration de la sonde dans le polymere
lors de la caractérisation en ATM peuvent ausd atforigine de ce retard constaté sur la
courbe.

0,3

+ 0,25

- 0,2

+ 0,15

E (MPa)
uonewlioaq

r 0,1

+ 0,05

90 95 100 105 110 115 120

Température (°C)

Figure 11.34 : Evolution de la déformation mesume ATM et du module d’Young calculée
précédemment en fonction de la Température.

Cette méthode pourra s’avérer utile et trés rapale I'estimation (parfois grossiere)
des modules d’Young de nouveaux polymeres en fomcte la température.

Cette étude devra par la suite étre complétée’patrds mesures AFM avec d’autres
conditions de recuits pour le PMMA mais aussi aescautres polymeres utilisés. De cette
maniere, il pourra étre possible de conclure d'mmamiére plus certaines sur les températures
d’apparition des rides et de faire un lien avecrésiltats des caractérisations obtenues avec
'ATM.

7.5 Autres méthodes pour éliminer les rides

Dans notre cas, la cause principale de I'apparities rides pendant le procédé de
réalisation des fonctions optiques est la tempgégata recuit apres exposition de la résine aux
UV (PEB :115°C pendant 90secondes). Ce recuit astlthtif mais s’avére néanmoins
fortement conseillé, la raison est la suivante.

La résine photosensible est constituée de tromeHés : la résine, le composé photo-
actif et le solvant. L’élément photo-actif non dakidans le développeur au départ, le devient
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apres l'insolation sous UV. Par ailleurs, pendansélation, des ondes stationnaires peuvent
avoir lieu. Ces dernieres sont issues des intert@sentre les ondes incidentes et les ondes
réfléchies toutes deux normales au plan de la eutsh résine. Ces ondes stationnaires
présentent I'inconvénient de créer des zones famermsolées (grande densité d’éléments
photo-actifs solubles) et des zones faiblementiéeso(faible densité d’éléments photo-actifs
solubles) sur les flancs des motifs. Par conséqummts développement de la résine, ce
phénoméne d’ondes stationnaires crée des flanddalsnrface est sinusoidale et non plane.
Le PEB est alors utilisé pour réduire voire élinnines irrégularités en surface ; il permet une
diffusion plus rapide des composées photo-actifiiedas zones de haute densité et les zones
de basse densité. Par ailleurs, hormis les ondd¢isrstaires, I'absorption de la lumiére en
fonction de I'épaisseur crée aussi des zones dodemsité d’éléments photo-actifs solubles
est plus ou moins élevée ; si le PEB n’est pas ¢aittaines zones peu insolées seront mal
développées par la suite.

Sachant cela, et se rappelant que la diffusioruegthénomene cinétique, il devient
alors possible d’abaisser la température du PEBdnwaugmentant le temps du traitement
thermique.

Une étude a été réalisée avec la résine @-=1413um) afin de définir une température
suffisamment basse pour éviter I'apparition desgidvec tous les polyméres étudiés, et, un
temps suffisant pour un bon développement de lagés

La température choisie est de 85° C sur plaqueffardea. Cette derniére est en deca
de toutes les températures d’apparitions des moesernant tous les polymeres de cette
étude.

Différents temps de recuit ont été étudiés avec coeche de résine déposée
directement sur un substrat de silicium. Ces difiés temps sont résumés dans le Tableau
11.16.

Temps de recuit a 85°C aprés insolation Remarques

Toute la résine a été enlevée lors du

Sans recuit ,
déeveloppement

Certaines zones inter-motifs (inter-guides)|ne

90 secondes . .
sont pas correctement développées

5 minutes Bon développement

Tableau I11.16 : Evolution du développement de daime en fonction du temps de recuit
apres insolation a 85°C.

Par la suite, cette température a été utilisée nduea traitement thermique post-
insolation UV (PEB). Néanmoins, le temps a été iplidt par 4 afin d’avoir une plus grande
sécurité dans la reproductibilité des échantillsashant que durant le procédé de réalisation
la résine n'est pas déposée directement sur @usili mais sur plusieurs couches (>2) de
divers matériaux.

" La résine 0.14 correspond a la résine SPR700#digeden proportion (1 :10) dans 'acétone. Cettation
sera détaillée dans le paragraphe 8
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Pour conclure, bien que le temps ait été augmeB@nainutes au lieu de 90 secondes
préconisées par les fournisseurs de résinesnigpémture de 85°C (au lieu de 115°C) semble
donner de bons résultats confirmés par la suité’sutres échantillons.

7.6 Conclusion sur les rides

Tout d’abord, le phénomeéne d’apparition des ridetseeun substrat mou et un film
dur semble intéresser plusieurs domaines de rduhet; ces rides semblent apparaitre dés
gu’une contrainte suffisante est atteinte entredees couches.

Dans le cadre de notre étude, ces rides pourrapgaraitre lors du dépbt de la couche
mince d'or (ou de silice qui remplacera I'or par daite). Toutefois, I'optimisation des
conditions de dép6bt a fait disparaitre ce phénomene

L’étape la plus délicate restait celle du recuitlkative « haute » température (115°C
par exemple). A cette température, le polymere angende volume et se déforme ajoutant
par la méme occasion des contraintes supplémentaicelle déja existantes entre les deux
couches lors du dépb6t. De plus, au passage danlsition vitreuse, les propriétés mécaniques
du polymere s’effondrent facilitant I'apparitionsigdes.

Des solutions ont été apportées dans cette étudeda@viter I'apparition de ces
défauts.

Tout d’abord, I'étude thermique a permis, apresnapttion du traitement thermique
d’atteindre des Tg pour le PMMA suffisantes pousgsa avec succes toutes les étapes de
réalisations des fonctions optiques. Une conditiependant est nécessaire ; la couche de
polymere ayant subi un traitement thermique pdrécualoit rester stable par la suite dans le
temps sous une contrainte mécanique (contrainte epouche) et une contrainte thermique
(isotherme a 115°C par exemple).

De plus, l'utilisation d’'un recuit aprés insolatiate la résine (PEB) a plus basse
température est une autre solution pour évitepbagion des rides.

Avec la disparition des rides, une petite partie pl@blemes rencontrés est résolue. Il
est alors important de rappeler que I'étape de ghittodbgraphie reste primordiale pour
I'obtention des motifs désirés. Dans le cadre deengétude, la photolithographie standard est
choisie ou plutdt imposée de part sa disponibité laboratoire. Or, cette technique de
photolithographie est connue pour avoir des rémwiatmaximales de I'ordre du micrometre.
Cette limitation est en partie imposée par unessgair de résines commerciales qui ne sont
pas prévues pour étre déposées a de tres faildesséprs. La complication vient alors du fait
gue certains motifs a réaliser dans notre étudel@mtdimensions Iégérement submicroniques
et étaient trés mal définis lors des premiers sssai

Dans la partie qui suit, il est alors questionef@usser cette limite de résolution.
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8. Amélioration de la résolution

En photolithographie, I'étape qui permet de faingnansfert de motifs dans une résine
photosensible est l'insolation a travers un masgéeéralement en quartz, contenant des
motifs en chrome (opaque aux UV). Traditionnelletnéois systémes existent : par contact,
a proximité et par projection. Ces systemes sgmesentés schématiquement sur la Figure
1.35.

Source .
. Systeme
lumineuse .
optique

[l Tl [l Tl I

Systeme
Substrat Résine Masque optique de
projection
Par contact A proximité Par projection

Figure 11.35 : Représentation schématique desesyss traditionnels de photo-répétition.

Habituellement, les résolutions que peut atteiradir@cun de ces systemes de photo-
répétition sont données par les équations 11.224lkt 11.25. Dans ce cas, la résolution
représente la taille minimale de motifs ou d’ouuestqui peut étre atteinte.

Systeme de photo-répétition :

» Par contact 2 b, = 3/A % [1.23 (cas particulier de 11.24)

> A proximité : 2 byin, = S,IA(S + %) .24

ou s est I'espacement entre le masque et la r@siamsensible, d I'épaisseur de la
résine et la longueur d’onde d’insolation. Quant a b, lesuttats présentés sont issus de
calculs effectués sur un réseau régulier de ferttde parties opaques a la lumiére comme le
montre la Figure 11.36.
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Masque
o !
Motifs en 2 T
chrome 3B T p Is
dé -
\ ’ .
Substrat Resine

Figure 11.36 : Représentation des différents pagtmes utilisés dans les équations 11.23 et
11.24.

Notons que pour la photo-répétition par contactésolution est aussi couramment
donnée sous la formg,, = v2\d

» Par projection 1, = kA 11.25

NA
Imin €st la taille de motif minimale qui peut étre mite, k un facteur compris
habituellement entre 0,6 et 0,3, la longueur d’onde d’insolation et NA I'ouverture
numérique du systeme optique intercalé entre l@utast la résine.

Dans cette étude, seuls les deux premiers systeomésoncernés. En considérant la
formule 11.24, il est possible de prédire 'amétitbon de la résolution par abaissement du gap
entre le masque et la résine, par diminution deaisseur de la résine ou par réduction de la
longueur d’onde d’insolation.

Tout d’abord, les dispositifs d’insolation dont lkesgueurs d’'ondes sont dans I'UV
proche font partie des équipements les moins orgreur la fonction de photo-répétition de
motifs ; ce qui permet bien évidemment d’avoir oitode réalisation le plus bas possible. De
plus, I'espacement entre la résine et le masqudéatrés rapidement mis a zéro par
I'utilisation de la photo-inscription par conta€irdinairement, ce type de montage est redouté
par les industries de réalisation de circuits irdégar il peut engendrer une dégradation plus
rapide de la qualité du masque et un arrachageedantie de la résine aprés l'insolation.
Cependant, lors des différents essais réalisés ldaredre de cette étude, I'arrachage de la
résine est quasi inexistant et lorsque ce phénoradiey, il se produit sur de tres petites
surfaces (quelques nfjrdans des endroits loins des motifs. Par ailldarsjasque est nettoyé
aprés chaque utilisation a I'aide d’'une machin@ektoyage de chez SUSS Microtec (cleaner
CL10). Bien évidemment, la dégradation du masglieua Toutefois, apres une cinquantaine
d’essais les motifs du masque redeviennent intguss nettoyage.

Notons tout de méme que I'homogénéisation des sgais des couches déposés
présentée précédemment a permis d’avoir un meiffaquage du masque sur la résine et
donc d’améliorer la résolution (équation 11.24). plas, le plaquage du masque sur la résine
est réalisé sous vide, opération qui a aussi pedmigagner légerement en résolution et
surtout en reproductibilité. La Figure 11.37 perrd&pprécier la différence entre un plaguage
sous vide et un plaquage équivalent a un poid€9@g.9
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() (b)

Figure 11.37 : Photo au microscope optique (x5@Q)n gap d’environ 0,8m. (a) plaquage
du masque sous un poids de 900g. (b) plaquagevidels

Une fois la longueur d’'onde et I'espacement erdrmasque et la résine fixés, reste a
déterminer et surtout a optimiser I'épaisseur deésine.

8.1 Larésine

La fonction de la résine photosensible est toubafd de servir de support pour un
transfert de masque a l'aide de la photo-inscniptide plus, elle sert par la suite de couche de
masquage lors de la gravure. Cette derniére sd’taie maniere différentielle entre la couche
a graver (le polymére) et la résine qui possédeirgéament la vitesse de gravure la plus
faible. Néanmoins, il est nécessaire d’avoir ungcbe suffisamment épaisse de résine pour
pouvoir graver toute la couche inférieure. Afin geantifier la différence de vitesse de
gravure entre la résine et la couche a graverriada de sélectivité de gravure est utilisé.
Cette derniére est le rapport de la vitesse deugeade la couche inférieure (polymere par
exemple) sur celle de la résine. La sélectivité maines du type SPR700Qtilisée dans le
cadre de cette étude est de I'ordre de 2 par ragpoPMMA. Pour la plupart des résines,
cette sélectivité est de cet ordre de grandeuragaort au PMMA. Néanmoins, au Japon,
NTTAT" revendique I'obtention d’une résine photosensibjant une sélectivité de 50 par
rapport au PMMA. Cette résine positive s'appelleDlaR 501. L'étude suivante montrera
qu’il ne sera pas nécessaire d'utiliser ce typeédmes.

Au départ de I'étude, les résines utilisées ontl@t8PR 700-1.2 et SPR 700-0.8 qui
permettent respectivement d’avoir des épaisseursnmales d’environ 1,2im et 0,8um avec
une vitesse de rotation de la tournette de 500@tr-nDe plus, I'utilisation de la couche de
protection en or ne permettait pas de servir delewe masquage lors de la gravure du
polymeére. C’est pourquoi, il était nécessaire diavme épaisseur suffisante de résine pour

" Référence : SHIPLEY MEGAPOSITSéries SPR700.
NTTAT : Nippon Telegraph and Telephone Advancedhif®logy Corporation.
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graver tout le polymere. Théoriquement, avec cesisépurs de résine, il est possible
d’atteindre une résolution Iégérement submicronigie aprés insolation et développement
de la résine, les fentes de 0,8 um sur le masaiai@nt pas correctement reproduites dans la
résine et donnaient des zones fermées (Figure, [p&8§e 118). Bien que les fonctions a
réaliser nécessitent des zones ou la résolutidréttei I€gérement submicronique, ces résines
ont été utilisées jusqu’au moment ou il devenagsgae au CCLO de pouvoir déposer une
autre couche inorganique que I'or comme la sili@egxemple.

8.2 Utilisation de deux couches de masquage

La seule couche de résine utilisée pour le masqgleagele la gravure RIE ne permet
pas d’abaisser suffisamment son épaisseur pouri@eréla résolution. La solution est
d’utiliser une deuxieme couche de masquage ; laclmude protection présentée
précédemment pour protéger le polymére du solvariadésine servira aussi de couche de
masquage lors de I'étape de gravure. La couche ritopouvait servir que de couche de
protection car pendant la gravure RIE (plasmg, @ette derniere était trés rapidement
éliminée. Au contraire, avec l'utilisation d’'un asitmatériau non organique (SI@\l, ...), il
est devenu possible d’avoir réellement une secauodehe de masquage qui posseéde une
sélectivité de gravure infiniment plus grande caedsine vis-a-vis du polymere ; apres le
choix d’'une bonne couche de masquage, quelquesnidres d’'épaisseur suffiront a graver
plusieurs micromeétres de polyméres. Le choix deeastuche sera détaillé par la suite (8
« 9.1 La couche non organique »pagel36). Une &ie couche inorganique (ClI) choisie, il
devient possible de réduire I'épaisseur de la e2gini ne servira de couche de masquage que
pour graver les quelques nanometres de Cl.

Dans le commerce, les épaisseurs des résines mernpauere descendre en dessous
de 0,5-0,fim méme en effectuant des dépdts avec une tréesegratedse de rotation de la
tournette (7000 tr.mif). Au lieu d’augmenter indéfiniment la vitesse deation, I'autre
solution est de réaliser des dilutions de la rédares un solvant.

Le solvant majoritaire dans la composition desnesiphotosensibles utilisées au
CCLO est le lactate d’éthyle. Or, ce solvant posagul paramétre de solubilité tres proche de
I'acétone (voir Tableau 1.3, page 67). C'est pauigles premiers essais de faisabilité ont été
effectués avec I'acétone. Par la suite, ce desakant s’avere étre un tres bon substituant au
lactate d’éthyle et a permis de faire diminuer &iggeur de la résine jusqu’'a des valeurs
inférieures a 200nm.

Un résumé des différentes dilutions de la résine7P-0.8 et les épaisseurs que nous
avons obtenues est donné dans le Tableau 11.17.
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Dilution dans 'acétone
roportion résine / proportion acétone .
p(‘)/E)volumique de IFz)a sF(;Iution résine Epaisseuri(m)
commerciale par rapport a I'acétone)
1/0 (100%) ~0,8
1/1 (50%) ~0,7
1/3 (25%) ~ 0,45
1/10 (~9%) ~0,13

Tableau I11.17 : Evolution de I'épaisseur de la inks en fonction de la dilution dans
I'acétone.

Un grand nombre de mesures a été effectué suidsma de la résine diluée dix fois.
En effet, avant I'étape de gravure d’'un échantjllies épaisseurs des motifs en résine sont
mesurées en au moins un point. Pour cette derdikrion, les valeurs mesurées a l'aide
d’un profilometre DEKTAK 3030 étaient toutes congas entre 0,12n et 0,14um. Cet ordre
de grandeur est confirmé par une mesure AFM.

D’'une maniére anecdotique, la résine SPR700-Ougeliix fois dans I'acétone sera
nommeée résine 0.14 par la suite.

Sur la Figure 11.38, il est possible de voir I'éutdbn de la résolution en fonction de
I'épaisseur de la résine.

Epaisseur : 1m Epaisseur : ~0,18n

Figure 11.38 : Evolution de la résolution en foimt de I'épaisseur de la résine.
Cette évolution est due aux propriétés physiquiéggction, réflexion, absorption) et
chimiques (nature de la résine photosensible) dtesye de photolithographie.

Comme il sera détaillé dans le paragraphe qui saitliffraction s’avére étre le
parametre important pour I'amélioration de la résoh.
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8.3 Etude de la diffraction

D’'une maniere générale, la lumiére est modulée lgasemble du systeme de
photolithographie et notamment par le masque. Boarapproche plus simple, les réflexions
pouvant avoir lieu sur les différentes couchesessdus de la résine sont négligées.

Habituellement, la diffraction ayant lieu au pagsdg masque est souvent réduite a de
la diffraction par des fentes trés fines par sod@btention de formules analytiques faciles a
utiliser. Or, les masques (pour résines positivetijsés pour cette étude contiennent
principalement des motifs petits (largeur des guide2um) avec des ouvertures (fentes)
larges (>10um). Dans certains cas, les fentes tsptos fines notamment si I'on considére
'espacement entre un résonateur et un guide. blks restent quand méme importante par
rapport a I'épaisseur de la résine. De plus, lemidites données généralement en sinus
cardinal pour représenter la diffraction rentreahslle cadre de la théorie de Fraunhofer et
contiennent beaucoup d’approximations. De mémethé&orie de diffraction de Fresnel
considere que la taille des fentes est trés pad¢it@nt les distances de la source aux fentes et
celle de I'écran d’observation aux fentes (épaissieula résine dans notre cas). Le but de
I'étude qui suit est de regarder a des distan@sspetites de la fente (0l B), I'effet de la
diffraction d’'un faisceau lumineux traversant cééete.

Le cas le plus général serait alors de considarthrdorie de diffraction de Kirchhoff.
Cette derniére n’'introduit aucune approximationrgéwique au départ et est la base des
théories de Fraunhofer et de Fresnel.

Dans la théorie de Kirchhoff [130] l'intensité lumsiuse au point P est issue d’'une
surface que I'on appellera S et qui est formé parskection®\, B et C définis sur la Figure
11.39.

() (b)

Figure 11.39 : Représentation schématique desédsfites notations utilisées dans cette
étude. (a) représentation de la surface S formée Ipa sections A, B et C). (b)
représentation des angles (n,s) et (n,r).
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Une des formes de I'équation de Kirchhoff est laaute :

U(P):%_[ II+II+IJ {U;_n[efj_ezsg_t:}ds Il. 26

Dans laquelle, U satisfait I'équation d’Helmholt¢Z? +k*)U =0 (k étant le vecteur
d’onde)

Kirchhoff définit alors U= 0; (a—u :Oj enB . 27

on

et U= enA . 28

A étant une constante.

Par ailleurs, il peut étre démontré quenU peut étre pris égal a(ogﬂ = 0) [130].
n

L'on se retrouve au final a calculer une seulegrate double (équation Il. 29)

iks iks
uP)=2 | |ul|& |- Y s Il. 29
411 on\ s s odn
A

A ce stade, il est possible de procéder a une giogpion sur r. En pratique, r vaut
environ 20cm, a comparer a la taille des fentegiélgues micromeétres) et a s, il est possible
de poser r=r’ avec r’ la distance de la sourcelan ge la fente (Figure 11.40)

./Q‘

Po r

Figure 11.40 : Représentation de la distance ©\isce — plan de la fente)
En posant a présent (x, y, z) &,n(0) les coordonnées des points P et Q

respectivement, I'on peut alors écrire :

SS=(x=8)*+(y-n)*+z° 1. 30
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De plus, dans la suite I'on se limitera au caseofehte serait infinie dans la direction
y (pas de diffraction selon y) et I'on choisiradiaection des z positifs tel que représentée sur
la Figure 11.39. s est alors toujours positif etnl’a par conséquent :

s=,/(x-§)*+¢€° 1. 31
Avec e I'épaisseur de la résine.

Aprés développement de I'équation Il. 29 en prernamtcompte les notations et
approximations précédentes, il devient possiblerd@ l'intensité relative (1) au point P
comme suit :

L=\B\2)\e i%co{z—nsj+i—5+2esin(2—n j dg
Iy 41s A 2\ s A

0
f 2

]
+ i%su—(&ts —iszeco 2_1-[3j (013 . 32
4ms A 2\ s A

[ 0

2

A est la longueur d’onde d’insolation, f la largelerla fente, e I'épaisseur de la résine,

ikr'
s=4/(x-§&)*+e” etB= AE: :
r

D’une maniére empirique, le produk a permis de normaliser les courbes de
diffraction. Ainsi, la valeur de Il§ltend vers environ 1 en f/2 lorsque f tend verdihi.

Par traitement numérique de I'équation Il. 32,desrbes de diffraction en fonction de
la largeur de la fente f et de la distance e duo gdlabservation aux fentes ont pu étre tracées
et sont montrées en annexe I1.5. Ces courbes pemhete voir que théoriguement et avec
I'abaissement de I'épaisseur de la résine, il estsiple d’atteindre de trés petits motifs
jusqu’a 0,21m. Néanmoins, cette rapide étude permet tout simgae de dire qu’en abaissant
I'épaisseur de la résine, la diffraction devienispfaible et I'énergie passant a travers les
petites fentes devient suffisamment élevée a ustartie e pour permettre I'insolation d'une
partie de la résine.

Afin d’affiner cette étude, il est nécessaire ddétum la quantité d’énergie nécessaire et
d’étudier I'évolution des fentes en fonction ddeel.

Sachant que l'intensité lumineusgidsue de la source est constante et que la gaiantit
d’énergie E(t) =4d.t (Il. 33); t étant le temps d’insolation, il gsbssible en connaissant la
largeur de la fente initiale d’estimer la largeerld partie insolée dans la résine en fonction de
I'énergie d’insolation.
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Tout d’abord, pour que la résine soit insolée suttet I'épaisseur, il faut que cette
derniere recoive suffisamment d’énergie. Or, téll gueut étre observé dans I'annexe 11.6, la
répartition de I'intensité lumineuse dépend fortatrde la taille de la fente.

Etant donné la symétrie des systemes étudiés ppontaau centre des fentes, seules
les demi-fentes seront étudiées par la suite. Rsypetites fentes (jusqu’a @), I'intensité
lumineuse est toujours croissante du bord jusquintre. Par contre, pour les fentes plus
larges aprés le passage d'un maximum global (premeximum), l'intensité lumineuse
présente un minimum « global » (compris entre l&imam global et le centre de la fente).
En raison des interférences issues du second lesréedtes, ce minimum évolue en fonction
de la largeur de la fente. Cette évolution aing gelle des maxima globaux sont représentées
en Figure 11.41. Ainsi, le minimum le plus bas e&stu de la fente de largeur Q@ pour
lequel I/b vaut 0,830. A ce stade, il est possible de considéette valeur comme celle
nécessaire pour insoler toute I'épaisseur de lagéai centre des fentes et ce pour toutes les
largeurs £0,2um. De visu, en pratique, cette valeur est cellelgurecroit suffisante car elle
permet d’insoler toute I'épaisseur de la résine.l&®auite, cette valeur correspond a la valeur
optimale.

En déterminant maintenant la premiére valeur xespondant a I#£0,830 (1. 34), il
devient possible de suivre I'évolution de la résfolu du motif en fonction de la largeur des
fentes de part et d’autre. Comme le montre la Eidud2, la partie non insolée sur la partie
inférieure de la résine est différente suivantalgéur de la fente (Qu&n ou 1,.um). Pour cet
exemple, ¥o.9.m > X-1,1um, X €tant I'abscisse d’un point P a partir d’'umcde la fente.

1,6
1,4 e - maxima

1,2 I-..I..--..=-..-..-=.

1 - L]
=08 -
n minima
0,6
0,4
0,2 =
0 T \ I

largeur de la fente fumn)

Figure 11.41 : Evolution des minima et des maxiduwarapport I/bL en fonction de la largeur
des fentes.
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Figure 11.42 : Evolution de la partie non insoléa fonction de la largeur de la fente pour
1/1,=0,830.

L’étude menée sur des fentes de largeur allantlar0a 3um et sur une épaisseur de
résine de 0,138m permet de donner le graphique de la Figure 11.43.

0,14

0,12 .

O T T T T T I
0,5 1 15 2 2,5
f=largeur de la fente am)

3 3,5

Figure 11.43 : Evolution de la partie non-insoléa fonction de la largeur de la fente
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Il est alors possible de voir que la partie nomliés % sur le bord des fentes n’est pas
strictement décroissante mais oscille autour d'waéeur moyenne avec un module
décroissant et ce en fonction de la taille de taefeLa valeur moyenne s’avére étre celle
obtenue pour une fente infinie. Toutefois, la cageace vers cette valeur moyenne semble
étre tres rapide. Pour des largeurs de fentesudeéd 1@um, %=0,107um pour 1/b=0,830.
L’on se limitera alors dans cette étude a une feBtdQum pour calculer cette moyenne a
cause des erreurs de dépassement de capacité alg eafjendrées lors du traitement
numérique pour de plus grandes fentes. La valeux; dggnifie que pour une telle dose
d’insolation, les fentes perdent en moyenne 2x0déTargeur soit environ 0,@fn ; ce qui
n'est pas négligeable lorsque les fentes sontté#oi

En considérant qu'il n'est pas possible sur notrgnaur de masque de changer la
longueur d’'onde d’insolation, il devient importadé connaitre I'énergie nécessaire pour
obtenir des dimensions de maotifs les plus proclossiples de celles du masque et avoir une
idée des motifs les plus petits qu'il est possiikgteindre. Pour cela, I'étude a été menée
avec différentes énergies d’insolation.

En partant du principe que lorsque le temps d'etsmh est multiplié par une
constante a, il devient possible d’atteindre desegoproches du bord oul/est égal a
0,830/a. L’étude effectuée sura=1;1,5;2435;6;7;8,9et 10 donne les graphiques
présentés en Figure 11.45 (page 125). Pour toeteénergies d’insolation, les évolutions de x
en fonction de la largeur de la fente f sont siiméa Ces évolutions suivent une loi trouvée
d’'une maniere empirique et inédite dont la formeé&yéle est donnée en équation Il. 35. Les
R? sont des coefficients de détermination.

- Sin(az.f + as)

oo Il. 35
avec f: la largeur de la fente
& : valeur de x en 11=0,830/a pour une fente de largeupd0
a, = 0,05282- 0,05407In(a - 0,6319] 36
R? =0,99994
Par ailleurs,g, = % I. 37
et
a, =T—0,27007+ 0,52341n(a- 0874) . 38
R*=0,99817

a, = variable en fonction de a (voir Tableau 11.18)

a 1 15 2 3 4 5 6 7 8 9 1(
& 126 | 180| 186] 191 183 17 D b3 141 133

'—\
o
(O1]
<o
[EEN
UH
w
o

Tableau 11.18 : Valeur dessen fonction de a.
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Les différentes valeurs de @aa ont été obtenues d’'une maniére empirique (certain
I'aide du logiciel OriginPro7.5) afin d’approchar mieux les valeurs dg par I'équation Il.
35. Les équations Il. 36 et 1l. 38 permettent dergr une équation approchée des évolutions

de a et @ en fonction de a. les deux courbes correspondemitdonnées en Figure 11.44.
0,12 8

0,1 7 P
0,08 e

0,06
0,04
0,02 ~ &

6
5

4

0 3
0,02 N )
1

0

a (Um)

0,04 e

-0,06 | \\\'\.

-0,08 \ \ \ ‘
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10

Figure 11.44 : Evolution de aet & en fonction de a. En bleu pointillé : valeurs tvées
empiriquement. En rouge : courbes approchés dagpen bleus.

Par soucis de clarté, les différents calculs ssieleeurs sont détaillés en Annexe I1.7
et permettent de conclure sur une bonne approxamagiissus des calculs par I'équation Il.
35 et ce pour des valeurs de f supérieures ousegdgm.

Sur la Figure 11.45 sont représentées en lignediraoes les courbes issues de
I'équation Il. 35. L'étude effectuée sur les a>4rmpet tout simplement de vérifier I'équation
mais n’aura pas certainement d’applications trésamtes.

0,15
0.1 \//\WAW a=1
i \‘WMW a=1,5
—~ 0,05 --\\-//(\/\‘\/(WM/K*\»‘/‘W a=2
E/‘ 0 ﬁA\)(/X\\XUWWMNXAW a=3
% WMWWWMM a=4
_0,05 _| \\_i;ffA\‘v,AvA,,‘,A,A_—k | g;g
- N aatiaERaaE ’\}\\a-B
- a=9
0.1 - a=10
-0,15 \ \ \

0 1 2 3
f=largeur de la fente xm)

Figure 11.45 : Evolution des parties non-insoléas fonctions de la largeur des fentes pour
a=1;15;2;3;4;5;6;7;8et10
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Pour étre plus précis, selon la valeur de tapeut correspondre a une partie sous
insolée (ou non insolée) de la résine mais auagedpartie sur-insolée. Dans le premier cas,
la taille de la partie insolée est inférieure decele la fente réelle sur le masque. Dans le
second cas, elle est supérieure.

En examinant les résultats de la Figure 11.45,sil possible de conclure que pour
obtenir des tailles de motifs les plus proches iptess de celles du masque, il serait plus
judicieux d’insoler dans des gammes d’énergies l@ecde trois fois la dose optimale
nécessaire pour insoler une couche de résine ésrénute largeur de fentes.

Toutefois, pour pouvoir appliqguer un long tempsnsdlation au moins deux
conditions doivent étre satisfaites pour espér@iraire toutes les tailles de fentes jusqu’a
0,3um : La couche de résine doit étre trés fine (M)l et toutes les autres formes d’'apport
d’énergie doivent s’avérer négligeables ; Les xédles multiples sur les substrats inférieurs
et la diffraction issue des autres fentes restms @ étudier. Néanmoins, étant donnée les
études menées par ailleurs sur la diffraction paeau de fentes [130], il ne se trouve pas
important de les prendre en considération dansremipr temps. Par ailleurs, les différents
matériaux déposés en dessous de la résine soribséshants dans I'UV. C’est pourquoi, la
encore le modéle de diffraction étudié ici peuvétar suffisant.

8.3.1 Application pratique

Une fois cette étude accomplie, il devient incomable de faire un rapprochement
entre les résultats obtenus (dg)ldt les valeurs de I'énergie en pratique.

Tout d’abord, il faut déterminer le temps d’ins@atoptimal. Pour cela, en pratique
plusieurs temps sont essayés jusqu’a avoir un t@apsettant une bonne insolation de toute
I'épaisseurs de la résine a travers toutes leggellans notre cas, les temps choisis étaient
de 1s; 1,5s et 2s. Pour le premier temps, l'ingoian’est pas suffisante. Par contre, pour les
deux derniers, l'insolation est complete sur tdateésine d’épaisseur environ Q8. Or,
étant donné la faible épaisseur de résine et lel@asmps choisi, la valeur du temps optimal
doit étre affinée. Pour cela, les conditions d’lation doivent étre connues plus précisément.
Pour ce faire, il est possible de se servir d'ungele effectuée sur la méme résine déposée a
environ Jum d’épaisseur. Ainsi, en utilisant le contragtéle la résine il sera possible de
déterminer le temps d’insolation optimal pour upaigseur tres fine.

Le graphique de la Figure 11.46 traduit I'évolutiade I'épaisseur de la résine
photosensible aprés avoir subi une exposition auxetlapres développement. Au départ,
aucune variation de I'épaisseur n’est constatégujasune valeur seuil appelée id. E est
alors la quantité d’énergie minimale nécessairer gpe la résine soit insolée sur toute
I'épaisseur.
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A Epaisseur normalisée enlevée aprés développement

1
>
0 Energie
d’exposition

Figure 11.46 : Evolution typique de la partie irlée de la résine en fonction de la dose
d’énergie d’exposition.

Le contrastey de la résine est défini comme suit [131]:

(2

Sachant que le temps d’insolation a été optimisé e épaisseur de résine
relativement grande [n) et connaissant le contrastele la résine (~3,9), il est possible de
déterminer le temps nécessaire a l'insolation d’coeche de résine tres fine, soit environ
1,3s. Par la suite, I'énergie correspondant a 4,8afa I'équivalent de 0,830 présenté
précédemment.

Une parenthesel.ors de la réalisation des guides d’onde et apnéscomparaison au
microscope optique entre la taille des motifs dseo@ et celle des motifs réalisés avec 1,5s
de temps d’insolation, on observait que certaingifsm@omme les espacements entre les
guides et les anneaux étaient plus petits surdiéidion réalisé que sur le masque. Pour cette
raison, le temps d’insolation avait été intuitivarhehoisi égal a 2 secondes afin d’'augmenter
la taille de ces espacements. Grace a cette étuelst, maintenant possible de dire que ce
temps correspond a environ 1,5 fois le temps diaism optimal.

Concernant I'évaluation de l'influence du tempsndblation, des essais ont été
effectués avec la résine SPR0.14 (~QArhB déposée sur du silicium et avec des temps
d’insolation de 2s, 4s et de 8s afin d’estimerigtement I'évolution de la taille des motifs
en fonction de I'énergie d’'insolation. La Figure4dll montre d’une part des photos effectuées
a l'aide d’'un microscope optique et d'autre pargs dmages AFM sur des zones ou
I'espacement entre guide et anneau est d’envirgun® et la largeur du guide est de |in2
sur le masque.
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5,1um 5,1um 5,1um

Figure 11.47 : Evolution des dimensions des gapsdes guides en fonctions du temps
d’insolation (2s, 4s, 8s). En haut photo en micomse optique (x2500). En bas, image AFM
sur des surfaces de 5,1xfrf’. L’espacement entre guide et anneau est d’eniigmm et la
largeur du guide est de Jufh sur le masque.

Ces premiéres tentatives d’estimation des largalgsfentes se sont révelées
infructueuses car les méthodes de mesures utiliseermettent pas d’avoir d’'une maniére
précise la largeur de la partie insolée sur la kkeuaférieure de la résine. Pour cela des
pointes AFM tres fines permettraient d’explorergpfarécisément le fond de I'échantillon ;
pointes non disponibles au moment de la mesurenN@as, il est possible d’affirmer sans
se tromper beaucoup que les réflexions multiplesieuwsilicium sont trés faibles car si
I'énergie issue de ces derniers était suffisantketda résine aurait dd étre insolée pour le
temps relativement long de 8s soit plus de 6 foitemps d’insolation optimal.

8.3.2 Estimation de la taille des motifs sur le mag

De nos jours, il n'existe pas de méthodes courgmgesettant d’estimer précisément
la taille réelle des motifs sur les masques. Ldesdonnée accessible est la taille initiale
prévue sur le papier et la précision de la tectgielde réalisation des masques donnée par le
fabricant. La méthode présentée ci-aprés poureaitirspour I'estimation des motifs sur le
masque.
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Sachant que la taille originelle de la fente estl@a@ la taille de I'ouverture obtenue
dans la résine a une énergie donnée a laquedatibjouter le double de la partie non insolée
(ou sur-insolée) soitf =f et 2.x1a (I1. 40). %4 €St la partie non insolée de la résine pour
un coefficient a donné, a correspond a celui étidians 14=0,830/a pour le tracé des courbes
de la Figure 11.45.

Si le constructeur du masque annonce que les namtifsréalisés avec une précision
de 0,um et en prenant le cas d’'une fente deuh&n aura par exemple :

fo,qum™=fmesurée pour a=12.%0,8 11 . 41
fo,qum=Tmesurée pour a=22.%0,8 ;2 . 42
fo,aum=fmesurée pour a=32.%0.8 :3 1. 43
etc.

Si toutes les valeurs degm tendent vers une valeur, il devient ainsi possible
d’estimer la taille de la fente sur le masque (apén tres difficile a réaliser normalement
avec une méthode de mesure non destructive). IRaurgj si tous lesplym tendent vers une
valeur v (par exemple v=Q4im) et étant donnée I'erreur annoncée par le cortstiy, les
calculs effectuées aveggim doivent étre aussi vérifies poursfm.

8.3.3 Nouvelle définition de la résolution

Généralement, la résolution donnée en littératst@mportionnelle &onstyAe ou A
est la longueur d’'onde d’insolation, e I'épaissaeila résine et const est une constante dans la

plupart des cas égale ¥ [132]. Or, en ayant étudié plus précisément kebigme de
diffraction, ces définitions sont valables lorsdiépaisseur de la résine est suffisamment
grande devant la taille de fente. Ces formulesadsent délicates a appliquer dans le cadre
d’'une épaisseur de résine de Qi3

En reprenant, I'équation Il. 36 et en étudiant dartas général Hlen fonction de a, il
est possible de donner I'évolution moyenne desfeabtenues dans la résine en fonction des
temps d’insolation. En effet, la valeur dedmnne la valeur moyenne de la partie sous-insolée
ou sur-insolée sur I'un des bords d’'une fente f. IRasuite, pour avoir la taille de la fente
réelle obtenue aprés insolationilfsuffit de soustraire 2xa f (équation II. 44).

f.=f-24 1. 44

Les valeurs réelles x oscillent autour de;avec une amplitude qui varie en Adant
la valeur moyenne vaut 6,3:1@t I'écart type 9.10. Ainsi, en effectuant un calcul sur la
moyenne @au lieu des vraies valeurs de,X'erreur maximale résultante en valeur absolue
sera de 1,26.1% Cette valeur reste acceptable pour avoir un atiiée de f
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Pour des valeurs trés précises, lesprésentées sur la Figure 11.45 et obtenues grace a
I’équation II. 35 pourront étre utilisées a la @ate a

8.3.4 Conclusion

Pour résumer, cette étude permettra tout d’aboedtidier la taille des motifs en
fonction de I'énergie d’insolation et non seulemg@aiur des valeurs optimales de cette
derniére.

