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Résumé

Le besoin croissant de biocapteurs optiques compacts, sélectifs, ultrasensibles, rapides et bas
colit dans les domaines médical et environnemental a engendré une émergence de solutions
technologiques, notamment les capteurs a bases de microrésonateurs optiques. Ces types de
biocapteurs sont capables de fournir une détection sélective de trés faibles concentrations de
biomolécules si leurs surfaces sont fonctionnalisées. En revanche, les deux méthodes optiques
d'interrogation actuelles, balayage spectral et variation de I’intensité, ne peuvent ni fournir la
sensibilité de la phase du signal optique propagé dans le capteur, ni les parametres opto-
géométriques (perte par propagation, l'indice effectif, coefficient de couplage, etc) nécessaires
pour une modélisation de la réponse du capteur. Pour accéder a ces informations, nous avons
proposé d’utiliser l'interférometre optique a faible cohérence sensible a la phase (PS-OLCI :
Phase Sensitive-Optical Low Coherence Interferometer) comme une technique alternative
d’interrogation et de caractérisation de microrésonateurs.

La premiere partie des travaux de cette thése est consacrée a 1’étude de conception et de
réalisation de microrésonateurs monomodes possédant un facteur est de qualité supérieur a
20000 dans l'eau. Cette étude a été validée par la réalisation technologique, a I'aide des
procédés de photolithographie classique et de gravure seéche au plasma d'oxygene, de
microrésonateurs polymeres possédant des facteurs de qualité allant jusqu'a 38 200.

La deuxieme partie des travaux de theése est dédiée a I'adaptation du dispositif PS-OLCI,
initialement développé au Laboratoire National de Métrologie et d'Essais (LNE) pour
interroger les composants des télécommunications optiques, pour la caractérisation de
microrésonateurs optiques. Les résultats obtenus en évaluant les performances spatiales et
spectrales de différents microrésonateurs ont montré que le dispositif PS-OLCI n'est pas
seulement un outil d'interrogation et de caractérisation mais aussi un véritable outil d’aide a la
conception de microrésonateurs optiques. Une modélisation, validée par l'ajustement des
mesures expérimentales, de la réponse PS-OLCI d'un microrésonateur, met en évidence la
relation existant entre l'interférogramme et les intégrales de Fresnel.

La derniere partie de nos travaux concerne l'association du dispositif PS-OLCI et d’un
composant optofluidique, constitué de microrésonateurs et d’un circuit microfluidique en
polymeres, pour la détection d’especes biologiques. A cet effet, la molécule de glucose a été
choisie pour démontrer la détection homogene ou volumique en solution aqueuse en obtenant
respectivement les limites de détection de 1'ordre de 50 pg/ml et de 2 pg/ml en exploitant
I’intensité ou la phase des mesures PS-OLCI. Ces performances démontrent la capacité de
notre capteur a déceler des biomolécules en faible concentration ainsi que la pertinence de la
mesure de la phase, d'ou l'intérét du dispositif PS-OLCI. Pour remédier au probleme de
sélectivité du capteur en détection homogene, la méthode de détection surfacique est utilisée.
La problématique de chimie de surface des polymeres, c'est a dire la fonctionnalisation des
surfaces des guides polymeres en vue d’une détection surfacique, a d'abord été effectuée. Les
limites de détection obtenues en détection surfacique sont ensuite évaluées a leur tour pour
différents types de molécules particulierement les protéines telles que la streptavidine ou la
biotine. Les performances de détection de streptavidine obtenues, 0,02 pg/mm®, sont au moins
10 fois meilleures que celles obtenues a 1’aide de la technique de Résonance de Plasmons de
Surface considérée a ce jour comme la technique de référence en biodétection sans marqueur.

Ces premiers résultats, présentant des marges importantes d’amélioration, contribuent a
démontrer que les capteurs a base de microrésonateurs optiques sont des candidats potentiels
tres prometteurs pour la détection de trés faibles concentrations de biomolécules pour
1’analyse biochimique.



ABSTRACT

The increasing need for compact, selective, ultrasensitive, fast and affordable optical
biosensors in the medical and environmental sectors gave rise to new technological solutions,
especially regarding sensors based on optical microresonators. If their surfaces are
functionalized, these biosensors can provide a selective detection of low concentrations of
biomolecules. However, two common optical interrogation methods — spectral scanning and
intensity variation — cannot provide the same sensitivity as the method using phase detection
of the guided modes nor the opto-geometrical parameters (propagation loss, effective
refractive index, coupling coefficient), needed for the modeling of the sensor response. To get
this information, we proposed to use the Phase Sensitive-Optical Low Coherence
Interferometer (PS-OLCI) as a new alternative technical solution for interrogation and
characterization of microresonators.

The first part of this thesis is dedicated to the conception and fabrication of single mode
microresonators with a quality factor higher than 20 000 in water. This work was validated by
the manufacture of polymer microresonators with a quality factor up to 38 200, using UV
photolithography and Reactive Ion Etching (RIE) processes.

The second part of this work covers the adaptation of PS-OLCI setup, initially developed at
Laboratoire national de métrologie et d'essais (LNE), to interrogate optical telecommunication
devices, for the characterization of optical microresonators. The results, obtained through the
analysis of spatial and spectral performances of various microresonators, showed that the PS-
OLCI setup is not only an interrogation and characterization tool but also a real support tool
for designing optical microresonators. The performed modelling of the PS-OLCI and
microresonator association response, validated by the fitting of the experimental data,
demonstrated the relation between PS-OLCI measurements and Fresnel integrals.

The last part of this work is dedicated to label free biosensing experiments using PS-OLCI
setup associated to an optofluidic component, made of polymer optical microresonators and
polymer microfluidic circuit, to detect biological species. The glucose molecule was chosen to
demonstrate the homogeneous sensing experiments in aqueous solution. The obtained
detection limits are around 50 pg/ml when we exploited intensity and around 2 pg/ml when
we exploited the PS-OLCI measurements phase. These results demonstrate the high
sensitivity of the proposed biosensor as well as the value of the optical phase measurement,
hence the interest of PS-OLCI set up.

To address the problem of sensor selectivity in homogeneous sensing method, surface sensing
experiences were performed. The first step of this method was the functionalization of the
sensor surface, by binding adequate recognition molecular sites to the sensor surface in order
to immobilize target molecules. Proteins were then chosen to perform this very same type of
experiences. The preliminary results in the 0.02 pg/mm2 range clearly show that our sensors is
ten times more sensitive than Surface Plasmon Resonance, which is actually considered
among the most successful label free sensing methods.

These first results, which can be improved, demonstrate that the sensors based on optical
microresonators are promising candidates for the detection of low concentrations of
biomolecules for biochemical investigation.



Introduction Générale

La détection de tres faibles concentrations d'especes chimiques et biologiques représente un
enjeu de plus en plus important dans des domaines comme la santé et I’environnement. En
effet, la détection de molécules biochimiques, a 1’aide d’outils d’analyses rapides et tres
sensibles, permettra, dans les domaines médical et pharmaceutique, d’effectuer des
diagnostics précoces et d’augmenter les chances de guérison des patients, ou encore dans des
domaines comme I'environnement, de détecter des polluants dans I'eau ou dans 1’air.

Ces besoins croissants de biocapteurs ultrasensibles et rapides ont engendré une émergence
de solutions technologiques basées sur des principes de détection tres variés combinant des
domaines de recherche pluridisciplinaires : association de la physique avec la chimie, avec la
biologie, ou la biologie avec la chimie, etc.

Dans le secteur biomédical, le mariage de la biologie et de 1’optique occupe une place de plus
en plus importante dans la métrologie actuelle car il présente des potentialités tres
intéressantes pour répondre a de nombreuses exigences[”.

En effet, 1'exploitation de la lumiere, a la différence de 1'électricité, offre la possibilité de
mesures dans des conditions extrémes présentant de fortes perturbations. En guise d’exemple
la fibroscopie[2’3] qui consiste a introduire dans le corps humain, par les voies naturelles, un
endoscope souple constitué de fibres optiques afin d'examiner différents organes, notamment
digestifs ou urinaires. Cet examen peut étre utilis€é pour effectuer un diagnostic, ou un
traitement. Selon les besoins, I’endoscope peut accueillir des outils chirurgicaux pour réaliser
des prélevements, traiter une tumeur ou extraire des corps étrangers. En plus, les principes de
fonctionnement des capteurs optiques sont treés variés car capables de se décliner de la
variation d'amplitudew a la fluorescence! en passant par la variation de phase[6]. A ce jour, il
existe plusieurs techniques optiques de biodétection qui selon le principe de détection utilisé
peuvent étre classées en deux catégories'” : les techniques avec marquage fluorescent et les
techniques sans marquage fluorescent.

Les techniques avec marquage fluorescent offrent les meilleures sensibilités, mais nécessitent
I’utilisation d’une molécule fluorescente appelée marqueur'’’. Par ailleurs, les marqueurs
fluorescents peuvent interagir avec les molécules cibles pour non seulement influencer les
résultats de mesures mais aussi dénaturer la molécule étudiée!”’.

Certes les techniques sans marquage fluorescent posseédent une moins bonne sensibilité par
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rapport a celles avec marquage, en revanche elles présentent 1’avantage d’étudier les

molécules dans leur état naturel .

Plusieurs techniques optiques de biodétection sans marqueur sont actuellement répertoriées
dans la littérature "', Les principales sont la diffusion Raman par effet de surface (« Surface-
Enhanced Raman Scattering » (SERS) en anglais) ; la méthode interférométrique DPI (« Dual
Polarization Interferometry » en anglais) ou encore la résonance de plasmon de surface (
« Surface Plasmon Resonance » (SPR) en anglais). Les capteurs SPR, aujourd hui
commercialisés par plusieurs groupes internationaux notamment Biacore', sont considérés
comme les plus performants avec une limite de détection de I’ordre du pg/mm? " Cependant,
ils sont difficilement utilisables pour étudier 1’orientation des molécules cibles car ils
n’exploitent que la polarisation transverse magnétique .

Contrairement aux capteurs SPR, les DPI présentent 1’avantage d’exploiter les polarisations
transverses magnétiques TM et transverses €lectriques TE. En revanche, ils sont moins
performants que les SPR, en termes de limite de détection qui est de quelques pg/mm2 >l



Ces deux types de capteurs sont actuellement utilisés dans le domaine biomédical.
Néanmoins, le colit des équipements et la nécessité de personnels qualifiés freinent encore
leur apparition dans les autres secteurs tels que 1I’environnement.

Pour pallier cet état de fait, des recherches sont en cours dans plusieurs laboratoires afin de
développer des capteurs optiques sans marqueur et bas colit capable de détecter la présence,
en surface ou dans une solution, d’une molécule cible en tres faible quantité (limite de
détection < 1 pg/mm?), et cela avec un temps de réponse inférieur a quelques minutes. Parmi
ces capteurs, les microrésonateurs optiques, du fait de leur facteur de qualité élevé, permettent
d'observer des molécules immobilisées en quantité infime sur leur surface ). Ce type de
capteur est constitué d’une cavité résonante dans laquelle la lumiere sonde se propage par
réflexion totale interne, créant ainsi des ondes localisées, appelées ondes évanescentes, sur la
surface du capteur. Ainsi, la présence de biomolécules sur la surface du capteur modifie la
propagation des modes guidés par interaction entre 1’onde évanescente et les molécules. Cette
modification, dépendant des propriétés optiques de la molécule cible, sert a quantifier les
molécules présentes en surface. Ces biocapteurs a base de microrésonateurs optiques peuvent
fournir deux méthodes de détection : détection homogene et détection surfacique.

La détection homogene consiste a mesurer la variation de 1’indice de réfraction optique
d’une solution aqueuse dans laquelle sont reparties, de facon homogene, les molécules cibles.
Cette méthode de détection a été utilisée par diverses équipes pour démontrer la capacité des
microrésonateurs a détecter de faibles concentrations de biomolécules, en obtenant des limites
de détection comprise entre 107 a 10 unité d’indice de réfraction (RIU de I’anglais
« Refractive Index Unit ») "%, Cependant, cette méthode est limitée lorsque 1’on recherche la
sélectivité. En effet, la modification des modes guidés, liée a la variation de I’indice de
réfraction optique de la solution, est due a la présence de toutes les biomolécules présentes
dans la solution et pas seulement a celle de la molécule cible. Pour remédier a ce probleme de
sélectivité, plusieurs équipes ont utilisé la détection surfacique ou spécifique.

Dans la méthode de détection spécifique, la surface du microrésonateur est fonctionnalisée,
en y accrochant des récepteurs appropriés qui permettent d’immobiliser par des liaisons
covalentes les molécules cibles sur la surface. Ainsi, les molécules immobilisées et celles
reparties dans la solution pourront modifier I'indice effectif du mode guidé. L’immobilisation
par liaison covalente étant irréversible, la surface du capteur peut étre rincée pour éliminer
I’influence de la détection homogene (molécules réparties dans la solution), rendant le capteur
plus sélectif. Des expériences de détections spécifiques réalisées dans divers laboratoires ont
démontré les performances des microrésonateurs dans ce domaine avec des limites de
détection allant jusqu’a 20 pg/mm? '35 T eg travaux de these de Chao''” ont également
montré que les microrésonateurs peuvent €tre facilement fonctionnalisés lorsqu’ils sont a base
de matériaux polymeres. Ces différents résultats démontrent le potentiel des capteurs a base
de microrésonateurs optiques.

Cependant, les techniques optiques (balayage spectral et variation de I’intensité) utilisées a
ce jour pour les interroger n’exploitent qu'une partie du signal optique propagé dans la cavité,
a savoir I’amplitude de la transmission spectrale[lo]. Or, la présence de biomolécules sur la
surface du capteur ne modifie pas seulement 1’amplitude du signal optique, mais aussi sa
phase. La sensibilit¢ de la phase n’étant pas a ce jour renseignée, nous proposons, en
conséquence, d’utiliser un interférométre optique 2 faible cohérence sensible a la phase!*!
(« Phase Sensitive-Optical Low Coherence Interferometer » (PS-OLCI) en anglais) comme
nouveau protocole d’interrogation des microrésonateurs optiques. Ce dispositif permet de
mesurer les réponses spatiales, exploitées pour extraire les pertes de propagation et I’indice de



groupe, et les réponses spectrales complexes (amplitude et phase) d’un composant
photonique. La mesure de la phase permet non seulement d’étudier les phénomenes liés a la
dispersion dans un guide d’onde, mais représente également une véritable grandeur de
comparaison des performances des méthodes traditionnelles d’interrogation.

Afin de profiter simultanément des avantages des capteurs a base de microrésonateurs
optiques et ceux du dispositif d’interrogation PS-OLCI, nous avons utilisé leur association
comme un nouveau protocole de biodétection sans marqueur.

Le sujet de these ainsi proposé concerne la conception, la réalisation et 1’interrogation de
microrésonateurs polymeres capables de fournir une détection sélective pour des applications
de biodétection en régime optofluidique. Ce projet novateur s’inscrit parfaitement dans les
préoccupations sociétales et les orientations stratégiques du Laboratoire National de
Métrologie et d’Essais (LNE) dans le domaine de la santé et de I’environnement. Par ailleurs,
il permettra au LNE de disposer d’une nouvelle expertise : génération de nouvelles
compétences dans le domaine des capteurs photoniques pour détecter des especes chimiques
et des molécules biologiques.

Il implique trois laboratoires : deux de I’Institut d'Alembert (le Laboratoire de Photonique
Quantique et Moléculaire (LPQM) et le Laboratoire de Biologie et Pharmacologie Appliquée
(LBPA)) de I’Ecole Normale Supérieure (ENS) de Cachan et le Laboratoire Commun de
Métrologie (LCM) LNE-CNAM (EA 2367). Les diverses compétences des trois laboratoires
ont été combinées et mises a profit pour effectuer les travaux dont la synthese est présentée
dans ce mémoire de these: le LPQM pour la conception, la fabrication de composants
optofluidiques (microrésonateur et cellule microfluidique) et la caractérisation par balayage
spectral, le LBPA pour la chimie de surface des capteurs et la quantification des molécules
cibles, et le LNE pour la caractérisation des microrésonateurs.

Cette these est structurée en six chapitres. Le chapitre I présente une introduction de
quelques notions de base de I’optique guidée ainsi qu'un état de I'art relatif aux biocapteurs
optiques. Apres un bref rappel du principe de fonctionnement et de quelques caractéristiques
d’un capteur, nous utilisons la théorie des rayons lumineux pour définir quelques notions de
I’optique guidée. Ensuite, est présenté un état de 1’art des performances et des limites des
techniques de biodétections actuelles notamment des capteurs a base de microrésonateurs
optiques. Cet état de I’art met en évidence 1’enjeu et 1’apport des matériaux polymeres dans la
réalisation de microrésonateurs.

Le chapitre II est consacré a la conception et a la fabrication de microrésonateurs en
polymere monomodes possédant un facteur de qualité supérieur a 20000 dans l'eau. La
premiere partie de ce chapitre présente la conception, a 1’aide de la méthode de 1I’indice
effectif, de microrésonateurs a guides rectangulaires monomodes. Nous y présentons les biens
fondés des matériaux polymeres SU-8 et CYTOP choisis pour réaliser les microrésonateurs.
Ensuite, la deuxieme partie du chapitre est consacrée a la présentation des différentes étapes
de fabrication de microrésonateurs a guides rectangulaires. La troisieme partie présente les
résultats de caractérisation, a I’aide de la méthode de balayage spectral du LPQM, permettant
de valider la procédure de fabrication des composants. Enfin la derniere partie décrit la
procédure de réalisation et d’intégration de circuits microfluidiques sur les microrésonateurs
pour former un composant optofluidique. Ce circuit sert a introduire et a contrdler la quantité
de biomolécules a étudier sur la surface du capteur.

Le chapitre III est d’abord consacré a la présentation du principe de fonctionnement d’un
interférometre optique a faible cohérence sensible a la phase. Dans la deuxieme partie de ce
chapitre, nous exposons une breve description des différentes améliorations apportées au



dispositif PS-OLCI du LNE, initialement cong¢u pour caractériser les composants des
télécommunications optiques, en vue de caractériser des microrésonateurs.

Le chapitre IV décrit I’approche théorique, tenant compte de la dispersion de I’indice
effectif, de I’association d’un PS-OLCI et d’un microrésonateur optique permettant d’ajuster
les mesures expérimentales. Le modele théorique développé dans ce chapitre met en évidence
la relation existant entre l'interférogramme et les intégrales de Fresnel. Apres avoir validé ce
modele théorique par I’ajustement des mesures expérimentales, une étude de 1’influence de la
dispersion sur la réponse du capteur, en vue de prédire son comportement en présence de
biomolécules, a été effectuée.

Le chapitre V présente les différents résultats de caractérisation de microrésonateurs. La
premiere partie expose 1’extraction des performances spectrales, 1’étude de la sensibilité
thermique de microrésonateurs et I’évaluation de la répétabilité et de la reproductibilité des
mesures PS-OLCI. La comparaison de ces performances avec celles obtenues sur le banc de
mesure en transmission du LPQM sert a valider le dispositif PS-OLCI comme outil de
caractérisation de microrésonateur. Ensuite, la deuxieme partie décrit I’exploitation de
I’amplitude des réponses spatiales des mesures PS-OLCI pour déterminer les parametres
caractéristiques des microrésonateurs comme les pertes de propagation et de couplage.
L’exploitation des mesures PS-OLCI pour différencier les régimes de couplage entre le guide
d’injection et la cavité, validant le dispositif PS-OLCI comme outil d’aide a la conception de
microrésonateurs est également présenté.

Enfin le dernier chapitre concerne les différentes expériences de biodétection. La premiere
partie de ce chapitre décrit les différentes expériences de détection homogene de glucose.
Dans la deuxieme partie est présentée la description de la procédure de greffage et de
quantification de biomolécules sur la surface des microrésonateurs. Ensuite, sont décrites les
différentes expériences de détection surfacique de la molécule de TAMRA cadavérine, de la
protéine streptavidine et de la biotine. La comparaison de nos résultats avec les performances
des capteurs de références actuels, permettant de valider les objectifs de départs, est
également présentée.
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Chapitre I
Introduction sur les microrésonateurs pour des
applications de capteurs

Introduction :

L'objectif des travaux réalisés et exposés au sein de ce document concerne la conception, la
réalisation et la caractérisation de microrésonateurs a base de matériaux polymeres en vue de
leur utilisation comme biocapteurs en régime optofluidique. Ce premier chapitre a pour
objectif d'introduire quelques principes de base de 1’optique guidée ainsi qu'un état de 'art
succinct relatif aux biocapteurs optiques.

Dans un premier temps, le principe de fonctionnement ainsi que les principales
caractéristiques d’un capteur seront présentés de facon générale. Dans cette partie, les
avantages des capteurs optiques sont mis en évidence. Ensuite, sont rappelées quelques
notions permettant de mieux cerner les principes de base de 1’optique guidée, suivi d’un état
de I’art des performances et des limites des techniques de biodétections actuelles. Dans la
troisieme partie de ce chapitre, un état de I’art relatif aux applications et performances des
capteurs a base de microrésonateurs optiques est également présenté. Dans cette étape, la
physique des matériaux est abordée afin de mettre en évidence l'apport de plus en plus
significatif des matériaux organiques de type polymeres face a l'existence bien ancrée des
matériaux inorganiques dans le domaine de la photonique. Enfin, une modélisation du
microrésonateur, basée sur la théorie des modes couplés, est présentée, afin d'introduire
précisément I’influence des parametres optogéométriques des microrésonateurs sur les
performances recherchées.

I- Généralité sur les capteurs
1- Définition

Un capteur est un dispositif qui sous I’effet d'une grandeur physique que I’on souhaite
connaitre et caractériser délivre une grandeur physique exploitable (signal électrique par
exemple). On parle aussi de transducteur (Figure I 1), puisque la grandeur physique d’entrée
est généralement transformée en une autre grandeur physique de sortie comme un signal
électrique tel qu’un courant, une tension, une charge, une impédance, etc.
Le capteur permet de prélever une grandeur abstraite, appelée information, qui sélectionne un
événement particulier parmi un ensemble d'événements possibles. Pour pouvoir étre traitée,
cette information sera portée par un support physique, appelé alors de signal. L'information
délivrée par un capteur pourra étre logique (2 états), numérique (valeur discrete) ou
analogique. D’une fagon générale, les capteurs peuvent étre classés selon deux criteres:
» Grandeur mesurée : capteur de position, de température, de vitesse, de force, de
pression, etc.
» Caractere de l'information délivrée : capteurs logiques appelés aussi capteurs
tout ou rien (TOR), capteurs analogiques ou numériques.

13
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Figure I I : Principe d’un capteur.

En fonction du mécanisme d’apport d’énergie a I’élément sensible qui permet de
transformer le phénomene physique en signal exploitable, chaque catégorie peut étre
subdivisée en plusieurs sous catégories de capteurs : les capteurs mécaniques, électriques,
optiques, etc.

2- Principales caractéristiques des capteurs

Suivant les applications souhaitées, le choix d’un capteur adéquat nécessite 1’établissement
préalable d’un cahier des charges dans lequel sont énumérés :

- le type de I’événement a détecter,
la nature de cet événement,
la grandeur de 1'événement,
l'environnement de 1'événement,

- etc.
A partir de ces parametres, le choix du capteur est effectué. Par ailleurs, 'utilisation d’un
capteur dans les meilleures conditions, nécessite un étalonnage qui permet de connaitre les
incertitudes de mesure relatives aux parametres caractéristiques du capteur. Un certificat
d’étalonnage d’un capteur contient généralement les caractéristiques suivantes : étendue de
mesure, résolution, fonction de transfert, linéarité, caractéristiques statistiques, temps de
réponse, sensibilité, limite de détection, etc. Des définitions métrologiques plus completes,
tres bien élaborées et plus précises de ces parametres sont présentées dans le Vocabulaire
International de Métrologie (VIM)™!, dans le Guide pour l'expression de I'Incertitude de
Mesure (GUM de I’anglais : Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement) ou
encore dans les publications™?. En revanche, un bref rappel de la définition de ces
parametres est présenté dans la suite de ce paragraphe.

2.1- Etendue de la mesure ou dynamique

Elle définit la zone dans laquelle les caractéristiques du capteur sont assurées par rapport a des
spécifications données.

2.2- Résolution
Elle correspond a la plus petite variation de la grandeur que le capteur est susceptible de

déceler. La résolution R, dépend non seulement de la caractéristique des instruments de
mesure associés au capteur mais aussi du rapport signal sur bruit du capteur.
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2.3- Fonction de transfert

Elle donne la relation d’évolution de la grandeur de sortie en fonction de la grandeur d’entrée.
Elle est donnée par une courbe en régime permanent (Figure I 2) et ne donne pas
d’informations sur les caractéristiques transitoires du capteur.

C(PF) A
1401
1301
120 1

110 RTCH1

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 4 %

Figure I 2: Exemple de caractéristique d’un capteur d’humidité du type capacitif.
2.4- Linéarité

C’est la zone de la réponse du capteur dans laquelle sa sensibilité est indépendante de la
valeur de la grandeur mesurée. Cette zone peut €tre définie a partir de la définition d’une
droite obtenue comme approchant au mieux la caractéristique réelle du capteur, par exemple
par la méthode des moindres carrés. L'ajustement au moindre carré ;(2, prenant en compte des
incertitudes o; de chaque point de mesure, consiste a minimiser 1’écart de linéarité entre la
caractéristique linéarisée et la réponse expérimentale (Figure I 3) :

ZZZi(S(ei)_Slm(ei)] Eqll

O.