Ensuite, les calculs effectués montrent qu’il esfgrable d’insoler avec une énergie
triple de la valeur optimale afin de se rapprochemieux des tailles de motifs présents sur le
masque. Ceci a aussi éteé vérifié sur des épaisdelrgm et Jum.

Par ailleurs, la souplesse que peut offrir 'opticen terme de largeur de guide (un
guidage peut étre monomode que pour une gammegiuta de guides), il devient possible
d’estimer a priori le temps d’insolation afin d’agdir la taille des fentes (tout en réduisant la
largeur des guides). Ceci peut servir pour uneestaghide et ponctuelle sans pour autant
réaliser un nouveau masque. De plus, il est mqamaexe 11.6) qu'il peut étre possible de
réaliser des ouvertures dans la résine jusquian®,Bien évidemment ceci reste théorique et
demande un excellent plaquage de la résine sur dsque pendant l'insolation sans
intercalation d’'impuretés d’une part, et d’autretptous les autres motifs doivent avoir des
tailles surdimensionnés lors de la conception degue afin d’atteindre par la suite avec une
grande énergie d'insolation les motifs désirés.

Enfin, sous réserve d’étre vérifiee pratiquementsnproposons une méthode pour
estimer la taille réelle des motifs sur le masgumegpérant avec plusieurs temps d’insolation.

8.3.5 Généralisation

N°1

Dans la plupart des cas, les fentes deufd,®ie sont pas prévues sur le masque et le
temps d’insolation optimal peut étre estimé a pads grandes fentes (xirfd). Pour rappel,
le temps d’insolation optimal choisi dans cettedétest celui qui est nécessaire pour insoler
toute I'épaisseur de la résine (loin des bordsnaletifs), les motifs restant sous insolés sur les
bords a cause de la diffraction.

Dans le cas ou les grandes fentes sont prisedé@enée, 1/} nécessaire pour insoler
toute I'épaisseur de la résine n'est plus 0,830sntyPll (premier minimum pour une
diffraction par une fente f=10n). Il est alors possible de considérer la nouvedaable

0,911
=—/———a
0,830
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Par exemple, pratiquement s’il faut un temps t posoler toute I'épaisseur de la
résine a travers une fente depyf I'étude précédente a montré qu’il faut insolengant 3.t
pour se rapprocher de la taille des motifs du masqu

Si maintenant le temps d’insolation optimal t' éstuvé a partir de grandes fentes
(10um ). Dans ce cas, afin de se rapprocher de la tdks motifs du masque pour toutes les

0,911 = 3,3t et non 3t.

tailles de fentes, il faut insoler pendant t.b egnpnt a=3, soit3t. 0.830

Cette remarque est évidemment valable lorsque rgpded’insolation optimal est
obtenu a partir d’'une couche de résine insolédain phamp pour lequel 1. Dans ce cas,

la nouvelle variable devientc = aet pour se rapprocher de la taille des motifs du

1
0,830
masque pour toutes les tailles de fentes, il faird@ler pendant 3,6t.

N°2

Des comparaisons ont été aussi effectuées en pren@rjum et e=um d’une part,
et, d’autre part en introduisant un indice de @&foe n=1,7 dans les cas ou e=Qa8

Pour des épaisseurs deibet Jum les évolutions de;auivent celles des équations
.45 et ll. 46 :
a, = 014083- 01436In(a- 014859

e=0,5um: Il. 45
H R? =0,99992

a, =0,23633- 0,2287In(a+ 012779
e=1,Qum: Il. 46
R? = 099939

En introduisant maintenant un indice de réfractierl,7 (indice de la résine utilisée
dans cette étude), I'équation Il. 32 devient :

f

Lz‘B\ZAe i%co{zn'nsj+is+zensin[2n'nsj d¢
Iy 4ms A 2\ s A

0

1 e .(2mn 1 s+en 21N
+ — —sin =—s|-—-=——co s||d& 1. 47
4r s A 2\ s A

0
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et dans ce cas, I'évolution desit I'équation II. 48 suivante :

a, = 0,04249- 0,04499n(a-0,49178
R? = 0,99998

. 48

Il est possible de suivre I'évolution de la valeaoyenne ades parties sous-insolées
ou sur-insolées en fonction de a, e et n sur lairEigl.48. Les valeurs de §/lont été
déterminées pour chaque épaisseur. Ainsi, poubpni),l/1)=0,700 obtenu pour une fente de
1,3um et Pour e=im, 1/1p=0,658 obtenu pour une fente depin¥.

Rappelons que la valeur deyldst celle nécessaire pour insoler toute I'épaisdeua
résine au centre des fentes et ce pour toutearigsurs f.

Aucune équation permettant de relieaa, e et n n’a pu étre trouvée pour le moment.

0,3
0,2
0,1
= 0 L e=0,13im ; n=1,7
& =
& -0,1 ~e=0,13m ; n=1
-0.2 ezo,ﬁlm X n=1
-0,3 e=1,um ; n=1
-0,4 T T T T
0 2 4 6 8 10

Figure 11.48 : Evolution de gen fonction de a, de n et de e.

L’on constate que pour la faible épaisseur egyi,3peu de différences existent dans
I’évolution de a en fonction de a selon que I'on prenne en comptadice de réfraction égal
aloul,7. De plus, dans ces cas, la décroissknces courbes en fonction de a est trés lente.
Ceci permet de pouvoir contrbler plus aisémenailletdes motifs au final en agissant sur le
temps d’insolation.

Notons que pour toutes les épaisseurs étudiées ieist proche de zéro pour a=3.
Autrement dit, quelque soit I'épaisseur, le tem@sassaire pour se rapprocher de la taille des
motifs du masque est trois fois le temps optimaksséaire pour insoler toute I'épaisseur de la
résine.
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Toutefois, pour des épaisseurs plus grandesuif®,6t Jum) I'évolution de a en
fonction de a devient de plus en plus rapide aaegimentation de I'épaisseur. Ceci implique
gue la moindre variation dans le temps d’insolagmgendre beaucoup de variation sur la
taille du motif ; Ceci pourrait étre utilisé powire varier la taille de larges motifs.

8.3.6 Limites

Dans le cadre de la diffraction étudiée précédenmreetant que la fente est grande
devant la longueur d’onde, la diffraction a liemsaléviation importante de la lumiere. Et,
plus la taille de la fente est faible plus la diffion est importante jusqu’a remplir tout le
demi-espace &/2 [133] (voir Figure 11.49a).

(a) (b)
A

> N _—
Onde > A Faisceau Onde > Faisceau
plane > N ? transmis plane > transmis

X
f=A/2 l—» z f<A/2
y

Figure 11.49 : Représentation du faisceau transapses diffraction par une fente. (a)A£2.
(b) f<A/2. [133]

Pour des longueurs de fentes inférieuraf2ales vecteurs d’onde ont une composante
suivant z purement imaginaire. Les champs sontvitesatténués suivant z et se propagent
dans le plan xoy (Figure 11.49b) [133].

Concernant la photolithographie & 375nm, si towtpesfait (plaquage de la résine
contre le masque, épaisseur de la résine trés hamahgil est possible d’atteindre une
résolution extréme d’environ B pour une épaisseur de résine d’environ |Dyi3Par
contre pour les raisons avancées préecédemmergriessfde 0i2m ne pourront jamais étre
réalisées avec cette longueur d’onde. Néanmoimesié possible d’atteindre cette valeur en
jouant sur I'énergie d'insolation. Par exemple, texete de 0,dm sous insolée peut au final

donné une ouverture de B de largeur ; bien évidemment, toutes les dimessioar
ailleurs devraient étre sous proportionnées.
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8.3.7 Comparaison avec la diffraction de Fresnel

L'étude précédente menée avec l'approximation desrel appliquée a une fente,
montre quelques différences avec les résultats gswéquation Il. 32.

En effet, si 'on considere le cas d’'une épaisskuf,13im et un indice de réfraction
apres la fente égale a 1 comme dans le cas étudiépart, on constate que la valeur dgd/I
utiliser n’est plus issue de la fente |® mais de la fente f=148n, ce qui nous donne
1/1,=0,585. En prenant cette valeur en compte poualeutde a on s’apercoit qu’un écart
existe dans I'évolution de &n fonction de a par rapport au cas précédent.eSeilustré par
la Figure 11.50 et les valeurs desont données dans le Tableau 11.19.

0,15
0,1
0,05

/E\ 0 ] A
= .
— -0,05 . g )
© - 4 Cette méthode

0,15 * Fresnel

Figure 11.50 :Evolutions deaen fonction de a obtenues par la méthode présatdaas ce
paragraphe (en noir) et par 'approximation de Fnes$ (en rouge).

a a (Fresnel) a(méthode actuelle différences
1 0,073 0,107 0,034
1,5 0,037 0,06 0,023
2 0,015 0,036 0,021
3 -0,015 0,006 0,021
4 -0,037 -0,013 0,024
5 -0,056 -0,026 0,03
6 -0,074 -0,038 0,036
7 -0,09 -0,047 0,043
8 -0,106 -0,055 0,051
9 -0,122 -0,062 0,06
10 -0,138 -0,069 0,069
Tableau 11.19 : Valeurs de;&n fonction de la méthode utilisée.
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Ainsi suivant la précision recherchée, les valessses de la théorie de diffraction de
Fresnel peuvent suffire. Notons néanmoins, quemsidonsideére la valeur 2xaa différence
entre ces deux méthodes est OM2pour a=3 a laquelle peuvent s’ajouter les erreurs
d’approximation faites sur,da comparer aux valeurs dg)x

Ainsi, la valeur de 0,042n représente environ 10% de la taille d’'une fert® dum,
jusqu'a 5% de la taille d’'une fente inférieure ®Un et jusqu'a 2% pour des fentes
inférieures a 2 2m.

Pour finir, 'étude menée précédemment sur la afition a seulement pu étre tester
sur la résine 0.14 avec trois temps d’insolatidfédints. Cette étude reste a approfondir afin
de pouvoir confirmer les résultats obtenus théamgent. La maitrise de la résolution de la
photolithographie permettra d’améliorer les répsrsmectrales des micro-résonateurs.

Par manque de temps, I'étude de linfluence degsedinsolation sur les réponses
spectrales des filtres a base de micro-anneaupasu étre réalisée pour le moment.

Néanmoins, la simple utilisation de la résine Gatéc un temps d’insolation de 1,5
fois le temps optimal a permis dans un premier teng pouvoir ameéliorer sensiblement la
résolution de la photolithographie permettant deapprocher de la taille des motifs présents
sur le masque.

9. La gravure

Une fois I'étape de la photolithographie franchie@ une nette amélioration sur la
résolution, suivra alors I'étape de gravure dehatillon afin d’obtenir les motifs finaux.

Pour commencer, la Figure 11.51 montre clairemestdtapes restantes. D’'une part, le
choix de la couche non organique et la méthode fgograver. D’autre part, la gravure du
polymére de coeur afin d’aboutir aux motifs désirés.

Résine
Couche non organique

Polymere de coe

......................... Po|ymére de
confinement infériet

<4——+— Support (Si)

Figure I1.51 : Représentation schématique de®difites étapes réalisées avant la gravure.
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Il est donc nécessaire de faire une parenthese shioix de la couche non organique
et son dépdt avant de présenter la gravure.

Rappelons que la couche non organique a lorigiretalte I'étude thermique
présentée precédemment est indispensable. Cetthe@ermet de protéger le polymere du
solvant de la résine d’'une part et, assurera ke déldeuxieme couche de masquage avec la
résine pendant la gravure du polymére. En effeic ame épaisseur de OB, la résine seule
ne suffit plus pour graver tout le polymére.

9.1 La couche non organique

De part un double réle de protection et de masgjuagcouche non organique s’avere
indispensable dans le présent procédé de réatisagie fonctions optiques en polymeéres. Au
départ, une étude a été réalisée sur des matétiantxles cibles existent au CCLO dans la
machine de dép6bt par pulvérisation cathodique.n@a@griaux sont Au, Si, Al, 8\, et SIQ.

De plus, une fois que cette couche a joué sond@lgrotection contre le solvant de la
résine et de masquage lors de la gravure RIEjallra encore un dernier réle de protection
et de consolidation des guides gravés permettardépdt de superstrat (gaine supérieure)
sans cassure des motifs. C’est pourquoi, au liélindher cette couche une fois la gravure du
polymére terminée, un second dépoét est réalise ddirrecouvrir les parties inter-motifs
«nues » apres la gravure RIE. Au final, le matéri@on organique devra recouvrir
entierement les motifs.

Pour cette raison, sur le plan optique, la préigees’est portée trés rapidement sur la
silice car au vu des polymeres utilisés pour lerceela gaine, la silice (diélectrique) possede
un indice de réfraction (Tableau 11.20) intermédigiermettant de garder des indices effectifs
tres proches de la modélisation effectuée en amiwmisi, elle permet d'éviter les sauts
d’indice brutaux (avec l'utilisation de Si ouzSi) ou des réflexions (voir des effets plasmon)
avec les métaux.

Matériaux Indices de réfraction ; n
AU 1,44 [134]
Si ~3,4
Al 0,18 [134]
SisNg ~2,0
SIO, 1.447
PMMA (matériau de cceur) 1.481
PMMI (matériau de caeur) 1.522
PMATRIFE (matériau de gaine) 1.409

Tableau 11.20 : Indice de réfraction de divers gradux.

" Pour les métaux en général et particuliérement paluminium et I'or, les coefficients (ou indice)extinction
k sont tres élevés. k est égal a 16 pour I'alumin@t a 10,2 pour l'or. (I'indice complexg=m+ik)
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Une étude a cependant été réalisée sur chacun a&sianx non organiques afin
d’obtenir les plus grandes vitesses de dépodts emipr lieu. Dans cette premiere étude, les
différents dépots ont été réalisés sur des substeasilicium.

Cependant, lorsque ces couches non organiqueséuiéposées sur une couche de
PMMA dans les mémes conditions, des apparitionsd#s ont eu lieu, bien que la couche de
polymére ait subi un traitement thermique optingig0°C/4h).

Par la suite et pour les raisons sur l'indice deaofion avancées précédemment, seuls
les dépdts de silice ont été optimisés afin delne gvoir de rides sur le PMMA.

Pour commencer, notons que dans la plupart des loesqu’il est nécessaire
d’optimiser les conditions d'un dépo6t, un plan giéxence est mis en place. Ce dernier
permet quelquefois avec trés peu d’expérience, Weisic les différents parametres
nécessaires pour s'approcher des conditions mitaht prévues pour le dépdt. Ces
conditions peuvent par exemple étre une grandessatede dépbt ou bien une grande
homogénéité dans la couche déposée.

Un plan d’expérience a été réalisé pour I'étude éegoréceédemment pour I'obtention
d’une grande vitesse de dép6bt.

Par contre, concernant I'obtention des conditiorsdép6t pour la silice et pour
lesquelles les rides n'apparaissent plus sur le RiVidWielques essais ont été suffisants.

Notons gu’a l'instar de la RIE utilisée par la suftour la gravure, dans notre cas, la
pulvérisation cathodique dépend de trois parametiasipaux sur lesquels un opérateur peut
agir. Ces parametres sont : la puissance, la predsi I'enceinte et les débits des gaz utilisés.

Du reste, le mécanisme de la pulvérisation reétedomplexe. C’est pourquoi, afin de
ne pas s'écarter du but de cette these, seulssdessade dépbts ont été réalisés en faisant
varier les trois parametres présentés précédemment.

De cette maniére, la meilleure vitesse de dépd@miat sans apparition de rides est de
8nm.mir’*, avec les paramétres suivants (machine utili§8assys, MP550S) :

Puissance RF (Radio Fréquence) : 600W

Pression de I'enceinte : 10mTorr

Débit d’oxygéne : 8crhmin™

Débit d'argon : ~68crhmin™ cette valeur peut varier de +2tmin’; ceci
permet de régler la pression a 10mTorr.

VVYVYY

Par ailleurs, un temps de dépbt de 2 minutes pewi@itenir environ 16nm
d’épaisseur de silice ; cette valeur semble suffesaar apres le dépbt de la résine aucune
interaction ne semble avoir lieu avec le polymére.

De plus, cette faible épaisseur permet amplemanseevant de couche de masquage
de graver entregim et 3im de polyméres (pour tous les polymeres utilisés).
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9.2 Lagravure

A ce stade de la réalisation, les motifs sont adergésine qui servira de couche de
masquage pour un transfert de masque vers la cowwcherganique.

La derniére étape restante pour I'obtention desfendésirés est la gravure. Un grand
nombre de type de gravure existe ; voir chapitféanmoins, la RIE souvent adoptée pour la
gravure des polymeres est utilisée dans cette étuédguipement employé est une Nextral
110.

Bien que cette technique soit trés couramments@dli les parametres influencant la
gravure sont a optimiser afin d’obtenir les moléfs plus proches de ceux désirés.

Toutefois, I'optimisation de ces paramétres doitfaee pour la gravure de deux
matériaux différents : la silice et les polymeres.

Semblablement au dép6t par pulvérisation cathoditjoptimisation de la gravure
s’est faite aussi grace a des essais ciblés eanfaisrier convenablement les paramétres
accessibles (pression, puissance, débit des gaz).

9.2.1 Gravure de la silice

Pour graver la fine couche de silice selon les imakésirés, la résine fine (~01iR)
sert alors de couche de masquage.

Au départ, la couche de silice était gravée a &aitune solution BOE (gravure
humide).

Trés rapidement, cette technique a été abandonnégeialege de la gravure séche
(RIE) ; ceci évite la préparation et la manipulatid’'une solution liquide relativement
dangereuse.

Aprés quelques ajustements sur les différents petras) les conditions de gravure de
la silice retenues sont les suivantes :

Puissance : 100W

Débit d’oxygéne : 1cthmin

Débit de SE: 5cnt.min™

Pression de I'enceinte : 20mTorr.

Temps de gravure 20s (pour I'épaisseur 16nm chprgieedemment)

YVVYVYYVYV

" BOE : Buffered Oxide Etch, (NIFHF-H,0)
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9.2.2 Gravure du polymere

Pour la silice, I'anisotropie de gravure n’étaispmportante en raison de I'épaisseur
tres petites (16nm). En revanche, pour la gravur@alymere ce critere devient primordial.
C’est pourquoi cette étape a nécessité une étudeaigbureuse.

Au départ de cette these, un procédé de gravuie udtlesé sans optimisation au
préalable des différents paramétres. Ce procéddestaiivant :

> Puissance : 100W
> Débit d’oxygéne : 50cfmin™
> Pression de I'enceinte : 95mTorr.

Les guides obtenus étaient loin de posséder des deoits (Figure 11.52). Cet aspect
correspond a des conditions ou la gravure chimiegteavantagée sur la gravure physique.
Cette forme de gravure est plutot isotrope.

(b)

Figure 11.52 : Photo MEB des motifs PMMA gravéeala méthode gravure non optimisée.
(a) Photo MEB(x17000) d’'un guide droit. (b) Photd&B1 (x8000) d’'un adaptateur de mode
segmenté.

Une étude du procédé de gravure est alors néoespainr |'optimisation des
parameétres et ce afin d’obtenir une gravure arupetiet par conséquent des flans de motifs
les plus droits possibles.

Bien que les mécanismes de gravure soient complaxésessitant des études
systématiques, il est possible d’optimiser rapidentes différents paramétres en se rappelant
de quelques phénomeénes généraux.

La pression est liée au libre parcours moyen ddgphkes accélérées ; plus la pression
est faible plus le libre parcours moyen est élewéfisant une gravure plus énergique et
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anisotrope (gravure physique). Il en est de ménee #sugmentation de la puissance. Quant
au débit des gaz, ce dernier doit étre suffisanir @ssurer le renouvellement des espéces
réactives.

Dans un premier temps, des essais ont été réalags les mémes conditions de
puissance et débit de gaz qu’auparavant mais axepnession d’enceinte faible (10mTorr).

L'on constate alors une nette amélioration danprtdil des motifs gravés (Figure
[1.53). Ceci se justifie par une gravure physidasorisée par rapport a la gravure chimique
isotrope.

Figure 11.53 : Photo MEB (x7000) d’un guide PMM#agé sous une pression d’enceinte de
10mTorr.

Par la suite, cette derniere valeur de pressioru@gée afin de voir I'effet de la
puissance sur la gravure.

Pour cet essai, les conditions de gravure sorsurants :
» Puissance : 150W
> Débit d’oxygéne : 50cfmin™
» Pression de I'enceinte : 10mTorr.

Avec cette puissance, la gravure semble avoir gagnénisotropie. Cependant, la
surface supérieure des guides est completementiatéé (Figure 11.54). Ce phénoméne
correspond trés probablement a I'abrasion de lalwde silice par bombardement ionique

(b)
Figure 11.54 : Photo MEB de motifs PMMI gravés awme puissance de 150W. (a) guide vu
en coupe. (b) guide vu de dessus.
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Par la suite, et, tout en gardant la pression deTbdr, un plan d’expérience a été
réalisé, dans les domaines de puissance et deddébygene suivants :

Puissance : entre 100W et 125W, afin d’éviter bpFrme rencontré précédemment.
Débit d’oxygene : entre 20mTorr et 40mTorr

Les meilleures conditions de gravure ainsi obtesoes :
» Puissance : 125W
> Débit d’oxygéne : 20cfimin™
> Pression de I'enceinte : 10mTorr

Le résultat de cette optimisation est donné enrEigib5.

(b)

Figure 11.55 : Photo MEB de guides droits. (a) geiPMMI (x7000) (1,3x1/81). (b) guide
PMMA (x8000) (4x2,8m7).

Il est a noter que dans les mémes conditions deauggala forme des motifs obtenus
avec le PMMA et le PMMI est identique a la seuladition de faire la gravure du PMMA
par étapes (un temps de gravure d’'une minute guivi temps de repos de 3 minutes ; ceci
afin d’éviter I'échauffement de la surface, un phr@@ne que favorise I'apparition des rides).

La gravure du PMMI est faite par tranches de 120ms@es suivies de trois minutes de
repos. Lé vitesse de gravure des polyméres estidiard,25m.min™.

9.3 Conclusion sur la gravure

Malgré une riche littérature sur la gravure sedngsigue et/ou chimique selon les gaz
utilisés et les matériaux a graver, les differqmasametres influengant la gravure devaient
néanmoins étre optimisés dans le cadre particddiarotre étude.

L’'optimisation de la pression de I'enceinte, deplaissance et des débits de gaz a

permis d’obtenir au final une gravure d’une paétestive pour la couche de silice grace aussi
a l'utilisation du gaz fluoré Sf-d’autre part, anisotrope pour la couche de polgme
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Etant donnée les épaisseurs des couches de polyangraver, l'utilisation d’un
mélange @CHF; n’était pas nécessaires. Rappelons que ce méldmgmz a fait I'objet
d’'une étude présentée en chapitre | permettantéliarer I'anisotropie de gravure [113].

Par ailleurs, plusieurs tentatives de mesures dagiasité des flancs (Figure 11.56) ont
été entreprises en AFM sans succés. Ces échecgsnaipalement dus aux épaisseurs
faibles des guides ne permettant pas un acce® fpour la pointe de I'’AFM. Pour cette
raison, I'étude de I'évolution de la rugosité déan€s en fonction de divers recuits post
gravure n’'a pas été realisée pour le moment.

Figure 11.56 : Photo MEB illustrant la rugosité gdlancs d’'un motif PMMI gravé dans les
derniéres conditions retenues

10.Dépobt de la couche de confinement supérieure

L'ultime étape restante dans le procédé de rémlisaist celle du dépbt d’une couche
de confinement supérieure.

Cette couche s’est aveérer utile pour relacher, danpremier temps, les contraintes
géométriques. En effet, sans cette couche de @mént les contrastes d’indice entre l'air et
les guides étaient élevés et requéraient la réalisale fonctions optiques dont certaines
dimensions étaient tres petites (1) et inaccessibles par la technologie de
photolithographie standard utilisée ici. Le choinree couche de confinement supérieure sera
détaillé, sur le plan optique, dans le chapitre Il
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L'on retiendra simplement pour le moment que leypare utilisé pour la gaine
supérieur est le PMATRIFE qui sera présenté plusétail dans le paragraphe 12.2 page 155.

Au niveau de la réalisation, le dépo6t de cette heurcla tournette a tout de méme posé
un probléme majeur ; celui de la cassure des nyagés (Figure 11.57).
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Figure [1.57 : Photo au microscope optique (x50¢ dnotifs cassés apres dépbt du
PMATRIFE

Ce phénomene est du en grande partie a une fagdelation des guides en PMMA
ou en PMMI par le solvant THFdu PMATRIFE. De plus, les guides ont une largeur
maximale inférieure aBn pour la plupart et une épaisseur comprise entteetl 2,21m,
d'une part et d’'autre part lors du dép6t a la tetten les guides subissent des pressions
mécaniques de la part de la solution PMATRIFE/THetons que la concentration du
PMATRIFE dans le THF est de 500g.LCette concentration permet d’avoir des dépodts de
PMATRIFE d’environ 6,pm suffisants pour recouvrir tous les motifs. Toaigf a cette
concentration, la viscosité devient plus importante

Toutes ces conditions réunies favorisent la casseseguides voire leur déformation
pour peu que I'adhérence sur la couche inférieargait pas suffisante.

Quelgues mesures sur la viscosité des solutiohiséas dans cette étude ont été
entreprises. Toutefois, par manque de temps etadéri@l calibré, aucune valeur de viscosité
ne pourra étre avancée pour le moment.

La solution est alors de protéger les motifs graatéde les consolider. C’est pourquoi,
un dernier dép6t d’environ 10nm de silice est séafpar pulvérisation cathodique aprés la
gravure et avant le dépot de la couche de confinermepérieure. Grace, a ce dépot ces
problémes de cassure de motifs ont disparus marite.

Etant donné la faible épaisseur de cette coucléndice de la silice intermédiaire
entre celui du PMATRIFE et du PMMI (ou du PMMA),tiee couche ne sera pas génante
optiguement.

Y THF : Tétrahydrofurane (ElgO)

143



CHAPITRE Il. Technologie de réalisation de foncgarptiques intégrées polymeres

11. Conclusion sur la mise au point de la technolaggde réalisation
avec le PMMA

Au départ de cette étude, la réalisation de gudiesde gravés était une méthode
novelle pour le CCLO. D’'un autre c6té, bien qu'uargd nombre d’études ait été présenté
dans la littérature concernant la réalisation delegigravés, une infime partie d’entre elles
présente les problemes liés a 'emploi de matérjanlymeres d’'une part, et ceux liés aux
différentes étapes de réalisations d’autre part.

C’est pourquoi, chacune des étapes de réalisatiéié @tudiée sachant que dans un
premier temps, il n'était pas question de changsrdquipements existant au laboratoire, a
savoir la tournette, I'aligneur de masque pourtatplithographie standard et la gravure RIE.

Tout d’abord, grace a cette étude des dépots digsegrande homogénéité ont été
obtenus (>96%).

De plus, I'emploi astucieux d’'une fine couche dsimé combiné a I'étude sur la
diffraction ont permis de repousser les limitegé@lution de la photolithographie utilisée et
de pouvoir réaliser plus facilement des motifs ddlels submicroniques ; jusqu'a 3
théoriquement.

La diminution de I'épaisseur de la résine n’'a pdasee qu’avec I'emploi rusé d’'une
seconde couche de masquage en silice.

L’'optimisation des paramétres de gravure a permssiad’avoir des motifs dont la
géomeétrie est trés proche de celle attendue.

Enfin, le dép6t de la couche de confinement supgriea pu étre possible avec
I'utilisation d’une couche de SiO

Ainsi, trois couches de polyméres ont été déposeesunes sur les autres sans
dégradation de la couche déja existante et degidoscoptiques ont été réalisées avec le
PMMA comme matériau de cceur. Les résultats destégisations optiques seront présentés
en chapitre 111

Ainsi, la silice est utilisée pour divers réles.utefois, 'emploi de cette derniere
engendre la création de rides, des défauts inaaglegt pour I'optique car ils occasionnent
énormément de pertes par diffusion.

Pour cela, I'étude thermique menée sur le PMMA aned’améliorer les propriétés
thermo-mécaniques de ce dernier en repoussantalsition vitreuse vers les hautes
températures. Ainsi, cette étude a montré gu'iltaitépas systématique d’exclure les
polymeres dont la Tg était basse. Notons qu’awenbptimisations des conditions de recuit le
PMMA était juste bon a étre mis a I'écart et leslsg@olymeres qui pouvaient correspondre
étaient ceux dont les propriétés thermo-mécanigtaent suffisamment élevées pour passer
toutes les étapes de la réalisation sans appariiemides.

D'une autre c6té, I'emploi de polyméres a hautselge privilégié car nécessitant en
général moins d’étude pour I'optimisation des paraes de traitement thermique.

C’est pourquoi, un autre polymeére a été aussi étudi PMMI. La présentation de ce
dernier ainsi que les problemes qui lui sont preant donnés dans ce qui suit.

Un autre paragraphe sera consacré au PMATRIFEB&tlomme matériau de gaine
optique.

Une fois, la présentation de ces derniers polymérp®sée, un résumé est ensuite
donné et concerne tous les parametres optimiséddieés pour chaque étape de la réalisation.
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Pour finir, un dernier paragraphe sera consacréillastration par des photos
(Microscope optique, MEB,...) des progrés réalisésdanaque étape de la réalisation.

12. Etude de matériaux différents du PMMA

Au départ, a cause des problemes d’apparitionides rencontrés avec le PMMA, la
recherche de nouveaux polymeres avec des proptl&éso-meécaniques plus élevees était
entreprise. Ainsi, avec une Tg annoncée >150°€M#/l était un matériau intéressant.

Sur le plan optique, il était aussi important deuter un polymére dont l'indice de
réfraction est plus élevé que celui du PMMA. Ceeinpet de procéder a de plus grande
miniaturisation des fonctions. Le PMMI a un indde 1,522 a=1550nm.

Ce dernier point sera discuté dans le chapitratinmé « Caractérisation optique ».

Par ailleurs, dans la mesure ou une couche denamnéint optique est nécessaire, un
matériau diélectrique de bas indice doit étre séiliLe choix du PMATRIFE en tant que
couche de confinement sera discuté par la suite.

12.1 Le PMMI

Un des polyméres les moins étudiés dans le dond@Erd®ptique guidée est le PMMI
(Poly (N-methyl methacrylimide) = poly (méthacryladle de méthyle)) connu notamment
sous le nom commercial de KAMAXD'une maniére plus rigoureuse le PMMI est aussi
appelé poly(N-glutarimide de méthyle).

Certains laboratoires se sont intéressés a ce imatpour la réalisation de guides
d’'ondes optiques par bombardement ioniques afirchtlnger I'indice de réfraction [96]
[135]. Néanmoins, aux connaissances actuelles peesoe I'a utilisé en tant que matériau de
coeur couplé avec un polymére d’indice plus faiblwant de gaine optique.

Le PMMI est obtenu a partir d’une réaction d’'amysa du PMMA avec par exemple
la cyclohexylamingou la méthylamint R. Legay et al. [136] [137] ont étudié I'influes de
I'amine primaire sur les fonctions obtenus par uées; car hormis la glutarimide d’autres
especes peuvent apparaitre durant la synthese ctearamides et les acides. De plus, ils ont
pu mettre en évidence I'évolution de la températiggransition vitreuse en fonction de la
composition chimique du polymére ainsi synthétiséuetraitement thermique utilisé pendant
la synthese. La température de transition vitrewsemence alors a des valeurs inférieures a
130°C pour de faibles taux en N-glutarimide de ryiéthet peut atteindre 190°C dans des

2 KAMAX : Le PMMI est commercialisé sous ce hom pmsociété Rohm & Haas
% Cyclohexylamine : gH1;NH,
* méthylamine : ChNH, (& I'état gazeux a température ambiante et s@ssjom atmosphérique)
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conditions particuliéeres d’'une synthese effectuéecala cyclohexylamine; avec la
méthylamine elle peut atteindre 185°C. Dans cedeitules mesures de la Tg ayant été
réalisées a l'aide la DSC.

Dans le cadre de cette étude, le PMMI utilisé pdssane Tg annoncée sur
I’échantillon de 160°C sans précision sur la méghdd mesure employée.

Toutes les études et caractérisations initieesigtsrau point sur le PMMA ont été
effectuées sur le PMMI. Les paragraphes qui suipedsenteront simplement les différents
résultats obtenus sur ce dernier et mettront laicear les nouvelles difficultés rencontrées
avec le PMML.

12.1.1 Mise en solution du PMMI

Peu de données existent dans la littérature leecnant. N'ayant pu avoir acces a son
parameétre de solubilité, des essais ont alors &erteés avec les solvants les plus
couramment utilisés au laboratoire au moment dedaipulation a savoir : TCE, acétone,
THF et alcool éthylique. Le TCE s’est avéré étréban solvant pour ce dernier contrairement
au trois autres. Néanmoins, la limite de solub@ié de 200g.t alors que le PMMA peut étre
dissout & plus de 300g'LMalgré cela, les solutions obtenues se sont asé&ffisantes pour
obtenir des épaisseurs jusqu’alid; 2,5um étant I'épaisseur maximale nécessaire pour la
réalisation des guides en PMMI dans cette étude.

Notons, a titre d’information que la masse molécalanoyenne en poidsj,, du

PMMI utilisés dans cette étude est d’environ 12460@0l*. Cette valeur a été obtenue a
I'aide d’analyses par chromatographie d’exclusimigue.

12.1.2 Dépo6t du PMMI

L'étalonnage a été réalisé principalement avec deitesses de rotation de la
tournette : 3500tr.mih et 4000tr.miff. L'évolution de I'épaisseur du PMMI en fonction ke
concentration est montrée en Figure 11.58a. De, plnsexemple de cartographie est donnée
en Figure 11.58b pour lequel le PMMI est déposéecasne solution de 190g*La 3500tr.min
! Pour ce dernier exemple, la moyenne des épasssstide 2,5im avec un écart type de
0,04um. Par ailleurs, Les différentes moyennes des g&pais mesurées a l'aide d'un
interféerométre a fibre optique et les écarts typest donnés en Tableau 11.21 et, pour
qguelques échantillons, une confirmation des valauése réalisée a I'aide d’'un spectrométre
UV/VISINIR.
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Figure I1.58 : Caractéristiqgue de dép6t du PMM) ( Evolution de I'épaisseur du PMMI en
fonction de la concentration pour une vitesse dation de la tournette de 3500tr.riin(b) :
Cartographie d’'un dépot de PMMI (190¢-ldans le TCE).

Vitesses de la Concentrations Mesures a l'interférométre Mesures au spectromeétre
1. | (PMMI/TCE) | Epaisseurg(m) (Ecarts Epaisseurg(m) (Ecarts
tournette (tr.mif) 1
(9.L7) types) types)
150 1,68 (0,14) 1,57 (0,04)
180 - 2,26 (0,01)
3500 190 2,51 (0,04) 2,50 (0,02)
200 2,96 (0,12) 2,90 (0,03)
150 - 1,55
180 2,20 (0,13) -
190 2,33 (0,02) -
4000 193 2,56 (0,07) 2,64 (0,02)
196 2,58 (0,09) -
200 2,67 (0,12) -
Tableau I11.21 : Récapitulatifs des épaisseurdest écarts types obtenus a I'interférometre

et au spectromeétre pour différentes concentratdam®MMI/TCE.

Qu'ils soient déposés a 3500tr.mipu & 4000 tr.mit, les dépdts sont d’'une grande
homogénéité au niveau des épaisseurs. Notons quelg® moyennes réalisées, l'effet de
bord est compté.

En outre, apres le dépdt a la tournette, le PMMii simplement un recuit a 120°C
pendant 15minutes a I'étuve afin d’éliminer le soliz
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12.1.3 Etude thermique du PMMI

Les caractérisations thermiques du PMMI ont étésées aussi a I'aide de 'ATG et
de I'ATM.

ATG
Concernant I'ATG, des mesures ont été faites nates®nt sur le matériau brut mais

aussi sur des solutions de PMMI/TCE. Les courbpsésentatives sont données en Figure
11.59.

1,00

0.80 | 2 3 1 : Solution PMMI/TCE (200g/L).
c
2 0,60 2 : Solution PMMI/TCE (200g/L) :
g 0\ Cycle ATG de 20°C a 300°C au
5 0,40 \ \\ préalabl:.
N
A 0,20 \Xﬁ

3 : PMMI brut.
0,00 ‘ ‘ BN

0 100 200 300 400 500
Température (°C)

Figure 11.59 : Courbes ATG du PMMI brut et en daln

L’'analyse thermogravimétrique a été réalisée avee mnontée en température de
10°C.min* sur des échantillons posés dans des capsulesyn in

Cette analyse révele I'existence d’'une seule plasperte de poids pour le PMMI
brut sous forme de granules. Cette derniére casrespertainement a la décomposition du
polymeére.

Cette méme analyse a été réalisée sur des solu®®MMI/TCE (200g.LY) ayant
subi des traitements thermiques a différentes testyo@s au préalable. Il est ainsi possible de
constater que la perte de poids continue jusquVdr@m 250°C. Cette perte est due a
I'élimination du solvant. En effet, pour une congation de 200g.l! (PMMI/TCE), le
pourcentage de PMMI dans le mélange est d’envi2#b 1en prenant la densité du TCE
égale a 1,435). Lors d’'une premiére montée en teatyré jusqu’a 300°C la proportion de la
partie restante est d’environ 14% et 15% sur detastillons.