1

"¢ valeur de I’entrée e et s;;, la caractéristique linéarisée.

ol e; représente la i

SII\

Caractéristigue réelle g -

-
- - +.
a3
- £ m
-~ Caractéristigue linéarisée
-
-
-
- -
- £ max

o

[

Figure I 3: Exemple de linéarisation de caractéristiques.

2.5- Caractéristiques statistiques

Les caractéristiques statistiques permettent de prendre en compte la notion d’erreurs
accidentelles qui peuvent survenir sur un capteur.
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a- Fidélité

Elle définie la qualité d’un capteur a délivrer des résultats les plus proches possibles lors
d’analyses répétées sur une méme grandeur physique m. L’erreur de fidélité correspond a la
dispersion (écart type) o des résultats autour de la valeur moyenne <m> de n mesures
effectuées sur m :

(m) = 1 Zmi Eq.I2
n g

Eq.13

.ieme

oum;estlavaleurdemalai  mesure.
Parmi les écarts de fidélité on distingue : la répétabilité et la reproductibilité.

> Répétabilité :

La répétabilité correspond a la variation aléatoire des résultats d'une série de mesures
successives d’une méme grandeur physique m, effectuée dans les mémes conditions de
mesure pendant un court intervalle de temps. Selon les normes ISO 3534-1 et ISO 5725-2, ces
conditions sont appelées conditions de répétabilité et elles comprennent : méme mode

opératoire de mesure, méme observateur, méme équipement de mesure, méme lieu de mesure
[L1]

> Reproductibilité :

Elle représente la variation aléatoire des résultats de plusieurs séries de mesures, réalisées sur
une méme grandeur m, espacée dans le temps, dans des conditions expérimentales différentes.
Selon les normes ISO 3534-1, ISO 5725-2, pour que la reproductibilité soit valable, il est
nécessaire de spécifier les conditions que I’on fait varier. Ces conditions peuvent comprendre
: principe de mesure, méthode de mesure, observateur, instrument de mesure, conditions
d'utilisation, temps de mesure.

b- Justesse
C’est I'aptitude d’un capteur a délivrer une réponse proche de la valeur vraie et ceci
indépendamment de la notion de fidélité. Elle est liée a la valeur moyenne obtenue sur un
grand nombre de mesures par rapport a la valeur réelle.

c- Précision
La définition du terme « précision » varie d'un auteur a un autre et inclut soit uniquement la
reproductibilité ou la fidélité, soit également la notion de « justesse ». Elle définie 1’écart en
% que I’on peut obtenir entre la valeur réelle et la valeur obtenue en sortie du capteur.

2.6- Rapidité

C’est la qualité d’un capteur a suivre les variations de la grandeur mesurée. On peut la chiffrer
par :

- la bande passante du capteur (a —3 dB) mesurée en fréquence ;
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- le temps de réponse (en %) a un échelon.

2.7- Sensibilité

La sensibilité S, détermine I’évolution de la grandeur de sortie As en fonction de la grandeur
d’entrée Am en un point donné, c’est-a-dire la dérivée de la grandeur de sortie par rapport a
celle d’entrée en ce point :

_As _ Os
" Am  dm
Elle correspond a la pente de la tangente a la courbe issue de la caractéristique du capteur en
un point donné. Dans le cas d’un capteur linéaire, la sensibilité est constante et égale a la
pente de la droite. Il est important de signaler que cette grandeur est intrinseque au capteur et
ne dépend pas ou peu des autres équipements de mesure associé au capteur dans une chaine
de mesure (description de la chaine de mesure dans le paragraphe suivant). Par conséquent,
plus cette grandeur intrinseque du capteur est forte, plus il est sensible.

S Eq.l14

2.8- Limite de détection

La limite de détection est la valeur minimale de la grandeur physique m que 1’on est capable
de déceler. La limite de détection ne doit pas étre confondue avec la sensibilité du capteur car
elle dépend a la fois de la sensibilité et de la résolution instrumentale R,, liée aux équipements
utilisés pour la mesure du signal. Par conséquent, la limite de détection est utilisée pour
évaluer la performance de 1’association d’un capteur et du dispositif de mesure. Plus elle est
faible, plus 1’association est sensible. L’expression de la limite de détection LD, déduite a
partir de la définition de la sensibilité du capteur, est de la forme :
R

LD =— Eq.15
S q

Selon le VIM, la valeur de DL obtenue par une procédure de mesure doit tenir compte d'un
intervalle de confiance. Si le bruit de mesure, donc la résolution du dispositif de mesure, est
assimilé a une gaussienne, les probabilités que la limite de détection soit dans I’intervalle de
confiance sont de 68,2 %, 954% et 99,8% lorsqu'elle est déterminé en utilisant
respectivement R, 2R,, ou 3R,,.

3- Chaine de mesure

Généralement, un capteur est utilisé dans une chaine de mesure faisant intervenir plusieurs
phénomenes différents (Figure I 4)!%,

Grandeur 4 Grandeur a :

mesurer CDl‘pS HESULEr Capteur Grandeur . Signal :
e S Conditionneur fF——=—»

primaire d’epreuve secondaire intermeédiaire | zlechique électrique

Figure I 4: Schéma de principe d’une chaine de mesure.

De maniere générale, la sortie d’une chaine de mesure est du type électrique. Si la chaine de
mesure fait intervenir plusieurs transducteurs, on appelle corps d’épreuve celui en contact
direct avec le phénomene a quantifier. Le dernier transducteur est associé a un conditionneur
qui fournit la grandeur électrique de sortie de maniere exploitable. Le choix de ce
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conditionneur est une étape tres importante dans le cadre de la chaine de mesure car, associé
au capteur, il détermine la nature finale du signal électrique et va influencer les performances
de la mesure. Ce capteur doit €tre insensible ou isolé de toutes perturbations extérieures.

C'est 1'une des raisons pour laquelle les capteurs optiques prennent une place de plus en plus
importante dans la métrologie actuelle™. En effet, 1'exploitation de la lumiere, a la différence
de 1'électricité, offre la possibilité de mesures dans des conditions extrémes, telle qu'un
environnement dangereux ou présentant de fortes perturbations électromagnétiques basses
fréquences. En plus, l'utilisation des dispositifs optiques (fibre optique par exemple) permet
de déporter le capteur du lieu de mesure vers une centrale de traitement de l'information!™*/,
s'affranchissant ainsi de tout probleme lié aux capteurs électroniques utilisés dans ce type de
conditions (Figure I 5). Les principes de fonctionnement des capteurs optiques sont tres
variés. Quelques exemples sont : la mesure par variation d'amplitude[l's], par fluorescence!-®!,
ou par variation de phase"”!.

< Perturhations électromagnétiques

: hasses fiéquences E
: \ Gm'le; Corps :
: \ > physique | d’épreuve \ \ :
. \ % Affichage des
- ‘ “ résultats :
: ' Fihre optique k E
- \ {quelques cm 4 plusieurs Km) ——— 1 .
: Source Conditionneur ou | Semal [T L s
: optique transducteur | élemiq’ug signal
E CHAINE DE MESURE AVEC UN CAPTEUR OPTIQUE E

Figure 15 : Chaine de mesure avec capteur optique.
4- Différents types de capteurs optiques

L'utilisation de composants optiques, comme la fibre optique standard ou sous-marine dans
les domaines des télécommunications optiques™™ " "% a conduit 2 s'affranchir des
perturbations électromagnétiques basses fréquences et a limiter les pertes optiques par
propagation. Cette limitation a donc permis de mieux étudier le comportement des dispositifs
optiques vis-a-vis des perturbations environnementales. Ainsi, le développement de capteurs
optiques performants est rendu possible en s'intéressant aux différents mécanismes
d’interactions physiques extérieurs que l'on souhaite caractériser (Figure I 6). II existe
actuellement plusieurs capteurs optiques comme les capteurs de pression, de température, de

vitesse, de position, d’humidité, mais aussi des capteurs biologiques.
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Déplacement Détection de molécules Accélération
Position biologiques et chimiques Vitesse

N | /

Capteurs optiques ||—r Température

Pression

b
Humidité Détection de fluides ou gaz Rotation

QUELQUES APPLICATIONS DES CAPTEURS OPTIQUES

Figure 1 6 : Quelques exemples de grandeurs physiques détectables par des moyens optiques.

Les diverses techniques de détection associées a ces capteurs sont basées sur la variation d'une
information caractérisant I'onde lumineuse comme :

> La variation de l'intensité lumineuse™ "'"" "'* basée sur la détection de la lumitre
transmise a la sortie d'un dispositif comparée a la lumiere injectée dans ce dernier,
I'amplitude de l'onde étant modifiée relativement a l'action d'une perturbation du
milieu dans lequel le capteur est plongé.

> La variation de cohérence temporelle™' reposant sur des techniques
interférométriques dont le principe consiste a introduire une différence de chemin
optique, donc un retard, entre les deux bras de I’interférometre inférieure a la longueur
de cohérence de la source utilisée.

» La variation de phase, fonctionnant sur le principe d'altération de la phase de 1'onde se
propageant dans le capteur de type interférométrique par exemple“‘lz’ 114,115,116, L17)

Parmi tous ces principes fondamentaux, les biocapteurs optiques constitués de guides d’ondes
optiques et associés a une technique d’interrogation interférométrique nous intéressent tout
particulierement. En effet, cette association correspondant a celle des microrésonateurs
optiques et d’un interférometre de Michelson utilisée comme biocapteur, sera développée
dans les prochains chapitres.

Dans les paragraphes suivants, une étude des parametres de propagation de 1’onde optique
dans un guide diélectrique, permettant de mieux cerner le principe de 1’optique guidée, suivi
d’un état de I’art des biocapteurs optiques, en particulier a base de microrésonateurs optiques,
est présentée.

II- Rappel de quelques notions théoriques d’optique guidée

Un guide d’onde optique, comme son nom 1’indique, est un support de transport de 1’énergie
lumineuse d’un point vers un autre point. Il est actuellement utilisé dans divers domaines,
comme les communications optiques, le traitement optique du signal et peut servir a des
fonctions de couplage, de modulation, de multiplexage, d’amplification, etc. Dans ce
paragraphe, seront définies quelques notions utiles a la compréhension du phénomene de
guidage de la lumiere.
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1- Guide d’onde optique

Un guide d’onde optique peut €tre défini comme une structure physique permettant de
confiner et de guider de la lumiere. Il existe une approche géométrique tres "simpliste”, basée
sur la théorie des rayons lumineux > 118 L19: 1'20], et une méthode plus rigoureuse, basée sur la
résolution des équations de Maxwell"#! # 1301 qui permettent d’étudier la propagation de la
lumiere dans un guide d’onde optique. Les deux approches montrent que, moyennant la
réalisation de certaines conditions, la lumiére peut se propager dans un guide, grace au
phénomene de réflexion totale.

Il existe deux types de géométries de guides optiques , a savoir, les guides d’ondes a
confinement unidimensionnel dits planaires et les guides d’ondes a confinement
bidimensionnel. Ces deux catégories de guides d’ondes seront étudiées en détail dans le
chapitre 2. Néanmoins, nous allons utiliser la structure planaire pour introduire bricvement
quelques propriétés caractéristiques de 1’optique guidée. Une description détaillée de ces
proprié[%éég] est faite dans la littérature comme « Cours de physique général : optique » de G.
Bruhat™ .

[1.30, 1.31]

2- Longueur d’onde

La longueur d'onde peut étre définie comme la distance séparant deux crétes successives d'une
onde périodique. Elle est communément noté par la lettre grecque 4 (lambda) et représente
I’équivalent spatial de la période temporelle. Ainsi pour une onde périodique de fréquence v,
se propageant dans le vide avec une vitesse correspondant a la célérit€ ¢ en m/s (valeur
approximative ¢ ~ 3.108m/s), sa longueur d’onde dans le vide est définie par :

C
A=— Eq.16
Vv

3- Indice de réfraction

L'indice de réfraction est défini comme étant le rapport entre la vitesse de la lumiere dans le
vide et la vitesse de la lumiere dans le matériau considéré. Il dépend de la longueur d'onde du
faisceau lumineux. La valeur de cet indice pour une radiation électromagnétique de fréquence
v ou de longueur d’onde A est donnée par la relation suivante :

n=— Eql7
Vo
ou v, représente la vitesse de phase de 1’onde optique dans le milieu considéré.
La vitesse de phase peut étre déterminée a partir de la théorie de Maxwell, elle peut
s’exprimer par :

C
v, = Eql8

©oJue,
ol & et u, représentent respectivement la permittivité électrique relative et la perméabilité
magnétique relative du milieu. Dans le cas des matériaux diélectriques, comme ceux que nous
allons étudier, la perméabilité magnétique est proche de 1, par conséquent :

n’ =g, Eq.I9
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4- Dispersion de matériau

La dispersion traduit le fait que le matériau utilisé possede un indice de réfraction optique qui
varie en fonction de la fréquence ou de la longueur d’onde d’excitation. Cette dépendance de
I’indice de réfraction en fonction de la longueur d’onde induit une modification de la vitesse
de phase propre au milieu et doit étre incluse dans les lois de propagation de la lumiere dans
un guide. Selon le matériau utilisé la loi de dispersion du matériau peut étre calculée a 1'aide
de la formule de Cauchy :

A
P /12/{
ou Ay représente le coefficient de la série d’ordre k.
Les constantes A, sont calculées par ajustement numérique (méthode des moindres carrés).

n(d) = Eq.110

kiéme

5- Propriétés caractéristiques de propagation de I’onde optique : cas d’un
guide d’onde planaire

a- Structure d’un guide d’onde planaire

La configuration la plus simple d'un guide d'onde plan correspond a un empilement de trois
couches de matériaux diélectriques tel que l'indice de réfraction de la couche centrale soit
supérieur a celui des deux autres couches™” ! La lumiere se propage préférentiellement
dans la zone centrale, appelée aussi ceeur, d’indice ny. Cette zone centrale est entourée de deux
couches : une couche de confinement inférieure appelée aussi substrat d'indice de réfraction ng
et une couche de confinement supérieure, appelée superstrat, d'indice de réfraction n. (Figure
I 7). L'onde lumineuse est confinée selon 1’axe vertical (ox) et se propage dans la direction
(0z). Du fait de I’invariance du profil d’indice du guide dans la direction (oy), la lumiére ne
peut y étre confinée.

E

x )
Y

b,s""‘Superstrat d’indice n,

Couche guidante d’indice n,

0

Figure I 7: Représentation graphique de guide planaire a couches diélectriques (n., ne< ny).
b- Notion de mode

L'expérience la plus simple qui permet de comprendre la notion de mode consiste a injecter
une lumiere monochromatique dans un guide d’onde et observer le nombre de spots ou de
taches a la sortie du guide a I'aide d'une caméra. Les différentes taches observées représentent
des profils d’intensité stables qui se propagent dans le guide sans déformation. Un mode guidé
peut donc étre défini comme une distribution transverse de 1’onde optique dont le profil
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d’amplitude et de polarisation restent constants le long de la direction de propagation. Il est
caractérisé par une constante de propagation S qui représente le module du vecteur d'onde.

c- Approche d’optique géométrique

La description de 1’optique géométrique est certes approximative mais elle permet une bonne
compréhension du phénomene de guidage de la lumiere dans un milieu. Dans le cas d’un
guide diélectrique planaire, la lumiere est confinée par réflexion totale aux interfaces couche
guidante et couche de confinement inférieure et aux interfaces couche guidante et couche de
confinement supérieure. Sa propagation, dans la couche guidante, suit un trajet en forme de
zigzag (Figure 1 7). Ce trajet, défini par la réflexion et la réfraction aux interfaces, est expliqué
par la loi de Snell-Descartes qui formule la dépendance entre I’angle de réflexion 6, et I’angle
de réfraction 6, d’un rayon incident a I’interface de deux milieux d’indices de réfraction
respectivement n; et n, ( Figure I 8(a)) :

n, sin(6,)=n, sin(8,) Eq.l11
Cette realtion montre qu’il existe un angle incident pour lequel le rayon est réfracté a un angle
de 90° dans le milieu 2 (Figure I 8 (b)) . Cet angle appelé angle critique est défini par :

-1
6., = (sin(&D Eq.112
n

Pour tout rayon incident dont I’angle d’incidence sera supérieur a I’angle critique, il n'y a
alors pas de rayon réfracté et seul subsiste le rayon réfléchi : c’est le phénomene de réflexion
totale (Figure I 8 (¢)) .

A Normae ) A Normale ) A Normate vy
0, milieu 1
n, milieu 1 n, milieu 1 i
) >|\ n, % n,
milicu 2 milieu 2 milieu 2

{a) (b) fe)

Figure I 8 : Réflexion et réfraction d’un rayon optique a ’interface de deux milieux d’indice de réfraction n; et
n.

Dans le cas du modele d’un guide planaire a trois couches (n. et n, < ny), les angles critiques
des interfaces couche guidante et couche de confinement inférieure et couche guidante et

couche de confinement supérieure peuvent étre définis comme suit :
-1

| n.
6. =| sin| — Eq.l13
n.
f
-1
| n,
6 =|sin| = Eq.l 14
y

A partir de ces deux angles critiques, trois configurations concernant 1’angle d’incidence 6,
sur les interfaces cceur-substrat et coeur-superstrat, peuvent exister :
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- Premiere configuration : 0 < 0s

Le rayon lumineux incident est réfracté et s’échappe de la couche guidante vers la couche de
confinement supérieure (Figure I 9 a). Dans ce cas, la lumiere n’est pas confinée. De tels
modes sont appelés des modes de rayonnement.

- Deuxieme configuration : 0c< 0 < 0s
Le rayon lumineux incident est entierement réfléchi a I’interface couche guidante et couche de
confinement supérieure. Ensuite, il est réfracté et s’échappe de la couche guidante vers la
couche de confinement inférieure (Figure I 9 b). Ce type de mode est appelé mode de substrat.
- Troisiéme configuration : 0s et Oc < 0
La lumiere est confinée dans la couche guidante suite a des réflexions totales aux deux

interfaces et se propage en forme de zigzag (Figure I 9 c). De tels modes sont appelés modes
guidés et correspondent aux modes que nous allons étudier dans la suite des travaux.

(a) (b) (c)
Figure I 9 : Propagation de la lumiéere dans un guide en fonction de I’angle d’incidence 0 : (a) 0 < 0s ; (b) 0. <
0<0;;(c)bsetb. <0

d- Notion d’indice effectif

Nous venons de voir qu'un guide d'onde optique est un systeéme constitué de différents
matériaux diélectrique dans lequel une onde optique peut €tre guidée par réflexion totale
interne. Selon la structure d’un guide, il peut é&tre monomode ou multimode, c'est-a-dire qu'il
ne supporte qu'un seul mode ou plusieurs modes. En considérant 1’approche géométrique,
chaque mode peut étre associé a des rayons lumineux dont I’angle d’incident respecte la
condition de guidage.

Soit un guide d'onde plan dans lequel une onde optique de vecteur X , de longueur d'onde Ay
dans le vide, se propage dans la direction oz et est confinée dans la direction ox (Figure I 10).

e . . .. 1.30
Les composantes du vecteur K dans les directions oz et ox ainsi que son module sont™%;

27 .

K. =—n, sin @ Eq.I 15.

< 2/0

27

K,=—n,cosf Eq.l 16
A

= 27

‘K‘ ="—n, Eql17
A

La constante de propagation étant définie comme le module du vecteur d'onde et la
propagation s’effectuant dans la direction oz, la constante de propagation /£, suivant oz, des

modes guidés correspond donc a la projection de K dans cette direction (B=K).
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L’indice effectif d’'un mode guidé correspond au rapport entre la constante de propagation

de ce mode et la constante de propagation dans le vide (k =27/ 4,) :

A
0 .
n,=—pf=n,sin@ EqI18
ff o0 f
x
E
: iy
s — ;
K =
o ; n,
o 7 > 3
nS

Figure I 10 : Principe de guidage de la lumiére dans un guide planaire
e- Notion d’onde évanescente

Lorsqu’un faisceau lumineux se propage par réflexion totale aux interfaces formées par deux
milieux 1 et 2, toute l'intensité de 1'onde incidente se retrouve dans l'onde réfléchie dans le
milieu 1. En revanche, dans le milieu 2, I'énergie de 1'onde électromagnétique ne se propage
pas dans la direction normale a la surface mais "s'évanouit" sous la couche de confinement
que forme ce milieu, d'ou le nom onde évanescente (Figure I 11). Plus précisément, il s'avere
que la densité d'énergie de l'onde dans ce milieu décroit exponentiellement, suivant la

direction ox. Cette onde de surface a caractere exponentiel décroissant est généralement
produite suite a des réflexions totales de la lumiere.

N4

rayon incident H rayon refléchi X

milieu 1

&

n, S — o
Onde
évanescente
o milieu 2
Figure I 11: Principe de guidage par réflexion totale : mise en évidence de [’onde évanescente.
Quelques parametres de propagation de 1’onde optique et le principe de guidage étant

introduits, nous allons présenter les différentes techniques optiques de biodétection recensées
dans la littérature.



III- Techniques optiques de biodétection actuelles

L’utilisation des capteurs optiques dans la détection de molécules biologiques ou d’especes
chimiques représente une technologie émergente, actuellement développée dans divers
laboratoires au niveau mondial avec pour objectifs d’améliorer la sensibilité, la sélectivité, le
temps de réponse et aussi la réalisation de capteurs a bas cofit. Il existe aujourd’hui différents
types de biocapteurs optiques fondés sur des principes de détection tres variés et classés en
deux grands groupes : avec marquage fluorescent et sans marquage fluorescent™*>'.

1- Biocapteurs avec marqueur fluorescent

Le principe de détection par fluorescence (Figure I 12) repose sur 1’association de la molécule
cible avec une autre molécule fluorescente, appelée alors "marqueur” fluorescent. En effet,
une molécule fluorescente (fluorophore ou fluorochrome) possede la propriété d’absorber de
I’énergie lumineuse (lumicre d’excitation) et de la restituer rapidement sous forme de signal
lumineux de fluorescence (lumigre d’émission)! °!. Cette fluorescence permet de quantifier la
présence des molécules étudiées. Les capteurs de fluorescence sont tres sensibles, possédent
des limites de détection atteignant quelques fg/ml et sont déja disponibles
commercialement™® ¥ Tls sont notamment utilisés pour la visualisation de tissus
biologiques a 1’aide de microscopes fluorescents ou des puces a ADN. Cependant, ils
présentent plusieurs inconvénients limitant leur utilisation dans divers domaines. Quelques
exemples de ces inconvénients sont™>! :
- la diminution progressive de la fluorescence avec le temps influe sur la réponse du
capteur ;
- lanécessité d’utiliser un microscope coliteux, équipé de filtres permettant de séparer la
lumiere émise de la lumiere d’excitation ;
- la présence relativement fréquente, au sein des tissus, de substances fluorescentes qui
peuvent interagir avec le marqueur ;
- les risques d'interactions parasites entre le marqueur et la molécule a détecter,
contribuent a la dénaturation de cette molécule .

Silver enhancemeant Au MNP bound oligonncleatide Immoblized oligonucle-
\ . \ atide DNA

e o

&
Target antigen-MMP
complex

Functionnlized mag-
nefic micraparticles

Figure I 12 : Principe des techniques par fluorescence!"".

2- Biocapteurs sans marqueur fluorescent

Contrairement aux capteurs par fluorescence, les techniques de biodétection sans marqueurs
fluorescents présentent 1’avantage d’étudier les molécules dans leur état naturel. Il existe
plusieurs techniques optiques de biodétection sans marqueur . Les plus courantes sont la
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diffusion Raman par effet de surface (« Surface-Enhanced Raman Scattering » (SERS) en
anglais) ; la méthode interférométrique (« Dual Polarization Interferometry » (DPI) en
anglais) ou encore la résonance de plasmon de surface (ou « Surface Plasmon Resonance »
(SPR) en anglais). Parmi ces techniques, la SPR et la DPI sont actuellement considérées
comme les plus performantes avec des limites de détection, obtenues sur les protéines, de
I’ordre de quelques pg/mm? 31341391,

a- Principe de la méthode SPR

Le principe général de la méthode SPR™ ) consiste a générer une onde (Figure I 13), de
polarisation transverse magnétique (TM), qui traverse d’abord un prisme d’indice de
réfraction élevé et se réfléchit sur une interface recouverte de métal sous un angle d’incidence
supérieur a I’angle critique (condition de réflexion totale). Pour un angle d'incidence précis 6,
appelé angle de résonance, sont créées des oscillations résonantes dans le plasma constitué par
les électrons libres dans la bande de conduction du métal. La résonance des plasmons de
surface fait alors chuter le coefficient de réflexion du métal dii au pic d’absorption d’énergie
du faisceau incident pres de 1’angle de résonance. L’onde électromagnétique dans le milieu,
qui présente un caractere d’onde évanescente, va étre modifiée lors de la fixation de
molécules sur la surface. L’interrogation angulaire qui consiste a faire varier 6 pour une
longueur d’onde fixée, ou l’interrogation spectrale qui consiste a faire varier la longueur
d’onde pour un angle 0 fixé, permettant d'identifier cette résonance, va déterminer la présence
des molécules fixées en surface du capteur (Figure I 13). Dans le secteur biomédical, les
capteurs SPR sont aujourd’hui bien identifiés parmi les autres types de biocapteurs, avec une
limite de détection de I'ordre du pg/mm’. Ils sont commercialisés par plusieurs firmes
internationales notamment la société suédoise Biacore.