Par ailleurs, lorsque la solution a subi un tragamthermique jusqu’'a 300°C au
préalable, pratiquement aucune perte de poids wesstatée avant la décomposition du
polymére autour de 400°C.

148



CHAPITRE Il. Technologie de réalisation de foncgarptiques intégrées polymeres

La partie restante a 500°C pour tous les échangilésst tres faible (~0,1% du poids de
PMMI initial). Autrement dit le PMMI se dégrade @rement au dela d’environ 400°C
comme la grande majorité des polyméres amorphes.

Une derniere caracterisation ATG a été effectuéeuse solution de PMMI/TCE
(200g.LY) pour laquelle la température a été montée jusq2@°C avec une vitesse de
10°C.minf*, ensuite une isotherme a 120°C a été effectuéelapénli5minutes avant
d’augmenter la température jusqu’'a 500°C avec itesse de 10°C.mih Les courbes ATG
de trois solutions 200gt.dont le poids initial est différent sont donnéesFégure I1.60.
Rappelons que 120°C pendant 15minutes est lestmmalde recuit du PMMI aprées le dépot

a la tournette.
1
\ —46,2mg
—39,4mg
\\ —28,5mg
0,4 \\

o
[oe

o
o))

Déformatior

—

0 T T T T
0 100 200 300 400 500
Température (°C)

Figure 11.L60 : Courbes ATG de trois solutions (PMNCE : 200g.[%) de poids initiaux
différents.

L'on constate alors que le pourcentage de pertpo@s apres I'isotherme a 120°C
pendant 15minutes est dépendant du poids initialadeolution ; pour un poids initial de
46,2mg, la proportion restante est d’environ 18,3&mdis que pour un poids initial de
28,5mg, la proportion restante est d’environ 17%vif@n 18% pour le poids de 39,4mg).

Pour ces fortes épaisseurs de solutions, la prioporestante indique qu’il reste
encore environ 5% de solvant. Toutefois, notons lque du dépbt a la tournette, une trés
grande partie du solvant est évaporée pendantddaw et il est permis de conclure que pour
des épaisseurs d@irh a 3im, et aprés un recuit a 120°C pendant 15minutesjreutrace de
solvant ne subsiste.

ATM

L’'analyse thermomécanique effectuée sur le PMMiceome simplement le temps et
la température de recuit de ce dernier. Par la m@toasion, cette étude permet aussi de
comparer I'évolution des propriétés thermo-mécamidqu PMMI avec celles du PMMA. La
contrainte appliqguée est toujours de 100mN et tasse de montée en température de

5°C.min.
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Ainsi, I'évolution de la déformation en fonction letempérature de recuit est donnée
en Figure 11.61 et celle en fonction du temps deiiteest donnée en Figure 11.62.

1

s \ Tdel g | g | g,
_ . _ \\\\ °C) (°C) | (°C) | (°C)
Soe 120°C/15min—p 120 69 109 127
g 130°C/15mi:ﬂ\\
:c:> 0 140°C/15mi 130 74 112 131
3 150°C/15mi \ 140 | 84 | 117| 135

0,2

' \\\ 150 89 125 143
0 : : : : : : : ‘

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Température (°C)

Figure 11.61 : Evolution de la Tg du PMMI en forwt de la température de recuit.

1 e c— Tde |Tgy|Tg2| Tgs
\4_ PMMI brut recuit | (°C)|(°C)|(°C)
08 PMMI Pgﬂml 70 | 152|183
c 150°C/1t | | = >
Sos = | 150°C | a9 | 125|143
5 PMMI = | (15min)
.. 150°C/15mii 150°C
‘“8‘ SVIVIA (h) 93 | 146| 166
150°C/4t °
02 < | 150°C 1 60 | 109] 130
PMMA % (15min)
. ‘150°C/15‘mn o 1540hC 80 | 125| 148
0 50 100 150 200 256 ( )

Température (°C)

Figure 11.62 : Evolution de la Tg du PMMI en forwt de temps de recuit & 150°C.

De la méme maniére que le PMMA, le PMMI semble auoie évolution importante
dans la transition vitreuse en fonction du tempdeeta température de recuit. Dans le cas
d’'un recuit pendant 15minutes a différentes tentpées, I'on constate que plus d'une
quinzaine de degrés sépare les différentqi¥d, 2 ou 3) d'un PMMI ayant subi un recuit a
120°C de celui a 150°C

Par ailleurs, la Figure 11.62 montre clairement wempérature de transition vitreuse
plus élevée pour le PMMI que pour le PMMA et ce ipl@g mémes conditions de traitement
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thermique (150°C/15min). De plus, un recuit relament court (150°C/1h) permet au PMMI
d’avoir pratiquement les mémes; T'un PMMA traité a 150°C pendant 4heures.

D’un autre c6té, ces études avaient aussi pourdbutomparer les évolutions du
PMMA et du PMMI et de comparer les différentes sitians vitreuses de ces deux matériaux
avec la température d’apparition des rides lorsggi’'couche plus rigide (I'or) est déposée au-
dessus.

Pour un PMMI ayant subit un recuit a 120°C pendEniminutes et sur lequel une
couche d’or (~5nm) est déposée par pulvérisatitimodique, la température d’apparition des
rides est d’environ 117°C alors que pour un PMMaité a 150°C pendant 15 minutes cette
température est de 122°C. Notons alors que dandetescas les Tget Tg sont les mémes
et les températures d’apparition des rides sost préches dans un régime continu ou la
vitesse de montée en température est de 5°C.rRiaurtant, lors du procédé de réalisation,
les rides apparaissent sur I'échantillon de PMMAat sur le PMMI. Or, dans le cadre de ce
procédeé, le temps de recuit nécessaire a 115°@ee3d secondes et non plus un balayage en
température. C'est pourquoi, des mesures ATM caatipas ont été menées et concernent
I'évolution des déformations de ces polyméres eaotion du temps (isotherme a 115,5°C et
force constante 100mN).

La Figure 11.63 montre alors les évolutions desod@hations de PMMA ayant subi un
traitement thermique a 150°C/15minutes et & 1507€lires et de PMMI a 120°C/15minutes.

100 ~
\\T PMMA : 150°C 4h

80 1

se0| ||

© 1 |

£ Lo
S b PMMA : 150°C15mir

2 40 L

L PMMI : 120°C 15min

20 —

0 200 400 600 800

Temps (S)

Figure 11.63 : Evolution de la déformation en foioo du temps a température constante
(115,5°C) et a force constante (100mN) du PMMI {€205min) et le PMMA (150°C/15min
et 4h).

Cette figure met en avant la plus grande stabilihs le temps des PMMI
(120°C/15min) et du PMMA (150°C/4h) par rapport BRMMA (150°C/15min). En effet,
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pour les deux premiers, la déformation commenchkeréent a environ 140s tandis que pour
le PMMA (150°C/15min) la déformation commence aissv 80s.

12.1.4 Problémes liés au PMMI

Au départ de I'étude, la silice avait été choisemme matériau de gaine de
confinement optique inférieure. Or, lorsque le PM@4L déposé sur ce substrat, des défauts
circulaires apparaissent aprés développement @silde comme le montre la Figure 11.64.

Figure 11.64 : Photos (x50) au microscope optiqdes défauts apparus aprés dépét du
PMMI sur la silice.

Ce phénomeéne n’existe pas lorsque le PMMI est @épos d’'autres substrats (Si,
PMATRIFE). La qualité du dépbt de silice ainsi gaepropreté en surface ont été mises en
doute. Toutefois, le phénoméne apparait sur destraih de SigISi qu’ils soient neufs ou
recyclés et est amplifié autour des guides.

Il est vrai que la silice peut étre choisie comméssrat et I'étude aurait pu étre
approfondie pour connaitre la ou les raisons d’appas de ces défauts. Néanmoins, lors des
caractérisations optiques sur des guides droits faiec du PMATRIFE/PMMA/SI® les
pertes optiques sont tres grandes et n'ont pu étifrées tandis qu’avec le systeme
PMATRIFE/PMMA/PMATRIFE, ces pertes sont comprisesre 1 et 2dB.ci aA=1550nm.

Il est possible que lors de ces premiers essamsateue d’adhérence (« optique ») sur
la silice soit a l'origine de ces pertes anormalein®evées. En tout état de cause, I'étude a
ete trés rapidement orientée vers d’autres typesulbstrats et notamment les substrats
polymeéres. Avec un indice de réfraction a 1,415%0hm, le PMATRIFE a été choisi apres
une rapide étude sur son dépot et sa tenue thercaoimée.

Néanmoins, encore une fois, la surface apres létadkpPMMI sur le PMATRIFE est
tres inhomogene. Des traces circulaires appardissenentre et deviennent de plus en plus
allongées en se rapprochant du bord du substrat Peénoménes ont été mis en cause : la
non compatibilité du mélange PMMI/TCE avec le PMAFR d'une part et 'adhérence
d’autre part.

Concernant cette derniere hypothése, des mesurasui#abilité ont été réalisées par
la méthode présentée au début de ce chapitre 82 Bage 68).
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Des gouttes de PMMI dissout dans le TCE (Trichltrage) ont été déposées sur des
substrats de silicium recouvert de PMATRIFE. Lesumnes obtenues sont résumées dans le
Tableau 11.22. A pression atmosphérique, les anfle®nt inférieurs a 40° : le mélange
PMMI/TCE mouille la surface de PMATRIFE. Accessaonent, la méme étude a été réalisée
directement sur le silicium.

. Angle de mouillabilité (°)
[PMMI] (g.L.7) PFI)VIMAMl'lRSIlIi:E PMMI sur silicium
150 29 32
180 30 40
190 33 -
200 40 48

Tableau 11.22 : Résumé des valeurs des angles algllabilité mesurés de solution de
PMMI/TCE sur PMATRIFE et su silicium.

Le probleme de mouillabilité n'étant pas le probdeprépondérant, il reste alors a
minimiser l'interaction chimique lors du dép6t. dbt donc nécessaire en premier lieu de
vérifier si lors du dép6t, le PMATRIFE ne se didspas et dans quelle mesure.

Pour cela, des couches de PMATRIFE ont été réaliséedes substrats de silicium et
une quantité suffisante de TCE a été déposée dafisude recouvrir toute la surface et ce
pendant des temps variables. Puis, le solvantvagioéé par rotation de la tournette.

Pour une couche de PMATRIFE ayant subi au préalabléraitement thermique a
100°C pendant 15 minutes, au bout de 5 secondésmt®, les pertes en épaisseurs sont de
I'ordre de 2% et passent & 4% pour 10 secondetedtat Pour un échantillon traité a 150°C
pendant 15 minutes, les pertes sont de I'ordreddep@ur un temps d’attente de 10 secondes
(Tableau 11.23).

Traitement thermique Temps d’attente apres Perte d'épaisseur en %
préalable versement du TCE (secondes) b 0
o : 5 ~2
100°C/15min 10 ”
150°C/15min 10 ~2
Tableau 11.23 : Pertes d’épaisseur en fonction ldedurée d’exposition de couche de

PMATRIFE au TCE et en fonction du traitement thguaide la couche de PMATRIFE au
préalable.

Bien que les pertes en épaisseurs soient faibhesinteraction existe entre le TCE et
le PMATRIFE entrainant I'apparition de défauts motaent sous la forme de « cometes » en
surface.

Il s'aveérera par la suite que le traitement de axxgfdu PMATRIFE pendant 30
secondes sous plasma @&imine lI'apparition de ces défauts. De méme, mise en route tres
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rapidement de la tournette apres le versement dll#ion de PMMI/TCE élimine ce
probleme.

Le probleme d’interaction avec la couche de PMATRIRérieur réglé, reste celui de
I'interaction avec la couche de PMATRIFE supériedta effet, apres le dépo6t de cette
derniere couche et apres traitement thermique,ctipuelures apparaissent d’'une maniére
anarchique sur toutes la surface de I'échantilfagure 11.65).

Au départ, le PMATRIFE supérieur est déposé dimetd sur une autre couche de
PMATRIFE et sur les guides PMMI (Figure 11.66 dx couche d’or étant gravée au préalable
par gravure humide (solution de KI).

Ce désagrément a été supprimé lorsqu'une couchiiadea été utilisée (Figure 11.66
b) pour servir de couche barriere (cf. 8 10 pagd.14

Figure I1.65 : Photo au microscope optique (x50¢sdcraquelures apres dépb6t du
PMATRIFE sur les guides en PMMI.

SiO,

& PMATRIFE %////////?éééééé?/////////??ééé%é//////////é%%?////////é

Si

(b)

Figure 11.66 : Représentation schématique desédbfites couches déposées. (a) sans la
couche de silice. (b) avec la couche de silice.
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12.1.5 Conclusion sur le PMMI

Le plus grand désagrément apparu avec ce maté&iawelei des craquelures apres le
dépobt de la gaine supérieure en PMATRIFE. Cependatdrcalation d’une fine couche de
silice a fait disparaitre ce phénomeéne tout enrassune plus grande rigidité aux motifs.

Le PMMI avec un indice de réfraction (1,52242a1550nm) plus élevé que celui du
PMMA et une Tg élevée est alors un bon matériau ppwéalisation et la densification de
fonctions optiques intégrées en polymere.

12.2 Le PMATRIFE

Avec [l'utilisation du PMATRIFE en qualité de coushde confinement inférieure et
supérieure, il devient ainsi possible de parlersttactures tout polymere. Le PMATRIFE
(Poly(2,2,2 méthacrylate de trifluoro-éthyle) fpdrtie de la famille des méthacrylate comme
le PMMA et le PMMI. Ce matériau amorphe posseédeinglice de réfraction de 1,409 a
A=1550nm.

Le PMATRIFE est soluble tres facilement dans le THE&tra Hydro-Furanne). Il a été
possible de le dissoudre jusqu'a des concentratims700g.['. Malgré cette grande
concentration, la limite de solubilité ne sembles @dteinte car le PMATRIFE se dissout
encore complétement et trés aisément aprés untitrende minutes sous agitation et a
température ambiante. Par ailleurs, le dépdt eféestir substrat de silicium révele une grande
homogénéité de I'épaisseur (>96%) semblable autadEpBMMA et PMMI.

Par ailleurs, les études thermomécaniques n’ont §ésréalisées d’'une maniére
rigoureuse sur ce polymere ; en fonction de la tzatpre et du temps de recuit. Néanmoins,
lorsqu’une couche d’'un matériau dur comme l'ordggtosée sur une couche de PMATRIFE,
la température d’apparition des rides est relater@nibasse (~88°C). Toutefois, cette faible
valeur ne s’est jamais avérée étre un obstaclentidea procédé de reéalisation car le
PMATRIFE n’est jamais en contact direct avec quedge couche dure (or ou silice) sauf
aprés dépot de la derniére couche tampon de PMAHRDans les derniers procédés, cette
derniere est déposée sur une couche de silidersgue le recuit de séchage a lieu a 100°C,
des rides peuvent apparaitre. Afin de pallier bleme, la température de 85°C a éte
utilisée.

12.3 Autres polymeéres

A l'issu des problémes rencontrés notamment avdRM&1A, le PMMI a été choisi
comme substituant en premier lieu. Dans un secemgh4, de nouveaux matériaux sont en
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cours d’étude et de synthése dans le cadre d’ufedomation entre le CCLO et le laboratoire

au Mans. Ces nouveaux matériaux devront non seatedtie plus stable thermiquement que
le PMMA mais permettront aussi d’avoir des congastd’indice supérieurs a 0,11

(PMATRIFE/PMMI).

Aussi, le PVCi un matériau photosensible déja étadi CCLO pourra étre utilisé avec
le PMATRIFE et permettra d’avoir des contrastesdite jusqu’'a 0,17 pour un PVCi non
insolé. De plus, I'exploitation de la photosensiéilaux rayonnements UV de ce matériau
permettra de réaliser des ajustements locaux dtppoduction de l'indice de réfraction.
Ainsi, il devient possible d’effectuer des réglages pour certaines fonctions comme les
micro-résonateurs.

Toutefois, un inconvénient de poids accompagnalitation du PVCi non insolé.
Avec une Tg assez faible (inférieure a celle du PMMoir Figure 11.67) et dont I'évolution
en fonction du temps de recuit a 150°C reste #egainte, ce matériau risque de continuer a
poser des problemes en tenue thermomécanique pgdagancédé et ce malgré un traitement
thermique assez long au-dela de sa transitionuggre
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Figure 11.67 : Evolution des Eg(point d’inflexion) du PMMA et du PVCi en fonctici
temps de recuit a 150°C

Néanmoins, I'étude trés rapide sur le PVCi ne pérpas de conclure quant a la
possibilité d’utilisation d’'une température plus\@e pour effectuer les recuits. Par ailleurs, il
a été vu auparavant gu'il est possible d’abaisedgaimes températures pendant le procédé de
réalisation comme celle du PEB apres insolation lalerésine photosensible tout en
augmentant le temps de recuit.

Seule une étude thermomécanique plus compléte peande statuer sur l'utilisation
de ce matériau avec la technologie choisie dars éttde. De plus, de part son indice de
réfraction élevé (1,582), son caractéere photosknsible grand changement dans I'indice de
réfraction apres insolation, ce matériau gagneeapdtis amplement étudié.
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13. Résumé des procédés

Ce récapitulatif permet d’avoir une vision globale procédé de réalisation ; il est
complété par un résumeé des différents parameéteedgpot, de gravure,...) utilisés au final.

» Utilisation de substrat de silicium monocrisatlpoli sur une face ; I'épaisseur
utilisée est autour de 200.

Si (e~20Qum)

> Dépo6t de PMATRIFE a la tournette

Solution - Condition de dépot fa
PMATRIFE/THF la tournette :
(500g.L%) Temps de rotation|:
gizltt:é) 22 giraFrE) Vitesse (lee rotation|:
4000tr.min*
Condition de recuit | Accéleration :
Plaque chauffante 3000 tr.mir?
100°C/15minutes Epaisseur : ~6{m
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» Deépo6t du polymeére de coeur (PMMA ou PMMI) a la taite

PMMA

PMMI

Solution :
PMMA/TCE
(230g.Lh
Filtrée a 0,am
(filtre en PTFE)

Condition de recuit |,

Plague chauffante
100°C/15minutes
Etuve
150°C/4 heures

Condition de dép6t

la tournette :

Temps de rotation|:

6s

Vitesse de rotation|:

4000tr.mint
Accélération :
3000 tr.mir?

Solution :
PMMI/TCE
(190g.LY
Filtrée a 0,am
(filtre en PTFE)

Epaisseur : ~2|#m

Condition de recuit |

Etuve
120°C/15minutes

Condition de dépot

la tournette :

Temps de rotation|:

6s

Vitesse de rotation|:
3500tr.min*

Accélération :
3000 tr.mir?

> Dép6t de la silice par pulvérisation cathodique

Epaisseur : ~1j4m

Condition de dépot :
Pression RF : 600W
Pression : 10mTorr
Débit d’argon : 68crhmin™
Débit d’oxygéne : 8cthmin®
Temps de dép : 2min

Epaisseur : ~16nm
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> Dépot de la résine 0.14

Solution : — S
SPR7000.8/Acétonq | Condition de depotia
. la tournette :
(1:10) T | ]
Filtrée & 0,pm empsgoesrotatlon :
(filtre en PTFE) Vitesse de rotation|:
Condition de recuit | 500,0'Er.m_ir'11
Plaque chauffante Accéleration :
95°C/1min30sec 3000 tr.mir?
ou Epaisseur : ~0,
85°C/1min30sec P A8
» Insolation et développement de la résine
Condition
e e — — d’insolation sous
Uv: . Condition de
_ Temps:2s Développement
Puissance moyenng : 2 bains de
13,8mW développement
PEB : Temps :
115°C/1min30sec ~(5+5)secondk
ou
85°C/20minutes

> Gravure de la silice en RIE

Condition de gravure :
Puissance : 100W
Pression : 20mTorr
Débit de SE: 5 cnt.min*
Débit de Q: 1 cn?.min™
Temps de gravure : 20secongles
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» Gravure du polymére (PMMA, PMMI) en RIE

- - - Condition de gravure :
Puissance : 125W
Pression : 10mTorr
Débit de Q : 20 cnf.min™
Vitesse de gravure :
~0,25um.min*

> Dépot de la deuxieme couche de silice

1 | 1 | 1 T Condition de dép6t :
Pression RF : 600W
Pression : 10mTorr
Débit d’argon : 68crhmin™
Débit d’'oxygéne : 8crmin™
Temps de dép : 1minl6:

Epaisseur : ~10nm

10) Dépbt du PMATRIFE (gaine supérieure)

Solution : — —
Condition de dépot g

| L] L PMATRlFFT{THF la tournette p
. (SPOQ'L ) Temps de rotation|:

Filtrée a 0,am 6s
(fltre en PTFE) Vitesse de rotfltion :
Condition de recuit 4000tr.min
Plaque chauffante| | Accélération :
100°C/15minutes 3000 tr.mir?’
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14. Evolution des différentes étapes : illustratiomar des photos

Au départ de cette étude, les problemes majeuconérés sont :

» La dissolution de la couche de polymére par le atlvde la résine
photosensible.

» L’'apparition des rides due a une interaction them@&eanique entre la couche
souple en polymeére et la couche dure en matérrmnganiques : Sig¢) Au.

» La limite de résolution de la photolithographienstard (~Jum).

» La gravure anisotrope : mauvais profil, mauvaisecti&ité, rugosité des flancs.

Au départ de I'étude :

Probleme de résolutit Probléme des
des motifs rides

BEEEEE 15KY RK17.G6K

Problemes de gravure (profil, rugosité des flancs)
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A la fin de I'étude :
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15. Conclusion du chapitre |l

Ce chapitre a été consacré exclusivement a la oémiie de réalisation de fonctions
optiques et surtout a I'étude, la compréhensiofiagtaptation de certaines techniques et
technologies aux matériaux polymeres.

Le but de cette these est de réaliser des fonctapigjues en polymeres et
principalement des filtres en longueurs d’ondeaselile micro-anneaux. Toutefois, au départ
de cette étude, cet objectif était loin d’étre iatte’'une part avec l'utilisation d’'un polymere
peu stable thermiquement; le PMMA et d’autre part, se servant de la technique de
photolithographie standard.

Dans ce chapitre, deux défis majeurs ont alorsef¢®és :

» Améliorer les propriétés thermo-mécaniques du PMM®@ polymere a bas Tg
habituellement.

» Repousser la limite de la résolution de la phdtoliraphie standard.

Ainsi, le point remarguable de cette étude esaiede pouvoir réaliser des fonctions
optiques en polyméres avec une grande precisianlaarécessité d’utilisation d’équipements
onéreux ou codteux en temps : dép6t a la tournpttetolithographie standard et gravure
RIE.

Par la suite, une méthodologie de travail peut étteptée et ainsi tout nouveau
polymére doit d’abord passer 'étape de la thermalyese surtout si ce dernier posséde un bas
Tg. De cette fagon, si I'évolution de la transitivitreuse est aussi importante que celle du
PMMA en fonction des traitements thermiques, leveaw polymére est alors intéressant
pour la réalisation de fonctions optiques. Cettelétpermet alors de ne pas mettre d’emblée
de c6té des polyméres qui possedent des Tg anrohadses a condition que les propriétés
optiques de ces matériaux ne soient pas degragées le traitement thermique. Pour cela,
des analyses plus poussées, par exemple la FTURamnt s'avérer indispensables.

Par ailleurs, en travaillant en classe 100 ; ceegtidéja le cas, I'on évite d’accumuler
des poussieres a la surface de I'échantillon esiaiespérer atteindre des résolutions
submicroniques (jusqu’a Qi théoriqguement) en effectuant un bon plaquage asgoe sur
la résine photosensible.

Aprés toute la mise au point opérée sur le PMMA&tiques mises au point sur le
PMMI, il a été possible de réaliser des guides désnet surtout des fonctions optiques
comme des filtres en longueurs d’'ondes ou des rmmurbiplexeurs a bases d’anneaux.
Certaines d’entre elles donnent de bons résultatseiont exposées dans le chapitre lll.

Notons par ailleurs que lorsque les différents masqpour la photolithographie
avaient été concus. Toute I'étude sur la diffractioétait pas achevée. C’est pourquoi, les
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gaps prévus sont tous supérieurs aud&le crainte de ne pas pouvoir atteindre des gaille
plus petites avec I'utilisation de la photolithoginge dans les conditions normales (épaisseur
de résine ~m). Par ailleurs, pour les polyméres utilisés, temtrastes d’indice ne
nécessitent pas de gaps tres petits (voir chalpiyrer outefois, pour des contrastes d’indice
plus élevés, ce besoin devient important et, @ofitle la réalisation d’'un nouveau masque, il
pourra étre prévu dans une petite zone de réalesegaps allant de Quth a Jum par pas de
0,1um et, ce afin de voir réellement la limite de lédhe sur la diffraction développée dans
ce chapitre.

Il reste cependant un dernier point non résolauvter le moyen de réduire les défauts
sur les faces des guides lors du clivage ou dweaie I'échantillon. Ces défauts sont des
sources d’incertitudes sur la mesure des pertéglies dans les guides par exemple (voir
chapitre 111).

inhomogénéité

15KY

Figure 11.68 : Exemple de défaut qui peut étregerit aprés le clivage d’'un échantillon
(guide PMMI).

Notons cependant que les différents traitementsmigeies, notamment a haute
température, semblent avoir amélioré I'adhérenaecipalement sur le substrat de silicium.
C’est pourquoi, il peut étre envisagé désormaisder les échantillons sachant qu'il existe
dans le commerce des machines de sciage permgttaritanément de polir les faces sciées
des guides.

Une autre solution a été envisagée et est en abiétade : mettre au point des
microlentilles adaptatrices de mode qui puisser ébllées directement a I'entrée du guide.
Ceci permettrait entre autre de minimiser les pepte diffusion dues a ces défauts.

Un dernier désagrément existe aussi et concermagiasité des flancs des motifs.
Puisque dans un premier temps il est difficile digser la rugosité sur les flancs, il pourra
alors étre envisageé par la suite, de réaliserrd@grments thermiques post gravure et de voir
I'influence de ce dernier en effectuant des caraeons optiques.
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CHAPITRE Il : CARACTERISATIONS OPTIQUES
ET MESURES DE PERTES

Les caractérisations optiques des fonctions réaisgonstituent en quelque sorte
I'étape décisive permettant de juger des progriecteies dans le procédé de réalisation et
sont en partie la finalisation de cette étude.

Dans une premiére partie, un résumé de la modélisat des calculs effectués en
amont sera présentes.

Un court exorde sur les méthodes de mesures esliséra fait dans une deuxiéme
partie.

Enfin, une troisieme partie sera consacrée awerdifits résultats expérimentaux
obtenus. Dans cette derniére partie, nous avonDri@ppune contribution pour la
détermination des différents facteurs de pertes éguides d’'ondes optiques en polymeéres
d’'une part, et nous avons pu mesurer les répopeetrales de quelques micro-résonateurs en
PMMA et en PMMI d’autre part. Aussi, dans cettetigardes résultats obtenus a l'aide de la
technique de réflectométrie optique a faible cohégeseront présentés.

1. Bref résumé sur les modélisations et calculs efftués en amont

Dans le cadre de cette étude, les fonctions étsidiéat principalement des micro-
résonateurs. Ces fonctions a réaliser doiventfaatisaux exigences d’'un cahier des charges
préalablement constitué.

Dans le but d'étre intégrée dans les réseaux désotémunications, les fonctions
étudiées doivent tout d’abord avoir une distribmtraonomode du champ (polarisé TE pour
les modélisations et calculs effectués). De ples micro-résonateurs sont calculés
notamment pour le filtrage en longueurs d’ondesevtd multiplexage (micro-résonateurs en
cascade) dans les réseaux des télécoms. Or, danbatddes C et L des télécoms,
frequemment utilisées, un spectre WDM classiquég(fence =100GHz) est constitué d’un
peigne de longueurs d’onde réparties tous les 0,8mmune bande de 30nm environ. Ce
dernier impose alors le choix d’une largeur dedde maximale de 1,4nm et un ISL minimale
de 30nm. Ainsi, il deviendra possible d’extraireelgeule longueur d’onde sur l'intervalle de
30nm et ce sans toucher a ses voisines. Le cabsectthrges orienté télécoms est pour cette
étude une référence mais I'utilisation de ces miésmnateurs pourrait concerner d’autres
domaines comme celui des capteurs.

Les structures doivent étre par ailleurs les plesitgs possibles par souci de

miniaturisation. Ainsi, un guide semi-enterré (Figiil.1a) réalisé a I'aide du PVCi donne un
écart d’'indice avec I'air de 0,58 permettant lauctbn du rayon de courbure jusqu’auibs.
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Cependant, avec [utilisation de trés grands cetgs d'indice, certaines dimensions
géomeétriques comme par exemple I'espacement entyeidle et 'anneau (gap) devaient étre
nécessairement submicroniques (voir proche dend), hfin de remplir le cahier des charges.
Notons, qu’une étude complete avait été réalisée & configuration4n=0,6) dans

le cadre d’'une thése soutenue en 2004 par Cardudri4]. Or, la technologie utilisée,
connue traditionnellement pour avoir des résolgtida I'ordre du micron ne permet pas ce
genre de prouesse et ce type de structure a ébél@bs, en tout cas momentanément, le
temps de progresser en réalisation technologique.

Par la suite, une autre étude ponctuelle a étésééaén utilisant des guides enterrés
(Figure Ill.1b). Avec les matériaux utilisés, lemtrastes d’indice sont de I'ordre de 0,1 a 0,2.
En conséquence, les tailles géométriques les pliteg a savoir celles des gaps, doivent étre
de I'ordre du micromeétre voire Iégérement submiaqoes. Les améliorations apportées a la
photolithographie classique dans le cadre de tedtee ont alors permis aisément d’avoir une
résolution submicronique mais ne permettent togjqas d’atteindre Quin ; voir Chapitre
Il : Amélioration de la résolution.

I_II_II_I [1 1 []

BN,

Figure lll.1 : Représentation des guides utiliséss cette étude. a) guide en relief. b) guide
enterré a partir d'un « ridge »

Cette derniére étude a permis d’avoir des grandgémsétriques pour la réalisation
de guides enterrés. Toutefois, ces différenteslatinns avaient eu lieu durant les premiers
mois de notre étude, et, a cette période le chesxrdatériaux venait seulement d’étre fait
sans étude approfondie. Pour cette raison, lesdandile réfraction choisis pour les calculs
sont approximatifs mais néanmoins proches des rgataasurées par la suite.

En outre, les différents calculs effectués availemné des résultats disparates selon le
modéle de calcul utilisé. Ceci peut étre di profsaleint a leurs limites d'utilisation. En effet,
par exemple, pour le calcul des pertes aux coushetrpar la suite pour déterminer les rayons
de courbures minimaux, deux méthodes avaient digées : celle de Marcuse et celle de
Marcatili et Miller. La premiéere est basée sur pbyhése que la courbure d'un anneau est
suffisamment faible pour que les conditions de agapion soient les mémes que pour un
guide droit plan (infini sur I'épaisseur); méme tdsution du champ électromagnétique et
méme vitesse de phase que pour un guide droit. tQuda seconde, I'approximation de
Marcatili [138] peut étre utilisée si la differenckindice entre le coeur et la gaine est
inférieure a 0,08. En annexe lll.1, se trouventlgues éléments de I'approximation de
Marcatili permettant d’avoir la valeur limite deD8,pour le contraste d’indice.

Apres confrontation des différents résultats isses différents calculs, un choix de

valeurs a été fait afin de permettre la réalisaties structures par la suite.
Les conditions qui ont motivées ce choix sont :
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» Avoir des structures permettant un guidage monomode

» Avoir des rayons de courbures pour les anneaux |esguels les pertes aux
courbures ne dépassent pas 0,01dB.cm

» Avoir des valeurs de gap ou d’espacement entreegetichnneau permettant un
taux de couplage de l'ordre de 20%. Ceci permetl@asuite d’obtenir des

finesses de 10 suffisantes pour I'extraction d’lovegyueur d’onde d’'un spectre
WDM sans toucher a ces voisines.

Par ailleurs, une solution a été trouvée afin devp extraire une longueur d’onde et

une seule sur un peigne de longueurs d’ondes. kipked’un multiplexeur/démultiplexeur a
4 longueurs d’ondes sera présenté par la suite.

Les différentes grandeurs caractéristiques pourgledes et les micro-résonateurs
etudiés ici sont resumées en Tableau Ill.1. Lesuralde gax sont celles au-dela desquelles le
guidage dans un guide carré de cbté a devient made. Les valeurs des R et Gap
correspondent aux rayons de courbures des anneaux espacements entre les guides et les
anneaux.

Les différentes valeurs des indices de réfract{omzde TE) sont aussi données dans
le Tableau IIl.1. En outre, en annexe 111.2, sei un résumé plus complet des indices de
réfraction aA=632,8nm et a=1550nm avec les différents écarts types.

Par ailleurs, lintervalle spectral libre pour chaganneau estimé a partir de

ISL = A¥(2.7tN.R), oUA est la longueur d'onde, N I'indice du matériau stitnant le coeur de
la structure et R le rayon de I'anneau.

Un dernier paramétre est aussi donné dans le Tableéd et concerne le taux
d’intégration (TI) des anneaux en fonctions du ste d’'indice dans un centimeétre carré. Le
taux d’intégration est calculé a partir de I'éqaatilll. 1.

1
TI St W 1. 1
[2(R+a)]
Matériaux PMATRIFE (gaine PMMA (cceur PMMI (cceur @Nceeur)
Indice (AA=1550nm) 1,409 1,481 1,522 1,582
Contraste d’indice avec le
PMATRIFE (aA=1550nm) i 0,072 0113 0,173
max (LM) - 2,5 15 1,4
R (Lm) - 170 90 40
Gap (um) - 1 0,8 0,7
ISL (nm) 1,5 2,8 6,0
TR, (cm?) - ~850 ~3000 ~15500

Tableau I11.1 : Récapitulatif des différents parstnes concernant les micro-résonateurs.
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1.1 Conception d’'un premier masque

A partir des différentes grandeurs géométriguegntats, un masque nommeé
« RAMO1 » avait été réalisé (Annexe 111.3).

Sur ce dernier, quatre zones différentes avai€énp&vues et elles correspondent aux
trois contrastes d'indices présentés dans le Tabled et au contraste d’indice 0,48 que fait
le PMMA avec l'air (Quide semi enterre).

Sur ce masque se trouvent des guides droits deuerdglifférentes et des micro-
résonateurs de tailles différentes, des «tapessgmentés et des guides effilés. Ces
différentes fonctions existent sur les quatre zoffesitefois, seule une zone correspond
exactement a un contraste d’'indice donné. Malgl®, gour ne pas gaspiller les trois quarts
de I'échantillon, les fonctions sur les autres zopeuvent étre utilisées a la condition de
savoir que certains guides peuvent étre en limgendn-guidage ou en limite d'étre
multimodes. En effet, afin d’exploiter au mieux t®la surface du masque, un compromis sur
la taille des guides des différentes zones av@itrétivé sauf pour le contraste 0,48.

Dans le Tableau IIl.2 suivant sont présentées sahguement les différentes
fonctions présentes sur le masque « RAM ».

Fonction Représentation
Guide droit I
Taper segmenté I‘ I I N I )

Micro-résonateur simple n°1
(Anneau et guide droit)

Micro-résonateur simple n°2
(Anneau et guide droit effilé sous
'anneau)

Disque et guide droit !

Double micro-résonateur
(fonction d'insertion/extraction a
double anneau)

Anneau et deux guides droits
(fonction d’insertion/extraction)

Tableau 111.2 : Résumé des différentes fonctioBsyes sur le masque RAM.
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1.2 Les différentes fonctions prévues a I'étude

Le premier masque « RAM » a été concgu afin d’exglde maximum de fonctions
possible et de pouvoir sélectionner les plus isgaetes a étudier. Les différentes fonctions
représentées dans le Tableau I11.2 ont été séhedas et ce choix a été motivé par les raisons
qui seront détaillées dans les paragraphes quesuooncernant chaque type de fonction.

1.2.1 Les guides droits

Des guides droits de différentes largeurs onté&ésés (de 0,Am a 1,8um). Notons
gu’'un autre masque existait déja au CCLO avec dedeg de largeurs deugh et Jum.
L’ensemble permet d’avoir une grande gamme de Ugisgge guides.

La caractérisation de ces fonctions simples permattune part de connaitre le
diamétre du mode et sa forme (circulaire ou eliyd) a l'aide de la méthode de
caractérisation du diamétre de mode mesuré en chprophe (le détail sur cette méthode est
donnée dans le paragraphe « 3. caractérisatioguapti). D’autre part, ces guides droits
permettront I'évaluation globale des pertes optode propagation.

1.2.2 Les tapers segmentes

Les tapers sont des fonctions qui permettent degerde diamétre d’'un mode guidé.
Cependant, dans le cas des tapers traditionnelsalegement de dimension de ce mode ne
peut s’effectuer que dans la direction ou I'élasgiment dimensionnel a lieu ; par exemple, si
I'on abaisse progressivement la largeur du guidde ddu mode sera affectée de la méme
maniére. Par contre, si ce changement doit se fairela hauteur du guide, il est aisé
d’'imaginer les difficultés associées lors de laisédon technologique. Afin de réaliser un
confinement/dé-confinement du mode dans les detectibbns (x, y si z est la direction de
propagation) sans changer la hauteur du guidet ipessible d’utiliser les tapers segmentés
(adaptateurs séquentiels). En effet, ces derni@rdepbiais d’'une succession périodique de
segments de méme épaisseur (Figure 111.2) permetelouble changement de dimension
pour les modes guidés.