Intensité
réfléchie
Interrogation
IIJP angulaire Y \y
Champ évanescent >
Pt 6 & Angle(8)
: Intensité

réfléc t\ie

&\ D VN

Lumiére .
incidente Interrogation
spectrale

A A Longueur d'onde(41)
Figure I 13 : Schéma de principe de la méthode SPR [1.36]

b- Principe de la DPI

Le principe de fonctionnement physique des capteurs DPI, représenté en Figure I 14, est celui
des fentes de Young. Le capteur est généralement consitué d’une source monochromatique
comme un laser hélium-néon, d’un polariseur, de deux guides d’ondes optiques et d’une
caméra™"!. Les deux guides d’onde montés 1’un au dessus de 1’autre sont séparés par un
composant opaque, de sorte que la lumiere issue de la source soit séparée en deux faisceaux et
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que chaque faisceau se propage dans 1’un des guides. Les deux faisceaux sortant de chacun
des deux guides génerent des interférences dont les franges sont visualisées a 1’aide d’une
caméra. L’accrochage de biomolécules sur la surface de I’'un des deux guides, modifie I’'indice
effectif du mode guidé et introduit une variation de phase du systéme de franges observé sur
la caméra. Un polariseur permet de sonder le capteur suivant les polarisations TE et TM (d’ou
le nom Dual Polarization de la technique). La différence de phase entre la réponse des deux
polarisations sert a quantifier les molécules présentes sur la surface du capteur. Avec une
limite de détection de I’ordre de quelques pg/mm?, sa capacité a suivre en temps réel la
cinétique d’accrochage des molécules sur la surface du capteur, I’utilisation des modes TE et
TM (a I'inverse de la SPR qui n’exploite que le TM), cette technique est tres utilisée dans
I’industrie pharmaceutique“‘”’ 138, 1391

Biological Layer

Fringe positions
move as the
biological layer is
modified or altered

Lower ‘reference’ waveguide Output from both

waveguides combine to
generate interference
fringes in the far-field

Figure I 14 : Schéma de principe de la méthode DPI 7.

Comme mentionné dans I’introduction générale, les capteurs SPR et DPI sont déja disponibles
commercialement et utilisés dans le domaine biomédical, néanmoins le colit des équipements
et la nécessité de personnels qualifiés freinent encore leur développement dans les autres
secteurs tels que I’environnement.

Pour palier cet état de fait, plusieurs études, visant a développer des capteurs optiques sans
marqueur, tres sensibles (limite de détection < 1 pg/mm?), rapides et bas coflit, sont en cours
dans divers laboratoires au niveau mondial.

Dans le large éventail de projets technologiques étudiés, les capteurs a base de
microrésonateurs optiques se distinguent par leur facteur de qualité élevé. Cette propriété
permet de détecter de tres faibles quantités de biomolécules immobilisés sur la surface des
microrésonateurs, par des liaisons covalentes, pour fournir une détection sélective. Dans la
suite de ce chapitre sera présenté un état de 1’art, mettant en évidence le potentiel des
microrésonateurs dans divers domaines comme la biodétection.

IV-  Capteurs utilisant des microrésonateurs optiques

A- Introduction

Deux miroirs paralleles placés I'un en face de 1’autre représente la forme la plus simple de
résonateur optique, connu sous le nom de Fabry-Pérot. Dans ce type de résonateur, le
stockage d’énergie se fait par I’établissement d’ondes stationnaires résonantes résultant
d'interférences constructives entre les ondes aller et retour entre les deux miroirs. De tels
résonateurs sont limités lorsque 1’on recherche de hautes performances en termes de facteur
de qualité (Q). En outre, le volume de ce type de résonateurs, la conception de miroirs de
grande qualité optique et leur alignement ou encore leur fixation sont autant de problemes
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cofiteux et délicats. Cependant, une alternative existe a travers les microrésonateurs constitués
d’une cavité résonante, que 1’on peut qualifier de cyclique car une seule onde progressive
permet le stockage de 1’énergie. Leur réalisation nécessite des technologies moins onéreuses.
Les performances démontrées par ce type de microrésonateurs, en termes de haut facteur de

qualité (1331 Jeur facilité a étre inclus dans des composants optiques intégrées sont autant
d’avantages orientant de nombreuses thématiques de recherche autour de ce type de
composant! ™40 1411421,

Le principe de fonctionnement de ces microrésonateurs cycliques repose sur le confinement
de la lumiere dans la cavité. Le facteur de qualité du microrésonateur représente le reflet du
confinement temporel. La lumiere est confinée par une succession de réflexions totales
internes proches du périmetre de la cavité. Contrairement aux architectures de type Fabry-
Pérot il n’y a pas d’onde contrapropagative nécessaire au stockage d’énergie, I’onde
propagative interagissant avec elle méme lorsqu’elle se reboucle au point qui lui a donné
naissance.

Dans ces microrésonateurs cycliques, deux types de modes sont susceptibles de se propager :
les modes guidés (Figure I 15 (a)) et un autre type de modes guidés appelé modes de galerie
(Figure I 15 b et c) (en anglais « Whispering Gallery Modes (WGM) »). Les modes de galerie
ont la particularité de se propager au voisinage de 1’interface extérieure de la cavité, sans &tre
perturbés par la présence d’une paroi intérieure. Cette propriété les distingue des modes
guidés qui, eux sont influencés par les deux interfaces.

[O)

(a) (b) (©)
Figure I 15 : Schématisation du confinement de la lumiere par réflexion interne totale dans trois types de
microrésonateurs circulaires (a) micro-anneau en régime de modes guidés, (b) micro-anneau en régime de
modes de galerie, (c) micro-disque en régime de modes de galerie.

B- Caractéristiques spectrales d’un microrésonateur

Les performances spectrales d’un microrésonateur sont déterminées a partir de sa réponse
spectrale (Figure I 16). Cette réponse correspond a la transmission en fonction de la fréquence
ou la longueur d'onde. Suivant les applications envisagées, plusieurs performances peuvent
étre distinguées. Les plus importantes pour les applications de capteurs, dont les raisons sont
détaillées dans le paragraphe D.3 de ce chapitre, sont le facteur de qualité Q, la finesse F et le
contraste de transmission C.
Le facteur de qualité Q représente le rapport entre 1'énergie moyenne E emmagasinée dans le
mode résonant et I'énergie AE dissipée sur une période d'oscillation optique a 27 pres [L43]
Son expression est de la forme :

0= 27r£ - Eq.I19

AE Ay

avec Av représentant la largeur a mi-hauteur d’une raie de la résonance a la fréquence de
résonance V.
La finesse F représente le rapport entre la différence entre deux fréquences de résonance

consécutives V; et V,, c’est a dire I'intervalle spectral libre (ISL), et la largeur a mi-hauteur.
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ISL
F=" Eq.120
Av
Le contraste de transmission caractérisant la variation entre la maximale P, et la puissance
minimale P,,;, est définie par :
— Pmax B Pmin
Pmax + Pmin

Eq.I21

E
:
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|
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Figure I 16 : Réponse spectrale d’un microrésonateur.

C- Performances des biocapteurs a base de microrésonateurs
optiques

Dans le paragraphe précédent, nous avons vu que l'intérét des microrésonateurs était
principalement lié a leur facteur de qualité élevé. Par contre, I'importance de I’ordre de
grandeur du facteur de qualité est propre aux applications désirées. C’est d’ailleurs pour cette
raison qu’il est difficile de comparer les résultats obtenus dans la littérature. Cette propriété
fait des microrésonateurs, de candidats potentiels pour de nombreuses fonctions comme :
%251§eItrS[ZO’LM’MS’1'46’1'47], commutateur, modulateur, multiplexeurw’48’49’50] et capteur“’“’ 151, 152,
L’application de biocapteur faisant 1'objet de notre étude, une présentation plus détaillée des
performances des microrésonateurs dans ce domaine est faite dans la suite du chapitre.

1- Biocapteurs a base de microrésonateurs optiques

Les biocapteurs congus a partir de microrésonateurs possedent de nombreuses qualités. Ils
sont utilisés pour détecter la présence de molécules réparties de facon homogene dans une
solution ou immobilisées sur leur surface. En effet, leur sensibilité liée au haut facteur de
qualité permet la détection de tres faibles concentrations de molécules™ % La présence de
biomolécules immobilisées ou reparties dans une solution déposée sur la surface du
microrésonateur modifie la propagation du mode guidé par l'interaction de 1'onde évanescente
sur la surface du capteur. Cette modification dépend de l'indice de réfraction et de
I'anisotropie optique de biomolécules. Elle se traduit par un décalage spectral du pic de
résonance et une déformation de la raie de résonance'>*!. Elle permet non seulement d’obtenir
des informations sur la quantité de biomolécules présentes sur la surface du microrésonateur
mais aussi sur le changement d’indice de réfraction massif de la molécule. Plusieurs équipes
ont démontré la capacité des microrésonateurs a détecter des biomolécules en faibles
concentrations 124 1551361
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Une synthése des biocapteurs a base de microrésonateurs tenant compte des parametres
optogéométriques est présentée dans les paragraphes suivants. Cette synthese nous permet de
mieux comprendre 1’effet des ces parametres sur les performances des capteurs a base de
microrésonateurs, comme le facteur de qualité, afin d’optimiser notre cahier des charges.

2- Performances des microrésonateurs optiques
a- Technique d'interrogation de microrésonateurs

Dans le paragraphe précédent, nous avons vu que la modification de l'indice de réfraction
d'une solution de biomolécules ou la présence de biomolécules sur la surface du
microrésonateur se manifeste par un décalage spectral d'un pic de résonance ou une
atténuation de I’intensité lumineuse transmise dans le microrésonateur. Pour des applications
de biodétection, afin de quantifier les molécules présentes sur la surface du capteur, deux
méthodes d'interrogation sont présentées dans la littérature™ : balayage spectral en
fréquence ou en longueur d'onde et variation de l'intensité a une longueur d’onde fixe.

Le principe de la méthode de balayage spectral (Figure I 17 (a)) consiste a suivre, a partir
d'une solution de référence, 1'évolution de la position d'un pic de résonance pour différente
concentration de biomolécules. Cette technique est limitée par 1'intervalle spectrale libre de la
cavité qui représente la dynamique du capteur.

Le principe de la méthode de variation d'intensité est de mesurer l'intensité transmise a la
sortie du microrésonateur a une longueur d'onde fixe, pour différentes concentrations de
biomolécules (Figure I 17 (b)) (134 1 es travaux de Chao ont montré que la limite de détection
obtenue a 1’aide de cette méthode, utilisant une source monochromatique, est meilleure que

1.54
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Figure I 17 : Technique de mesure de la réponse d’'un microrésonateur : (a) balayage spectral ; (b) mesure de

. . . [1.54
Vintensité transmise™>*,

Le point commun de ces deux méthodes repose sur la mesure de 1’intensité transmise. Par
conséquent, elles ne fournissent pas I’évolution de la phase du signal optique transmis.

b- Matériaux constituants un microrésonateur optique

Les microrésonateurs peuvent étre fabriqués a partir de matériaux 0rganiques“‘33’ L34, 157, 1381 ¢

inorganiques [133. 159. 1601 "Upe étude comparative des performances, en terme de facteur de
qualité des microrésonateurs, proposée par Chao, a montré que les matériaux inorganiques
présentent les facteurs de qualité les plus €lévés (allant jusqu’a quelques 10%). Cette étude a
également montré que les matériaux polymeres, appartenant a la famille des organiques, bien
qu’ayant les facteurs de qualité plus faibles!* offrent des avantages de faible colt de

30



. . cZa N AIEEL £ 12 . . N 1.54, 1.57, L.
fabrication liés a différents procédés technologiques faciles A mettre en ceuvre! S 15T 1581 gy

outre, les surfaces des polymeres peuvent étre facilement fonctionnalisées via les méthodes de
modification de surface afin d'accrocher des sites moléculaires biologiques pour la détection
spécifique. Enfin, les polymeres sont compatibles avec la microfluidique ce qui permet une
excellente intégration optofluidique des biocapteurs. C. Y. Chao et ses coauteurs (134, 1611 g
obtenu dans I'air, en utilisant le polystyréne, un microrésonateur avec un facteur de qualité de
20 000. C. Delezoide améliore cette performance en obtenant dans 1'eau déionisée, un facteur
de qualité de 35 000 avec un microrésonateur en polymere Su-gt+7l,

c- Différentes formes du microrésonateur

. 5 . . 154, 161, 1.62 . .
Un microrésonateur peut avoir plusieurs formes! ] parmi lesquelles on peut citer les

polygones, spheres, disques, bagues ou anneaux, hippodromes. Une étude comparative des
performances de ces formes a été effectuée et présentée dans le mémoire de these de
Chao™*,