Ces derniers tapers peuvent au départ étre forarédeg segments de rapport cyclique
constant et ensuite par une série de segmentsleleapport cycliqgue (¥T,) varie d’'une
maniere croissante ou décroissante si le tapeitr@aélargie les dimensions du champ.

..........7@.-.-....--............

Figure Ill.2 : Représentation schématique d’'ungapegmenté.
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Sur le plan purement optique, il est indéniable ge® fonctions peuvent étre d’'une
tres grande aide pour I'injection de la lumiere sléas petits guides. Néanmoins, sur le plan
pratique, leur utilisation reste délicate. En effet tenant compte de la longueur de ces
fonctions (quelques dizaines de micrometres) ethagac que lorsque l'on clive les
échantillons, I'opération se fait au millimetre prei ce n’est plus ; il n'a alors jamais été
possible d’avoir un taper segmenté entier pouataatériser.

L’obtention par ailleurs, de petits modes a l'attdes fibres microlentillées a amené a
délaisser, du moins pour le moment les tapers seigse

1.2.3 Les micro-résonateurs simples

L'état de l'art de ces fonctions ainsi que leur mode fonctionnement ont été
présentés dans le chapitre |.

Une fois la technologie de réalisation des guidestsl et autres fonctions optiques
étudiée et optimisée, le fait de parvenir a aveis thicro-résonateurs fonctionnels est une
valeur ajoutée a cette thése encourageante a poerdes réalisations de fonctions plus
complexes par la suite tels que les multiplexeles différents résultats mesurés sont
présentés et comparés a la théorie dans la pantenghée « Les caractérisations optiques ».

1.2.4 Les guides effilés

La dimension critique dans la réalisation des fionst tels que les micro-résonateurs,
est le gap.

Au départ, avant I'amélioration de la résolutiomup pouvoir réaliser des micro-
résonateurs il était nécessaire d’'avoir des gaps lddargeur soit de I'ordre du micrométre
voire supérieure a cette valeur.

Pour cela, sachant que le couplage entre le guide micro-résonateur se fait par
onde évanescente, il est alors question de déawnfinchamp en réduisant la largeur des
guides a I'endroit du couplage avec I'anneau.

Ainsi, avec cette opération la largeur du gap g augmentée et devient moins
contraignante pour la réalisation.

Les différents calculs font partie d’'une étuderinéeau CCLO a l'aide d’un logiciel de
BPM (Beam Propagation Method). Les différentes wmaledes gaps nécessaires pour des
largeurs aquir des guides effilés a I'endroit du couplage avemrieau sont données en
Annexe I11.4.

Ces différentes valeurs permettent d’avoir un taexcouplage entre le guide et
I'anneau de 20%:2%.

Loin de I'endroit du couplage entre le guide ehti@au, les guides utilisés sont carrés
de coté a. La encore, I'étude de ces structurest ata réalisée avant I'étude des différents
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matériaux, les indices utilisés étaient approxifea€’est pourquoi, les contrastes d’indife
sont 0,08 ; 0,12 et 0,18 et non pas les valeuraé&mprécédemment en Tableau I11.1.

1.2.5 Les fonctions d’'insertion/extraction

Cette catégorie de fonctions regroupe notammemhie-résonateurs avec au moins
une entrée « In » et deux sorties « Out » et « Drdpne deuxiéme entrée peut étre utilisée,
le « Add » ; elle consiste a additionner deux signaptiques. Cette derniere ne sera pas
caractérisée dans le cadre de cette étude. Deuxigaamiions de fonctions
d’insertion/extraction a base de micro-résonatemtsété réalisées sur ce premier masque ;
avec anneaux simples ou avec doubles anneaux.

1.3 Réalisation d’un second masque

Tout d’abord, le premier masque avait été réalfsé de tester plusieurs variétés de
fonctions d’optique guidée intégrée en polymérepebelant, beaucoup de fonctions et
notamment la plupart des micro-résonateurs étaimtploitables car la définition des
fonctions sur ce masque était insuffisante et cersapetites dimensions comme les gaps ou
les tapers segmentés étaient mal définies.

Par ailleurs, les sorties « Drop » des micro-résama étaient du méme c6té que les
entrées « IN » rendant difficile 'alignement deugdibres optiques sur le méme coteé ; une
fibre pour I'injection de la lumiere et I'autre pogcupérer le signal « Drop » vers I'analyseur
de spectre.

Malgré ce désagrément, certains micro-résonatesiraple anneau » avec des gaps de
I'ordre du micrometre ont pu étre caractériséeairgt présentés par la suite.

Pour cette raison, un second masque appelé « RIld@it été réalisé avec une
résolution de 0[Am (Annexe I11.3). Sur ce dernier, se trouvent ppatement des micro-
résonateurs, des guides droits de largeurs alftgm a 1Qum, des guides courbes ainsi
gue des multiplexeurs.

Avec ['utilisation des fibres microlentillées, léspers segmentés ont été mis de coté
temporairement et n'ont pas été prévu sur le nauveasque. De plus, les guides effilés ont
eux aussi été abandonnés car I'amélioration déslalution permet a ce stade de descendre en
dessous du micromeétre.

Les guides courbes ont des largeurs deurh,21,41im, 2um et 2,21m et des rayons
courbures allant de pén & 40Qum. Ces derniers ont été prévus afin d’estimer &tep aux
courbures dans les micro-résonateurs en fonctiomaybn de I'anneau.
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2. Les méthodes de caractérisations optigues utdéies dans cette
etude

Les caractérisations optiques consistent a évédsedifférentes fonctions réalisées ;
tester leur bon fonctionnement et les comparer théarie d’'une part ou bien estimer les
différentes pertes optiques engendrées par I'erigsehl systeme (pertes inhérentes aux
matériaux, a la technologie ou a la géométrie destions).

Dans les paragraphes qui suivent sont exposéessuisnctement les différentes
méthodes utilisées pour effectuer les diversesctaniaations optiques dans le cadre de cette
étude.

2.1 Les M-lines

Les « M-lines » sont la méthode de choix pour leehdination en couche mince des
indices de réfraction des matériaux utilisés dtémisseur déposée.

Sur la Figure 111.3 se trouve une représentatiorpdaocipe de fonctionnement de la
méthode des M-lines.

Pour une positioB de la lumiére incidente, un couplage peut aveir lans la couche
mince ; cette énergie couplée correspond alorsraade excité dans le guide plan. Ainsi, en
effectuant un balayage déhet en recueillant I'énergie réfléchie sur la bdseprisme, un
spectre modal de la couche guidante peut étre istmegar l'intermédiaire d’une photo-
diode. Ce spectre est constitué de lignes briliafreflexion totale a la base du prisme) et de
lignes sombres (couplage dans la couche mincg)ok#ion des modes permet de déterminer
le couple (indice de réfraction + épaisseur) dedlache guidante. Au minimum deux modes
sont nécessaires pour effectuer I'estimation. Néamsn si I'un des deux paramétres (indice
de réfraction ou épaisseur) est connu, un seul reoffie.

Prisme
Substrat

Couche mince
Porte

Lentille

Source
monochromatique

Couche mince

Lignes
sombres

Figure lll.3 : Représentation schématique du fammtement de la méthode de
caractérisations « m-lines ».
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2.2 Injection par le prisme et méthode du « cut bac»

La méthode de I'injection par le prisme est basgdesméme principe a la différence
gue I'énergie mesurée est celle propagée dans daheopour une positio® donnée ;
généralement, la position dechoisie est celle correspondant au mode fondamebédte
méthode peut étre assimilable a celle du « cut bgukisque le prisme est placé a différentes
positions le long d’'un axe.

La méthode du « cut back » consiste a faire desm@esur un méme échantillon dont
la longueur est raccourcie d’'une mesure a l'autre.

Idéalement, ces deux méthodes permettent d’av®ipégetes propres a la propagation
dans un guide d’onde en se soustrayant des pemntgndrées par I'injection (couplage,
réflexion de Fresnel). Toutefois, ces deux méthategerent étre d'application trés difficile.

Concernant la méthode du « cut back », il est saoesde faire des mesures sur des
longueurs d’échantillon de plus en plus petitess sgranger les conditions d'injection de la
lumiére dans le guide analysé. Pour cela, et danadre de la technologie utilisée (dépbt sur
un substrat de silicium), I'’échantillon est clivMlalheureusement, cette opération doit
s’effectuer hors du banc de caractérisation et rarge donc un déréglement dans les
alignements. Ceci sans compter que le clivage gédés surfaces de guide en sortie non
nécessairement identiques d’une fois a l'autre.

Aucune mesure par la méthode du « cut back » n'@tguréalisée correctement pour
le moment. Notons toutefois que sur le dernier mes@lusieurs séries de guides droits de
différentes largeurs sont prévues. Ceci permesalerréaliser un grand nombre de mesure
puis d’effectuer une étude statistique sur lesgge®ar manque de temps, ces mesures n’ont
pas été encore réalisées.

Bien qu’il n'y ait pas de besoin de cliver I'échifloh dans le cadre de I'utilisation de
la méthode de l'injection par le prisme, cette damest aussi délicate a manipuler. En effet,
désormais la longueur du guide est raccourcie padéplacement du prisme. Or, pour
déplacer ce dernier, il est nécessaire de I'éloigieela couche mince afin de pouvoir le
plaquer dans un autre endroit. Cette opérationlatgupge du prisme contre la couche mince
s’avere étre la source des petits désagrémentsatémsau déepart. Néanmoins, grace a cette
méthode, des mesures ont pu étre effectuées sucalehes polyméres et donnent les
résultats présentés dans le paragraphe «4.1.5 &sedes pertes sur les guides plans ».

Notons, par ailleurs que cette méthode est trdgilifnent applicable aux guides
« ridge » d’'une part a cause de la difficulté dgutement de l'injection dans les structures
de trés petites tailles (quelques micrometres)rér ghun prisme et d’autre part, en raison de
la fragilité de ce type de guides.

2.3 Le champ proche

Le but de cette méthode est I'évaluation de ldetall mode en sortie d’'un guide
d’'onde. Le schéma de principe est donné en Figui4. IL'injection dans le guide est
effectuée a l'aide d'une fibre microlentillée ounngelon la taille du guide. Ensuite, le
faisceau en sortie est focalisé sur une caméra dR I'mtermédiaire d’'un objectif de
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microscope. Le signal recueilli sur le détecteurlaleaméra est visualisé sur I'écran d’'un
ordinateur ce qui permet d’avoir la taille du malda sortie du guide d’onde a i/&n
mesurant ce parameétre, il devient possible alorshaasir une fibre microlentillée dont le
diamétre de mode en sortie est tres proche voaetiglie a celui du guide. Par ce biais, les
pertes dues au couplage sont minimisées.

Fibre optique Echantillon  Objectif Tube Caméra IR

l l

EEEEYEEES EJ_L ] | |F| QJE_H Q

Porte-échantillon réglable dans les
trois axes (possibilité de déplacement
avec des montages piézo-€lectriques)

Figure Ill.4 : Représentation schématique du baleccaractérisation par la méthode du
champ proche.

2.4 Analyseur de spectre et puissance-metre

Dans le cas des caractérisations des pertes dagatign dans les guides d’ondes il a
été nécessaire de mesurer la puissance du faisgeatee et celui se trouvant a la sortie du
guide d’onde. Pour cela, I'objectif de microscopela Figure 111.4 est remplacé par une fibre
optiqgue (monomode) elle-méme reliée a un puissamtee (dans le cas de mesure de pertes

optiques) ou a un analyseur de spectre (dans ledeata caractérisation des micro-
résonateurs).

2.5 Latechnique de réflectométrie optique a faibleohérence

Le sigle OLCR (Optical Low Coherence Reflectometryéflectométrie optique a
faible cohérence) est tres souvent utilisé. Cetthriique s’est révélée étre tres intéressante
pour I'étude de la dispersion de vitesse de gralgres les fibres optiques. Cette dispersion
engendre un élargissement temporel des impulsionméuses du signal optique.
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Ce dispositif a pu étre testé sur les guides d'snéalisés durant cette thése sur le
banc et avec I'équipe de 'ENST de Paris.

L’OLCR de 'ENST se compose de deux interféromettesMichelson (Figure 11.5);
I'un en lumiére cohérente (632,8nm) et I'autre wmikre incohérente.

Interféromeétre cohérent Interféromeétre a faible
(acquisitions) cohérencémesures)

Elément sous
tes

Collimateur

Miroir mobil(~1 m}

MiJ — M,
= ===
S Miroir dichroiqu

e

Contrdleur de
polarisation

| HeNe

) Source large band
Détecteur Si (bande C&L)

Détecteu
[T (CEE]
Clk Signal

DAQ <7I

Figure lll.5 : Schéma du montage OLCR utilisé'BNIST de Paris. (Reproduit avec
I'autorisation des auteurs)

Le premier interférométre permet d’avoir un écHemthage spatial régulier tous les
40nm permettant de repérer la position du miroibmeomonté sur un chariot coulissant sur
coussin d'air. Ce premier interféerometre constitherloge du dispositif pour le systéme
d’acquisition des données. Le second permet lactiétede la position du dioptre (zone de
rétrodiffusion) au sein de I'échantillon testécdmprend notamment une source large bande
(AA=80nm) émettant autour de 1550nm. L'utilisation @wource large bande donc a faible
cohérence temporelle permet d'obtenir des integi@mmmes localisés et une grande
résolution spatiale [139] ($0n dans I'air).

Ce dernier est doté d’'une détection synchrone péanida séparation du signal utile
de la puissance optique moyenne recgue ; gracdeadegtection synchrone le dispositif OLCR
de 'ENST de Paris posséde une grande sensibditdesure (une dynamique de 60dB). En
outre, le signal mesuré est séparé en ses deuxosamigs : le signal en phase et le signal en
guadrature.

A l'aide du miroir mobile, un balayage est réaksg toute la longueur de I'élément a
tester permettant I'obtention de I'ensemble deerfatences et notamment celles ayant lieu
sur les faces avant et arriere des guides d’orfittesomparant les réflectogrammes des faces
avant et arriere des guides d’ondes, il peut &issiple d’analyser la dispersion de groupe. Le
contréleur de polarisation n’est pas utilisé pcetteanalyse.
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Tout d’abord, les expressions de ces réflectograsrsnat données en fonction de la
différence de trajet optiquedans I'équation Ill. 2.

I(t) O 1 D{f:s(co);(w)eé‘*“dw} . 2

an
avec Sw) lintensité du spectre source efw)=|r(w)exdjp(w)] la réflectivité

complexe.

Il peut étre montré, par ailleurs que le réflectkmgme est essentiellement une
transformée de Fourrier de la réflectivité complexe une des faces (avant et/ou arriére) du
guide donde. Un algorithme de transformée de Reurrest alors appliqué aux
réflectogrammes pour chaque face avant et arrfiresi un temps de groupe tg peut étre
obtenu en faisant la difféerence entre les phagses, et ¢, ., des réflectivités de chacune des
faces arriére et avant respectivement. L'expres$éoty est donnée par I'équation I11. 3.

La Figure III.6, présente un exemple d’'une étude éaegpar Y. Jaouén et al. Ceci
permet de mieux apprécier les équations donnéesadgparagraphe.

tg = % [(Parriére(w) - (Pavam(w)] [l. 3

La dispersion de la vitesse de groupe ou GVD (GMelocity Dispersion) est alors
donné par :

-1 dt
GVD_ZL'dX

. 4
D’une maniere générale, lorsque le temps de greage d’'une maniere significative

avecA, la dispersion de groupe obtenue avec I'équatibrdipeut étre approchée par une
fonction polynomiale.

20 —— Measurements
2™ polynomial fitting

. S o (®)
- -20 LP , mode
= ; 1520 1540 1s80 1580 1600 1620
§ i T "?p“' ".O"‘ : Wavelznath (nm)
= LP_ LP, [ 230
g OLCR
o
E 404
o Cutpul face (fiber A .
&5 T T T T T =
=3 =
[ & -50
% P, ke g (C)
o 5 "_ T st
= 604
COutpul face (fiber B l__
£

' T T T T T T

5 4 3 -2 4 0 1 2 3 4 5 .
Optical path difference (mm) 70

(a) _R0

1500 1520 1540 1560 1580 1600 1620 1640

Wavelength (nm)

Figure lll.6 : (a) Représentation de différentdleétogrammes en entrée et sortie d’'une
fibre. (b) Représentation du temps de groupe ectifimdeA. (c). Différents spectres de
réflectivité [140].
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Dans le cas ou le composant a mesurer seraitibgéfit, le réflectogramme varie en
fonction de la position du polariseur. Lorsque ddapiseur est a 45°, les champs réfléchis par
chaque polarisation interférent et le spectre deatbgramme présente des extinctions pour
certaines longueurs d’'ondes. L’intervalle speadrate 2 minima consécutifs nous permet de
calculer la biréfringence selon I'équation Il1. 5.

)\2
AN.2L

Ou AA est l'intervalle spectral entre deux minima comnsiés et L la longueur du
guide d’onde.

. 5

Pour résumer, tout d’abord les différents speateegéflectivité des faces de sortie des
guides seront comparés au spectre de la source’akaminer le guidage en fonction de la
longueur d’onde. Ensuite, I'étude des courbes G\fDfanction de la longueur d’onde
permettra de conclure sur l'importance de la disiper de groupe. Enfin, I'étude des
réflectogrammes de sortie et des spectres de tigités en fonction de la polarisation
permettra de conclure sur I'existence d’'une quejocerbiréfringence.

3. Introduction sur les caractérisations optigues féectuées

Dans ce qui suit, seront présentées les différaraesctérisations optiques réalisées et
les différents résultats expérimentaux obtenus.n Adie faciliter la présentation, ces
caractérisations seront exposées dans des paéfeséss. Ainsi, la premiére partie sera
consacrée aux évaluations des pertes dans lesianatéinsi que dans les guides plans et
« ridge ». Une seconde partie sera consacrée pldieation des réponses spectrales des
micro-résonateurs. Enfin, une derniére partie nevattes résultats des mesures effectuées par
OLCR.

4. Mesures des pertes

Les pertes globales dans les structures réaligespt avoir diverses origines :

» Pertes intrinseques dues a la formulation chimigdes polymeres utilisés
(absorption, diffusion).

Pertes dues aux impuretés.

Pertes dues a la technologie utilisée (rugositésutéace, décollement entre
couche).

Pertes dues a la géométrie des structures (peumtesc@urbures, pertes de
couplage pour les micro-résonateurs).

Pertes dues aux méthodes de caractérisations krteouplage entre fibre et
guide, pertes par réflexion Fresnel).

YV V VYV

177



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesulepertes

Afin de pouvoir séparer les différentes pertes, énale, tout d’abord menée sur le
PMMA, vise a mesurer séparément les pertes dueszatériau en premier lieu. Ensuite, les
pertes dans les guides d’onde sont mesurées en taémpe que les pertes de couplages entre
la fibre optique et les guides d’ondes.

Toutefois, la priorité dans cette étude de thesst grincipalement I'étude et
I'amélioration de la réalisation technologique pes techniques présentées en chapitre Il.
C’est pourquoi, trés peu de mesures sur les ppaepropagations dans les guides droits ont
eté réalisées et les principales caractérisatigrfues se sont portées sur les micro-
résonateurs.

4.1 Mesures des pertes dans les matériaux

L’étude des pertes dans les matériaux comprenddimble des pertes intrinseques
dues a la formulation chimique. L'on inclura audans ces pertes celles dues aux impuretés
présentes dans les matériaux de départ bien ges-celeur soient extrinseques.

Tout d’abord, les pertes par diffusion intrinsegiaas les polymeres sont tres faibles ;
elles sont de I'ordre de 1@Bcmi* dans le visible [71] et deviennent insignifiande$550nm.

Les deux autres sortes de pertes a estimer sont:des pertes extrinseques dues aux
impuretés et celles, intrinseques dues a I'absworgiar des vibrations de liaisons.

4.1.1 Pertes dues aux impuretés

Pour commencer, des analyses par chromatographieldsion stérique effectuées
sur le PMMA révélent I'existence d’'un seul compde@t la masse moléculaire moyenne en

poids M, est d’environ 106000g.midl

En partant du principe que les poussieres sontséeges impuretés présentes en
guantité suffisante pour engendrer des pertes wgsiqil reste alors la diffusion et
I'absorption dues a ces poussieres et I'absorptiog aux vibrations moléculaire dans le
PMMA.

Concernant les premiers types de pertes, une ététke effectuée sur des solutions de
PMMA dissout dans le TCE (100g").en fonction du diamétre des pores des filtre2uf®, ;
0,45um ; 0,8m ; 1,2um ; 5um et sans filtration). Les résultats sont préseetébigure 111.7.
Ces différentes mesures ont été réalisées surotlgsons contenues dans des cuves de 5cm
de longueurs.

Afin de réduire les incertitudes sur les mesuraanéme solution de PMMA/TCE a
été divisée en six échantillons puis chaque édiamta été filtré a un degré de filtration
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différent en salle blanche (classe 100). Les filmdilisés sont en PTFEun matériau trés
résistant a tous les solvants utilisés dans ctitee

A=1300nm
86,5 0,07
;\o\ iy /_‘_“H\ \—Ii_ <
§ & ) A% S ops5
S anc 0 |
@ 845 —Sans filtrati on D 0,05 e
‘@ —5 —
é # 1’%1m &0045—
T 835 2-8um
’ [/' :g"z'ﬁlm 0,04 : ‘ w
8- \ \ SHm 0 2 4 6 8
1250 1260 1270 1280 1290 1300 1310 1320 1330 : .
A @) Taille des pores du filtrgufm)
A=1550nm
71,54 0,278
70,5 O’?lm 0,276
£ 6051 G 0,274
@ O 0,272
£ 685" \ D o027
£ 6751 b = 0,268
g A\ n |
2 665 : / . s‘ —Sans filtratio ‘}\\1 g 0,266 “
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g = . . / ~<pm \ '
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1540 1550 1560 1570 1580 1590 1600 : -
> om) Taille des pores du filtrqufn)
Figure lll.7 : A gauche, évolution des intensit&datives en fonction des diameétres des

pores des filtres (epm). A droite, évolution des pertes totales (moass pertes par
réflexion Fresnel) en fonction des diamétres deegpales filtres, ces évolutions sont
montrées al=1300nm et &= 1550nm.

La Figure 111.7, a gauche, montre que plus le diaenées pores du filtre est petit, plus
l'intensité transmise est élevée. Ceci est vraiudets les longueurs d'onde et notamment a
1300nm et a 1550nm.

Ces mesures, réalisées au départ sur des diardetgsres différents pour mettre en
evidence l'effet de la filtration, ne permettens pi@ donner des moyennes sur les différentes
valeurs bien que sur chaque échantillon, deux reesient été effectuées.

" PTFE : le Polytétrafluoroéthyléne est découvert @88 par R. J. Plunkett. || est commercialisé siifiérents
noms notamment le Tefl8n
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Malgré cela, il est possible de remarquer que é&tep optiques (pertes par réflexion
Fresnel 6tées) semblent diminuer d’'une maniére rexpitelle au fur et a mesure que le
diamétre des pores diminue. Ces évolutions soméksen Figure Ill.7 (a droite). Ces pertes
sont d'autant plus faibles que le diametre desspest petit et semblent présenter une
saturation au-dela d'envirop2 pour les diamétres des pores.

d
Les courbes dont I'équation est du typé — e (KX)) s'avérent bien représenter cette

évolution. Les valeurs des constantes a, k et d ssumées dans le Tableau Ill.3 et X
représente le diametre des pores des filtresadilis

A a d K R?
1300nm 0,06377 0,49244 22,10490 0,99025
1550nm 0,27649 0,33454 265,12294 0,99998

Tableau 111.3 : Récapitulatif des constantes &t & utilisées dans I'équatioa(l - e‘(k-X)d) .

Toutefois, étant donné un faible nombre de poietsngsure, principalement pour les
faibles degrés de filtration, aucun commentairesera fait sur ces évolutions exponentielles.
Notons tout de méme que depuis peu, des filtresEPaAB,Jum sont disponibles a 'achat.
Toutefois, faute de temps, des mesures n'ont p réalisée avec ces filtres. Une mesure
supplémentaire a ce niveau de filtration permettcairtainement d’avoir une meilleure
estimation de I'évolution des pertes par diffusion.

4.1.2 Pertes dues aux vibrations de liaisons

Au niveau des matériaux, les pertes les plus étevammblent étre issues de
I'absorption due aux vibrations moléculaires daesdbmaine du proche infra rouge et
notamment autour de=1550nm.

Tel qu’il a été montré dans le chapitre |, lessliais entrant en jeu dans le domaine des
longueurs d’ondes concernées sont principalemsnigisons C — H. Un spectre d’absorption
d’'une pastille de PMMA donné en Figure 111.8 monkes différentes bandes d’absorption
entrant en jeu dans le domaine 900nm-1700nm. Lerdgm s’intéresse simplement aux
longueurs d’ondes autour de 1300nm et 1550nm (lsa@leet C des télécoms), aucune
harmonigue de vibration moléculaire n'existe. Ténite le niveau des pertes d’absorption
dans ces zones intermédiaires est influencé paraes pics d’absorption aux alentours.

Néanmoins, étant donné le niveau d’absorption géerdent trés bas de ces zones

inter-bandes, il est extrémement difficile de lemléer par des méthodes connues comme
celle utilisant la loi de Beer-Lambert avec desigohs trés diluées.
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Figure I11.8 : Spectre d'absorption sur le PMMA pastille. Bandes d’absorption dues aux
harmoniques de vibration de liaisons C-H dans lanpMassif 1 = 2™ harmonique.
Massif 2 = bande de combinaison. Massif 3'¥'harmonique
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Afin d’estimer ces pertes, différentes approchesatactérisations ont été envisagées.
Chacune de ces approches permet de s’affrancljuelgues inconvénients mais peut aussi

avoir certains désagréments

Ces méthodes sont :
La spectroscopie infra rouge sur des pastilles.

>
» La spectroscopie infra rouge sur des solutions.
» L'injection par le prisme sur des guides plans.

4.1.3 La spectroscopie infra rouge sur pastilles

Le but de cette méthode est de pouvoir s’affrandbitoutes sources de pertes autres
gue celles dues au polymére et vraisemblablemenpawssieres. Pour cela, les pastilles ont

eté préparées a partir du polymére brut compresaé $5tonnes ; la seule action de la
pression n'est pas suffisante car les pastillegrales étaient opaques dans le visibles et
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blanches car formée de poudre frittée. Ce type afdille engendre d’énormes pertes par
diffusion.

Afin d’homogénéiser la pastille, la poudre subit necuit a 150°C pendant 2heures
(pour le PMMA) avant la mise sous pression a chaud.

Notons que la mesure de perte la plus faible oletsou une des premieres pastilles de
PMMA réalisées (pertes par réflexion Fresnel saitsir est de 0,31dB.chraA=1550nm. Par

la suite, aucune mesure n’a pu donner de pertes laasses ; cette mesure est alors mise en
doute.

Afin de s’affranchir des pertes Fresnel et celleddaux éventuelles inhomogénéités de
surface, le procédé adopté est celui de réalisepastilles de plusieurs épaisseurs.

Une premiére série de mesure a été effectuée sypadtilles de PMMA ayant subi un
recuit a 200°C pendant 1 heure et compressé auasitaud sous 15tonnes. Les pastilles sont
des cylindres de diamétre 29mm.

Une deuxiéme série a été réalisée avec des pastylint subi un traitement thermique
a 150°C pendant 2x1heure et compressé a chagusofsda méme masse qu’auparavant.

Les résultats sont montrés en Figure 111.9. Lesrloesi en rouge correspondent aux
recuits a 200°C et celles en noir aux recuits £@50es équations des droites sont données
en bas de la Figure 111.10 poar=1300nm et en haut pow=1550nm. Les moyennes des
écarts types sont de 0,0026 et 0,0022H300nm eA=1550nm respectivement.

1,2
y=1,188x + 0,2828 y = 1,0945x + 0,3176

L1 R=09084 R?=0,9982 _ o +=N=1550nm

- —

[ ¢

0,4

o
[ee]

Pertes (dI)

02717 -0,3366x + 0,3279  y=0,3085x + 0,3319
o R*=0,921 R’ =0,9551
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7

Epaisseur de la pastille (cm)

Figure 111.9 : Evolution des pertes totales endtion de I'épaisseur des pastilles de PMMA.
En rouge traitement thermique a 200°C et en ndib@°C.

Les pertes ainsi mesurées sont de I'ordre de 0,8niBet 1,1dB.crit aux longueurs
d’onde 1300nm et 1550nm respectivement et ce msudéux series de mesures. Cette étude
montre par ailleurs que le PMMA ne subit pas a 200Ae augmentation notable des pertes
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optiques. Ceci est a mettre en lien avec I'étudentiomécanique réalisées sur le PMMA a
200°C dans le chapitre II.

Cette méthode de mesure a aussi été utilisée tinres les pertes optiques sur des
pastilles de PMMI. Les pertes ainsi mesurées suma&riau sont semblables a celles
mesurées sur le PMMA (Figure 111.10). Les pastitbes subi un traitement thermique a 200°C
pendant 2x1heure et compressé a chaque fois saiosiiés. Les moyennes des écarts types
sont de 0,0006 et 0,001Q\&1300nm eA=1550nm respectivement.

1,2
=1,1263x + 0,4093
- __~«——\=1550nm
1 R?=09982
o
Q 08"
N—r
N s s+ —«——A=1300nm
g o —
Q
0.4 y = 0,3239x + 0,4431
2 _
021 R®=0,982
O T T T
0 0.2 04 0,6 08

Epaisseur de la pastille (cm)

Figure 111.10 : Evolution des pertes totales endtion de I'épaisseur des pastilles de PMMI.

Par cette méthode, les pertes obtenues sont uimeatsh des pertes totales :
absorption + diffusion. Il est toutefois utile dégreler que ces estimations sont des
majorations des valeurs des pertes dues a I'alisorgées vibrations moléculaires. Les autres
formes de pertes peuvent étre dues a la diffudimu @ I'absorption par les impuretés mais
aussi peut étre a une mauvaise compaction dedgmsti

Aussi, en parallele a I'étude menée sur les pastililes mesures sur des solutions de
PMMA et de PMMI dissous dans le TCE ont été enisegt Cette seconde méthode
présentée dans le paragraphe suivant a permisstinegon plus fine des pertes notamment
pour le PMMA.

4.1.4 La spectroscopie infra rouge sur des solugon

Cette étude a été realisée au départ sur desmautdie PMMA filtrées a Opn,
dissous dans le TCE a différentes concentratiorvet des cuves de différentes longueurs.
Ensuite, cette méthode a été utilisée pour estiesepertes optiques du PMMI. L'innovation
apportée ici est celle de pouvoir estimer les pedans les matériaux polymeres avec les
solvants utilisés par la suite pour réaliser dggt#de couches minces et non nécessairement
des solvants fluorés ou chlorés qui s’averent padois des mauvais solvants pour les
polyméres utilisés.
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Présentation de la méthode

Dans un premier temps, un bilan entier a été &dis les intensités optiques :
réflexion, absorption, diffusion et transmissioresLdifférentes notations utilisées pour les
intensités sont représentées sur la Figure lllldds indices t, A et D correspondent
respectivement a la transmission, I'absorption etdiffusion. @, n, et rn, représentent
respectivement les indices de réfraction de I'dir,verre (ou des parois de la cuve) et du
polymére (ou d’'une maniére générale de la solution)

No

Ny

[a1,Ip1

lua

17

lts

No OU 1

la2,Ip2

ny

la3,lp3

lts

It

2 e

Figure 11l.11 : Représentation schématique dedihtes notations des intensités lumineuses
prises en compte dans cette étude.

On pose tout d’abordy et 3 les coefficients de transmission aprés une réftexie
Fresnel sur les parois externes et internes davia respectivement.

Soitalors o = 2N _ la _ It 1. 6
(no+nv) |o |t6
4

et B:ﬂ:ﬁ:ﬁ |||7

(np+nv)2 le |

Par ailleurs, en faisant le bilan des intensitésiheuses dans les parois de la cuve et a
I'intérieur de cette derniere on obtient :

le=la~la1~ > I. 8
la =1z~ la2 " Ip2 . 9
lt6 = lts—lasz— Ip3 . 10

Et, a partir des équations Ill. 6 a lll. 10, onuwe finalement :
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le = GZBZ|0_GBZ(|A1+ IDl)_aB(|A2+ |Dz)_a(|A3+ |D3) . 11

Cette derniére est alors I'équation bilan de tolgssintensités lumineuses prises en
compte dans cette étude. Notons qyel00%, car avant les différentes mesures un
ajustement (autozéro) des niveaux maximal et nahie I'intensité transmise dans l'air est
effectué.

Si maintenant I'on considére séparément la cuve &t la cuve remplie d’'une
solution, I'équation Ill. 11 peut étre réécrite sdas deux formes présentées ci-apres en lll.
13 et lll. 15.

Cuve vide (air) :

Dans ce cas a=B;la2=1Ip2=0

Par ailleurs, en considérant que les pertes paorpiizn et par diffusion sont
identiques sur les deux parois de la cuve, I'ort ptars noter :

a1 = laz €t b1 = Ip3

L’équation Ill. 11 devient :

la= 0l — @ + a)(Ia1 +lp1) 1. 12
4
. -B
Soit alors A= 0(3 . 13
o +ta

+ 4 . .. p :
avecA =latlon . g_la . g =Ml _ et |, lntensité mesurée en sortie de la
lo lo (no+nv)

cuve vide

Cuve remplie :

lciazB;la2 #1220
Etlas = laz et b1 = Ip3

L’équation Ill. 11 devient

lip = 0°B%o - aA(B?+1)(Iar+lp1) - aB(laz + Ip2) 1. 14

2n2 _ 2 A .
Soit alors a®f G(E +1)A‘ B =

A . 15
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+ ' + . 4 4n,n

= CB= et k
lo lo lo (no+nv)2 (I’lp"‘l’lv)2 P

I'intensité mesurée en sortie de la cuve remplie.

Dorénavant, le but est d’estimer les valeurs detepgar encadrement. Pour cala,
B, ny et rp sont calculés pour différentes valeurs de A et R et ky sont les valeurs de |
mesurées sur des cuves vides ou remplies d'undimoltespectivement. Ces différents
calculs permettent d’avoir principalement un eneat#nt des valeuis et[3 pour des indices
de réfraction des cuves et des solutions inconnues.

En prenant I'exemple d’'une cuve de 50mm vide, B50(B (mesurée &=1550nm) et
la méme cuve de 50mm remplie de PMMA/TCE (100%,.LB'=0,6708 (mesurée a
A=1550nm). Les différentes valeurs dgf3, ny et - ont été obtenues a partir des équations
. 13, IIl. 15, Ill. 6 et lll. 7 respectivementt esont données dans le Tableau IIl.4 et le
Tableau 111.5; seules les solutions positives atipibles sont gardées.

La petite inconnue dans ces calculs est la valeliirdlice de réfraction des solutions.
Le but des calculs suivants est d’encadrer au nesugifférentes valeurs.

A B)=a A=n

0 0,9622 1,4827
107 0,9622 1,4827
10° 0,9622 1,4827
10° 0,9622 1,4827
10* 0,9622 1,4827
103 0,9627 1,4787
10° 0,9674 1,4407
10" 1,0155 (pas de solution)

Tableau I11.4 : Récapitulatifs des différenteserak dea et n, en fonction de A.

Sachant que I'indice du verre a 1550nm est d’envird8, il est alors possible de dire
que la valeur de A est inférieure &3 Cette valeur réconforte I'hypothése selon laguigls
pertes dues aux cuves autres que les pertes [miagafde Fresnel sont négligeables.

De plus, le but de cette étude est d’avoir un odkegrandeur des pertes totales
(absorption+diffusion) dans le PMMA. Or, les pertes plus élevées pour le PMMA seront
obtenues poural=las=Ip1=Ip3=0. On a ainsi dans le pire des cas, A=0. Soit daremple
précédenti=0,9622.

Par la suite, seul le cas A=0 sera pris en compte.
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A B Np
De0ail 0,8512 3,3449
10* 0,8513 3,3439
103 0,8517 3,3399
107 0,8564 3,2921
107 0,9048 2,8059
2.10% 0,9615 2,2066
2,1.10 0,9673 2,1373 ou 1,0286
2,2.10 0,9732 2,0632 ou 1,0655
2,3.10 0,9791 1,9839 ou 1,1081
2.4.10" 0,9850 1,8966 ou 1,1591
2,5.10 0,9910 1,7935 ou 1,2258
2,6.10 0,9970 1,6545 ou 1,3287
. , pas de so ution
2,7.10" 1,0030 (pas de solution)

Tableau II1.5 : Récapitulatifs des différentesetak deS et r, en fonction A'.

Afin d’avoir toujours le méme encadrement, la valde3 sera par la suite comprise
entre la valeur supérieure 1 et la valeur inféaguermettant d’avoir un indicgi,7 tel que

_ 417,
(l7+nv)2 .

Ainsi en ayant les valeurs de n,, I et ky ainsi qu’un encadrement des valeur$ a
de n, il devient possible de compléter le Tableau lllLexemple sera poursuivi par le
remplissage de ce tableay étant égale a 100%).

Cuve : 50mm PMMA/TCE (100g:1)

B =0,8570 B'=0,6708
lu/lo =0 =0,9622
ItZ = Itl = 96,22

|/l =B 0[0,9953 ; 1]

s 0 [95,77 ; 96,22]

lta =|t5/[3=|t6/[3

lie=l/a = 69,72

=/ [69,72 ; 70,05]

/10 [0,7246 ; 0,7314]

Pertes par diffusion et par absorptig
[1,3585 ; 1,3990] dB

En dB/cm : [0,2717 ; 0,2798]

Tableau I11.6: Récapitulatif des différents calsualisés pour obtenir les pertes en dBcm
pour une solution donnée (ici PMMA/TCE 1009.L
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Ces différents calculs ont ensuite été effectuéstrsis concentrations (100G
200g.L* et 300g.[Y). Rappelons que toutes les solutions sont filtéé@im. Par la suite,

une programmation a été faite et les valeurs mesumont prises en compte sans
approximation.

Afin de pouvoir exploiter ces résultats, une noleveéprésentation graphique a été
envisagée.

Pour cela, un nombre de moles de PMMAuMN. a été calculé pour chaque
concentration et ce pour un litre de TCE (Tablea@)l Ensuite, une fraction molaire de
PMMA xpmma @ été obtenue. Enfin, les valeurs des pertes oésepar la méthode présentée
précédemment ont été tracées en fonction desdractnolaires de PMMA (Figure 111.12).
Les masses molaires du PMMA et du TCE sont resputnt 100g.md! et 133,5g.mat et
la masse volumique du TCE est 1,435¢°cfn procédant ainsi, on fait I'hypothése dans un

premier temps que les pertes issues des interactotre le solvant et le soluté sont
négligeables.

Concentration Neyna | Ntce Pertes ale_:l%OOnm Pertes éle_?SOnm
(g.L-l) (mol) (mol) XpMMA | XTCE (dB.cm ) (dB.cm )
(Ecart type) (Ecart type)
100 1 10,7%0,08510,9149 0,06458 (0,0039) 0,2755 (0,0044)
200 2 10,7%0,1569 0,8431] 00,1033 (0,0040) 0,3468 (0,0044)
300 3 10,75%0,2182/0,7818 0,0947 (0,0038) 0,3760 (0,0044)

Tableau I11.7 : Résumé des différentes grandeatsrnues pour I'estimation des pertes dans
les solutions (PMMA/TCE) a différentes concentradio

0,45
04l y = 0,7619x + 0,2159
. :’;5 R’ = 0,9636 <4—F-2A=1550nm
% 0,31
s
T 025
n 02
Q y = 0,2354x + 0,0514
o 0157 R = 0,5939
Q 01 — s — & A=1300nm
0,05 - ¢
0 T T T T
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
XPMMA

Figure 111.12 : Evolution des pertes en solutianfenction de la fraction molaire de PMMA a
A=1300nm et &=1550nm.
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Par ce biais, la valeur de I'ordonnée a l'origimerespond aux pertes dues au TCE
seul (xmma=0) et la pente des droites présentées en Figui@ dorrespond aux pertes dues
au PMMA (XDMMA:]-)-

Au départ, cette étude a été menée sur seulensgntoncentrations de PMMA dans
le TCE et sur cing longueurs de cuves (0,5cm, tam, 5cm et 10cm). Les mémes calculs
ont été reéalisés sur ces différentes cuves aficatdirmer les valeurs de pertes obtenues
précédemment.

Les différentes valeurs des ordonnées a I'origineinsi que celles des pentes (a) des
différentes droites ainsi obtenues avec les diffid® cuves sont résumées dans le Tableau
111.8. Les différents coefficients de déterminati® sont dans la derniére colonne de ce
tableau.

Longueurs de la cuve Longueurs a b =
(cm) d’ondes (nm)

05 1300 0,1816 0,0199 0,8571

’ 1550 0,8293 0,1358 0,9737

1 1300 0,2041 0,0205 0,4379

1550 0,7484 0,1798 0,9396

5 1300 0,2451 0,0783 0,3591

1550 0,7601 0,2314 0,9037

5 1300 0,2354 0,0514 0,5939

1550 0,7619 0,2159 0,9636

10 1300 0,2805 0,0474 0,9589

1550 0,7751 0,2160 0,9941
Moyenne (Ecart type 1300 0,2293 (0,0381),0435 (0,0244 -
1550 0,7750 (0,0318),1958 (0,0385 -

Tableau 111.8 :Récapitulatifs des pertes obtenaiels=1300nm et &1=1550nm en fonction de
la longueur de la cuve utilisée.

Au vu des résultats donnés dans les tableaux pratdes différences dans les pertes
totales (absorption+diffusion) dans le PMMA sordstifaibles en fonctions des différentes
cuves utilisées. Ces pertes sont d’environ 0,2dB.ak=1300nm et d’environ 0,8dB.cha
A=1550nm.

Cette méthode a aussi été appliquée sur le TCEetdek valeurs des pertes sont
données dans le Tableau I11.9 ci-apres.
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Pertes &=1300nm (dB.cr) Pertes &=1550nm (dB.cr)
(Ecart type) (Ecart type)
0,0361 0,1980
(0,0130) (0,0281)

Tableau 111.9: Valeurs des pertes mesurées surcdgss remplies de TCE seudal300nm
et aA=1550nm.

Les valeurs de I'ordonnée a I'origine b et les uedemesurées directement sur le TCE
seul sont trés proches ce qui permet de conclura sion existence d’autres formes de pertes
constantes comme celles dues a des imperfectiansuifaces de la cuve par exemple.

Notons toutefois, que les résultats des pertes1B800nm sont trés dispersés surtout
pour les cuves de petites longueurs. Afin de cordirles résultats précédents, une seconde

série de mesures a été réalisées sur huit contensralifférentes mais seulement sur une
cuve de longueur 5cm.

Seconde série de mesure sur le PMMA en solution

Sur chaque échantillon une série de trois mesukeé affectuée. Les résultats sont
présentés en Figure 111.13. Les moyennes des étgrts sont de 0,0036 et 0,0044 a
A=1300nm eA=1550nm respectivement.

0,5
0.45 y=0,8013x + 0,2146
’ R = 0,999 «———A=1550nm
0,4
__ 0,359
% 0,3
m
S 0,25
(7]
g 0,2
GJ =
o 0,15 y 0,310&;20,0495
R* =0, 7
01 —se———A=1300NmM
01057 ///7
0 ‘ ‘ | | |
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 03
XPMMA

Figure 111.13 : Evolution des pertes en solutianfenction de la fraction molaire de PMMA a
A=1300nm et &A=1550nm (deuxieme série).
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Ces dernieres mesures confirment les valeurs despebtenues précédemment sur le
PMMA avec moins de dispersion sur les mesures.

A l'aide de cette méthode de mesure, il devientsipbs d’avancer des pertes

maximales dans le PMMA de l'ordre de 0,2 dBtra A=1300nm et de 0,8dB.cha
A=1550nm.

Mesure sur le PMMI en solution dans le TCE

Cette méme méthode a aussi été appliquée partéassui dix échantillons de PMMI
dissous dans le TCE. Les résultats obtenus sosemies en Figure 111.14 et les pertes sont
d’environ 0,35dB.cii et 1.3 dB.crit & A=1300nm etA=1550nm respectivement. Les

moyennes des écarts types sont de 0,0036 et 0,@043-1300nm et A=1550nm
respectivement.

0,4
0.35 y= 1,3955X +0,2248 . A=1550nm
R"=0,9993
0,3

o

N

(62}
I

0,15+

Pertes (dB.ciY)
o
N

y=0,351x + 0,0523
W%_)\Zl‘?’oonm
0,05

0 T T T T T
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

o
'_\

XPMMI

Figure 111.14 : Evolution des pertes en solutianfenction de la fraction molaire de PMMI a
A=1300nm et &=1550nm.

Pour conclure, de part une représentation graphigiggnale des résultats, il a été
possible de donner une estimation des pertes @stidues notamment a I'absorption dans les

polymeres utilisés et, ce a partir de mesures duticos effectuées avec des solvants
hydrogéneés.

Concernant les valeurs de pertes dans les polyn&negonstate que pour le PMMA
les valeurs obtenues en solutions sont plus faigles celles obtenues avec les pastilles,
contrairement au PMMI.
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En prenant alors en compte les résultats des deiges® menées sur les solutions et
sur les pastilles, il est possible de donner dgenatgons pour les pertes linéiques dans les
deux polymeéres utilisés.

D’une part, 3=1300nm ces pertes sont au maximum de 0,2dBmwar le PMMA et
de 0,3dB.crit pour le PMMI. Quant aux valeurs maximales de peiteiques &=1550nm,
elles sont de 0,8dB.cfhpour le PMMA et de 1,1dB.cimpour le PMMI.

4.1.5 Mesures des pertes sur les guides plans

Ce type de mesure est trés délicat pour plusiaisens. Nous sommes apercus qu'il
faut bien maitriser la pression du prisme de cakt la concordance de la zone de couplage
et la section du spot. D’un autre coté, nous awdrservé, pour étre sdr de bien exciter les
modes du guide, de tester avant chaque mesureframoirge, le guidage du rouge dans le
plan. Les réflexions parasites hors du plan dénBétillon doivent étre éliminer.

Pour assurer un bon guidage et éviter des perthativees dans les substrats nous
avons pris des substrats i€l avec 1pm d'épaisseur de silice. L'épaisseur du film de
polymére a aussi son importance. Nous avons testéfibns d’épaisseurspyn a 4um
représentatifs des épaisseurs utilisés pour lekeguidge, par ailleurs.

Beaucoup d’essais avaient été faits au laboratares ces précautions et avaient
donné des résultats incohérents.

Cette méthode est sensible, méme sur des échastiléparés en salle blanche, a des
défauts ponctuels dans et sur les films. Il patifficile de savoir si tel ou tel point de mesure
est aberrant ou correspond aux pertes linéiquegnmas.

Toutefois, la répétabilité des mesures est netteraeréliorée, avec une erreur de
+0,1dB.cni due principalement & I'erreur de positionnemetrmm.

Ainsi, apres ces optimisations, difféerentes mesargsté realisées sur le PMMA. Sur

la Figure 111.15, sont représentées trois sériemdsures effectuées sur un dép6t de PMMA
ayant subi un recuit a 100°C pendant 15minutes.

Les pertes linéiques dans ces guides sont tregedemalgré des résultats plus
homogénes. Elles sont supérieure & 2dB.ak=1300nm eA=1550nm.
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Distance entre le prisme Distance entre le prisme
et la sortie du guide (cm) et la sortie du guide (cm)

o

2 4 6 8 0 2 4 6 8

o
o

m 5 m 5
Z Z
c 10 — 10
2 y =2,1231x- 31,103 2 y =2,1185x- 31,276
g R =09732 ‘ c R =0977 *
= ' s =
@ . S 201
£ £
< 25 - < 25 /
-30 -30
Distance entre le prisme
et la sortie du guide (cm)

0 2 4 6 8

-10
y =2,0719x- 30,894

R =09772 /

-20
25 /

-30

-15

Atténuation (dB

Figure 111.15 : Evolution des pertes en fonctioa la distance entre le prisme et la sortie du
guide pour un guide plan PMMA/SiQecuit & 100°C/15min) d=1550nm (trois séries
de mesures).

Une toute derniére série de mesure effectuée siPMIMA ayant subi un recuit a
150°C pendant 4 heures donne des valeurs de pdute$aibles. Ces résultats sont montrés
sur la Figure 111.16. Deux séries de mesures aneffectuées sur cet échantillbn1550nm.

Les pertes linéiques sont de I'ordre de 0,8-0,9uB.et semble en accord avec les
valeurs de pertes trouvées sur le PMMA en soluwidnl550nm.
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Distance entre le prisme Distance entre le prisme
et la sortie du guide (cm) et la sortie du guide (cm)
0 2 4 6 8 0 2 4 6 8
o+—+———ttt o+—+—ttt
2 (a) 2 (b)
Q Q
~— 61 -~ Py
S g y=0,8827x - 16,989 S o
B 10l R’=0,8266 B 1. y=0,8014x - 17,47
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Za — g //
16 * -16 s
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Figure 111.16 : Evolution des pertes en fonctioa la distance entre le prisme et la sortie du
guide pour un guide plan PMMA/SiQL50°C/4h) al=1550nm (deux série de mesures).

Pour finir, cette méthode a permis pour le momendahner un ordre de grandeur des
pertes linéiques sur des guides plans en PMMA d&pssr de la silice. Ces pertes sont tres
probablement inférieures a 1dB.:¢@A=1550nm (ef=1300nm). Les mesures sur le PMMI
restent a faire ainsi que les différentes mesudesl800nm.

Il est a noter toutefois, une nette baisse deepdiréiques apres un recuit a 150°C
pendant 4heures. Ceci est probablement du a uteareplaquage du PMMA sur la silice
favorisant une meilleure « adhérence optique ».

Malgré les différentes optimisations, la granddi@ifté dans cette méthode demeure
celle de pouvoir reproduire constamment le mémeuyalge du prisme sur I'échantillon, et par
la méme occasion obtenir le méme couplage darmulghe a caractériser.

Dans le futur, ce banc de caractérisation serali@stn salle blanche (classe10000).
Ceci minimisera le dépbt de poussiere a la surfdeel’échantillon et permettra tres
certainement de procéder a de meilleurs plaquaggsisine sur la couche de polymére. Des
mises au point sur certaines pieces sont aussies.c

4.1.6 Conclusion

Afin de donner un ordre de grandeur des pertesmags dans les polymeéres utilisés,
il peut étre intéressant de se servir des résutaenus avec les trois méthodes précédentes a
savoir la spectroscopie sur des pastilles et ssisdiitions ainsi que I'injection par le prisme
dans des guides plans.

Tout d’'abord, les pertes obtenues sur des pastitesespondent a celles dues a
I'absorption intrinseque des polymeéeres mais aussi@oussiéres puisque ces pastilles sont
obtenues a partir des poudres brutes.
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Ensuite, la spectroscopie en solution a permis dener des valeurs de pertes
correspondant a l'absorption intrinseque des potgménais aussi a la diffusion par des
poussiéres dont le diameétre est en moyenne inf&i@gum (solutions filtrées).

Enfin, l'injection par le prisme donne les résudtéts plus dispersées des trois. Par
principe, cette méthode est beaucoup plus sereibiheoindre centre diffusant.

En comparant maintenant les différentes valeursrfgts par ces trois méthodes, I'on
peut donner des majorations des pertes pour chamjymeére et a chaque longueur d’onde.
Ainsi, les pertes réelles dans les matériaux @slisont au maximum égales a ces valeurs
majorées. Ne seront prises en compte dans les atiajus que les valeurs issues de grandes
series de mesures.

En conséquence, le PMMA posséde des pertes lirgigaimales de 0,2dB.cha
A=1300nm et 0,8 dB.cthaA=1550nm.

Quant au PMMI les valeurs de pertes linéiques mabdés sont de 0,3dB.chma
A=1300nm et 1,1dB.cihaA=1550nm.

Une fois les pertes dans les matériaux estiméesstié a connaitre les pertes linéiques
dues aux géométries des structures utilisées. teamigres mesures réalisées sur ce type de
pertes concernent les guides droits.

4.2 Mesures effectuées sur les guides droits

La premiere caractérisation effectuée sur les gudteits est la méthode de mesure
par champ proche pour estimer leur diameétre de noee résultats permettent d’'une part de
comparer les valeurs mesurées a celles calculéBautte part, en connaissant ces valeurs, il
devient possible de choisir des fibres microleé¢ifi dont le diamétre de mode en sortie est
tres proche de celui du guide a caractériser, lmrsgela est possible. Les fibres
microlentillées les plus courantes au CCLO ontdiamétres de mode supérieurs guis

La deuxieme caractérisation effectuée sur les guide la mesure de pertes linéique.
Cette mesure permettrait, aprés les differentesurasseffectuées par ailleurs (pastille, en
solution, guide plan) de voir I'évolution des peran fonction de la géométrie de la structure.
La encore, il a été tres difficile d’avoir des mesupermettant de quantifier d'une maniere
catégorigue les pertes linéiques dans les guidetsdr

4.2.1 Mesures par champ proche

La mesure par la méthode du champ proche estéatig@néralement pour déterminer
les diameétres des modes des différents guidesrdsadtats présentés ci-apres concernent

195



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesutepertes

seulement les derniers échantillons réalisés en RMMPMMI sur lesquels des guides de
différentes largeurs existent. Les images des medesortie de guide sont enregistrées a
I'aide d’une caméra infrarouge suivi d’'un traitern@mumeérique et le comptage des pixels
permet d’avoir le diametre de mode aprés avoiloate avec un diametre de mode connu
(celui d’une fibre microlentillée ou SMF).

Trés rapidement, I'on distingue les limitationsaigte méthode de caractérisation. En
effet, lorsque le diamétre du mode devient petiie diffraction a lieu dans I'objectif de
microscope utilisé. De plus, lorsque le guidagenadtimode, la mesure du diamétre du mode
fondamental devient tres difficile et les valeurssaobtenues sont erronées.

Afin de pouvoir faire une comparaison avec les @#@es de mode obtenus par le
calcul, les allures des modes mesurés ont étéfomiteormalisées puis approchées par des
courbes gaussiennes.

La Figure 111.17 montre d’'une part des photos dexi@s en sorties des guides en
PMMA entourés de PMATRIFE de largeurg3, 4um et 10um et d’épaisseurs environ
2,2um. D’autre part, en dessous des photos, les alldess modes correspondant sont
montrées en bleu et les courbes gaussiennes agpoem rose. Méme remarque pour la
Figure 111.18 sauf que les guides sont en PMMI aréds de PMATRIFE de largeupf,
2,2um et 1(um et d’épaisseur 1,4n.

(w=3,0um) (w=4,0um) (w=10um)

0,6 0,6 - 0,61

0,4 0,4 ‘ 0,4

0,2 ‘ 0,2 0,2

0 T T Wt 0 A T YLPYA O e T T T WA rvproa
g3 -02 01 0 01 02 0 93 02 -01 0 01 02 |0z g3 -02 01 0 01 02 03

0,2 0,2 0,2

Figure IIl.17 : En haut: photos de la lumiere sartie de guide en PMMA de différentes
largeurs (w) et d'épaisseurs 2. En bas, allures des modes en bleu, courbe
gaussienne approchée en rose.

196



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesulepertes

(w=2,0um) (W=2,2um) (w=10um)

1-
0,8 0,8 1 0,8
0,6 1 0,6 ( 0,6
0,47 0,4 1 0,4
021 02 / \ 02
0 T T T —— e 0 ML=ty T T T oy 0 T T T T ¥

-3 -02 -01 O 01 02 |03 -3 -02 -01 O 01 02 03 -3 -02 -01 O 01 02 03

-0,2 -0,2 -0,2

Figure I11.18 : En haut: photos de la lumiére sortie de guide en PMMI de différentes
largeurs (w) et d’épaisseurs Jh. En bas, allures des modes en bleu, courbe
gaussienne approchée en rose.

Tout d’abord, en regardant les différentes photbdessus, I'on s’apercgoit que
seulement pour les guides en PMMI, des anneauxfdaction existent.

Concernant les guides en PMMA, il est trés difficile distinguer I'existence d’un
deuxieme mode et ce jusqu’a des largeurs de gdel&sm tandis qu’en théorie, le deuxieme
mode devrait apparaitre autour dey@yb

Pour les guides PMMI, la distinction est renduestégnent plus difficile du fait de
I'existence de la diffraction. Néanmoins, sur umrangle partie le signal reste symétrique
jusqu’a des largeurs de guides ger2 Au-dela, un élargissement dissymétrigue commance
apparaitre.

Dans le Tableau 111.10, sont alors résumés les élisma de modes de différents guides.
®Pmode Pmode Gaussiene€t Peaicuise Te COrrespondent respectivement au diametres des smode
mesurées directement en?(eourbes bleus des Figure 111.17 et Figure 1I1,18)x diamétres
des modes obtenus a partir des courbes gaussi@uugbes roses) et les diameétres de modes
calculés avec le mode quasi TE. L’épaisseur dedegutn PMMA est de 34&n et celui des
guides en PMMI de 1p#n, w la largeur étant variable.
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W (Um) ®rmoge (LM) Pmode GaussienbdM) | Peacule TE(M)

2,4 3,4 3,3 2,9

2,8 3,7 3,6 3,2

PMMA 3 3,9 3,9 3,3
4 4.7 4,8 -
10 9,2 - -

1,6 5,0 3,8 2,2

1,8 4.4 4.4 2,3

2 5,6 4,5 2,4

2,2 7,1 6,1 2,5

PMMI 2,4 6,4 5,8 2,7

2,6 6,2 6 2,8

2,8 5,6 4,9 2,9

3 8,3 - 3,1
10 10,7 - -

Tableau 111.10 : Récapitulatif des différents destnes de modes mesurés (49, obtenus a

I'aide d’une gaussienne&%node caussiene€t calculés @eaicuic Te)

Les diamétres des modes verticaux sont pour le PMMMoge=3,5um et Onoge
Gaussieng 3,34M.

Pour les PMMI, il n’a pas été possible d’estimer deamétres de modes directement a
partir des mesures. Apres des approximations pargaessiennes, le diamétre de mode
généralement obtenu &Bfode Gaussiere3, 34M.

Les écarts existants avec les valeurs théoriquasusupour les guides PMMI de
petites dimensions sont dues aux figures de diftracqqui entrainent une surestimation lors
de la mesure. Pour le reste, I'existence du mode ridds aussi d’autres modes que le
fondamental peuvent expliquer ces écarts. Rappejoes théorie, les guides PMMI ne sont
plus en guidage monomode a partir deufin%t pour les guides en PMMA a partir dep@yb

La limite de la diffraction dans I'objectif du miscope semble apparaitre lorsque les
diametres des modes sont de I'ordre gi|m.3Dans le futur, il serait plus adéquat d’utilisere
autre méthode de caractérisation. Un nouveau bancadactérisation par la méthode du
champ lointain a été mis en place au CCLO. Cettithodée est beaucoup mieux adaptée aux
mesures de petits diametres de mode et permettia paite d’avoir des valeurs plus proches
de la réalité.
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4.2.2 Mesures des pertes dans les guides

Les mesures de pertes linéiques dans les guidewl@son’ont pas fait I'objet de
beaucoup d’étude permettant de donner des valeoysmmes et des écarts types. Ceci a été
fait au profit de I'étude de la technologie de is&tion pour I'obtention de filtres en longueurs
d’'ondes a base de micro-résonateurs notamment.

Cependant, des mesures ont été effectuées suuitkes gn PMMA et en PMMI de
plusieurs largeurs. Les épaisseurs sont toujousaen pour les guides en PMMA et i
pour ceux en PMMI. Les valeurs de pertes issueedeéries de mesures sont résumees dans
le Tableau I11.11.

Largeur du | Pertes totales Iirllaé?;tt?:s
guide um) (dB) (dB.cniY)
1,2 9,9 4,0
1.4 7,0 1,3
1,6 7,0 1,3
1,8 6,9 1,3
PMMA 2 4,0 (-1.5)
2,2 4,2 (-1,3)
2,4 3,3 (-2,0)
2,6 3,3 (-1,9)
1 18,5 11,2
1,2 15,5 8,5
1.4 15,1 8,0
1,6 15,2 8,2
1,8 5,4 (-1,5)
PMMI 2 4.4 (-2,4)
2,4 6,7 (0,3)
2,6 4,7 (-1,5)
2,8 10,0 (3.8)
3 7,3 (1,4)
10 2,6 (0,0)

Tableau Ill.11 : Récapitulatif des pertes mesugasdes guides en PMMA et en PMMI.

Etant données les difficultés rencontrées pendasntdractérisations par la méthode du
champ proche a discerner la limite du guidage mauemd'une part et a estimer
correctement les diametres de mode d’autres pa€,astimation des pertes par couplage
entre la fibre et le guide sera effectuée a pdds diamétres de modes calculés. Les pertes
linéiques estimées dans les différents guides,faoiseles pertes de couplage enlevées sont
données dans la derniére colonne du Tableau I11.11.

199



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesulepertes

L'on remarque alors dans cette derniére colonne, cprtaines valeurs de pertes
linéiques sont négatives. Ceci est certainemend diin guidage multimode pour lequel le
calcul effectué sur les pertes par insertion dfitire et guide devient faux.

Si maintenant I'on considere simplement les guidass lesquels le guidage est
monomode, I'on s’apercoit que pour les guides PMMevaleur de 1,3dB.cthsemble
s'imposer et pour les guides PMMI, la valeur d’eoxi 8dB.cn semble I'emporter. Cette
étude doit étre menée sur de plus grandes sériesedares afin de pouvoir dégager des
tendances globales et non des valeurs particuli&me®ffet, une autre forme de pertes non
estimable par cette méthode peut exister et coadempertes dues a un mauvais couplage
entre la fibre et le guide qui peut étre engengaiedes guides incorrectement clivés (Figure
111.19).

(a) (b) (c)

Figure 111.19 : Photo MEB de guides mal clivés) & (b) en PMMA. (c) en PMMI.

Afin d’obtenir de meilleures surfaces en entrée gieides d’onde, plusieurs essais de
sciage ont été effectués au CCLO. Toutefois, l'etllisée pour refroidir la lame pendant le
sciage entraine aussi des décollements dans lehenuPar ailleurs, des lames existent
désormais sur le marché et permettent de sciee gitolir en méme temps. Ce genre de
machine s’avere étre utilisé pour le sciage de epuid’ondes réalisés avec des semi-
conducteurs notamment. Des essais pourraient @tisagés dans le futur, ils permettraient
d’avoir des qualités de surfaces sciées equivaegaar la majorité des guides.

Notons qu’une autre solution est a I'étude au CQhddr pouvoir coller la fibre

microlentillées sur les guides a analyser. Cecimptira d’atténuer énormément les pertes
dues aux irrégularités présentes sur les facesrdedes guides.

Par ailleurs, une autre voie a été explorée powetarmination des pertes linéiques
dans les guides d’ondes droits. Cette méthoderéseptée ci-apres.
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4.2.3 Mesures de pertes par OLCR

Ces mesures ont été réalisées au CCLO sur un Ob@fnercial (Photonetics WIN
R-15) ayant néanmoins une sensibilité de mesuaatglisqu’'a —100dB a comparer au —60dB
de I'OLCR de P'ENST Paris. En contrepartie, la fdéson spatiale est de pén et
I’échantillonnage est commandé par une horlogeréleique.

Notons que les informations accessibles par ces @CR ne sont pas les mémes ;
I'étude menée a 'ENST de Paris sera présentédirada ce chapitre.

Grace a la sensibilité de I'OLCR du CCLO, il a éiéssible de mesurer une
décroissance dans la puissance mesurée en fondéota distance a laquelle a lieu
I'interférence dans le guide. L'exemple d'une mesuwffectuée sur un guide PMMA
(2x2,41m?) est donné en Figure 111.20.

Distance optique (mm)
260 265 270 275 280 285 290
0 L L L L } L L L L } L L L L } L L L L } L L L L } L L L L

-20

-40

y =-0,9277x + 162,05
R? = 0,5479

-60 -

Puissance (dB)

-80 1

-100 —U-J

-120

Figure 111.20 : Réflectogramme d’un guide PMMA 224¢m7) mesuré au CCLO. La figure &
I'intérieur correspond a un ajustement linéaireldegartie central du spectre.

Avec ce type de représentation de spectre, I'omegtgment I'évolution de l'intensité
lumineuse en décibel en fonction de la longueugudide. Ainsi, le coefficient d’absorption
o’ est égal a la pente de la droite tracée en raugda Figure 111.20. Or, dans la mesure
OLCR, le coefficienta’ comprend les atténuations du faisceau incidentetfaisceau
réfléchi. De ce fait, le coefficient d’atténuaticrela vauta’/2.

Par ailleurs, I'abscisse des spectres en mm camesau déplacement du miroir dans
I'air. 1l est donc aussi nécessaire au final deséivles valeurs des pentes par l'indice effectif
afin de considérer le trajet optique dans le gorgsure. Les différentes valeurs des pentes et
des pertes linéiques ainsi obtenues sont donnésdeldableau 111.12.
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PMMA pente Pertes (dB.ci

0,8 -1,74 6,1

1 -0,46 1,6

1,2 -1,83 6,4

2 -0,74 2,6

2,2 -0,85 2,9

2,4 -0,93 3,2

2,6 -0,79 2,7

2,8 -0,48 1,7

3 -0,02 0,1

4 -0,23 0,8

T —
PMMAZ2

1,2 -2,18 7,6

1,4 -2,88 10,0

1,6 -1,16 4,0

1,8 -1,68 5,8

2 -1,28 4,4
2,2 -1,00 3,5
2,4 -0,95 3,3
2,6 -1,02 3,5

|
PMMI

2 -0,46 1,6
2,4 -0,78 2,7
2,6 -0,48 1,6

3 -0,18 0,6

10 -0,24 0,8

Tableau 111.12 : Récapitulatif des différentes ores de pertes linéiques obtenues par la
méthode OLCR sur des guides PMMA et PMMI.

Bien que le nombre de mesures reste insuffisant doaner avec exactitude des
valeurs de pertes linéiques, il est possible, néamsde constater que sur les guides PMMA,
la valeur de perte linéique d’environ 3dB:tsemble la plus fréquente pour les guides quasi-
carrés et dans lesquels le guidage est théoriguenmromode.

A linstar de la mesure de diffusion sur le desdas guides, I'avantage principal de
I'OLCR est de pouvoir s’affranchir des pertes daascouplage du mode avec la fibre. Cette
méthode reste tres prometteuse pour effectuer sdisecaractérisations sur les fonctions
optiques et notamment les micro-résonateurs.

4.2.4 Conclusion

Les caractérisations sur les guides droits ontréafisées tres tardivement. C’est
pourquoi, trés peu de mesures ont été faites.

Toutefois, concernant la mesure des diametres diesnd est possible d’affirmer que
I'utilisation de la méthode du champ lointain dexiebligatoire pour ce type de guides.

202



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesulepertes

Quant aux pertes linéiques, plusieurs mesures talilndans le futur afin de les
estimer.

D’une part, des guides de 5cm de longueur ont éd&us sur le dernier masque
« RING » afin de tester la méthode du « cut badRette méthode, malgré les difficultés qui
lui sont liées, permettra en réalisant de grande®s de mesures d’avoir une tendance
globale des pertes dans les guides.

D’autre part, les mesures par OLCR semblent trémptteuses. Ces caractérisations
ont aussi été envisagées tres tardivement. C’astgpoi peu de mesures ont été réalisées
pour le moment. L'OLCR pourrait devenir une méthagechoix pour la mesure de pertes
linéiques dans les guides d’'ondes car par cettdadétl’on s’affranchit de toute forme de
pertes dues au couplage.

Pour finir, en tenant compte des différentes métkatiestimation des pertes linéiques
sur les guides droits, il est possible de dire cg® pertes dans les guides PMMA et PMMI
sont trés probablement comprises entre 1dB.etr8dB.cri aA=1550nm.

5. Les micro-résonateurs

Difféerentes mesures ont été effectuées sur deedila base de micro-résonateurs
réalisés avec le PMMA et le PMMI comme matériauwcdeur ; le matériau de gaine étant le
PMATRIFE. Par ailleurs, ces mesures ont été conggamax réponses spectrales simulées.

Avant de donner les différents parametres caraciériles filtres a base de micro-
anneaux. Il est nécessaire de résumer la démauche st les résultats attendus.

Tout d’abord, rappelons qu’au début de cette étlel¢hése, deux autres études de
modélisation étaient en cours : un travail de tletsen stage de tutorat soutenus tous deux en
2004 par Carol Arnaud et Patrice Roger respectinermifin de procéder aux simulations,
des valeurs approximatives pour les indices dacgbn des différents polymeres avaient été
prises pour les deux études.

Durant la thése de Carol Arnaud, une étude tréegplEende modélisation avait été
réalisée concernant les taux de couplage entree@tidnneau, les pertes aux courbures, les
évolutions des efficacités d’extraction et deifee$se en fonction du taux de couplage,...
Toutefois, la structure choisie pour la simulatpessédait certaines dimensions largement
submicromiques (~Opin pour le gap) inaccessibles par la technologighdgolithographie
standard utilisée. Cette premiére structure avaiindice de réfraction pour le coeur guidant
de 1,6 et avait comme couche de confinement supéri@ir. Afin de relacher les contraintes
dues a la taille des motifs et imposées par undgcantraste d’'indicén, il a été prévu par la
suite de recouvrir les guides d’'ondes avec un pefgnde bas indice. Par ce biais, Ae5
devenait inférieurs a 0,2 et les motifs les plusitpeont alors des tailles de l'ordre du
micrometre. Cela va nécessiter des rayons de cauplus grands pour les anneaux et donc
des ISL plus petits. LeAn retenus pour les calculs sont 0,08 ; 0,12 et €ptBspondant aux
couples de polymeres PMMA/PMATRIFE, PMMI/ PMATRIEE PVCI/PMATRIFE.
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Pour cette raison, une partie d’un travail de stigéutorat avait pour but de procéder
a une modélisation certes moins poussée que |'éedéhese précédente mais permettait
d’avoir acces a certaines grandeurs géométriquasslpaéalisation des structures comme les
dimensions des anneaux ou les gaps.

5.1 Choix des différents parametres

Tout d’abord, I'évolution de I'efficacité d’extrdon en fonction du taux de couplage
en énergie entre le guide et 'anneau fait parie €tudes les plus fastidieuses menées durant
la thése de Carol Arnaud et n’a plus été réalisgédgpsuite par manque de temps. Toutefois,
les résultats obtenus ont permis d'avoir une idée |®volution de cette efficacité
d’extraction. Sur la Figure 111.21 (a) et (b) ssaprésentées respectivement les évolutions des
efficacités d’extraction (sur les sorties OUT et@® et de la finesse en fonction du taux de
couplage en énergie. A partir de ces courbesgibadécidé de prendre la valeur d’environ
20% pour le taux de couplage ce qui permet d’agniméme temps une grande efficacité
d’extraction (~80%) sur la sortie DROP et une fggesorrecte d’environ 10.

1 ’ v y 1 120
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Figure 111.21 : Evolution de la finesse et de fieacité d’extraction en fonction du taux de
couplage [4]

Ce qui mangue a ce stade afin de pouvoir réaleeifdnctions de filtrages a base
d’anneaux sont les rayons de courbures de cesederei les gaps entre les guides et les
anneaux.

Tout d’abord, les rayons de courbures minimaux, Rwvaient été choisis apres

simulation des pertes aux courbures de maniére air aes derniéres inférieures a
0,01dB.cnt. Les différents Ri, sont résumés dans le Tableau 111.13
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An 0,08 0,12 0,18
Ruin (M) 170 90 40
ISL (nm) 15 2,8 6,0

Tableau I11.13 : Valeur des rayons de courbure imaux choisis pour les anneaux afin
d'avoir des pertes inférieures & 0,01dBtm

Par la suite et pour leAdn et Ry précédemment indiqués, I'évolution du taux de
couplage en fonction du gap avait été étudiée (EBigAnnexe 111.5.1). Seulement, il a été
nécessaire de pouvoir réaliser d'autres rayonsodebare, notamment pour I'obtention de
multiplexeur/démultiplexeur a 4 longueurs d’ondep@ur cela les données de modélisation
ont manqué. L’évolution du taux de couplage entionades rayons de courbure des anneaux
avait été realisé pour seulement deux gaps diffe@um et Jum). Cette derniere étude est
donnée en Figure Annexe I111.5.2.

Afin de pouvoir avoir acces a une correspondante ém gap et le rayon de courbure
de I'anneau, une extrapolation grossiere a étésésah I'aide des deux points précédents et
du point O (Figure Annexe 111.5.3).

Les gaps retenus en fonction deset des rayons de courbures sont résumés dans le
Tableau 111.14. Notons que pour le dernier masgRENG) réalisé, seuls leAn=0,08 et
An=0,12 ont éteé retenus.

R (um) gap (im)
170 1
An=0,08 340 1,4
510 1,7
90 0,8
An=0,12 180 1
270 1,3

Tableau I11.14 : valeurs des gaps retenus en fonstdesdn et des rayons de courbure des
anneaux.

Cette extrapolation avait été réalisée par mangueayen humain pour effectuer les
modélisations dans les réelles conditions et pduesaliquer en partie les quelques écarts
obtenus dans les mesures par rapport aux valetosdhues.

5.2 Notations et équations utilisés

Les différentes notations utilisées par la suitd $&s suivantes :

w : largeur du guide et de I'anneau

e : épaisseur du guide et de I'anneau

R : rayon de courbure de I'anneau

g : gap ou espacement entre le guide et 'anneau
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Figure 111.22 : Schéma représentatif des difféemnhotations employées par la suite pour un
filtre a base de micro-anneau.

Concernant la simulation, les formules utiliséestsgsues d'une étude de these
antérieure [4]. Ces formules sont les suivantes :

Es _ _ _kk'Wag® M. 16
Ei 1-t?ae '
E _ kKk't'ag*

a=€'" est le coefficient d’atténuation etcorrespond aux pertes linéiques en intensité.
k et k’ sont les coefficients de couplage (anneaiday et inversement) et t et t' sont ceux de
transmission. E Ey et E représentent respectivement les champs en enligeef sortie
(DROP) et en sortie (OUT). Ces différentes notatisont représentées en Figure 111.23.

<E:| I |

————)

v
—>

K

A K
t

Figure 111.23 : Représentation schématique defdihtes notations exposées précédemment.
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Dans un premier temps, le coefficient d’atténuatish considéré égal a l'unité car il
est encore impossible de mesurer les pertes liagidans les anneaux.

Par ailleurs, pour des espacements entre le gtitknaeau (gap) supérieurs a (8
(ce qui est le cas dans cette étude), les valeuksedl k' et celle de t et t’ sont tres proches [4]
Pour cette raison, pour les simulations effectugek=Kk’ et t=t'.

Nouveau calcul de la finesse

Notons que I'évolution de la finesse en fonctiontaux de couplage avait été tracée
dans I'étude de Carol Arnaud seulement pour detrastes d’indice de 1,6 et des rayons de
courbure pour 'anneau de [115.

De nouvelles évolutions des finesses ont été almilées et tracées pour s’adapter
aux dimensions des micro-résonateurs utilisés date étude. Les rayons de courbures
utilisés sont 9am, 17Qum et 34@m. Les indices de réfraction pris en compte sairdices
effectifs pour des guides carrés car se sont aesefo de guides qui sont utilisées pour les
micro-résonateurs. Pour les guides en PMMA, [liediceffectif est de 1,446
(wxe=2,2x2,21m?) et pour les guides en PMMI, cet indice est déa,dvxe=1,4x1,4m>).
Ces différentes évolutions de la finesse en fonctio taux de couplage sont présentées en
Figure 111.24.