Il résulte de cette comparaison que le meilleur facteur de qualité est obtenu pour les
microrésonateurs en forme de sphere. Par contre, le meilleur compromis, en terme de
procédure de réalisation et de couplage de la cavité avec un dispositif optique, comme un
guide rectiligne pour la lumiere d'excitation, est obtenu pour les microrésonateurs en forme
d'anneau et d’hippodrome. Contrairement aux spheres, ils peuvent &tre réalisés par
photolithographie en proche UV lorsqu'ils sont a base de matériaux polymeres. Le meilleur
facteur de qualité obtenu par C. Y. Chao a été mesuré sur un microrésonateur en forme
d’hippodrome dont le guide présente un rayon de courbure de 30 pm, avec une longueur de
couplage de 30 pm[l'54’6”. Celui obtenu par C. Delezoide!™”, I'a également été sur un
composant en forme d’hippodrome possédant un rayon de courbure de 180 um et une
longueur de couplage de 120 um.

d- Différents types de couplage

. . Cavité
Cuide rectiliene Cavité Guide rectiligne / \

gap

Couche de confinement inférieure

Couche de confinement inférieure

a b
Figurel 18 : Structur£ cﬁ ‘un microrésonateur : (a) couplage latéra(l ) (b) couplage vertical.
Comme décrit précédemment, les performances spectrales d’un microrésonateur sont
déterminées a partir de sa réponse spectrale. L’obtention de cette réponse spectrale nécessite
le couplage de la cavité avec un dispositif optique, comme un guide d’onde rectiligne, pour la
lumiere sonde. Il existe deux types de couplage du microrésonateur optique avec le guide
rectiligne d’injection[l'54’ LI e couplage latéral (Figure I 18 (a)) et le couplage vertical

(Figure I 18 (b)).
» Comparaison entre couplage latéral et couplage vertical
Dans le couplage latéral (Figure I 18 (a)), la cavité résonante et le guide rectiligne d’injection

sont alignés latéralement dans un méme plan, ce qui offre la possibilité de non seulement les
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réaliser 2 partir du méme matériau mais aussi en une seule opération technologique!™>*. En
revanche, cette configuration exige un contrdle sévere du gap entre le guide rectiligne et la
cavité. Ce gap, d’une largeur de quelques centaines de nanometres, exige une régularité de la
distance latérale entre les deux guides et ne peut pas étre réalisé par les technologies peu
onéreuses comme la photolithographie traditionnelle (le principe de cette technique est
détaillé dans le chapitre 2). Il peut étre réalisé a partir des techniques treés pointues et
coliteuses comme la photolithographie électronique. Le composant sur lequel Chao a obtenu
son meilleur facteur de qualité était en configuration latérale!™*.

Dans le couplage vertical (Figure I 18 (b)), la cavité résonante et le guide rectiligne
d’injection sont alignés verticalement dans deux plans distincts, ce qui nécessite 1’utilisation
de différents matériaux, empilés les uns sur les autres pour former les guides d'ondes. Par
conséquent, la réalisation de composants en couplage vertical nécessite plusieurs opérations
technologiques. Dans cette configuration, réalisable par photolithographie traditionnelle, la
qualité du couplage dépend fortement de 1’état de surface de la couche de confinement entre
les deux guides et de leur alignement. Pour des applications de capteurs en régime
optofluidique envisagées, cette configuration présente deux avantages majeurs. Le premier
concerne 1’intégration d’un circuit microfluidique sur le microrésonateur optique pour former
un composant optofluidique. Contrairement au couplage latéral, la surface du composant
optique ne contient que la cavité, ce qui facilite I'intégration du circuit microfluidique. En
effet, les questions d’étanchéité liées a la présence du guide rectiligne sur la surface ne se pose
pas dans cette configuration car le guide rectiligne d’injection est enterré. Le second avantage
de la configuration du couplage vertical concerne I’insensibilité du guide rectiligne d’injection
a la solution de biomolécules testée. Dans la configuration du couplage latéral le guide
rectiligne et la cavité étant dans le méme plan, leurs surfaces sont sensibles a tout changement
d’indice de la solution cible. Cette sensibilité du guide rectiligne d’injection a I’indice de la
solution de molécule se répercute sur la réponse du capteur a cause du couplage entre les deux
guides. En revanche, dans la configuration du couplage vertical, le guide rectiligne est
enticrement isolé de la solution a étudier, donc insensible a la présence de biomolécules. Par
conséquent, seule la surface du microrésonateur est sensible a la présence de biomolécules. G.
D. Kim™® a obtenu, en utilisant un microrésonateur en polymere ZPU13-430 en couplage
vertical, un facteur de qualité supérieur a 10 000 dans I’eau déionisé. La meilleure
performance de C. Delezoide a été réalisée sur un composant en couplage vertical'™" 163!,

La Figure I 19 représente les spectres obtenus lors des expériences de détection homogene de
glucose réalisées par Chao'™* et Kim™*! en utilisant, respectivement des microrésonateurs en
couplage latéral et vertical. Sur cette figure, nous remarquons une forte dégradation de la
réponse du capteur obtenue par Chao a 1’aide d’une cavité en couplage latéral, alors les
spectres obtenus par Kim en couplage vertical restent réguliers pour toutes les concentrations.
Ces résultats corroborent d'avantage les biens fondés du couplage vertical pour les
applications de biodétection décrits dans ce paragraphe.

7 T ”
— 4 = 1.01
> - - -
£l FS— g 08
= g o081
2l 2
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= %‘\“—/\ ¢ ] 8‘ 250 mgidL
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= -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 1550.6 15-5;06 15%;1 0 15‘5! 2
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Figure I 19 : Influence du couplage sur la réponse du capteur : (a) couplage latéral™* ; (b) couplage

vertical ™"
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» Influence du couplage sur le facteur de qualité

Nous venons de voir que la mesure des performances du microrésonateur nécessite son
couplage avec un guide d'excitation des modes guidés. En fonction de la distance (gap) entre
le microrésonateur et ce guide d'injection, trois principaux régimes de couplage peuvent Etre
considérés!"*:

e Régime de sous-couplage :
Dans ce cas, le microrésonateur et le guide d'injection sont suffisamment éloignés. Par
conséquent, I’onde évanescente du mode injecté n’influence pas suffisamment sur les modes
de la cavité pour les exciter. Le facteur de qualité Q, dans ce cas, est limité par les pertes
intrinseques du microrésonateur.

e Régime de sur-couplage :
A T’opposé du régime de sous couplage, lorsque le microrésonateur est fortement a proximité
du guide d'injection, le facteur de qualité Q est limité par les pertes par couplage.

e Régime de couplage critique :
Entre les deux premiers régimes, lorsque les pertes par couplage sont égales aux pertes
intrinseques de la cavité, le facteur de qualité Q est limité par la moyenne des deux pertes.

e- Principe de détection d’un capteur a base de microrésonateur

solution de molécules immobilisées
molécules sur la surface du capteur

solution de molécules muolécules cibles

A
v R

(a) (b)
Figure I 20 : Mécanisme de détection des capteurs a base de microrésonateur : (a) détection homogéne ; (b)
détection surfacique.

Pour les capteurs a base de microrésonateurs, il existe deux mécanismes de détection de
) e s N o . 154,157,161, L.
molécules : la détection homogene et la détection surfacique' 54,157, 161,163]

» Détection homogene

Dans la détection homogene, le microrésonateur est immergé dans une solution de molécules
a étudier (Figure 1 20 (a)). Ainsi, les molécules réparties de facon homogene dans la solution
modifient I’indice de la couche de confinement supérieure du microrésonateur. Ce
changement d'indice massif modifie I’indice effectif du mode guidé et donc la réponse du
capteur.

En mesurant la concentration de glucose dans de 1’eau déionisée, C. Y. Chao a obtenu a
I’aide de la méthode de balayage spectrale, une limite de détection d’indice de réfraction de
5%10~> RIU avec un microrésonateur en anneau de rayon de 45 um possédant un facteur de
qualité supérieur a 5 000 dans I’eau. En termes de performance de détection de glucose, cette

[1.54]
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limite de détection correspond a une concentration de 94 mg/dl. En démontrant I'intérét du
facteur de qualité sur les performances d'un microrésonateur, Chao a obtenu une limite de
détection de 36 mg/dl a l'aide d'une cavité possédant un facteur de qualité supérieur a 10 000
dans I’eau. G. D. Kim"* a fait mieux en utilisant un microrésonateur en anneau de rayon de
400 um ayant un facteur de qualité supérieur a 10 000 pour détecter du glucose. Il a obtenu
une limite de détection d’indice de réfraction de I’ordre de 10~ RIU.

En utilisant le méme composant (anneau de rayon 45 um), Chao'™* a obtenu a I’aide de la
méthode de variation d’intensité, une limite de détection de 0,915 mg/dl de glucose. Ce
résultat montre que la méthode de variation d’intensité est plus sensible que celle de balayage
spectral.

Ces différents résultats démontrent la capacité des microrésonateurs a détecter de faibles
concentrations de molécules biologiques. D’autres travaux ont d’ailleurs démontré que ces
performances prometteuses pouvaient €tre améliorées, en apportant la sélectivité, si la
technique de détection surfacique est utilisée.

» Détection surfacique

Dans la détection de surfacique ou spécifique, la surface du microrésonateur est
fonctionnalisée. Cette étape consiste a greffer a la surface du microrésonateur des entités de
reconnaissance appropriées qui permettent d’immobiliser de fagon sélective les biomolécules
cibles sur la surface du microrésonateur (Figure I 20 (b)). Les molécules immobilisées et
celles présentes en solution (détection homogene) modifient l'indice effectif du mode guidé.
Comme I'immobilisation par liaison covalente est irréversible, 'effet de la détection
homogene est supprimé en ringant la surface du capteur. Par conséquent, cette opération rend
le capteur plus sélectif.

Pour caractériser les molécules de protéines (streptavidine et biotine), C. Y. Chao
utilisé un microrésonateur en forme d’hippodrome possédant un facteur de qualité I’ordre de
20 000 dans l'air. 11 a obtenu, a I’aide de la méthode de balayage spectral, une limite de
détection correspondant a une densité de 250 pg/mm2 de streptavidine (protéine) accrochées.
Barrios*** 1'64], en caractérisant I’avidine, fait encore mieux en obtenant une limite de
détection de 28+16 pg/mmz. C. Delezoide a utilisé la molécule de Tamra 5 cadavérine pour
démontrer la détection surfacique avec des microrésonateurs en SU-8 " L6111 a obtenu une
limite de détection de 0,22 attogramme soit 0,02 fg/mmz, correspondant a 250 molécules de
Tamra cadavérine accrochées sur la surface du capteur.

1.54, 1.61
[ ] a

D- Modélisation d’un microrésonateur
1- Principe physique

Comme décrit précédemment, un microrésonateur est constitué d’une cavité résonante
couplée a un guide rectiligne servant d’entrée et de sortie pour la lumiere d’excitation et
d’extraction des modes guidés. A I’intérieur de la cavité, la lumiere est confinée par réflexion
totale interne. L’interrogation de l’onde optique guidée permet d’accéder a la réponse
(intensité transmise) du microrésonateur. La Figure I 21 illustre la propagation des champs
guidés dans le microrésonateur. Si un champ optique incident a; est injecté dans le guide
rectiligne, une partie b, est directement transmise dans le guide rectiligne. L’ autre partie b, est
couplée dans la cavité. Apres chaque tour de cavité, une partie du champ b, est couplée vers la
sortie du guide rectiligne et I’autre partie a, transmise dans la cavité et continue d'y circuler.
Théoriquement, dans un systeéme sans perte, toute la puissance injectée en entrée peut étre
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completement extraite en sortie du guide rectiligne. En pratique, les différentes pertes
(radiation, diffusion, absorption, insertion, etc.) ne permettent jamais une extraction totale.
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Figure I 21 : Schéma fonctionnel d’un microrésonateur en forme d’hippodrome.

Sur la Figure 1 21, L. représente la longueur de couplage, ket x” les coefficients de couplage
guide rectiligne-cavité et cavité-guide rectiligne, respectivement, 7 la transmission guide
rectiligne-guide rectiligne et 7’ la transmission cavité-cavité.

2- Modéele théorique d’un microrésonateur tenant compte des pertes

La méthode des matrices de diffusion utilisée par A. Yariv [£65] pour développer le coefficient

de transmission d'un microrésonateur sans pertes par couplage peut €tre adaptée pour
généraliser le modele en tenant compte de ces pertes. L’idée de cette approche est d’établir
l'expression du champ total transmis b; en sortie du guide rectiligne en fonction du champ
incident a;, des coefficients de couplage (guide rectiligne-cavité x et cavité-guide rectiligne
k'), des transmissions (guide rectiligne-guide rectiligne 7 et cavité-cavité 7'), des pertes par
tour de cavité a et des pertes totales par couplage «;. La matrice de transfert définie au point
de couplage cavité guide rectiligne est de la forme :

=qa,| | Eq.122
b, jk 7 \a,

ol j représente le nombre complexe tel que \/_ =-—1.
Le développement de cette équation conduit a:
b =a(m + jK'a,) Eq.I23
b,=a,(jxu, +7'a,) Eq.I24
Le champs a, correspondant a la partie de b, ayant parcourue un tour de cavité, son
expression tenant compte du retard accumulé pendant ce tour est :

2m
a, = ab, exp( J /{ﬁ LJ Eq.125

ou n, représente I'indice effectif du mode guidé et L le périmetre de la cavité.