1400
—6— R=15um; n=1,€
L —#— R=90um ; n=1468
1200 —A— R=170um ; n=1446
—— R=34Qum ; n=1,446

1000 | 10

800

Finesse

NN
2 \\\\\\*\»\\k\“\ﬂ

QO

0

a

| I =
600 T

400
O T T T T
200 0O 20 40 60 80 100
Coefficient de couplage en énergie (%)
0 - O—0—0 - ——]

0 20 40 60 80 100
Coefficient de couplage en énergie (%)

Figure 111.24 : Evolution de la finesse en fonetidu taux de couplage, de l'indice effectif et
du rayon de courbure de I'anneau.
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L'on constate que pour un méme taux de couplag@dase est plus élevée lorsque le
rayon de courbure est plus grand. Notons toutefieésla finesse varie peu pour des rayons de
courbures de 90m, 170um et 34@um et pour les indices effectifs utilisés.

5.3 Résultats des mesures

5.3.1 Les premiéres caractérisations

La toute premiere caractérisation effectuée sufiltia a base de micro-anneau avait
ete faite sur une structure PMMA/PMATRIFE issus dasque RAM. De plus, pour cet
échantillon, les différentes mises au point et roation de la technologie de réalisation
n'étaient pas effectuées. Pour cette raison, audiavoir des gaps de I'ordre de (fB entre
le guide et 'anneau, cet espacement n’existaitquasme le montre la Figure 111.25. Bien
évidemment la valeur nulle du gap entraine un tiugouplage tres éleve de I'ordre de 90%.

Le rayon de courbure de I'anneau esi®0 Les largeurs et hauteurs des guides et
anneaux sont respectivementn#d et 2,5um. La largeur de 14m est celle annoncé sur le
masque.

Figure 111.25 : Photo au microscope optique d’uapgentre guide et anneau obtenue lors des
premieres réalisations.
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Figure 111.26 : Réponse spectrale d’'un micro-réeateur PMMA/PMATRIFE mesurée a la
sortie “OUT".

P (uw)
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Pour ce premier filtre, les valeurs trouvées pd@ilvarient entre 3,1nm et 3,4nm et
la finesse est en moyenne égale a 2,2. Les vaddtiersdues sont de 2,9nm et 10 pour I'ISL et
la finesse respectivement. Pour le moment seulemesthypothéses sont avancées pour
expliquer cette grande disparité dans les valeerBI8L qui pourrait étre dues a I'existence
de deux modes TE et TM, a des effets de résonanbeld de guide, a des conditions de non-
guidage pour certaines longueurs d’'ondes et/ousanderférences entre modes de gaines et
modes de cceur. La fibre utilisée est une fibre imolle reliée a un analyseur de spectres
Anritsu (MS910B) avec lequel les mesures sont $aéga continu avec une résolution de
70pm. La faible puissance autour de 1540nm estadizeforme originelle du spectre de la
source.

micro-résonateur en double anneaux PMMA/PMATRIFE

Un filtre & base de micro-résonateur en double @amne pu étre aussi testé. Celui-cCi
fait aussi partie du méme échantillon réalisé guidtre précédent. Théoriquement, ce type de
structure permet d’avoir I'ISL du plus petit annestua finesse du plus grand car la finesse
bien que dépendante principalement du taux de agapéntre le guide et 'anneau, elle
dépend aussi a moindre échelle du rayon de coudeil&anneau (voir Figure I11.24). Les
rayons de courbures des deux anneaux squmh# 14Qum (R/2R). Les gaps entre les guides
et les anneaux sont nuls dans ce cas (problem&sdrition du masque).

0 T T T T

1520 1530 1540 1550 1560 1570
A (nm)
Figure 111.27 : Réponse spectrale d’'un micro-réatsur PMMA/PMATRIFE mesurée a la
sortie “DROP” d’un double anneaux.

A T'instar du premier micro-résonateur caractérisgui-ci semble avoir aussi un ISL
tres variable probablement pour les mémes raisomso&es précédemment.

Par ailleurs, ce type de structure est supposé&bi8L du plus petit anneaux et la
finesse du plus grand. Or, si les longueurs d’odéerésonance du petit anneau ne
correspondent pas exactement a celles du gramit; e sortie se trouve écrété d’'une partie
de son énergie et la position du pic s’en trouvecéée (Figure 111.28). De plus, avec ces forts
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taux de couplage, il pourrait étre possible d’awmie résonance qui se fait dans la structure
entiére ou 'anneau équivalent serait la sommeddes anneaux.

Petit anneau

grand anneau

Sortie DROP

Figure 111.28 : Représentation schématique dedas2quence d’un faible décalage entre les
longueur d’onde de résonance entre le petit etdémg anneau.

Par la suite, apres optimisation de la photolitapgre (voir Chapitre Il), il devenait
possible d’atteindre des motifs de tailles Iégemnsebmicroniques. Toutefois, sur les quatre
zones du premier masque RAM, seuls 3 micro-résaratie la zone correspondant au PMMI
(An~0,12) pouvaient étre caractérisés car tous leesafiltres présentaient un gap nul sur le
masque.

Il est important de noter toutefois que 'augmentatie la dimension de I'espacement
entre les guides et les anneaux s’est fait aurdéirt de la largeur des guides. Il est donc fort
probable que cette diminution dans la largeur dedeg prévu initialement pour &in~0,12,
soit responsable des difficultés rencontrées panaatériser les micro-résonateurs en
PMMA/PMATRIFE de An~0,08 ; apres optimisation de la photolithograpduieun micro-
résonateur en PMMA, issu du masque RAM, n’a pu@&ractérisé.

5.3.2 Changement dans la méthode de caractérisation

Par la suite, les fonctions de filtrage a base meaarésonateurs ont été caractérisées a
I'aide d’'un analyseur de spectre (Agilent 8164A3. mesure n’est plus effectuée en continu
mais pas a pas. Le pas de mesure utilisé est ge2|Sinjection est assurée avec des fibres
microlentillées dont les diamétres de mode sontpr@rentre Am et 3um et le signal est
envoyé a I'analyseur de spectre a l'aide d’unesfibdonomode.

Etant donné le pas d’échantillonnage, la mesuré guger plusieurs minutes. Or, avec
le temps, la position des fibres devant les guigest évoluer entrainant généralement un
abaissement de lintensité du signal mesuré. Ghitere est tres difficilement contrélable
pour le moment.

Des caractérisations ont été effectuées aveclthes fa bases de micro-anneau réalisés
a partir des deux masques présentés précedemm&aM » et « RING ».
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Concernant les micro-résonateurs réalisés ave@asgjne RAM, seule une mesure sur
un micro-résonateur PMMI a pu étre effectuée coeraent car a ce stade de I'étude certaines
étapes de la réalisation n'étaient pas complétemeprbductibles ; I'étape la plus critique
était celle du recouvrement des guides avec le PRIARE durant laquelle une partie des
motifs s’arrachaient.

Avec I'utilisation du second masque (RING), seuéssfiltres réalisés avec le PMMA
ont pu étre correctement caractérisés. Ceux réadigéc le PMMI, n'ont pas semblé donner
les réponses spectrales espérées.

Dans la suite, les meilleurs résultats obtenugtintompareés a la théorie.

Il est a noter toutefois que les méthodes de céniaation peuvent engendrer des
troncatures dans les spectres mesurés. En effetmksures sont réalisées en échelle
logarithmique et au vu de la Figure 111.29 qui reggnte a gauche la réponse spectrale simulée
en échelle linéaire et a droite en échelle loganitjue, il est possible de constater que
certaines longueurs d’onde, et notamment la longdemde centrale de résonance, ne seront
pas nécessairement mesurée en intégralité aveaslelgp mesure de 2,5pm accessible avec
I'analyseur de spectres utilisé. Toutefois, avepa®de mesure les valeurs de —50dB peuvent

étre atteintes aisément.
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Figure 111.29 : Réponses spectrales simulées eisspuce d'un micro-résonateur a base
d’anneau dont le rayon R=1Z8n et [Iindice effectif est d'environ 1,446
(PMMA/PMATRIFE). (a) en échelle linéaire. (b) emélte logarithmique.
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Micro-résonateur PMMI/PMATRIFE (masque RAM)
Le micro-résonateur PMMI/PMATRIFE, issu du masquAMR et caractérisé, a

comme dimensions pour les guides 1,4u2 et le rayon de I'anneau @M. La réponse
spectrale est montrée en Figure 111.30. Toutefbes,eté remarqué que les structures réalisées
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avec du PMMI sont sensibles a la polarisation (Fglll.30). Ces observations seront
complétées par une étude OLCR par la suite.

A (nm)
1553 1553,5 1554 1554,5 1555 1555,5 1556 1556,5 1557 1557,5
22 L Ly L L

-24 1

o M P

MY \\/
v

P(dB)

-30 A

-32

— Polarisation 0
— Polarisation 45

-34

Figure 111.30 : Réponses spectrales a la sortie OWun filtre a base de micro-anneaux
réalisé en PMMI/PMATRIFE (w=1/4m, e=2,2/m et R=9Q/m).

En s’intéressant pour le moment a I'aspect puretilératge du micro-résonateur, I'on
s’apercoit que I'ISL et la finesse sont respectigatma 2,8nm et 5,5. La valeur de I'ISL
attendue est 2,9nm. Cette petite différence edigimement due a un rayon de courbure de
I'anneau légerement supérieure a@0Mais aussi a des imperfections dans la techrebbgi
réalisation entrainant une Iégére augmentatioriraide effectif.

La valeur 5,5 pour la finesse représente un tawodelage élevé de 46%. Autrement
dit un gap entre le guide et 'anneau d’envirorufb

Il est a noter que pour le masque RAM la précigionr sa fabrication est deurh,
autrement dit, d'apres le constructeur les motifg définis at1um prés. Ce qui veut dire que
cette faible valeur trouvée pour le gap n'est pasessairement entierement due a la
technologie de réalisation.

Micro-résonateurs PMMA/PMATRIFE (masque RING)

Avec ['utilisation du masque « RING », un plus gtamombre de micro-résonateur a
pu étre caractérisé. Sur la Figure 111.31 sontéepntées les différentes réponses spectrales de
différents filtres a base de micro-anneau. Toweglbnnées de cette figure seront comparées
a la simulation par la suite. C'est pourquoi, eguiré¢ 111.31f est donné aussi la réponse
spectrale du micro-résonateur en PMMI précédemrpedgentés et obtenu avec le masque
« RAM ».
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Figure 111.31 : Représentation des différentesaiépes spectrales de filtres & base de micro-
anneauEn bleu : le signal OUT ou transmisn rose : le signal DROP

(@), (b) et (c) : PMMA/PMATRIFE ; w=2}2n ; e=2,2um ; R=17Qm ; g=Jum.

(d) : PMMA/PMATRIFE ; w=2,2am ; e=2,

2m ; R=34Qm ; g=1,4um.

(e) : Demultiplexeur sortie 2, PMMA/PMATRIFE ; w=221m ; e=2,21m ; R=34Qm ;

g=1,4am.

() : PMMI/PMATRIFE ; w=1,41m ; e=1,41m ; R=9Qum ; g=0,&m.
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Les spectres de la Figure 111.31 sont ceux isstectement de I'analyseur de spectre.
Ces derniers permettent de mettre en évidencésedtats réels sans aucune normalisation.

Sur la Figure 111.31 (a) a la Figure 111.31 (d)sldeux spectres issus de la sortie OUT
et DROP sont représentés simultanément. Ainsistilpessible de constater que les pertes
dues au couplage entre le guide et 'anneau et delkks a la propagation dans I'anneau sont
de l'ordre de 15dB pour les structures en PMMA etcades anneaux dont le rayon de

courbure est 1{0n.

Ces pertes sont de I'ordre de 30dB pour le micsomateur de 340n de rayon réalisé
en PMMA.

La Figure 111.31(e) représente la réponse spect&rddesortie 2 d’un démultiplexeur a 4
longueurs d'ondes réalisé avec le couple de polgm&MVMA/PMATRIFE. Ce
démultiplexeur sur lequel des mesures ont pu éalksé sera appelé DEMUX par la suite afin
de faciliter les notations (Figure 111.32). Les oang de courbures;Rles petits anneaux sont a
170um et le celui du grand anneau g&=B4Qum. Ce type de montage permet théoriguement
d’extraire en premier une longueur d’onde sur dawec le grand anneau. Ensuite, une des
deux longueurs d’'onde restante est extraite viapkt#ts anneaux. Ceci permet ainsi de
réaliser un démultiplexage (multiplexage) en longu#onde sans avoir recourt aux grands
ISL et donc a de forts contrastes d’indice.

Aux sorties 1, 3 et 4 le signal mesuré ne révetelparésence de longueurs d’'onde de
résonance bien nettes. L’exemple de la sortie 3eshé en Figure 111.33. La périodicité
visible sur cette figure est probablement due &ystéeme « Fabry Perrot » parasite présent
dans le montage de caractérisation car I'lSL edtatdre de 0,7nm et ne correspond pas a
celle d’'un anneau de 1jith de rayon.

(@)

Figure 111.32 : Multiplexeur/démultiplexeur a 4 rgueurs dondes. (a) : Schéma
représentatif. (b) Photo MEB (x60).

214



CHAPITRE lll. Caractérisations optiques et mesulepertes

A (nm)
1552 1553 1554 1555 1556 1557
309 T

-31

mf”\_ﬂ .

LR TR Vi
N i1
/1

-31,7

P (dBm)

Figure 111.33 : Réponse spectrale a la sortie 1EMUX.

Dans la suite, ces différents spectres seront rim@saet comparés aux résultats
obtenus a partir des équations Ill. 16 et lll. 17.

5.4 Comparaison entre les spectres mesurés et ldéoca

Dans ce qui suit, tous les spectres présentés@merlll.31 ont été normalisés en
échelle linéaire et comparés aux spectres thé@igars pertes de couplage entre le guide et
I'anneau. Les différentes figures sont données ene&e I11.6 et les différentes valeurs des
ISL, finesse, etc. sont résumées dans le Tablédlb.llLes dimensions des guides pour les
structures en PMMA sont wxe=2,2xRi#° et 1,4x2,im? pour les structures en PMMI.

Tout d’abord, Pour tous les micro-résonateurs,Vvi@eurs des ISL mesurées sont
équivalentes a celles calculées.

Les caractéristiques de la réponse spectrale idsula sortie 2 du DEMUX sont
éloignés des valeurs attendues ; ceci peut éteeuthe mauvaise résolution du gap. Toutefois
'on remarque aussi un élargissement anormal des q@ui peut provenir de résonance
parasites issus des autres anneaux.

Quant au micro-résonateur en PMMI réalisé avecdsque RAM, la finesse trouvée
est correcte bien que des ajustements sur le gagEnt a réaliser.

Par ailleurs, les valeurs des finesses supérietiréspour la majorité des micro-
résonateurs en PMMA sont trés rassurantes maisremrependant I'existence d’un taux de
couplage assez élevé (>35%) entre le guide etd@mnNotons aussi que les taux d’extinction
(cross-talk) de ces filtres est trés bas et est laoplupart inférieur a —20dB.

Avec une finesse d’environ 11, une efficacité d'agtion de 86% et un taux
d’extinction d’environ —20dB, le micro-résonatewe 84Qum de rayon de courbure donnent
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les caractéristiques les plus proches de celleadiies a savoir, 10 pour la finesse, 80% pour
I'efficacité d’extraction et environ —20dB de taddextinction.

. |Rayond| Sortie | ISL mesuréi| Finesse| Taux de Efficacité | Facteur
CanpEe o melman 'anneau| mesurée| (théorique) | mesurée| couplage o e e ik
d plag pour le DROF | qualité
PMMA/PMATRIFE ouT 6,0 42% - ~6100
Figure Annexe I111.6.1 170um 1,51 nm
9 0. DROP 6,4 40% 90% ~6400
PMMA/PMATRIFE ouT 6,4 40% - ~6500
Figure Annexe 111.6.2 17Qum 1,52 nm
o DROP 6,7 38% 90% ~6800
PMMA/PMATRIFE ouT 6,7 38% - ~6900
Figure Annexe I11.6.3| 170m 1,50 nm
9 0. DROP 6,9 37% 90% ~7100
PMMA/PMATRIFE ouT 11,3 25% - ~2300(0
Fi A I1.6.4 34Qum 0,76 nm
Igure Annexe 1.6 DROP 10,8 25% 86% ~22000
PMMA/PMATRIFE ouT . ] 3
Figure Annexe 111.6.5 340um | pEmuxy | 076 nm 2,5 84% 5100
PMMI/PMATRIFE 0
Figure Annexe ll.6.6 2m | OUT 2,80 nm 5,5 46% - 3000

Tableau 111.15 : Tableau récapitulatif des diff@tes grandeurs mesurées caractérisant les
filtres a base de micro-anneaux.

Les résultats ainsi obtenus montrent les progifésteEs en technologie de réalisation.
Toutefois, les étapes de fabrication ne sont pasdales responsables de ces écarts. En effet,
des approximations ont été réalisées en amont péfinir les différentes grandeurs
géomeétriques notamment pour les gaps. Sans congpierda résolution (Opim) du masque
« RING » entraine aussi des variations géométrigtidenc optiques par la suite.

Pour finir, l'amélioration de la résolution a pesmid’atteindre des gaps

submicroniques. L’étude menée sur la diffraction adrapitre 11 permettra d’ajuster les
différentes grandeurs géométriques notamment &uvales gaps.
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6. Mesures effectuées par réflectométrie optigue afaible
cohérence

Cette étude menée en collaboration avec 'TENSTates R durée une semaine et doit
permettre de juger I'importance des résultats isseis’'OLCR pour les compléter avec
d’autres mesures dans le futur. Il est a noterdywant cette semaine le banc d’injection a été
remonté entierement mais sans le systeme de réglége-électrique et tout le systéme de
repérage des guides a 'aide d’'une caméra n'ekiséai. L'injection dans les guides dguh®
de largeur a été assurée par une fibore SMF monaniaie les petits guides, une fibre
microlentillée de diametre de mode 3 #2a été utilisée.

Des mesures ont été réalisées sur des guides PMMMEII de difféerentes largeurs.
Les épaisseurs des guides sont respectivementiiar®,um pour les structures en PMMA
et d’environ 1,4im pour celles en PMMI.

Les trois parametres accessibles grace a cettee ésodt présentés dans des
paragraphes séparés par la suite. Ces derniergssost des spectres des réflectivités, des
courbes GVD et de I'évolution des réflectogrammes$oaction de la polarisation.

6.1 Les spectres de réflectivités

En comparant les spectres de réflexion en entrédaesortie des guides, il est possible
de voir si toutes les longueurs d’'onde se compbderha méme maniere durant le guidage.

Concernant les guides en PMMA, cette comparaisonéadisée sur des guides de
largeurs im et 1Qum (Figure 111.34) qui sont multimodes. L’étude daidps plus petits
n'avait pas été réalisée car un temps assez lagé&teé consacré aux guides PMMI.

(a) (b)
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o 20 ho]
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— Spectre de réflexion de la source — Spectre de réflexion de la source
o — Spectre de réflexion de la face arriére du guid o — Spectre de réflexion de la face arriere du duide
1510 1530 1550 1570 1590 1610 1510 1530 1550 1570 1590 1610
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Figure 111.34 : Spectres de réflectivités de guRMMA. (a) : w=4um. (b) : w=1Qm.
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Certaines longueurs d’ondes semblent avoir plugétiaation durant la propagation.
Toutefois, étant donné le caractére multimode dédeg, il est difficile de conclure sur ce qui
est du a des interférences entre modes ou suri geguétre di a une légére biréfringence de
groupe (cas des guides de).

Quant aux guides PMMI, lorsque la position relatohe polariseur est placée de
maniere a avoir un axe propre de polarisation, m@aéformation dans le signal de sortie
n’est constatée. Ceci est illustré par I'exemplendjuide multimode depdn (Figure 111.35).

~—~

=

Ke]

~

[a8]

=)

o

—

N—r

(]

o

c

@©

[}

9D o } ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
03_ 1810 1530 1550 1570 1590 161

A (nm)
— Spectre de réflexion de la source
10 — Spectre de réflexion de la face arriere du guide

Figure 111.35 : Spectres de réflectivités d’un geiPMMI de largeur gm.

L’étude de la biréfringence de groupe sera trastggarément par la suite.

6.2 La dispersion de vitesse de groupe

A partir des équations Ill. 3 et Ill. 4 définiesndale paragraphe 2.5 de ce chapitre, il
est ordinairement possible d’'estimer la disperslervitesse de groupe (GVD). Toutefois, a
I'instar des Figure 111.36 (a) et (b) correspondanties mesures sur des guides PMMA et
PMMI de w=4um, I'évolution du temps de groupe tg en fonctionlaléongueur d’'onde est
guasiment constante. En analysant toutes les actiesbes de tg=A) obtenues avec
différentes largeurs de guides et avec les deuynpies, I'on constate que la vitesse de

groupe est parfois Iégerement positive ou néga@eei est du a la précision du calcul sur de
telles courbes.
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Figure 111.36 : Evolution des temps de groupe enction de/. (a) : guide PMMA, w=4m.
(b) : guide PMMI, w=4m.

La conclusion sur cette étude est : si la disperd® vitesse de groupe existe elle est
extrémement faible et ne peut étre quantifiée pies longueurs de guides aussi petites
(~1cm).

6.3 La biréfringence

Pour pouvoir analyser la biréfringence, un polanseglable est intercalé a I'entrée
du guide d’onde a analyser. Par ce biais, la détation des axes propres du matériau ou de
la structure se fait d’'une maniere empirique pastgment du polariseur.

Pour avoir un axe propre a la structure, I'on &wst départ le polariseur afin d’avoir
un réflectogramme de sortie de guide tres procheetie de I'entrée. Ensuite, I'on regarde la
forme du réflectogramme avec une polarisation ikedade 45° puis 90°. Par ce biais, il a été
mis clairement en évidence sur la Figure I11.3&xistence d’'une biréfringence de groupe par
la présence d’extinction totale d’'une partie dunalga 45° de polarisation.

Une estimation de cette biréfringence peut étrdiséa en mesurant l'intervalle
spectral entre deux minima consécutifs pour larEation a 45°.

Sur les guides en PMMA, la biréfringence étaitidi@ment discernable car il a été
impossible d’observer des extinctions totales ; ieterférences entre modes en sont
probablement en partie responsables.

Par contre, pour les guides en PMMI, I'étude a pantrer clairement I'existence
d’'une biréfringence. Cette derniére est principaetrdue a la forme des guides. Notons
toutefois qu’'une biréfringence existe aussi dansptdymeére PMMI (re=1,5334 et
nmv=1,5327 mesurée ®=632,8nm : voir Annexe I11.2). Ceci est illustrérda Figure 111.37.
Cette quantification a été menée sur des guides PiéNhargeur Am et um.
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Figure 111.37 : Evolution de la biréfringence ewrfction de la polarisation du signal en
entrée du guide d’'onde en PMMI (wgh). (a) Spectres de réflectivités. (b) différents
Réflectogrammes. (Entrée) = mesure en entrée diegtionde. (0°), (45°) et (90°) =
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90° respectivement.
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Figure 111.38 : Spectres de réflectivités en sertle guides PMMI pour une polarisation a
45°,

Etant donné la largeur de I'intervalle spectralrermteux minima consécutifs pour le
guide de fim, seul la valeur de 35,5nm sera considérée dartaleuls de la biréfringence.

Pour le guide dem une moyenne est réalisée sur les trois valeussimde. Cette
moyenne vaut 19,5nm, (écart type =1,8nm).

En appliquant I'équation lll. 5, les valeurs deblegfringence appliquée %=1550nm
et pour une longueur de guide d’environ 1cm semviron 6.2.15 et 3.4.1C pour les guides
de largeur gm et um respectivement.

Cette biréfringence est due aux dimensions desgwed grande partie mais aussi au
PMMI qui s’avere étre biréfringent. Les valeurs eshtes ne sont pas négligeables si I'on
considére des longueurs de guides plus importaAigsement dit, dans le futur, il serait
astucieux de réaliser des guides enterrés et saafited’éviter la biréfringence de forme.

6.4 Etude OLCR réalisé sur un micro-résonateur

Une derniére étude trés rapide a été réalisée rsumicro-résonateur en PMMA de
rayon de courbure 17, les guides d’ondes sont carrés 2,2u@)2 Les différents résultats
(Figure 111.39) obtenus sur le temps de groupeeasudpectres de réflexions ne révelent pas
I'existence d’'une quelconque dispersion de vitesgroupe ou biréfringence adjointe. Il est
toutefois intéressant de constater une augmentaams I'amplitude du réflectogramme a
environ 1,5mm de la face avant. Cette positionesmond a celle de I'endroit ou le couplage
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de I'énergie entre le guide et I'anneau a lieu. UiBs sur environ 1mm le niveau de
rétrodiffusion reste relativement plus élevé quesda début du guide droit ; cette valeur est
tres proche du périmetre de I'anneau. Des meswppl&nentaires sur d’autres micro-
résonateurs permettront par la suite de concluneedianiere plus slre sur la participation de
I'anneau dans la mesure de rétrodiffusion.

En outre, contrairement aux spectres de réfleésvites guides droits, une résonance
avec une période tres petite apparait (voir agssedient dans Figure 111.39(c)). Cette
période d’environ 1,57nm (mesurée a enviierl553nm) correspond a I'ISL de 1,51nm
(mesurée a la méme longueur d’onde) du micro-résanaétudié. Notons que le pas
d’échantillonnage des spectres de réflectivité ddshviron 32pm qui est suffisant pour
distinguer les longueurs d’ondes de résonances.

(b) (c)
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Figure I11.39 : (a): différents résultats obtenusur un micro-résonateur en PMMA
(r=170zm). (a) réflectogramme entier. (b): représentatidn temps de groupe en
fonction ded. (c) : Spectres de réflectivité.
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6.5 Conclusion sur I'étude OLCR

Tout d’abord concernant les guides réalisés avaeMMA :

La dispersion chromatique est tres faible (quabehat n’est pas estimable dans notre
cas.

Une biréfringence de forme existe mais cette dezragsst tres difficile a analyser car
en utilisant un polariseur, les extinctions ne gua# nettes.

Concernant les guides en PMMI :

La dispersion chromatique est aussi tres faiblebit&fringence, quant a elle, est tres
facilement observable sur des guides de 4uh,4Sur les guides de 2xjudh, I'extinction
peut étre totale en fonction de la polarisation.

Pour finir, cette courte étude a permis en collabon avec 'ENST de Paris de
réaliser des mesures généralement faites surlttes fhptiques jusqu’a présent. La dispersion
de groupe tres faible et la biréfringence de fosmeat les deux paramétres mis en exergue par
cette étude.

Dans le futur, la combinaison du banc d’injectian @CLO et 'OLCR de 'ENST
permettront de pouvoir étudier des guides plugpeti

De plus, des études supplémentaires sur des goalebes et sur d’autres micro-
résonateurs permettront probablement d’approforabr,découvrir et d’exploiter d’autres
voies comme la rétrodiffusion due au couplage dptguide et 'anneau et ce en fonction de
la taille du gap.
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7. Conclusion du chapitre Il

Dans ce chapitre, les résultats importants conoérles études des pertes linéiques
d’'une part et, les caractérisations effectuéegesumicro-résonateurs d’autre part.

Au niveau des pertes sur les matériaux polymeéess,nmesures effectuées sur les
pastilles et les solutions donnent des résultatsiomogénes. A partir de ces deux méthodes,
Il est possible de donner une majoration des valdermertes sur le PMMA et le PMMI.

Ainsi, le PMMA a au maximum des pertes de 0,2dBé&m=1300nm et 0,8 dB.ctha
A=1550nm. Quant au PMMI ces pertes sont au maximan®,ddB.crit & A=1300nm et
1,1dB.cni" aA=1550nm.

Concernant les différentes mesures faites surdigleg plans, une nette amélioration a
été constatée sur I’homogénéité des résultats @msiNéanmoins, certains parametres
comme la reproductibilité du plaquage du prismdestitm polymere reste a optimiser.

La méthode du « cut back » est souvent utiliséeagbaurs, pour I'estimation des
pertes linéiques dans les guides droits. Cette gdétim’a pas été préférée pour le moment
dans notre étude en raison de I'état de surfacenstant des guides clivés. De méme la
mesure directe par estimation des pertes par ageipla s'avére pas adaptée ici. Ces deux
méthodes peuvent s’avérer intéressantes, par te, sawec le sciage et le polissage des
échantillons.

Une derniere méthode, 'OLCR s’avére étre trésr@sgante pour I'estimation des
pertes linéigues dans les guides. L'utilisatiorditzer de cette méthode ne nous permet pas
d’avancer des valeurs pour le moment. Toutefoitte céerniére sera par la suite mieux
étudiée pour estimer les pertes linéiqgues dues ardpagation puisqu’elle permet de
s’affranchir des pertes de couplage non maitrigéee méthode sera aussi généralisée tres
probablement a I'étude de la rétrodiffusion darssrtecro-résonateurs. Ce qui permettrait de
mieux étudié et caractérisé ces fonctions notammentiveau du couplage entre le guide et
'anneau mais aussi au niveau de la propagatios Hanneau. Des mesures sur des guides
courbes sont aussi prévues avec cette méthodeeafiouvoir par la suite estimer les pertes
aux courbures dans les anneaux.

Nous avons mis au point une technologie pour maltkes micro-résonateurs en
polymere qui mettent ainsi en profit les travaugridé dans le chapitre |l.

Plusieurs résultats rassurants ont pu étre obteousnos micro-résonateurs. Ces
derniers ont permis de valider en grande partieplegrés effectués en technologie de
réalisation.

Avec des finesses supérieures a 6, ces valeurspsocties de celles attendues sans
compter que hormis les incertitudes introduitess lode la fabrication, quelques
approximations avaient été faites en amont porgdéisation des motifs sur le masque.

Notons qu’en se servant de I'étude sur la diffactprésentée en chapitre I, il est
possible maintenant d’ajuster les espacements é&drguides et les anneaux afin de se
rapprocher au mieux des caractéristiques géomégigouhaitées pour les micro-résonateurs.
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CONCLUSION

Le but principal de la these était de réaliser @fmsctions optiques avec une
technologie légére et génériqgue donnant accesrgniaturisation de fonctions optiques avec
des matériaux polymeres qui offrent plusieurs polétgis d’utilisation de part leur grande
diversite.

Les étapes principales de la réalisation sontpéide la tournette, la photolithographie
standard (365nm) et la gravure RIE. Au vu de I'd@af'art, toutes ces techniques sont bien
connues et tres utilisées pour la réalisation deéegud’ondes en polymeres.

Toutefois, I'emploi de certains polymeres, commePMMA, fait apparaitre divers
problemes engendrés par leurs propriétés thermaesmopes. Par ailleurs, la
photolithographie standard est connue pour avog limite de résolution de l'ordre du
micromeétre. Or, dans cette étude, afin d’obtenir plas grand taux d'intégration des
fonctions, certains motifs devaient avoir desdaikubmicroniques. Ces problemes ont été, au
départ, un frein a la réalisation de fonctionsgnéés avec ce polymére.

Par la suite, grace tout d’abord a une étude then@canique conjuguée avec celle
concernant I'apparition indésirable de rides effiesdy, il a été possible de mettre en place un
traitement thermique adapté permettant au PMMAasser toutes les étapes de la réalisation
et d’obtenir avec ce matériau des filtres en longsi@’'onde a base de micro-anneaux. Les
résultats de cette étude approfondie sur 'occegates rides nous permettent de spécifier le
polymere ayant les propriétés idoines pour pasedrioes étapes du procédé impliquant
I'utilisation de couches barriéres inorganiquedest recuits.

Ensuite, grace a I'utilisation d’'une fine coucherésine photosensible (~0{ir8), une
amelioration tres nette de la résolution des matifsu étre obtenue et, avec l'usage d’'une
seconde couche de masquage {Fi@es motifs gravés ont pu étre réalisés. L'atilign de
cette couche fine de résine permettra trés probesie avec [lutilisation de la
photolithographie standard, d'atteindre des gapstailles inférieures a Qin (0,3um
théoriguement). Il est a noter par ailleurs, qupléuage sous vide du masque sur la résine
photosensible et la grande homogénéité dans lassépes des couches déposées ont aussi
permis une légére amélioration de la résolutionsshupar la suite avec I'optimisation des
parameétres de gravure, puis le dép6t d’'une couehmmlymere comme gaine supérieure, des
motifs conformes au profil visé ont pu étre réaisédes filtres en longueurs d’ondes, avec le
PMMA en matériau de coeur, ont été obtenus et @rsés. Pour les derniers, une nette
amélioration des résultats a été constatée lorscdesctérisations optiques ; ces derniers
résultats se rapprochent de ceux attendus aveennmmat des valeurs pour les finesses
comprises entre 6 et 11 (la valeur visée poumleste étant 10).

Le PMMI a aussi été utilisé comme matériau de cdeuguide et les résultats du
micro-résonateur congu avec ce polymeére sont dsr(énesse 5,5 par exemple) comparés a
Ceux Visés.
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Une fois, la réalisation technologique correcteenbt et certaines limites repoussées,
il est alors nécessaire pour le futur, de réaliser modélisation plus compléte en se servant
des indices de réfraction réels des matériauxsésli Ceci permettra de mieux choisir les
différents gaps notamment.

En parallele a I'optimisation du procédé de rééilisaa proprement dit, d’autres
études ont été aussi trés enrichissantes.

Ainsi au départ de I'étude, le décollement engemditée le substrat et une couche de
polymére lors du sciage ou du clivage des échansj/inous a amené a mettre au point un test
d’adhérence adapté aux couches minces et donmainésldtats homogénes. Ceci a pu aboutir
grace a l'élimination de certains défauts dans kthode de caractérisation entrainant
I'existence d’erreurs systématiques et des mesiéasoires.

Concernant I'amélioration de la résolution en plititographie, I'étude menée sur la
diffraction a travers des fentes a par ailleursmpgde conclure sur la nécessité de sur-insoler
la résine photosensible afin de se rapprocher dailla des motifs du masque. Aussi, cette
étude peut s’avérer utile pour connaitre I'évolutite la taille du gap en fonction de I'énergie
d’insolation. De cette maniére, la taille des gppat étre changée d’'une maniere contrélée
sans pour autant réaliser un nouveau masque.

Enfin, une contribution a I'estimation des pertasslles matériaux a été menée et, une
méthode originale de mesure en solution des pénémues des polyméres utilisés a été
présentée. La discrimination des différents facteds pertes optiques en optique intégrée
polymére avait été peu abordée auparavant. C’'@spréoccupation importante pour juger si
l'utilisation des polymeres optiques classiques s@bles pour la bande C des télécoms ou
bien si des polymeres intrinsequement moins abatslmoivent étre utilisés. Ici, nous avons
montré que les pertes linéiqgues mesurées a 155@nmlds matériaux, en solution ou sous
forme de films, pouvaient descendre & moins delB,8m. Il reste encore trés probablement
des pertes par diffusion extrinseque au matériawqwel la purification ne peut pas étre
parfaite. Les pertes sur guides "ridge", si I'caffsanchit des pertes de couplage, peuvent étre
legerement plus élevées que les pertes trouvéekesunatériaux, montrant ainsi que les
gualités des dioptres obtenus aprés la gravureskdivement satisfaisante. Ces pertes sont
trés probablement comprises entre 1dB'@n3dB.crit.

La qualité des mesures effectuées sur les guidesdds est pour le moment
insuffisante et, les différentes méthodes restgrarfectionner. Les solutions envisagées pour
améliorer ces mesures sont d’'une part, le sciatgepilissage des faces d’entrée et de sortie
des guides, d’autre part, le collage d’'une fibrepadtrice de mode directement a I'entrée du
guide (étude en cours).

Ces travaux et leur prolongement permettront au @QdEe réaliser des prototypes de
composants intégrés afin d'étudier de nouvellestions optiques. Le couplage de cette
technologie avec celle de photo-inscription de gualissi mise au point au laboratoire, ouvre
la voie a des méthodes de réalisations intéressame circuits optiques, notamment
'adaptation post-procédé de lindice effectif dwide pour ajuster des parameétres
fonctionnels.
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Annexe |.1: Tableau récapitulatif de différentasdés bibliographiques présentant une technologréalesation.

Pertes de propagatio

>

Technologies Variante An (sauf contre- Remarques Références
indication)
- Réalisation d’un micro-anneau couplé a un braa §lach- 7]
Semi- GaAs/AlGaAs i i Zehnder o P. P. Absil et al.
conducteur Epaisseur du guide : b (2000)
Gap 0,18m
- Réalisation par moulage
» - Traitement thermique pour abaisser la rugositsutitace des 8]
. . Entre 3dB.cnt et | motifs (-9dB/cm)
Polymere Polystyréne (PS) - 12 dB et . Micro-résonateur en forme dhippodrome C-Y.(ggg‘% etal.
Dimension du guide (2,3x16n°
Gap < 450nm
- Réalisation de micro-résonateur en forme d’hippour [9]
Semi- GaAs/AIGaAs | 2,6.10° aA=1550nm : Longueur de couplage : A0 . T. A. Ibrahim et al,
conducteur - Réalisation d’'une porte tout optique (2003)
- Pompage a=800 nm par le dessus ; Résonanade®543,4nm
SOl - Réalisation ‘,je, micro-résonateur en forme d’hippour
Ceeur: Si facteur de _quahte entre 2100 et 9000
Semi- Substrat ': Sio Tau>§ d'ext,mctlon : —ZijB . ] , [10]
conducteur Superstrat : SiQou - - - M|cro—relsonateur ou le guide est enrobé sur I'anne P. Dumon et al.
polymére (BCB) ou Rayon_ d.e lanneau “.ﬁ] . . (2005)
air Gap minimale accessible en photolithographie UMqrd (248nm)
200nm
taux d’extinction : -10dB ; -15dB
Ceeur : TaOs-SIiO,
(30 '70)0/_"m.0| An =0,3317 entre I¢g - Ajustement de I'ISL et du facteur de qualité Qsmsolation UV
Substrat : Sig) ceeur et le substrat ja du polymere [11]
Superstrat : polymerg ) . . .
Verre photosensible (un 1550nm - - Micro-résonateur a couplage vertical S.T.Chuetal.
An maximal pour la Rayon de l'anneau : fifn (1999)

polysilane : non
précisé)

polymeére : 0,44

Gap : 100nm
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Ceeur : TaOs-SIiO,

(Indice de coeur :

- Sous insolation I'indice diminue puis augment®sdh dose
d'UV ; ceci est probablement du a la réduction gui®xydation de

1,78) Ta. [12]
. 0
Verre (30 :70) /_°m.0| An maximal : 5.10 - - Micro-résonateur Y. Kokubun et al.
Substrat : Si@ NS ,
Superstrat : air apres irradiation de Rayon de l'anneau : fifh (2002)
’ Ta05-SiO; Gap : pas précisé
ISL=21nm aA=1550nm
. R pertes qans .Ies - Réalisation de micro-résonateurs passifs et atfsuplage
Divers polymeres : polzqrperes : 4 vertical
SU-8; NOAG61 ; 0,3dB.cm” a 1dB.cr o . ) [13]
Polymere UFC170; UV15; Selon polymeres aA=1330nm PourAn:0,1: rayon de I|anneau : 4za . P. Rabiei et al.
. . RN PourAn=0,3; rayon de lI'anneau :|12% et gap : 0,Am
Téflon AF1601 ; 1,1dB.cm'a Obtentior, do fi . s - 1028330 155 (; (2002)
CLD/APC (actif) 4.2dB.cni & - tention de finesses trés grandes : 1I%=B30nm) et (a
A=1550nm A=1550nm).
Subgt(r];"e'é sSuU-e?rstrat' Pertes dans OG-128 g Real(ljsaltylon de mfzzro;)r]esonateurs a couplage agrtic [14]
Polymére up : 0.1 ~5dB.cm & ayon de 'anneau ~2() J.K. S. Poon et al.
0G-125 (epoxy A=1550nm Gap : 350nm (2004)
sensible aux UV ISL=1,2nm; finesse =2,75; Taux d’extinction = -2 d
— Mesures des pertes par méthode directe : mesuadutaiere [15]
Nitrure SiNJ/SIO, ~0,54 3,5d_B.cml dans le dlffu§eg su_r le deSSl_Js de§ guides ES Tanetal.
micro-anneau - Réalisation de micro-résonateurs (2001)
Rayon de l'anneau : g
s - Réalisation de micro-résonateurs de rayons tiBkea3im a
Si/Sio, 5um
Cceeur silicium poly- . R
Semi- cristallin 20u25 Silicium : 0,1dB.crrt |Gs?_p—' gbllm 3 g,oqn m B.E I[_llt?I]e et al
conducteur Substrat Si@ : aA=1550nm ~ <onma snm T '
. Qi Facteur de qualité ~250 (1998)
Superstrat : SiQou N . . ) : ,
air - Probleme de résolution de I'espacement entreitieget 'anneau
Utilisation d'une lithographie optiqua 6on précisée)
Cceur du guide : @, - Rayon des micro-anneaux entrguB80et 8Qum
Nitrure/ Substrat SiQ - Espacement entre guide et anneayxm-1 [17]
Polvmere Superstrat : air - - - Pour un rayon de T8n F.C. Blom et al.
y Micro-anneau : ISL=0,58nm &=670nm (1999)

polyimide

ISL=3nm aA=1550nm
Cross-talk =9dB
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Ceeur HydeR" ~0,15dB.cri entre | - Montage de micro-résonateurs en cascade [18]
Autre Substrat ? 0 %a 20% A=1500nm et Rayon des anneaux : |12 B. E. Little
' A=1620nm _ Conséguence : augmentation de I'ordre du filtre (2003)
. Cceur : SU-8 Indice effectif : - Interférométre.Mach—Zehndgr: [19] .
Polymeére Substrat : SiQ 1 485 3\=1550nm - sur une branche : un guu_je dr0|t. G. T. Paloczi et al.
' ' sur l'autre branche : plusieurs micro-résonatenrsascade (2003)
- Gap : 750nm
Ane=1,12.10° pour - Filtre & base de micro-résonateurs accordablerapérature [22]
Nitrure Ceeur ngN4_ une augmentation d i Ray_on de l'anneau : @B D.H. Geuzebroek e
Substrat : SiQ température de Epaisseur : 300nm al.
100°C —. Accordabilité : 12pm/°C+1pm (2003)
Cceur de guide :
Ta,0s-SiO, - filtre a base de micro-résonateurs accordablempératures 23]
. (30 :70)%mol (couplage vertical)
Verre/ Polymérg S o - - . ) Y. Yanagase et al.
ubstrat : SiQ) Rayon de l'anneau : fifh (2003)
Superstrat : Téflon — accordabilité : -0,14nm/°C
Anneaux : polyimide
Coeur de guide :SU-8 [24]
Polymére Substrat : UV15 i Perte de SU-8 - filtre accordadble en températures (couplagecadjti P Rabiei et al
Superstrat : UFC170 4dB.cm’ —. accordabilité jusqu’a 4nm/°C ' (2003) '
Anneau (NOA72 ?)
- Réalisation de micro-résonateur accordable paiopho
blanchiement de chromophore sous lumiére visible
Coeur : Poly-carbonate Rayon de Fanneau ~ Zﬂﬁﬁ )
dopé de chromophork Dlme.nS|on des guides : (1,6x14m
Polymére CLD-1 (5.5% An/n=-2,3.107s - GEIIDp’. 7130nm t imal des | d’ondes de ré J. K S[Zlgt])on etal
yl massique) Sous insolation s;SnenF: acement maximal des longueurs d’'ondes de résena . K. (2.004) .

Substrat : SiIQ

- Changement de l'indice de réfraction :
-6,3.10°

- Le taux d'extinction passe de —15dB avant photmtthiement a

35dB aprés
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Annexe I.1

- Insolation locale sous UV pour améliorer la rémosgectrale de
plusieurs micro-résonateurs en cascade en forripdidrome [26]
Nitrure SiQ/SION/SIOG, ~0,54 - Rayon de courbure : T. Naganawa et al.
— Pour 2 micro-résonateurs en cascade : le picrtiarsest vu (2005)
augmenter de 9,3dB apres insolation et le croksstast abaissé de
8dB
- . Plus grande photosensibilité que la silice dopée G [38]
Verre Silice dopée étain 240 - - 9 pho i q P G. Chen et al.
- Epaisseur du guide : 1@
(2004)
[41]
Verre Divers verres ~10 - - Utilisation d’un laser (800nm) a impulsions ultreurtes (120fs). K. Miura et al.
— Diamétre des guides insolésung (1997)
- Réalisation de micro-résonateurs : ISL=62,7GHz
Ceeur silice dopé Jusqu'a 4% ~0,2dB.cnt (pourAn | Rayon des anneaux : 500, 65qum, 80Qum [42]
Verre germanium (~6.10%) de 2% et 3,5%) |Gap:1,9m R. A. Bellman et al.
Gaine silice ' (A=1550nm) ~. Réalisation en PECVD (2004)
- Jusqu'a 25% de Ge@ans Si@sans craquelure
= : [44]
Verre ZBLAN —4.Zlfosa \1'8_dB'le - Guides réalisés par implantation ionique (He). Y. Zhao et al.
—2. aA=632nm
(2000)
Verre Verre df: phpsphate i Gain_4,1dB.crﬁ a |- Guic_ies "strip Ioad_ed" Y. C.[f;g]n et al.
dopé erbium A=1535 nm - Epaisseur des guidesprh (1997)
0.dB.cnit - Reéalisation d'un filtre en longueur d'onde nomi#geG" [46]
Verre Echange ionique Ag - z‘a)\,-15.50 am (Artificial Cladding Grating) Ch. Martinez et al.
- ~ Pas du réseau @t et 8Qum (2004)
Echange ionique 001 [47]
KNO; dans verre L <0,1dB.cnt - Réalisation d'un polariseur optique avec un pohgniéréfringent| A. Morand et al.
Verre Gaine supérieur : aprés echange aA=1300 nm Taux d'extinction : ~ 37dB (1998)
N " | ionique dans le verre - '
polymére
Indice effectif varie 2 :
. A . 107 a 1d suivant " N . . [48]
coﬁgrclt-eur SOl sel&nslil?é)slstsgﬂr de I’épaisseur_;k; a Silicegptli:;rjgere utilisation des SOI pour réaliser dedlemid’'ondes B.N. Kurdi et al.
silicium et du silicium (1988)
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SOl

. e a5 — Pour un silicium pur les pertes sont de : 51

semi Coeur silicium . ZldB.omi a ) g7 dB.ont a 1,151;)1 P AG. Rickman et al

conducteur Substrat silice A=1523nm IR
Superstrat silice ou ajr 0,004 dB.crit & 1,52m (1994)
Semi- Coeu?(s)illicium > Piemier EHASAR en SOI [5_2]
iy - - ISL = 7,6nm; P. D. Trinh et al.
conducteur Substrat 3|I|c_e Taux d'extinction : -22dB (1997)
Superstrat air '
Semi- . . . Entre 0,6 et 1,6 >4
Si/SiGe/Si ~1,3.18 |- S. F. Pesarcik et al
conducteur dB.cm
(1992)

Semi- SiSiGe 0,0220,1 selon la| 0,3dB.cn¥ 21300nm A"nf‘()rl‘:en:t)r aone fq:’aﬂx(ga entre 5% et 11% P —

conducteur concentration en G et aA=1550nm . Epaisseur des guides : (it (1994)
- Coupleurs verticaux

Semi- INP/INPGaAs ] 4aedBeita |~ gi“(’miﬁg" 1.6um et im 5 L[if’f]et N

conducteur GaAs/AlGaAs A=1550nm —. Variation l'indice de réfraction par variation ldeconcentration de (1999)
chaque élément chimique
Entre 0,1 dB.c et | — Dépbt de SN, par LPCVD
2,5 dB.cnta _. Epaisseur 200nm [61]

Nitrure SkNy ~0,55 A=780nm - Pertes élevéesNE 1544nm dues a un mode guidé mal confing. N. Daldosso et al.
Entre 4,5 dB.ciiet 6| _, Pertes mesurées par la méthode du « cut-backar & diffusion (2004)
dB.cni*aA=1544nm | de la lumiére a travers la surface supérieure

- Contrdle de la proportion de N par rapport a Sisdas couches [62]

Nitrure SiN Entre O et 1,2 - SiN Y.T. Kim et al.

— Dépbt par PECVD (2005)

Nitrure SION, Entre 0 et 0,57 Entre 0,§ .etll)( non | - Les _indices et I_es pertes Qépendent de la réad'iorydo- W, Gl[gii]e etal

précisée) nitruration du silicium adoptée (1992)
Non dopé - Reéalisations des guides par un procédé d'anatfisati
2,6 dB.cnt & - Incorporation de I'Erbium électrochimiquement [65]
Matériaux Si poreux oxydé 0.09 A=1550nm - L'indice de réfraction dépend de la porosité A. Najar et al.
poreux ’ dopé EF* — les pertes sont plus faibles dans un guide plan (2006)
4,4 dB.cnt & Non dopé : 0,7 dB.cth Dopé Ef*: 1,1 dB.cnt aA=1550nm
A=1550nm _. Epaisseur des guidespr@ & Jum

232




Annexe I.1

0,5 donné dans [66]
Matériaux Phosphure d’'indium| I'étude mais l'indice
" . - - S. Langa et al.
poreux poreux (InP) en général dépend de (2005)
la porosité
. o 67]
Matériaux Oxyde de silicium et| 4.10* pour 1mM de . [ :
poreux de titane (SIG-TIO) NaCl - - Mesure de concentration J. S(;f&)kz)et al.
- Réalisation d'un coupleur directionnel
Variable selon dimension du guide 5,6xn%; espacement entre guide 4 gh [68]
Polymeére Si@polymeére polymere - - Evolution de l'indice de réfraction en fonctionldeoncentration D. Bosc et al.
en fluor dans le polymere (entre 1,415 et 1,493) (1999)
- Reéalisation d'un réseau de Bragg athermique
- Dépbt de matériaux inorganique par "dip coatingattir de
Pour un mélange | matériaux organiques-inorganiques
(Ti:Si=70r:T::>10) - L'indice de réfraction des couches dépend dedpgotion de Ti [69]
. - ~1,9dB.cnt a par rapport a Si
Verre (hybride) SIgTIO, - A=632,8nm | Pour (Ti:Si) entre (100:0) et (70:30), n varie erty7072 et 1,5855 & = > gggsz‘;“ etal.
~1,2dB.cnt a A=1550nm
A=1550nm — Epaisseurs des couches : entre 0,4 et 1,6 seldicd de
réfraction
- Présentation d'une méthode pour indexer les gitsid'une
Matériaux ferro- mesure effectuée par la méthode des M-lines erle [70]
< : Pby 4719 6 Tip 6405 - - [Pb(Zr,Ti)O;] permettant ainsi d'obtenir les bonnes épaissetles J. Cardinet al.
électrique A : o . .
bons indices de réfraction (2005)
- Difficultés de départ: repérer le premier pic (mddndamental)
Mesure a?\:1309nm - Traitement du PMMA sous plasma fluorg)(F
Entre 0,48dB.cim et Ut indi tracti L . | +7
. 0.94dB.crit selon le | _Evo ution de l'indice de réfraction et des pelite&iques suivant la [77]
Polymere PMMA - e . | puissance du plasma S.-J. Park et al
traitement subi " o leAe: 2003
PMMA pure - Expllcatlon_avanc_ee : altération des groupes fonoels en ( )
0.94dB.crit surface du guide mais pas en profondeur.
0,3dB.cnt a —. Porte thermo-optique 79]
Polymére ZPU série UV 5 70 )\:1300r_m] —, Coefficient thermo-optique : 1,4.10C aA=1550nm Y .-O. Noh et al.
0,5dB.cm' & — Cross-talk < -70dB (2006)
A=1550nm - Temps de permutation : < 10ms
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- Tg du PFCB >350°C

ozglgg]i:;é —. Coefficient thermo-optique : -1¥°C
SiO,/PFCB/SIQ ’)\:155.0nm - Filtre Add/Drop a base de Mach Zehnder en cascade [80]
Polymere PFCB : - quide - —. Dimension des guides : 4,5xAr& C. Kostrzewa et al.
perfluorocyclobutane 0.3dB.ont & _. Séparation entre guides 4, (1997)
),\:1550nm — Déplacement des longueurs d'onde de filtratiofoection de la
température sur tout I'lSL (50nm)
polymere OMMA deuténd _ 0,1dB.cr dans le | -~ Dépendance de findice de réfraction a Mhumidité . Wat[fr};be stal
visible et 3=1300nm| — Coefficient thermo-optique : -1¥C (1998)
0,02dB.cn a
An avec le substrat|: A=830nm o ) . .
Ceoeur ZPU (acrylate 5.10° 0.05dB.crt & - Realisation d’un atténuateur optique variable [84]
Polymere fluoré) An avec le superstrat ’)\:131.0nm - Pertes mesurées par la technique d'immersion awatiguide Y.-O. Noh et al.
Gaine (ZPU ?) : 0.31dB.crit & — Gravure RIE (2004)
3,4.10° ' :
' A=1550nm
6FDA-ODA Polymere : [85]
Polymere hexafluorure de - ~03dB Cl'l-"il - Gravure par FIB (Focused lon Beam) D. Chiron et al.
Polyimide ' ' (2001)
Indices :
TE: - Utilisation des polyméres fluorés hyper-branchésr péaliser des
1,558 aA=633nm guides d’ondes optiques
. Polymére fluoré 1,536 r::\}\=1320nm ~ 0,.5'dB.crf11L - En introduisant certains substituant I'indice p&ué de 1,515 ou [85]
Polymere hyper-branché 1,532 aA=1550nm (minimum : 1,608 aA=1550nm pour le mode TE. C. Pitois et al.
™ : 0,1 dB.cnt) - Utilisation des dendriméres dopé avec des landearpour avoir (2002)
1,553 aA=633nm des propriétés de luminescence (amplification ogfiq
1,532 a=1320nm —. Luminescence testée ave¢'Eat N&* (et PF* ?)
1,528 3A\=1550nm
poly(éther éther 0.6dB.c & - Tg mesurée par DSC entre 136°C et 150°C [87]
Polymeére cétone) fluorés 0,01 a 0,076 )’\:15.50nm - Contr6le de I'indice de réfraction (entre 1,458 &31) en Y. Zhao et al.
(F-PEEK) fonction de la concentration de monomeres fluarésde la synthese (2004)
- Mesure de la Tg en DSC entre 148°C et 172°C larsgpoids
poly(aryléne éther | Indice de réfraction 3 moléculaire moyen en nombig , passe de 6400 a 17200 } (58]
Polymére sulfone) entre 1,5037 et 0,37dB.cm a o 3 ° : ; J.-P. Kim et al.
' A=1550nm - La Tg augmente de 148°C a 196°C apres trois bg¢aga DSC (2003)
(EFPAESO) 1,5504 (de 20°C & 350°C)

- Biréfringence : 0,0021 & 0,0025
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0,011dB.crit &
. A=680nm
Cceur PMMA deutéré RN e . oo \ io [89]
Polymeére Gaine (résine (pas de 1,2% aA=830nm O’Ol_SdB'le a - ReaI!sat!on de guide avec un miroir au bout 4 45°C M. Hikita et al.
précision) )\—830an_1 . - Application : interconnexion optique (1998)
0,073dB.crit &
A=1310nm
. . - Tg > 300°C
Polymere Slloxagsu?grghenyle Indice de réfraction 0,23dB.cnt & - Biréfringence entre 2,1.1®t 7,8.1¢ S Tog?ooga ot al
Siloxane de méthvl entre 1,472 et 1,532 A=1550nm - Variation du taux de phényle deutéré par rappornéthyle ' '
yle P . : . (2000)
_. Réalisation de guides de dimensions : (§x8j
- Réalisation de micro-résonateurs par nano-immessi
Pression : 75 kg/cth
Température :
Pour le PMMA et le PS : 175°C
Pour PC : 220°C
R SiG,/polymere - Espacement entre guide et micro-anneau : entnemi@d 200nm [91]
Polymere - - . . " C.-y. Chao et al.
(PMMA, PS,PC) - micro-résonateur en forme d’hippodrome (2002)
- Probleme d’arrachement du PMMA aprés décollemenmhdule
- Epaisseur des guides : itb
- Réalisation du moule par lithographie par faisod’alectrons,
nano-impression et RIE
- Réalisation de micro-cavité
moule : réalisé par gravure RIE profonde et gratwmide
- Réalisation de réseaux de pas de 200nm [92]
Polymere PMMA - - moule réalisé par lithographie par faisceau d'ibgravure par Y. Lietal.
faisceau d’atome rapide (FAB) (2004)
— Dépébt d’'une couche imperméable avant le dépothdMR
- Le film de PMMA est exfolié a la fin
ness vVarie de 1,49 a [93]
Polymeére PMMA 1,57 ~1dB.cni a Modification de l'indice par bombardement ionique W. F. X. Frank et al
y (pas de précision sur 8dB.cm* - P q T 1'991
la longueur d’'onde ( )
-0,002 a 0,06 selon  Pour le PMMA : Imolantation dion Li et N' [95]
Polymeére PMMA, PVA, PC, P| le polymére utilisé et ~ ~0,5dB.cn & — Impk . J.R Kulish et al.
lion implanté 2dB.cnit - Epaisseur des guides entgm8et um (1988)
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Pour le PMMI
~1dB.cni* & e : o [96]
Polymére PMMA, PMMI - A=1318nm - ?ea"fatl':ol\;h‘jﬁﬁa‘iq'(szgg‘der par implantation ioaiq S. Brunner et al.
~2,3dB.cni a - rourie 19 (1996)
A=1550nm
Polymére PVK (Poly carbozyle i i - Obtention d’effet non linéaire dans le PVK par lamgation d’'ion = C([)?tﬂ et al
vinylique) CretCd (1999)
. - Reéalisation de plusieurs fonctions optiques paedanique LIGA
Plzﬂml\/é?hggﬁa?él\él? 200330025 092417 dB.cih - Reéalisation de rainure permettant de recevoirfibme optique : [100]
Polymere benzile) )ét DR1 ' (\ ?) ' ' 01 2) ' systeme d'alignement et de couplage réalisé pachmique LIGA H.-D. Bauer
(Dispersed Red 1) : ' Dimension du guide : (8x§)m? (2000)
Emplacement pour la fibre : largeur 1@3; hauteur 66 j5m
- Utilisation de la UV-LIGA
- Réalisation de certaines dimensions d'envinom tle largeur sur
6um d'épaisseur [101]
Polymeére Résine SU-8 A= ~1,36dB.crt o e , . B.Y. Shew et al.
y ! 0,004 8A=1310nm - Réalisation de détecteur de NaCl a base de Mabhdés (2005)
- Augmentation de I'intensité intéférée avec la @mration de
NaCl
Substrat : ZPU12-44% - Réalisation de plusieurs fonctions par nano-ingioes(certaines
(n=1,445 a dimensions sont & 50nm)
A=1550nm , .cr - Réalisation de micro-résonateurs en forme d’hi :
0,0005dB.crit Réalisation de mi > f d’hippog [103]
s Ceeur : ZPU12-460 (estimé) Largeur des guides 346, épaisseur : 0,8n,
Polymere (n=1,460 a 0,015 et 0,085 pourAn=0,085 et & | Rayon de courbure : 20t K.D&ZlbeOeG;et al.
A=1550nm) A=1550nm Gap : 200nm
Probablement autres An=0,085, coefficient de couplage : 5,1%, taux dretion : 11dB,
ZPU12 facteur de qualité Q : 103800\&1550nm.
PVCi : ~0,2dB.crit
Dans les guides : | - Réalisation de guides photo-inscrits [104]
Polymére PVCi 2,5.1% 1,5dB.cnt a — Epaisseur des guidegur D. Bosc et al.
A=1300nm — Largeurs des guidesi1 -5um (2004)

1dB.cm® aA=1550nm
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- Dopage du PVA par CuO et CuClI pour augmenteritiad
- Dopage avec du chrome pour augmenter la photdskési

Polyméres - Avant dopage : n=1,49 a 1,55 [105]
Polymére photosensibles : PVA ) _ - Aprés dopage :\n: 165a1,9 - D. Cristea et al.
(Poly(alcool —. Pour les polyméres non-photosensibles : les patysnde coeur (2006)
vinylique)) sont déposés sur SiO
- SiO; est gravé par gravure humide anisotrope qui ddese
formes en « V »
An entre coeur et Dans les guides : | = Réalisation de guides d’onde optiques par écrjpardaisceau de [106] (2004)
Polymére SuU-8 substrat : 0,081 & ~0,2dB.cn & protons. . ) [107] (2003)
A=632.80nm A=632 8nm - Dimensions Qes g,mdes 5x8 T.C. Sum et al.
' ' - Tg de SU-8 irradié : > 200°C
Substrat : copolymére — Contrdle de I'indice du caeur par contréle du peatage molaire
méthacrylate d’époxy du Bisphénol-A
propyle-co- - Gravure RIE : étude de la rugosité en fonctiotadeuissance et [109]
Polymere méthacrylate de - - du débit d’oxygeéne Y. Zhao et al.
méthyle - Larugosité augmente avec la puissance et le débiygéne (2004)
Coeur : époxy — aucune donnée sur la pression de I'enceinte peladgravure
bisphénol-A —. Recuit aprés la gravure pour diminuer la rugasit flancs
[111]
- Etude comparative entre gravure par RIBE et IBAE c. M(zggg?);]t etal.
Polymére Polyimide (P12566) - - - la IBAE posséde une meilleure anisotropie de geque la [112]
RIBE B. Lucas et al.
(1999)
8 létude de la gravure RIE du PMMA en fonction du ghlisé [113]
. 2,CHR
Polymere PMMA i i - Trés bonne isotropie de gravure sur des motifsatbéeur 250m, c. Z(gggi)et al.
avec l'utilisation de @CHF;
\ Polyimide fluoré I . [1.14]
Polymére - - - Utilisation de 'lCP pour augmenter la vitessegdavure J.H. Kim et al.
(Ultradel 9020D) (1999)
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Annexe II.1: Formules chimiques des polymeressddi

PMMA : Poly (Méthacrylate de Méthyle)

T
~CCH —)
(-Gor—),
C—OCH,8
0

9 CH; CH_,

PMATRIFE : Poly(2,2,2 méthacrylate de trifluoro-g)

1
c|:— OCH,CF,
CH, —cl:
CH,
PVCi : Poly(cinnamate de vinyle)
0
O —C—CH=CH
[ —CH,CH— )
n
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Annexe II.2 : Mécanisme de dissolution d’'un polyenamorphe

Le mécanisme de dissolution d’'un polymere amorggheyeuverné par I'énergie libre
du mélange :

AGm = AHm — T. ASy Annexe 11.2. 1

ou AGn, AHm et AS, sont I'énergie libre de Gibbs, I'enthalpie et Feapie du
mélange. T est la température absolue.

La dissolution a lieu spontanément si la valeunds, est inférieure a zéro. Sachant

qgue la dissolution des polyméres est reliée gémdeit a une augmentation de I'entropie.
Dans ce cas, le terme de I'enthalpie devient leetacdécisif dans la détermination du signe
de I'énergie libre de Gibbs.

Le parametre de solubilité a été par ailleurs dipmd pour décrire I'enthalpie d’un
mélange de liquides simples (non polaire, pas dengé de solvant) puis a été étendu au
solvants polaires et polyméres. Pour un mélangaireinil est possible de définir I'enthalpie
du mélange comme suit [116]:

% BY

Y 2 vV 2

AHn =V [(A\/Elj —(A\/Ezj J OO Annexe 11.2. 2
1 2

Avec V : le volume du mélange.
AE! : 'énergie de vaporisation de I'espéce i.
Vi : le volume molaire de I'espéce i.
¢, - lafraction volumique de i dans le mélange.

Le paramétre de solubilit§ a été alors défini par :

v\ %
5 = (A\/Elj Annexe 11.2. 3

Pour un mélange binaire, il est alors possibleéderire I'équation Annexe 11.2. 2
sous la forme :

A\l‘/'m - (61—62)2 @0 Annexe I1.2. 4

L’équation Annexe 11.2. 4 donne I'enthalpie d’un @éde binaire par unité de volume
dans lequel les constituants sont mélangés aveenacitangement de volume a pression
constante, aucune réaction entre constituants etinauformation de complexes. Pour
beaucoup de solution&\G,, peut étre inférieur a zéro gf = §,. D’'une maniére générale,

((51—52)2 doit étre petit pour que les constituants soitciblies. Néanmoins, cette hypothese

peut s’avérer difficile a appliquer dans le cas delwants polaires. C’est pourquoi, il est
parfois nécessaire d’avoir recours a une donnégléamentaire : la force de la liaison
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hydrogene dans les solvants. Cette force de lisasbmlonnée dans des tables comme faible,
moyenne ou forte.

Pour résumer, il est possible de s’attendre a uiseilnlité complete lorsque les
parametres de solubilité du polymeére et du solsant similaires et que le degré de la liaison
hydrogéne est identique dans les deux constituBatsailleurs, chaque solvant possede un
seul parametre de solubilité tandis que les valdessparametres de solubilité d’'un polymeére
s'étendent sur une plage. Cette non-unicité desuvslva de paires avec celle des tailles des
macromolécules et dans certains cas de la taltiti&maximum du pourcentage en poids
d’'un soluté qui peut étre dissout dans un solvapedd de ce dernier et peut étre mis en
évidence par des diagrammes de phases. Dans krtptigs cas, ce pourcentage est compris
entre 20% et 80%.

L’'exemple du PMMA est montré dans le Tableau Anné&x2ell suivant.

polymére Liaison hydrogéne du solvant
faible | moyenne | forte
PMMA d en (MPa)”?
18,2 — 26,0 | 17,4 -27,2 | 0

Tableau Annexe 11.2.1 : Valeurs du parametre dakslité du PMMA pour différentes forces
de liaisons hydrogénes du solvant [116].

Dans le cas du PMMA, les solvants a liaisons hyéineg faibles et moyennes peuvent
convenir pour dissoudre le polymére a condition lauealeur de leur parametre de solubilité
soit comprise entre 18,2 et 26,0 pour le premisrateentre 17,4 et 27,2 pour le second. De
plus, d’apres les données disponibles des sohfatigsson hydrogéne forte comme I'alcool
éthylique ou I'éthylamine ne conviennent pas.

Dans le Tableau Annexe 11.2.2 se trouve une listesalgants ayant des liaisons
hydrogénes faibles et moyennes.

Solvant 5 en (MPa}? Liaison hydrogéne
f = faible ; m = moyenne

Méthacrylate de méthyle (MMA) 18,0 m
Toluéne 18,2 f

Tétrahydrofurane (THF) 18,6 m
Chloroforme 19,0 f
Trichloroéthane (TCE) 19,6 f
Acétone 20,3 m

Lactate d'éthyle 20,5 m

Tableau Annexe 11.2.2: Les paramétres de solédbditur quelques solvants a liaisons faibles
et moyenns [116]

En fait, la plupart de ces solvants sont connus @rg de bons solvants pour le
PMMA. L'eau avec un paramétre de solubilité de 4¥®a)* et une liaison hydrogéne forte
est un trés mauvais solvant pour le PMMA.

! Tacticité : Ordonnancement dans la succession défsmonfigurationnels de la chaine principalend'u
macromolécule réguliére ou d'un polymere régulier.
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Annexe 11.3 : Evolution de I'épaisseur en fonctitenla vitesse de rotation de la tournette et de
la concentration du PMMA dans le TCE

Les points de mesures sont montrés en Figure Anh&xe.

45 45
4 4
35 35 |
€ 3 e € 3 /
= 25 - = 25
5 7 TN \.\1 5 7, -
D D ://
B 15 — B 15
K2 14 ——150 g/L K2 14 ——2000 tr/min
S o5 =200gL | 8 g5 ~=-3000 tr/min
w ’0 —=250g/L | |]] '0 ‘ ‘ ‘ _ 4000 tr/min
0 1000 2000 3000 4000 5000 0 50 100 150 200 250 300
Vitesse de rotation de la tournette (tr./in Concentration PMMA/TCE (g.t)

Figure Annexe 11.3.1 : Evolution de I'épaisseuraipot de PMMA (solutions PMMA/TCE).
a) en fonction de la vitesse de rotation de la medte. b) en fonction de la
concentration.

Ces mesures réalisées a l'aide d’'un spectrometvé\sible/proche IR), confirment
les valeurs obtenues grace au montage d'interfér@mé fibre optique lors de la
cartographie.
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Annexe 11.4 : Etude de I'adhérence — Test d’adhézen

Choix de la méthode

Quatre méthodes de caractérisations généraleshabiitiellement décrites [141] : le pelage,
la micro-indentation, le gonflage et I'essai deti@n. Le but de cette thése n’étant pas de réalise
étude complete sur I'adhérence et ayant des macki@draction aisément disponibles, I'étude s’est
tournée treés vite vers des essais de traction. sApdaptation aux couches minces, ces derniers
permettent de donner des caractérisations quavegatlLes essais de traction représentent une
catégorie des essais mécanigues.

Les essais mécaniques

Les essais mécaniques permettent de caractérisdoisede comportements des matériaux
(mécanique des milieux continus). La loi de comgroent établit une relation entre les contraintes et
les déformations. Ces dernieres dépendent de i@efde la piece et de la maniere dont sont exercés
les efforts extérieurs sur cette piece. Des nomédimissent alors la forme de la piece dont estlai
matériau ; on parle d'éprouvette normalisée, etncent sont exercés les efforts sur I'éprouvette ; on
parle d'essai normalisé.

Lorsque I'on a & faire a des matériaux massifsegsgis mécaniques sont relativement aisés a
mettre en place. En revanche, lorsque ces ess#isitigsés sur des couches minces, la caractiénsat
est autrement plus compliquée gqu’'avec des matérmssifs.

Les premiers essais de traction

Avant le début de la présente thése, une étudments CCLO avait été menée. Les mesures
avaient été réalisées a l'aide d’une machine detitm adaptée aux couches minces. Pour cette
méthode, un piston est collé sur la couche mingi(E Annexe 11.4.1 a), puis I'envoi d’'air comprimé
sous les valves permet d’exercer une poussée splaleau de réaction emportant par la méme
occasion le piston. Lorsque l'arrachement de lacheumince a lieu, une valeur de force est
enregistrée par la machine.

(@) (b)

Force de traction

Piston Plateau de réaction

Tuyau
d’alimentation

T
[ b=

Polymere

polymeére Substrat 3 L Silice

Figure Annexe 11.4.1: A gauche, coupe du corps de téte attaché aorpisollé au polymere. A
droite, représentation du systéme de collage diopiavec la bague.
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Concernant I'étude préalablement menée au CCL@hé&esence des polyméres avait été
caractérisée suivant différents traitements deasarét différents parameétres avaient été optimisés.

Au départ, une bague en polyéthyléne avait étéséilpour enlever I'exces de colle (Figure
Annexe 11.4.1b). Toutefois cette bague restaitémk I'ensemble et il était trés difficile de laatder
de la couche sans dégrader cette derniére unéafowle solidifiée et ce avant de réaliser I'es$ai
traction. Pour cette raison, cette bague n’avais pké utilisée par la suite et laissant par caresgoun
bourrelet apparaitre autour du piston. Les consémpsede la présence de ce bourrelet seront détaillé
par la suite.

Le deuxiéme paramétre regardé était la mise eneoglgvia colle et son recuit. Diverses colles
peuvent étre utilisées ; les polyuréthanes, lexydrs, les acryliques... Par la suite, une colle gpox
bi-composants (colle commerciale Araldite standantise progressive : résine + durcisseur) sera
utilisée car donnant les meilleurs résultats d'agihée sur polymeére lors des premiers essais. Cette
colle est dosée au moyen d'une seringue pneumatigirsi la quantité de colle déposée est
reproductible d'un essai a l'autre. Néanmoins, onrfelet de colle apparait toujours, bien que la
périphérie des pistons ait été nettoyée avec wndae.

Les essais de traction avaient été réalisés surpymeéres le PMMA et le PVCi ; ce dernier
s’avérait avoir aussi une mauvaise adhérence sulifférents substrats (Silicium ou verre).

Pour sécher la colle, les échantillons relatif MMA ont subits un recuit pendant 2h a 80°C
et ceux avec le PVCi a 50°C pendant 3h. Ce choixcalgdition de recuit est motivé par les
températures de transition vitreuses des polym@@3C et 100°C annoncées pour le PVCi et le
PMMA respectivement ; les comportements thermoméoas n’ayant pas été étudiées auparavant.

En outre, lors de la polymérisation des colles,dasses en laiton sont posées sur les pistons
assurant une force reproductible de 1kg/d¥éanmoins, il reste toujours une étape trés atéliqui
est le positionnement du piston sur le substréd stiperposition du poids en laiton ; on remargue u
glissement plus ou moins important du piston suolache de polymére lors de cette étape.

Dans ces premiers essais, la dispersion des vadetwsir de la moyenne était élevée. Pour
mettre en évidence cette dispersion, le pourcerdade valeur de I'écart type par rapport a ceddad
moyenne de chaque série de mesure a été calculéglue Annexe 11.4.2 montre le nombre de séries
de mesures en fonction de ce pourcentage ; [0%, [5%] 10%]...

4

de mesure
N w

o

Nombre de série

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Pourcentage dedtart type par rappc
a la moyenne (%)

Figure Annexe 11.4.2 : Répartition des différentes séries de mesurectfées en fonction de la
valeur en % de I'écart type d’'une série par rappdta moyenne de cette méme série.

243



Annexe 1.4

Au vue de la représentation faite en Figure AnnkxXe2, sur 11 séries de 10 échantillons
effectuées sur le PMMA et le PVCi, les écarts typalsulés sur les forces de dé-cohésion (force
nécessaire pour arracher le polymeére du substrat)relativement élevés; aucun n’est inférieur a 5%
de la valeur moyenne et un grand nombre d'écad Bgt compris entre 10% et 30% de la valeur
moyenne. Ces considérations sur I'écart type montiee les mesures effectuées sont tres dispersées
par rapport aux valeurs moyennes. Notons aussil@gede ces premiers essais, la contrainte de
décollement était entre 1IMPa et 2MPa, ce qui nas¢evaleur assez faible pour 'adhérence. La valeur
obtenue pour la colle par cette méthode est de Rar(dcart type = 0.4 MPa).

Bien que les essais soient devenus plus reprodestidprés optimisation des différents
parametres, il reste tres difficile d’éliminer leusrelet de colle et d’empécher le glissement, iauss
faible soit-il, du piston lors du collage. C’estupquoi, une autre maniere de procéder a été mise en
place au début de la thése; au départ, des essait faits avec des substrats ayant les mémésstail
que les pistons.

Essais de minimisation des erreurs de mesure

Dans un cadre général, lorsqu’il est nécessairéaleser des mesures sur des phénoménes ou
un trées grand nombre de paramétres est capableodinre des erreurs, I'étude la plus adaptée
devient statistique. Dans ces études, la notiomralie est toujours prise en compte ; il existe des
erreurs systématiques et des erreurs statistiquasaidentelles dues a un trés grand nombre degaus
séparées ; ces erreurs sont traitées en moyeriaelé des probabilités. Une des propriétés prise en
compte dans la trés grande majorité des cas esivante : la densité de répartition de la proligbil
de l'erreur accidentelle est une fonction décraissaautrement dit, les erreurs les plus grandes en
valeurs absolues sont les moins probables.