Le coefficient de transmission complexe H(A) du microrésonateur, correspondant au rapport
entre le champ incident a; et le champ transmis b; obtenu en résolvant par substitution le
systeme d’équation (Eq.123, Eq.124 et Eq.125), est de la forme (Annexe 1.1) :

o1 — (kk'+rr)e’a exp[jzfneﬁ,Lj

1- aiar'exp(jz/;[neﬁLj

Le Tableau 1 représente une synthése du modele théorique d’un microrésonateur proposé par
différents auteurs. Ce tableau montre bien que moyennant certaines hypotheses, les modeles

H(A)= Eq.126
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théoriques obtenus sont en bon accord. Dans la suite de ce paragraphe, nous allons utiliser le
modele dans lequel le couplage et la transmission sont considérés symétriques : c'est-a-dire un
couplage et une transmission du guide rectiligne vers la cavité identique a ceux de la cavité
vers le guide rectiligne : k¥ = k' et 7 = 7. Dans ces conditions, nous obtenons la loi de
conservation de 1'énergie“'54’ Leel,

(¥ +73)=1 Eq.127
En introduisant cette loi de conservation de I'énergie dans ’Eq.126, H(A) devient:

o — a’[za exp(jzfneﬂLj

H(A)= Eq.I28
27
l-a,atexp ]7neﬂL
Auteurs Suppositions Coefficient de transmission Références
o7 -, aex ( 27, LJ
Chao K=K\ T= 7 PR S I [167]
27
1—0’iaTeXP(17”eﬁLJ
7T —aex ( 2—ﬂn L]
Yariv et K=k,r=7et g =1 . P\ I
Gottesman 27 [1.65,1.68]
1—artexp ]Tn”ffL
K'=k\7=17, q =1,
Nagteaele R aL .27 [1.66,1.69,1.70
t aL -fact d _ _ = imiddl > >
Heebner, “a =6XP(—7j » @ acteur aes H= ¢ eXp[ 2 jeXp(] A n““fij Ny
Darmawan - aL 2z
’ ertes - -= i~=n .
Vahala P ! eXp( 2 )T eXp[] A L)
K=k1'=7, q =1>
aL ) et ~1—v 7
Rabus a= eXP(— 7} La=yl-y:7 aL 27
Tl—y —(1—-y)exp| —— |exp ]TncffL 171
perte d’insertion en intensité H = n 2 5 [L71]
1-41- yexp(— %)rexp(j%ncﬁL)

Tableau 1 : Coefficient de transmission d’un microrésonateur suivant différents auteurs.

En implémentant ce modele simple, sous Matlab par exemple, il est possible de déduire les
parametres caractéristiques du microrésonateur (le facteur de qualité et la finesse par
exemple). Il est également possible d’étudier I'influence des différents parametres
optogéométriques sur la réponse du microrésonateur : taille, profil d’indice, coefficients de
couplage, pertes par couplage, pertes de propagation, etc.

3- Parametres caractéristiques d’un microrésonateur

Les parametres caractéristiques du microrésonateur peuvent étre déterminés a partir de son
spectre de transmission.

a- Transmission en intensité d’un microrésonateur

Si un champ optique a; est injecté dans le guide rectiligne, sa puissance lumineuse et celle

. . . pt e 2 2
associée au champ transmis b; sont respectivement définies par P, =|a1| etP, =|b1| . La

ut
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transmission définie par le rapport entre la puissance lumineuse transmise et 1’intensité
incidente peut alors étre exprimée par (Annexe 1.2) :

2z
p b 2 7+ azal.z -2a0,T cos(l neﬂLj
T=— =2 =¢g Eq.129
Pin al

I+ Tzazal.z -2a0,T cos(zﬁneﬂLj
A

Cette relation montre que la transmission dépend non seulement des parametres de couplage,
des pertes et du périmetre de la cavité mais aussi de 1’indice effectif des modes guidés. Par
conséquent, une variation ou une modification de l'indice effectif entraine une modification de
la transmission. Cette modification se manifestera par un décalage en longueur d’onde des
raies de résonance et une modification du contraste de transmission.

La résonance est obtenue lorsque :

cos (%neﬂLJ =le 2Tﬂ-neﬂL =27rp Eq.1 30

ou p représente un nombre entier.
La longueur d’onde de résonance A, et la transmission déduites sont :

nL
A, =L Eq.I 31
p

2
r(1)= a(%] Fa1

Les autres paramétres caractéristiques (ISL, 84, A.) du microrésonateur peuvent étre déduits a
partir de la transmission spectrale (Figure I 22).
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Figure I 22: Spectre en transmission de la réponse du microrésonateur.

b- L’intervalle spectral libre (ISL)

L’intervalle spectral libre (ISL) correspond a la différence entre deux longueurs d’onde de

résonance consécutives (Figure I 22). Il peut €tre estimé par[l'54] :
2 2
ISL=A. —A., = Aco = Aco Eq.I33
cl1 co on . Ln (A)
L A+ ¢
N ( g Teo
N aneff p T . [L54]
ol n, =n, +a—/‘1‘/160 représente 1’indice effectif de groupe .
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L’équation 33 montre que I'’JSL est inversement proportionnel a la circonférence du
microrésonateur. Il est donc conditionné par le choix des parametres géométriques de la
cavité. Pour les applications de biocapteur, nous nous intéressons aux décalages des
longueurs d’onde de résonance en présence de molécules. Ainsi, un grand ISL permettra
d’avoir une grande étendue de mesure, donc une grande dynamique.

c- Lalargeur de raie de résonance o\ :

Elle correspond a la largeur a mi-hauteur d’une raie de résonance (Figure 1 22). Ce parametre
est principalement lié aux pertes’™*. En effet, pour des cavités considérées en théorie sans
perte, la raie de résonance est infiniment fine. Par conséquent, les pertes doivent étre
minimisées de maniere a obtenir une largeur a mi-hauteur la plus faible possible, et donc de
maximiser la sensibilité du capteur a base de microrésonateur (134 "En se basant sur sa
définition, I’expression de la largeur a mi-hauteur exprimée en fonction des parametres de
pertes, de l'indice effectif et de la circonférence de la cavité est (annexe 1.3) :

o =’lc—°2cos‘1[z(1+ @’ )- (07 + o'’

Eq.134
m, . L

eff 2“;70(2 - aiz)

2|2 2|?

1 |aiz'—aai | |air+a04. |
=— +

2 ‘(l—aira)‘ ‘ I+am ‘

Eq.135

d- Le facteur de qualité Q :

Le facteur de qualit¢ Q est défini comme étant le rapport entre la longueur d’onde de
résonance Acg et la largeur de raie de résonance JA. Ce paramétre, principalement lié a la

sensibilité du capteur, est inversement proportionnel aux pertes'>*"
A
0= ﬁ Eq.I 36

e- La finesse :

La finesse est définie par le rapport entre 1’intervalle spectral libre et la largeur de raie de
résonance. Nous avons vu que pour obtenir une grande dynamique et un grand facteur de
qualité, il était important d’avoir respectivement un ISL élevé et une faible largeur a mi-
hauteur (faible pertes). L’obtention simultanée de ces deux parametres conduit a une finesse F'
élevée™. Elle est définie par :

_ISL

oA

F Eq.I37

f- Le contraste de transmission :
Comme décrit par I’équation I 21, le contraste de transmission est proportionnel a I’écart entre

le maximum et le minimum de transmission et permet de distinguer le niveau du signal
transmis par rapport a celui du bruit.
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4- Influence du couplage sur la réponse d’un microrésonateur

L’implémentation, sous Matlab, du modele théorique obtenu nous a permis d’étudier le
comportement de la réponse d’un microrésonateur en fonction du régime de couplage. Pour
effectuer ce calcul théorique, nous avons choisi la loi de dispersion (tenant compte de la
dispersion de matériau, de polarisation et modale) d’un microrésonateur a guide rectangulaire
(détaillé dans le chapitre 2). L'équation I 38 représente la loi de dispersion de l'indice effectif
en polarisation TE du mode fondamental guidé dans un microrésonateur a guide rectangulaire
de largeur 4 um, de hauteur 2 um, dont le coeur est en SU-8, le substrat en CYTOP et le
superstrat de 1'eau :

Ny g =15909-4,62x10°4,, Eq.138

avec 4,, lalongueur d’onde en nm.
Le principe de détermination et la description détaillée du guide rectangulaire utilisé sont
présentés dans le chapitre Il consacré a la conception et réalisation des microrésonateurs.
Nous avons ensuite simulé la réponse d’un microrésonateur en forme d’hippodrome, dont le
choix des parametres géométriques est également présenté dans le chapitre suivant, de rayon
de courbure R = 220 um et longueur de couplage L. = 120 um (circonférence L = 1622 um).
Pour observer I’'influence du coefficient de couplage sur la transmission, nous avons fait
varier 7de 0 a 1 avec un pas de 0,05, par conséquent x'de 1 2 0 car Z+x°=1. Pour chaque
valeur de T ou de K, nous avons déterminé la transmission a la longueur d’onde de résonance
de 1549,25 nm (le choix de cette longueur d’onde est arbitraire). Les Figure I 23 (a) et (b)
représentent 1’évolution du minimum de transmission en fonction de x pour différente valeur
de a et o;. Ces Figures comportent trois parties fondamentales :
® sous couplage correspondant a une décroissance du minimum de transmission en
fonction de x;
e sur couplage, correspondant a une croissance du minimum de transmission en fonction
de x;
e couplage critique représentant 1’intersection des deux premicres parties, ou la
transmission est nulle.

= 0.8 (a) — = 0,6 et @ =038 5 (b} @;=0,95 et @ = 0,8
g —_— = 0,64 et = 0,78 £ 0.8
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Figure I 23 : Influence du coefficient de couplage sur la réponse d’un microrésonateur : (a) et (b) Contraste en
fonction de k; (c) Coefficient de transmission pour différents k.
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En comparant le spectre de transmission des trois régimes, pour la configuration représentée
en Figure I 23 (a), nous remarquons que le contraste du spectre de transmission est a 100%
(Figure 123 b) pour le régime de couplage critique.

Pour les parametres de perte a = 0,8 et & = 0,95, nous remarquons que le régime couplage
critique est obtenu lorsque 7est égal au produit de a et ¢ (7= ag;= 0,76 ou k= 0,65). Pour
généraliser ce constat, il suffit de s’intéresser de prés a 1’expression du coefficient de
transmission a la résonance décrite par Eq.I32. En effet, le coefficient de couplage critique .
est obtenu lorsque cette équation s’annule. Son expression déduite est de la forme :

K. =1-17 2\/1—(0%“)2 Eq.I 39

Sur la Figure I 23 (c¢), nous remarquons que la raie de résonance correspondant au régime de
couplage critique est plus fine que celle du régime de sous couplage mais moins fine que celle
du régime sur couplage. Par conséquent, le facteur de qualité et la finesse du régime de
couplage critique sont meilleurs que ceux du régime sous couplage mais plus faible que ceux
du régime de sur couplage. Les parametres optimaux du microrésonateur seront donc obtenus
aux alentours du couplage critique car le compromis entre finesse, facteur de qualité et le
contraste de transmission est meilleur dans cette configuration.

Conclusion

Dans ce chapitre, le principe de fonctionnement ainsi que les principales caractéristiques des
capteurs optiques, permettant de les distinguer des autres types de transducteurs, ont d’abord
été présentés. Ensuite un bref rappel sur quelques notions essentielles a la compréhension de
I’optique guidée ainsi qu'un état de D'art relatif aux biocapteurs optiques a base de
microrésonateurs, ont été exposés. Au vu des performances des biocapteurs optiques a base de
microrésonateurs reportées dans ce chapitre, nous avons choisi de réaliser des
microrésonateurs polymeres, en forme d’hippodrome couplés verticalement a un guide
rectiligne.

Enfin, a partir du modele théorique d’un microrésonateur, une étude de I’influence du
coefficient de couplage sur la réponse et les performances, comme le facteur de qualité, la
finesse et le contraste de transmission du microrésonateur, a été proposée.

Le prochain chapitre est consacré a la conception et la réalisation de composants
optofluidiques a base de microrésonateurs monomodes possédant un facteur de qualité
supérieur a 20 000 dans I’eau en vu de leur utilisation comme biocapteur en régime
microfluidique.
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Chapitre 11
Conception, réalisation et caractérisation de
microrésonateurs polymeres en couplage vertical

Introduction :

Ce chapitre présente une étude relative a la conception, a la fabrication et a la caractérisation
par la méthode de balayage spectral de microrésonateurs en polymere monomodes possédant
un facteur de qualité supérieur a 20 000 dans 1'eau. Les microrésonateurs congus et réalisés
ont été intégrés dans un circuit microfluidique en vue de leur utilisation comme capteurs
chimiques ou biologiques en régime optofluidique.