Le but de I'étude qui suit est d’essayer de mingmislans la limite des moyens disponibles,
les sources d’erreurs. Tout d’abord, I'existencenddourrelet de colle et la non maitrise de séetail
constitue une premiere source d'erreurs. Ensuiteggrincipe de fonctionnement de la machine de
traction miniaturisée précédente a I'aide de ldguek premiers essais ont été réalisés est basi su
arrachement brutal des couches. En effet, pourépeca I'essai de traction, de I'air comprimé
(~7bar) est envoyé brusquement sous les valvear@-ignnexe 11.4.1) et il devient ainsi trés diffeci
d’avoir une maitrise sur la vitesse de traction.flses, il était impossible de connaitre I'allure lde
déformation lors des essais de traction pour savaies anomalies ont pu avoir lieu ; la couchecmin
et la colle sont tous deux des polymeres avec agsiptés mécaniques équivalentes et il est légitim
de penser que la déformation de la couche mincsoitepas négligeable devant celle de la colle.
Enfin, la calibration et les faibles valeurs dects indiquées par cette machine miniaturisée @nt ét
mis en doute.

C’est pourquoi, de nouveaux montages ont été mgint et adaptés pour étre intégrés dans
une machine de traction ou il devenait possiblecalatroler la vitesse de traction et de suivre la
déformation. Les différentes piéces mécaniquegtintéalisées par mes soins, quelquefois aidée grac
aux machines (tour, fraiseuse, perceuse) existtBNSSAT.

Configuration n°1

Il était nécessaire en premier lieu d’éliminer leutrelet de colle apparaissant autour du
piston. Pour cela, le montage de la Figure AnnéxXe3l a été réalisé. Les substrats de verre sant de
carrés de 10x10nThet les pistons ont été usinés de maniére a avoéime surface a la base que les
substrats de verre.
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Colle

Piston: SubstraL’?:: |

Couche mince

Figure Annexe 11.4.3 : Schéma du montage correspondant a la configomati°1.

Pour commencer, seul un substrat de verre estéutile piston est alors collé directement sur
le polymeére.

Par cette méthode, une fois le collage et le sfcha la colle effectués, la colle en exces sur
les bords est grattée a I'aide d’un scalpel toud\etant d’appuyer fortement sur 'ensemble.

La premiére série de cing essais de tractions deaua I'lUT de Lannion (machine de
traction : Adamel-'Homargy, type DY 22 de 1986¢s Irésultats sont compris entre 7,2MPa a
16,2MPa. Ces valeurs sont trés dispersées. Cecépelexpliqué par la cassure des substrats de ver
lors de tous les essais de traction. Les couchesemine s’arrachaient pas ou trés peu. Une desisais
est que la colle débordant sur les cotés devaittarar solidaire le piston et le substrat de vetree
malgré le grattage de la colle.

Par ailleurs, lorsque ces premiers essais de dractivaient été réalisés, I'étude de
I'lhomogénéité des dépdts en fonction de la vitelgséa tournette n’était pas encore effectuée. De ce
fait, sur les couches de polyméres déposées, tiis d& bord apparaissaient ne permettant pas une
homogénéité de collage sur toute la surface.

Afin de palier a ceci dans un premier temps, leyp@re n'est plus déposé sur de petits
substrats séparément mais sur un quadrillage dstratdode 5x5 carrées de 10 mm de cété chacun.
Ces différents petits substrats sont maintenusutessa coté des autres a l'aide d'un ruban adhésif
double face.

Les mesures effectuées sur ces différents substratgésumées sur la Figure Annexe 11.4.4.
Ces mesures ont eu lieu avec le PMMA.

Figure Annexe 11.4.4: Mesure d'épaisseur effectués sur les différesisbstrats carrés
(10x10mrf). A droite : représentation des zones mesuréegauthe : moyenne des épaisseurs
pour chaque carré de verre.
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Seuls les neuf échantillons verts seront gardéslpswessais de traction.

Il est a noter que lorsqu’il s’agit de mise au pole PMMA est utilisé car disponible en
grande quantité. Cependant, cette étude de tnaatiait eu lieu au début de cette thése et coniterna
principalement le PVCi car ce dernier est utilisénme guide d’onde lors d’'une étude dans une these
antérieure et le probleme de I'adhérence lui éliénh’était pas résolu. Les premiéres mesures ont
donc été effectuées sur le PVCi.

Lors des essais de traction, sur les neuf échamgillseulement trois n’ont pas eu leur substrat
de verre cassé. L'un avec une valeur trés faiblenféfrieure a 1MPa ; ceci est d0 au mauvais
positionnement des pistons I'un part rapport atifauLes deux autres essais ont deux valeurs trés
différentes ; 8MPa et 15MPa. Vraisemblablement, 8Bt la valeur qui se rapprocherai le mieux de
la valeur d’adhérence du PVCil/verre car le polymétest décollé quasi entierement. Pour
I'échantillon & 15MPa, seule la moitié du polymétest décollée se rapprochant des cas ou le verre a
casseé et pouvant étre expliqué par le collage dstsat de verre sur le piston opposeé.

Par la suite, pour éviter que le piston soit cdil&€ctement sur le polymére, un autre substrat
de verre est collé entre le polymére et le pistdne série de 9 échantillons de 10x10mm a été
caractérisée et les résultats sont résumés ddbleau Annexe 11.4.1.

Pistons F (daN) R(MPa) Remarques
1 1,3 0,1 Autant de PVCi des 2 cOtés
2 73,9 7.4 95% du PVCi décollé du verre
3 72,6 7,3 Le verre a cassé. Du PVCi est restiestarre
4 54,2 54 PVCi complétement décollé du verre
5 16,9 1,7 PVCi complétement décollé du verre
6 23,0 2.3 Le verre s’est décollé du piston
7 43,4 4.3 Le verre s’est décollé du piston
8 93,0 9,3 Le verre a cassé (1/4) sur le reste @ORVCi s'est
décollé du verre
9 62,4 6,2 Le verre a cassé
10 96,1 9,6 80% du PVCi s’est décollé du verre

Tableau Annexe Il.4.1Récapitulatifs des résultats des essais d’adigedu PVCi sur verre avec
la nouvelle configuration n°1.

Une fois de plus, les résultats sont disparatesrmtcompris entre 2 et 12MPa. Pour 3 valeurs
supérieures a 7TMPa, le verre a cassé. Pour dertesalg polymére s’est décollé au minimum a 80%
du verre.

Par ailleurs, par deux fois le verre s’est décdliépiston (pistons 6 et 7) avec des valeurs
relativement différentes. Les deux pistons restarésentent des valeurs assez basses et trés
différentes.

Notons que le premier piston concerne un échantilPVCi collé simplement par
augmentation de la température au-dela de la teyvérde transition vitreuse (95 °C, 10 min). Pour
ce dernier, le PVCi s'est retrouvé en proportioalégur les deux substrats de verre qui d'aillents
cassé malgré la faible valeur obtenue.

Le mauvais alignement entre les pistons inféri¢lgu@érieur a provoqué la cassure du verre

sur certains échantillons. Pour les autres, cetssure est provoquée par le débordement de la colle
créant un pont entre les bords des substrats de. ver

246



Annexe 1.4

Afin d’éviter ce débordement de colle, un nouveantage a été réalisé. Par ailleurs, il est
important de noter que jusqu'a présent les coudegsolymeéres étaient inhomogéne en épaisseur car
I'étude sur ces dépbts n’était pas encore réalisée.

Pour les essais de tractions suivants, I'effet ded il au dépdt du polymeére est quasi-
inexistant et les couches déposées sont homogergmesseur.

Configuration n°2

Dans cette configuration, le polymeére est toujadéposé sur un substrat de verre mais de
dimension plus grandes (15x15MfmDe la méme maniére qu’auparavant, un recuitémihage est
opéré. Puis, une goutte de colle est déposée gmiyienére et un autre substrat de verre (15x19mm
est placé dessus; le tout étant aligné a I'aida diontage d’alignement (Figure Annexe 11.4.5 a).

(@) (b) ()

Goutte de colle

Substrats de verc<:
1.8 |

Polymeére

Pistons

Figure Annexe 11.4.5 : Schéma du montage utilisé pour les essais dtadieé (configuration n°2).

La goutte de colle doit étre la plus centrée pdsgiar rapport au substrat et la quantité de
colle ne doit pas étre tres élevée pour ne pasrdébdu substrat et pour éviter d’avoir des fordes
tractions suffisamment élevées qui briserait lestab de verre avant le décollement du polymére Un
fois la colle séchée, la surface est mesurée @el'diune binoculaire et un systéeme de graduation en
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millimétre. Les surfaces mesurées sont comprisee &6 et 30mm+ 1mnf. Ensuite, les pistons sont
collés sur les substrats de verre (Figure Annexie5hh) et maintenus alignés a I'aide d'un dispbsiti
d’alignement (Figure Annexe 11.4.5c).

Par ailleurs, la colle subit désormais un recus&C pendant 1h30minutes ; apres plusieurs
essais, ces conditions de recuit de la colle semhbldfisantes.

Une autre amélioration a été aussi apportée auagertte traction ; s’apercevant que certains
échantillons s ‘arrachaient au moment de leur ¢remagnt dans les mors de la machine de traction, il
était nécessaire de concevoir un montage plus sq@inettant de garder hors pression I'ensemble
(piston+substrat) avant le début de I'essai dditmacPour cela, le montage de la Figure Annexeal.

a été imaginé.

T

Tiges d’acier

Plaques d’aluminium

Figure Annexe 11.4.6 : Schéma des accessoires de maintien de I'édltant la machine de
traction.

Le montage permet de positionner au mieux les paalaluminium dans les mors, puis les
pistons sont accrochés a ces plaques a l'aidegde t'acier laissant la possibilité aux pistonseée
positionner d’'une maniere verticale sans précantgai

Par ailleurs, étant donné que le polymeére qui éss cette étude est le PMMA ; c’est en
priorité sur ce dernier que les essais de tractigont lieu désormais. Cependant, dans certainstcas
ce afin d’optimiser le montage de traction le P¥&l aussi utilisé.

Les résultats obtenus a l'aide de ce montage av€dMMA sont résumés dans le Tableau
Annexe 11.4.2. Les couches de PMMA ont en moyenbgr d'épaisseur.

Echantillons n° Contraintes (MPa)
5,8
59
57
6,2
4,1

G WIN|F

Tableau Annexe 11.4.2 Contraintes obtenues sur les échantillons de PMBVvec la nouvelle
configuration n°2.
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Ces contraintes avec une valeur moyenne d’envirdMBa et un écart type de 0,8MPa
semblent donner des résultats plutot dispersésr@iant, avec I'élimination de la derniére valeur qu
semble aberrante comparée aux quatre autres, larmeydes contraintes est d’environ 5,9MPa avec
un écart type d’environ 0,2MPa. Cette derniérewadkevient alors acceptable.

A ce stade, certains parametres comme le boudeleblle, quelques aléas dus au montage de
traction ont été minimisés permettant une plusdgaeproductibilité dans les mesures.

Cependant, les essais de tractions réalisés fIMIMA révélent la dé-cohésion de l'interface
colle/PMMA et non PMMA substrat. Au vu de ces olis#ions, il est possible de dire que I'adhérence
du PMMA sur le verre est assez élevée et que l&raiote de dé-cohésion associée doit étre sans
doute supérieure a 5,5MPa. Ces derniers essa@uesi révélé la limite d’adhérence de la collelsur
PMMA.

La reproductibilité des essais est meilleure quasdis essais réalisés antérieurement.
Dorénavant, il n'est plus possible d’'envisagertitaation de I'adhérence PMMA sur verre car la
limite d'adhérence de la colle utilisée sur le PMMémble atteinte. Néanmoins, plusieurs essais
rapides et pour certains d’une maniére qualitativieété réalisés afin d’optimiser au mieux cesisssa
de traction ; la raison de la non réalisation djmand nombre d’échantillon est le manque de temps ;
un temps consacré a étudier d’autre aspects @etaalogie de réalisation des fonctions optiques. E
effet, aprés l'optimisation de diverses paramétréliration des solutions, homogénéisation des
dépéts, recuits et abaissement des épaisseursodeles, I'adhérence des polymeéres sur différents
substrats (silicium, verre) ne semble plus étrpanametre critique.

Concernant I'épaisseur des couches, il a été déépat ailleurs, [142] que la force normale
nécessaire a l'arrachement est inversement propodile a la racine carrée de I'épaisseur de la
couche selon :

1/2
P, =n az(z(”;K) Annexe 11.4. 1

Ou : R est la force d’arrachement,

t I'épaisseur de la couche,

wy, le travail d’adhésion entre la colle et la cousbpérieure,
a le rayon de contact ou rayon de la goutte de coll

et K le module de compressibilité de la couche dépo

Derniers essais réalisés

Afin de repousser la limite de I'adhérence de lhecauine couche d’aluminium (~30nm) est
déposée sur le PMMA avant le collage. En effetdide époxy utilisée est connue pour avoir un trés
bon collage sur lI'aluminium. Les essais de tractiot été effectués sur deux échantillons et les
valeurs sont 10,8MPa et 8,4MPa : moyennes 9,6Mte Gois, la rupture a eu lieu a linterface
Aluminium/PMMA indiquant que I'adhérence du PMMArde verre est probablement supérieure a
9MPa.

Les autres solutions envisagées en fonctions d#sdgones rencontrés sont résumées dans le
Tableau Annexe 11.4.3.
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Problémes

Solutions envisagées

Résultats

Arrachement de I'interface
Aluminium/PMMA et non
polymére/substrat

Utilisation du PVCi qui est
moins adhérent que le PMMA
(sans couche d’aluminium)

Rupture cohésive du PVCi
\ (moyenne des contraintes de
MPa)

Rupture cohésive du PVCi

Utilisation du PVCi (avec
couche d’aluminium)

Rupture cohésive du PVCi
(moyenne des contraintes de
MPa)

Rupture cohésive du PVCi

Changement de systéme po
supprimer le cisaillement
(Figure Annexe 11.4.7).
Utilisation du PVCi (sans

90% de rupture cohésive du
PVCi
10% d’arrachement de linterfa
polymere/substrat
(essais qualitatifs pour voir

ie

couche d’aluminium)

l'interface venant a rupture)

Le

Tableau Annexe 11.4.3 Récapitulatif des derniers essais effectués daemouvelle configuration

ne2.

Derniéere configuration mise en place (n°3)

Dans le systéme prévu précédemment, deux cardicpdeis sont mesurées simultanément :
I'adhérence de la couche mais aussi le cisaillen#simt d’éliminer les effets dus au cisaillement le
systeme de la Figure Annexe 11.4.7 a été envisagé.

Colle

Substrats verre

W

NN

Pistons

Couche minc
d’aluminium

a)

Polymere

b)

Figure Annexe 11.4.7 : Schéma du montage en configuration n°3.

Le protocole de conception des échantillons esitigee au montage précédent sauf que le
deuxiéme substrat de verre déposé est de tailke gtite (10x10mA). Ceci permet par la suite de
gratter & l'aide d’un scalpel le polymére et laledl I'extérieur de cette surface de 100mEnsuite,
les pistons sont assemblés sans différence aveéttaode précédente.
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Le temps manqguant, les essais effectués avec cmgeosont seulement qualitatifs (traction
réalisées avec les mains) afin d’observer la coughiecéde en premier ; un résumé est donné en
Tableau Annexe 11.4.4.

Probléme a résoudre Amélioration Résultat

. . 75% de rupture cohésive du
Augmentation de I'épaisseur du

- . PVCi car I'adhérence diminue PVCI ,
90% de rupture cohésive du PV(Ci a 25% d'arrachement de l'interface
lorsque I'épaisseur augmente N
polymeére/substrat

(avec couche d’aluminium) (essai qualitatif)

Utilisation du PMMA en couche L’'aluminium adhére peu sur le

75% de rupture cohésive du PVCi plus épaisse (avec couche PMMA
d’Aluminium) (essai qualitatif)
La Silice adhére peu sur le

L'aluminium adheére peu sur le Utilisation d’une couche de

PMMA Silice a la place de I'aluminium PMMA

(essai qualitatif)

Tableau Annexe Il.4.4Récapitulatif des essais effectués avec la rdleugenfiguration n°3.

Conclusion

Au départ, tous les dépbts de polyméres effectuésiicium ou sur verre montraient des
problémes de décollement aprés clivage ou sciage.ehdroits plus clairs en bas de la photos de la
Figure Annexe 11.4.8, représente un décollementaotialler jusqu’a 2mm par endroit.

~2mm de
décollement

Figure Annexe 11.4.8 : Photo au microscope optique représentant le Higeoent des guides
PMMA en bord d’échantillon.

Suite aux différentes optimisations réalisées pentdaréalisation des fonctions optiques, ces
problémes d’adhérence ont disparus.

Malgré cela, les essais de traction commencés aard@our quantifier 'adhérence en
fonction de divers traitements de la surface ddsstsats, ont été continués jusqu’'a aboutir & des
montages permettant d’éliminer quelques aberratisersant a des erreurs systématiques.

A ce stade de I'étude, les erreurs entrant en ¢ewbkent n'étre qu’accidentelles (dépbts des
couches, préparation de I'échantillon par un opéirahumain, installation de I'’échantillon dans la
machine de traction,...). Afin d’estimer ces erreunse étude statistique est adaptée. Cette derniere
réalisée sur un nombre suffisant d’échantillonsrttra de connaitre les essais aberrants et dagstim
plus précisément les contraintes.

Pour finir, la limite d’adhérence de la colle sas lcouches de polymeres semble atteinte. La
recherche d’une nouvelle colle plus adhérentelest aonseillée pour la suite.
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Annexe 1.4

Malgré cela, il est possible d’affirmer que l'adtéce du PMMA sur verre semble étre
suffisamment élevée pour ne plus avoir les phéneméle décollement constatés au départ de
I'étude ; cette remarque est aussi valable polg legipolymeres utilisés.

Par la derniére configuration présentée, il sémgiortant par la suite de réaliser des essais de
traction avec la colle seule. Ceci permet d’aveie premiere idée sur I'adhérence de la colle sur le
verre qui doit étre en principe supérieure auxwalérouvées précédemment a savoir environ 10MPa.

Notons aussi que les données concernant I'adhéfencka force de décohésion) de la colle
époxy sur les matériaux utilisés ici n'ont pas #thivées dans la littérature. Une autre donnée est
généralement avancée et concerne la contraintesaileament de la colle. La valeur de cette demiér
est comprise généralement entre 3MPa a 10MPa peysdlymeéres et est supérieure & 20MPa pour
des matériaux comme I'aluminium.
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Annexe I1.5 : Evolution de la diffraction en formti de la largeur de la fente et de la distance

e du plan d’observation par rapport aux fentes disS§eurs de la résine).
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Annexe I1.6 : Evolution de la diffraction en formti de la largeur de la fente et pour un
gap=0,13m. Les traits pointillés représentent la tailldaléente.
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Annexe I1.7 : Ouitils utilisés pour estimer les ésa@ntre les points issus du calcul exact et les
courbes approchées (Calcul de diffraction).

Trois sortes d’erreurs ont été examinées :

Tout d’abord, la valeur maximale de la differend#AXDIFF, entre les valeurs
exactes et les valeurs approchées pour un a donné.

Par exemple, si I'on prend a=1, pour chaque f dam@différence est réalisée entre
la valeur exacte et la valeur approchée. MAXDIFFadsrs la valeur maximale de toutes les
différences réalisées avec tous les f.

Ensuite, une moyenne MOY est réalisée sur ceseiftes.

Enfin, la valeur M est estimée tel que I'équatiamaxe I1.7. 1;

M = \/% Z (Vi,exacte_ Vi,approché)2 Annexe I1.7. 1

Les fentes étudiées sont au nombre de 32. 30 fdet®@sum a 3um par pas de 0,1 et
deux fentes depbn et delm.

Les valeurs d’erreurs ont été estimées pour deedesupérieures ou égale |3
d’'une part et auxquelles correspondra l'indicefaBla suite dans la présentation des valeurs
d’erreurs. D’autre part, le calcul d’erreur a ét&n@ sur des fentes supérieures ou €gajen,4
et pour lesquelles l'indice 0,4 sera pris en compte

a | MAXDIFFo3] MAXDIFF 4] MOYos MOYo. Mo.s Mo.a

1 0,014 0,002 0,001 <0,001 0,003 <0,001
1,5 0,003 0,002 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
2 0,001 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
3 0,002 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
4 0,002 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
5 0,002 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
6 0,002 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
7 0,002 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
8 0,001 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001
9 0,001 0,001 <0,001 <0,001 <0,001 <0,001]
10 0,002 0,002 <0,001 <0,001 0,001 0,001

Tableau Annexe I1.7.1 : Reécapitulatifs des diifiées valeurs d'erreurs exposées
précédemment.

Au vue de ces résultats, il est possible de coadur une tres bonne approximation
des courbes pour des valeurs de fentes supérieOr8um. Cette approximation devient
acceptable pour la fente f=Qy3 si I'on ne prend pas en compte le cas a=1.
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Annexe lll.1 : Quelques éléments de I'approximatienMarcatili

L'approximation de Marcatili [138] utilisée pourmetsenter les relations de dispersion est
basée sur ce qui suit :

kXA3
- | <1 Annexe I11.1. 1
L
2
kyAz
et L <<1 Annexe ll.1. 2
Lt
1 1
dans = ete=———— Annexe Il.1. 3
5 2 E 4 2 E
T ) n 2
- _kx 7 _ky
A A,

o ow

yal o
: et k, =—n, (A longueur d’'onde etinz.sles indices de
2 (I’hz_ |’]22,3,4,5)E y A y
réfractions des différentes zones représentésgeme=Annexe I11.1.1)

avec A 2,345 =

Figure Annexe Ill.1.1: Représentation des différentes zones pour wreglibnde pour I'utilisation
de la méthode de Marcaitili.

Ces différents termes font partie des équatiomstendantales dont les solutions donnent les
constantes de propagations transverses.

k.a=pn—tan'k.&, —tan k.&, Annexe l11.1. 4
N3 n3

k,b=qn-tan"=k,n,—tan"— k,N, Annexe Ill.1. 5
Mt 1

Afin de pouvoir procéder aux simplifications, ilfeque la différence d'indice entre le cceur et

la gaine soit inférieure a 0,08. Ceci permet atbasoir
2

kXA3 kyAz ’
* 1 << 01 et L1 << 01.
L

Tt
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Annexe I11.2 : Résumé des différents indices deagtion utilisés dans cette étude.

Dans ce résumé sont concernés le PMMA, le PMMé &VMATRIFE. Le PVCi avait
I'objet d’une étude antérieur concernant sa phaoisibdité. Pour cette raison, son indice de
réfraction ne figure pas dans le résumé qui suiis rpaurra étre consulté dans la thése
d’Imane Assaid [71].

Afin d’examiner la biréfringence des matériaux, @sux modes TE (Transverse
Electrique) et TM (Transverse Magnétique) ont étésumés. Seulement par manque de
polariseur pour la source extérieure a 1550nm. loelanTM n’a pu étre caractérisé qu’'a
A=632,8nm.

Pour chaque cas, une série de 10 mesures a attuéffesur laguelle une moyenne et
un écart type ont pu étre calculés. Dans le caBNMI, deux séries de dix mesures ont été
réalisées afin de confirmer la biréfringence exitgalans ce matériau.

A (nm) PMMA PMMA PMMI PMATRIFE
120°C/15minutes 150°C/4heures| 120°C/15minutes100°C/15minutes
A

1,5334
632.8 TE 1,4915 1,4891 (0,0001) 1,4139
(0,0002) (0,0001) 1,5335 (0,0001)

(0,0001)
1,4917 1,4892 1,5327 1,4141
6328 T (0,0001) (0,0001) (0,0001) (0,0001)
1550 1,4833 1,4808 1,5222 1,4085
(0,0002) (0,0002) (0,0002) (0,0002)

Tableau Annexe I11.2.1 : Résumé des différente@sdde réfraction des matériaux utilisés

dans cette étude. Entre parenthése sont indiqeésdarts types.
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Annexe lII.3 : Représentation schématique des deasques congus durant cette these

CCLO RAM

Figure Annexe 111.3.1 : Représentation architeeler du masque RAMO1 avec ces quatre
zones bien distinctes.

Les détails sur ce masque sont donnés dans ladbé&3Sarol Arnaud [4]
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Annexe I11.3

r—————- :7"_’;:::=<:____‘_\_\\
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A ! ] |
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Figure Annexe 111.3.2 : Représentation architealerdu masque RING avec ces cingq zones
bien distinctes.

Description des guides et fonctions des différentes zones pour le masque
« RING »

1. Zone centrale

Surface occupée sur le masque : 10 x 5¢ mm

Pour mesure d’'atténuation de guides et de diand&tnmode (caractére monomode ou multimode) .

Cette zone est utilisable quel que soit le couplpalymere utiliséAn). La longueur totale des motifs

est de 50 mm de long.

* 4 guides droits de largeur 2 pw=2 GD=n (nde 1 a4)

e 11 guides courbes de largeur 2 um et de rayon aidee variant de 150 a 400 um par pas de 50
um. Tout les guides ont la méme longueur totala stéme longueur en courbure : 1 mnw=2,
Rc=150 a 400

* 4 guides droit de largeur 2 pnw=2 GD=n (nde 5 a 8)

e 4 guides droit de largeur 1,4 pmv=1.4 GD=n (nde 1l a4)

e 11 guides courbes de largeur 1,4 um et de ray@oaidure variant de 50 a 300 um par pas de 50
pm. Tout les guides ont la méme longueur totala stéme longueur en courbure : 1 cnwv=1.4
Rc= Rc de 50 a 300

e 4 guides droits de largeur 1,4 umi=1.4 GD=n (nde 5 a8)

» 12 guides droits, largeur w variant de 0.8 a 3 jJampas de 0.2 um.w= (de 0.8 a 3)

e 2 guides droits largeur 10 pumv=10

e 4 guides droits largeur 2 pnmv=2

e 4 guides droits largeur 2,2 pnw=2.2

e 4 guides droits largeur 1,4 prw=1.4

e 4 guides droits largeur 1,2 pnw=1.2

e 4 guides droits largeur 4 pmv=4

2. Zone PMMI,w=1,4 um

Surface occupée sur le masque : 14,5 x 22,5 domt 10,5 x 22,5 nfraniquement présonateurs
La longueur totale des motifs est de 22,5 mm. dreezse situe en bas a gauche.
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Annexe I11.3

* 4 guides droit de largeur 2,2 pw=2.2 GD=n (nde 1 a4)

» 11 guides courbes de largeur 2,2 um et de rayaodeure variant de 150 a 400 um par pas de
50 um. Tout les guides ont la méme longueur tatla méme longueurs de guide courbe : 1 cm.
w=2.2, Rc=150 a 400

* 4 guides droit de largeur 2,2 pmv=2.2 GD=n (nde 5 a 8)

* 4 résonateurs simple anneam=1.4 Rc=90 @g=0.8 1Ring

» 1 résonateur simple annean=1.4 Rc=180 g=1 1Ring

* 1 résonateur simple annean=1.4 Rc=270 g=1.3 1Ring

» 2 résonateurs double anneaux : RA2R1.4 Rc1=90 g1=0.8 Rc2=180 g2=1 2Ring

» 1 résonateur double anneaux : R/@R1.4 Rc1=90 g1=0.8 Rc2=270 g2=1.3 2Ring

e 2 Mux/demux & :w=1.4 Rc1=90 ¢g1=0.8 Rc2=180 g2=1 Mux

3. Zone PMMI, w=1,2 um
Surface occupée sur le masque : 14,5 x 22,5domt 11,5 x 22,5 mfoniquement présonateurs
La longueur totale des motifs est de 22,5 mm. dreezse situe en bas a droite.

* 4 guides droit de largeur 1,2 pw=1.2 GD=n (nde 1l a4)

e 11 guides courbes de largeur 1,2 um et de ray@oaidure variant de 50 a 300 um par pas de 50
um. Tout les guides ont la méme longueur totaléaemnéme longueur en courbure: 1 cm.
w=1.2, Rc=50 a 300

e 4 guides droit de largeur 1,2 pmv=1.2 GD=n (nde 5 a 8)

* 4 résonateurs simple anneav=1.2 Rc=90 ¢=0.8 1Ring

» 1 résonateur simple annean=1.2 Rc=180 g=1 1Ring

» 1résonateur simple annean=1.2 Rc=270 g=1.3 1Ring

» 2 résonateurs double anneaux : R2R1.2 Rc1=90 g1=0.8 Rc2=180 g2=1 2Ring

» 1 résonateur double anneaux : R/@R1.2 Rc1=90 g1=0.8 Rc2=270 g2=1.3 2Ring

e 2 Mux/demux & :w=1.2 Rc1=90 ¢g1=0.8 Rc2=180 g2=1 Mux

e 1 MRRWM 4R/2R/R : 4R= 360um + g= 1.4 um, 2R= 180 = 1um, R =90 um + g= 0.8
pHm

4. Zone PMMA, w =2 um
Surface occupée sur le masque : 16 x 22,5 umiquement fonctions présonateurs
La longueur totale des motifs est de 22,5 mm. dreezse situe en haut a gauche.
» 3 résonateurs simple anneam=2 Rc=170 g=1 1Ring
» 1 résonateur simple anneaw=2 Rc=340 g=1.4 1Ring
» 1 résonateur simple anneaw=2 Rc=510 ¢g=1.7 1Ring
» 2 résonateurs double anneaux RR2R2 Rc1=170 gl=1 Rc2=340 g2=1.4 2Ring
* 2 Mux/demux & w=2 Rc1=170 gl=1 Rc2=340 g2=1.4 Mux

5. Zone PMMA, w =22 um
Surface occupée sur le masque : 16 x 22,5 umiquement fonctions présonateurs
La longueur totale des motifs est de 22,5 mm. dreezse situe en haut a droite.
» 3 résonateurs simple anneam=2.2 Rc=170 g=1 1Ring
» 1 résonateur simple anneaw=2.2 Rc=340 g=1.4 1Ring
» 1 résonateur simple anneaw=2.2 Rc=510 g=1.7 1Ring
» 2 résonateurs double anneaux Ri2R2.2 Rc1=170 gl=1 Rc2=340 g2=1.4 2Ring
2 Mux/demux 8 w=2.2 Rcl=170 gl1=1 Rc2=340 g2=1.4 Mux
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Annexe Ill.4 : Résumé des différentes valeurs dgs gécessaires pour des largeutgi@es
guides effilés a I'endroit du couplage avec I'annea

An | Rayon de 'anneau (um) reguic (LM) gap (um)
0,6 1,2
0,7 1,4
0,8 1,5
10;1,1 1,5

0.08 | 170 1,2;1,3 1,4
1,4 1,3
15;1,6 1,2
1,7;1,8 1

= I N I |

0,5 0,95
0,75 1,3

0,12] 90 0,95 1,2
1,25 1
1,4 0,9

= I N I |

0,5 0,9
0,65 1,1

0,18 40 0,8 0,9
0,95 0,75
1,1 0,75

Tableau Annexe Ill.4.1  : Récapitulatif des diffieeparameétres de la structure anneau,

guide droit avec déconfinement pour avoir un coifit de couplage de 20 %.
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Annexe I11.5 : Divers calculs réalisés dans unaétmterne au CCLO.

gap (um)
o5 o6 07 08 09 1 11 12 13 14 15
0 | | | | | | | | | |
-1
-2
M
IS
>
2 -3
o
D
K]
S
o
O
S
£ 5 In(Pc/Ps)= -2,0643 gap (um) + 0,46
In(Pc/Ps) = -3,3226 gap(um) + 1,0362 ]
-6 - . .
In(Pc/Ps) = -4,141 gap (um) + 1,138 |
7 \ \
¢ dn=0,08 m dn=0,12
dn=0,18 Linéaire (dn=0,08)
Linéaire (dn=0,12) Linéaire (dn=0,18)

Figure Annexe I11.5.1 : Interpolation linéaire deurbes du logarithme népérien de la
puissance couplée en fonction du gap.
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Figure Annexe II1.5.2 : Puissance couplée en fioncu rayon de courbure des anneaux
pour deux valeurs de gap 0.5 eirh (cas des guides enterres).
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Annexe I11.5

Rayon de courbure en fonction du gap pour 20 % de couplage

800
Dn=10,08 Fc=170um > gap lum S
700 Re=340pm = gap 1,4 pm -
Ee =510 pm »gap 1,7pm . ‘
600 -
500 Dn=10,12 Fc = 90um > gap 0,8um
i Rec =180 pm = gap lpm _a"
g 400 - Ec =270 pn = gap 1,3um N
300 ~ -
--"
200
g
100 -
o T
e
0 === | | |
0 0,5 1 1,5 2
Gap en pm

Figure Annexe I11.5.3 : Evolution du rayon de coure en fonction du gap pour 20% de
couplage.
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Annexe II1.6 : Réponses spectrales normaliséeisneli&es de différents micro-résonateurs.

! /\ m — Signal mesurg
0.9 / \ // \ — Signal simul:
0,8
U A O Y A
2.9 o061
ST or | PMMA w=2,2 R=170
2E o, ouT
T 2 o3 Finesse = 6,0
0,2 ISL=1,51nm
0,14 Taux d’extinction: <-20dB (<1%)
0 | ‘ | ‘ Taux de couplage = 42%
1552 1553 1;521nm)1555 1556 1557 Facteur de qualité =~6100
1
oo /\ /N DROP
- @ 0.7 Finesse = 6,4
] 1 N ISL = L51nm
A g 0.5 i il I il Efficacité d’extraction = 90%
ERSROSR I I Il Taux de couplage = 40%
O <08 I I / Facteur de qualité = ~6400

0,2 \ |

01 \\ f \\ / — Signal mesurg
’ M \j — Signal simul:
0 :

1552 1553 1554 1555 1556 1557
A (nm)

Figure Annexe Il1.6.1 : Réponses spectrales nas@as lleu) et simulées rfse d'un
micro-résonateur PMMA/PMATRIFE de rayon de courblirém.
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Annexe |11.6

PMMA w=2,2 R=170

ouT
Finesse = 6,4
ISL =1,52nm

Taux d’extinction: <-20dB (<1%)
Taux de couplage = 40%
Facteur de qualité = ~6500

DROP
Finesse = 6,7
ISL =1,52nm

Efficacité d’extraction = 90%
Taux de couplage = 38%
Facteur de qualité = ~6800

exe l11.6.2 : Réponses spectrales nog@ak Bleu) et simulées rfse d'un
micro-résonateur PMMA/PMATRIFE de rayon de courblirém.
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Résumé

Au laboratoire, cette thése fait suite a des medttins sur des fonctions passives intégrées
optiques a base de micro-résonateurs en anneaux.léXréaliser, une étude de toutes les
étapes de réalisation de circuits en polymere &ff¢étuée. Les objectifs sont I'obtention de
guides arétes, ridge monomodes avec des perforsanceptables et la miniaturisation de
fonctions avec les matériaux et technologies egeahles au CCLO. Des points bloquants
ont été identifiés au départ, tels que le manquadtdrence entre matériaux, les
incompatibilités technologiques et optiques entilyméres, les phénomeénes liés au procédé
occasionnant des pertes optiques excessives. Apré&tat de I'art sur les polymeres pour
guides d'ondes optiques, le manuscrit présentdrésmux spécifiques sur le choix des
matériaux et I'évaluation de I'adhérence de polysé&morphes sur les substrats envisagés,
ainsi que la qualité et la reproductibilité des @épet leur gravure séche par plasma.
L’analyse de I'apparition de défauts de surface fdes et « ridge » ainsi que les solutions
trouvées pour les éliminer, sont plus particuliegatmdéveloppés. L’adaptation de la
photolithographie classique en UV proche est détipour atteindre des tailles de motifs
submicroniques. Les résultats des méthodes d'amadysreprises pour discriminer les
différents facteurs de pertes optiques en propagadnt discutés. Enfin, les réalisations de
guides monomodes a base de polymeres méthacrylmpugde coeur ainsi que les premieres
structures de filtres et multiplexeurs en microerégeurs intégrés en anneaux et a faible
intervalle spectral libre (1-3nm) sont présentéemalysées.

Mots clés : optique intégrée, polymeres, microinéseurs, guides d'ondes, filtres optiques,
photolithographie, pertes optiques, analyse theréoamiques.

Abstract

At the laboratory, this thesis is coming after mougworks of integrated optical passive
functions containing microring-resonators. To perfothese functions, the works of this
thesis consists in studying all the stages of pelyoircuits processing. At the technology
level, the objectives lie in obtaining monomodegadguides with acceptable performances
and with a size as small as possible in order wwaturize filtering functions with materials
and technologies available at the CCLO. In thigexity blocking points were identified at the
beginning, such as the insufficient properties diieaence between materials, technological
and optical incompatibilities of various polymenshenomena occurring in the process
yielding excessive optical losses. After a statetled art on the polymers for optical
waveguides, the manuscript presents specific warksthe choice of materials and the
evaluation of the amorphous polymer adherence enstlbstrates used, in addition to the
guality and the reproducibility of the deposits @hdir plasma etching. The analysis of the
defects occurring at the surface of films and r&gjges well as the solutions, which are found
to eliminate them, are more particularly developBEde adaptation of the conditions of UV
traditional photolithography is detailed to reaclbmicronic sizes of pattern. The analysis
methods we undertake to discriminate the varioasofa of optical losses are discussed.
Lastly, the achievements of monomode guides witthawylic polymers as well as the first
structures of filters and multiplexers based oregmated microring-resonators and having
spectral intervals (1-3nm) are presented and aedlyz

Keywords: integrated optic, polymers, micro-ringsopator, waveguides, optical filters,
photolithography, optical losses, thermomécanicalpsis.