Ce chapitre est structuré en quatre parties. La premiere partie présente la conception de
microrésonateurs monomodes a guides rectangulaires. Elle rappelle d’abord les avantages des
matériaux polymeres SU-8 et CYTOP choisis pour réaliser les microrésonateurs. Ensuite, elle
décrit briecvement la propagation d’une onde optique dans un guide d’onde diélectrique, en
utilisant les équations de Maxwell. Enfin, elle présente une modélisation du guidage
monomode dans un guide d’onde a confinement bidimensionnel, a 1'aide de la méthode de
l'indice effectif.

La deuxieme partie du chapitre est consacrée a la présentation des différentes étapes de
fabrication d’un microrésonateur a guides rectangulaires en couplage vertical. Cette partie met
en évidence en énumérant les avantages des outils technologiques mis a profit lors de la
procédure de réalisation.

La troisieme partie concerne la caractérisation des composants réalisés sur le banc de mesure
en transmission du LPQM de I’ENS Cachan. Les résultats de cette caractérisation sont par la
suite exploités pour valider les objectifs de départ.

Enfin dans la derniere partie du chapitre sont exposées la procédure de réalisation de circuits
microfluidiques utilisés pour introduire la solution de biomolécules sur la surface du
microrésonateur et celle de leur intégration sur les composants.

A- Conception de microrésonateurs monomodes a base de matériaux
polymeres en couplage vertical

I- Intéréts des matériaux polymeres
1- Structure d’un microrésonateur en couplage vertical

La structure du microrésonateur en couplage vertical que nous souhaitons réalisé est
représentée sur la figure II 1. Elle est constituée de plusieurs couches de différents matériaux
empilées les unes sur les autres pour former deux guides d'onde optiques diélectriques en
couplage vertical. En effet, nous souhaitons réaliser des microrésonateurs sur un substrat de
silicium sur lequel est oxydée chimiquement une couche de 5 um de silice. La couche de
silice sert de couche de confinement inférieure du guide rectiligne. Le cceur et la couche de
confinement supérieure du guide rectiligne sont constitués de matériaux polymeres, appelés
respectivement polymere (1) et (2) sur la figure II 1. Le matériau polymere (2) sert également
de couche de confinement inférieure de la cavité dont le cceur sera réalisé a partir d’un autre
polymere, appelé polymere (3).

Afin d’assurer une bonne adhérence entre ces différentes couches et de respecter la condition
de guidage, une étude physico-chimique des matériaux polymeres est indispensable.
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Figure Il 1: Structure d’un microrésonateur en couplage vertical.

Guide rectiligne
en polymere (1)

2- Généralité sur les matériaux polymeres

Les matériaux polymeres, aussi appelés matieres plastiques, sont des matériaux organiques
composés généralement d'atomes de carbone et d'hydrogene. En fonction de leurs propriétés
thermiques, les polymeres peuvent étre classés en deux groupes : les thermodurcissables et les
thermoplastiques™ 1.

Les thermoplastiques comme les polyéthylenes, les polypropylenes, les polyamides ou encore
certains polyesters, dont la température de fusion est comprise entre 80°C a 300°C, fondent
lorsqu'ils sont chauffés. Leur avantage est qu’en étant fondus, ils peuvent €tre moulés pour
obtenir les formes souhaitées. Dans cet état, ils sont trés malléables, tres plastiques, d'ou leur
nom « matiere plastique ». Cette plasticité varie dans une large gamme, des plus rigides, durs
et cassants, aux plus mous (pates) ou é€lastiques. Ils sont fort utilisés en micro-technologies
pour la réalisation des circuits microfluidiques par exemple[n'z].

Les thermodurcissables comme les résines polyépoxydes, certains polyuréthanes ou encore
certains polyesters durcissent quand on les chauffe. Ils sont tres employés comme pieces de
structure thermostables. Ces polymeres sont mis en forme lorsqu'ils sont encore dans leur état
mou avant qu'ils ne durcissent sous l'effet de la chaleur et d'additifs chimiques qui induisent
des réactions de réticulation. IlIs sont également photosensibles et sont treés utilisés pour
réaliser des composants destinés aux fonctions de l'optique intégrée[H'z]. Leur usinage est de
faible cofit, dus a différents procédés technologiques faciles a mettre en ceuvre et un
équipement requis moins onéreux comme la photolithographie traditionnelle™?), tres utilisée
en technologie polymere.

Les thermoplastiques et thermodurcissables peuvent é&tre soumis au phénomene de
vitrification. En dessous de leur température de vitrification (ou température de transition
vitreuse), ils deviennent durs. Au-dessus, ils sont plus souples ou plastiques. A l'extréme, ils
deviennent élastiques. Les propriétés thermiques et mécaniques, englobant diverses
caractéristiques comme 1’imperméabilité aux liquides et aux gaz, la résistance chimique a
plusieurs types de solvants et la résistance aux rayons ultraviolets, associées aux propriétés
optiques telles que la transparence font de ces matériaux de potentiels candidats pour des

applications dans des domaines comme la thermique, ’optique ou encore la biologie!™* >
1L.6]
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Pour nos travaux, deux matériaux polymeres spécifiques nous ont apparus tres intéressants : le
biphénol A d'éther glycidyle, dont le nom commercial est SU-8 et le poly perfluoro butenyl
vinyl ether, commercialisé sous le nom de CYTOP. Une étude des propriétés de ces deux
matériaux est présentée dans la suite de cette premiere partie.

2.1- Le matériau SU-8
a- Généralité

Compte tenu des avantages des matériaux polymeres face aux matieres inorganiques, comme
l'utilisation de technologies de fabrication relativement simples, notre étude s'est portée sur le
biphénol A d’éther glycidyle brievement appelé SU-8. La figure II 2 représente la structure
chimique du monomere constituant ce matériau qui se présente sous forme liquide avant
polymérisation.

- monomere -

y, CH,CH — CH, y CH,CH — CH,
o o
O e H
H,C-C-CH, H,C-C-CH,
0 o) ]
CH,CH — CH, CH,CH — CH,

Figure Il 2: Structure chimique du 'biphénol A d'éther glycidyle' (SU-8).

La SU-8 est une résine photosensible négative de type époxy, appartenant a la famille des

thermodurcissables, inventée en 1974 et améliorée a la fin des années 80 par la société

IBM™"). Cette résine, actuellement commercialisée par MicroChem. Corp, est principalement

a base de trois composants [, 151 ,

- une résine époxy EPON® SU-8 (ou EPIKOTE®157), disponible sous forme de
granulés et fabriquée par Shell Chemical,

- un solvant organique qui permet de solubiliser la résine et d’ajuster la viscosité des
solutions,

- un photo-amorceur, un sel de triarylsulfonium, qui amorce la réaction de
polymérisation.

La SU-8, comme d’ailleurs la majorité des résines, se décline en plusieurs séries telles que la
SU-8 2000, la SU-8 2000 Flex ou encore la SU-8 3000. Ces séries, se distinguant les unes des
autres par leur viscosité, sont utilisées pour réaliser des couches minces (films) d’épaisseur
allant de quelques centaines de nanometres jusqu’au millimetre. Le choix d’une résine dépend
donc de D’épaisseur des films a réaliser. Cette résine SU-8 est fort utilis€é en micro-
technologies pour des applications microfluidiques™” et optiques™". En effet,
I'engouement pour ce matériau provient de sa capacité a €tre utilisée en photolithographie
traditionnelle, de sa grande absorption optique dans le proche ultraviolet et sa bonne
transparence optique pour les longueurs d'onde supérieures a2 400 nm'™. Sa compatibilité
physico-chimique et biologique ont permis a A.P. Gadre d'associer plusieurs technologies
telles que la microfluidique et la thermique, pour concevoir et réaliser des bio-capteurs. Le
capteur réalisé par A.P. Gadre est destiné aux mesures de concentration de biomolécules telle
que le glucose dans le corps humain™®!. Ces nombreux avantages de la SU-8, énumérés dans
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ce paragraphe, nous ont conduits a les utiliser comme matériau constituant notre capteur.
Dans le but de I'associer a d’autres matériaux pour former une structure guidante, une bonne
connaissance de ses propriétés optiques linéaires, notamment son indice de réfraction et sa
dispersion en longueur d'onde, s'avere nécessaire.

b- Loi de dispersion de la SU-8

Comme mentionné dans le paragraphe précédent, la SU-8 est un matériau organique déja fort
utilisé et privilégié dans les domaines technologiques, notamment en biotechnologie et
microfluidique™* ™! Afin de déterminer la loi de dispersion de ce polymere dans le
domaine spectral de nos sources lumineuses (1500-1600 nm), des mesures ellipsométriques
ont été¢ effectuées au LPQM-ENS Cachan. Le modele de Cauchy ainsi obtenu, pour des
longueurs d’onde 4,,, en um est de la forme :

6,0166x107°

2
Ao

La figure II 3 illustre les résultats de cette caractérisation basée sur la mesure ellipsométrique

d'une couche mince de SU-8 préalablement déposée sur un substrat au silicium.
1.5622 T T T . .

ngy 5 (4,,)=15582+ Eq.Il 1

1.5621

1.5621

1.562

1.562

Indice de réfraction

1.5619

1520 1540 1560 1580 1600
Longuewr d'onde (mm)

Figure Il 3: Loi de dispersion de la SU-8 entre 1510 et 1610 nm.

c- Procédé de polymérisation de la SU-8

Les étapes du procédé de polymérisation de la SU-8!™S 19 14 LIS ILI6T o ymencent d’abord
par I’étalement de la résine sur un substrat, par centrifugation (spin-coating), suivit d’un recuit
a basse température, par rapport a la température de transition vitreuse Tg de 210 °C, pour
évaporer le solvant (soft-bake). Ensuite la couche étalée est exposée aux rayons UV
(exposure), a travers un masque optique, qui entraine un début de polymérisation, achevée par
un deuxiéme recuit (post exposure bake). Enfin, une attaque par un solvant approprié pour
éliminer les zones non exposées, lors d’un développement (development), et un dernier recuit
a haute température (proche de Tg) sont nécessaires pour terminer la polymérisation et
densifier le réseau (hard-bake). Ces différentes étapes seront détaillées dans la deuxieéme
partie de ce chapitre consacrée a la fabrication des microrésonateurs.

2.2- Le matériau polymere fluoré CYTOP

a- Généralité

Les polymeres fluorés forment une classe bien a part dans le large éventail des matériaux
organiques "7, D’une manidre générale, ils sont obtenus en substituant par le fluor des
atomes d’hydrogene présents dans la chaine macromoléculaire. Cette substitution améliore la
tenue thermique, la résistance chimique et exalte les caractéristiques diélectriques, rendant ces
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matériaux tres transparent notamment dans la fenétre spectrale autour de 1500 nm. Le
CYTOP est un polymere fluoré appartenant a la famille des résines amorphes, ce qui lui
permet d’étre tres soluble dans des solvants appropriés. Il peut ainsi €tre utilisé pour réaliser
des films minces de différentes épaisseurs'™'™ ™% Sa transparence atteignant 90% dans le
visible, son faible indice de réfraction et la faible dispersion de son indice de réfraction sont
des atouts dans la réalisation de guides d’onde optique. Sa température de transition vitreuse
est de 108 °C. Ces différentes propriétés associées aux caractéristiques thermoplastiques font
de ce matériau, un bon choix pour représenter 1'une des couches constituant notre composant.

b- Loi de dispersion du CYTOP

Comme la SU-8, des mesures ellipsométrieques permettant de déterminer la loi de dispersion
du CYTOP, ont été effectuées au LPQM-ENS Cachan. Le modele de Cauchy obtenu et
représenté en figure II 4 est de la forme :

1,2046x107*
12

um

Reyrop (A ) =1,3279 + Eq.Il 2

1.3359

1.3358

1.3357

1.3356

1.3355

Indice de réfraction

1.3354

1520 1540 1560 1580 1600
Longuewr d'onde (1um)

Figure Il 4 : Loi de dispersion de CYTOP entre 1510 et 1610 nm.

2.3- Conditions de guidage : configuration de microrésonateur

Afin de former une structure guidande a partir des différents matériaux choisis, nous avons
comparé leur indice de réfraction dans le domaine 1510-1610 nm. Nous rappelons que notre
microrésonateur en couplage vertical sera réalisé sur une couche de 5 um de silice déja
déposée sur les substrats utilisés. Par conséquent ce matériau est imposé comme couche de
confinement inférieure du guide rectiligne. Sa loi de dispersion mesurée par ellipsométrie au
LPQM-ENS Cachan est donnée par :

9,6444%107°
2

o, (ﬂ,ﬂm) =1,4449 + Eq.l 3

um

1.55 B
sSU-8
CYTOP

1.5 8i0, u

1.45F

Indice de réfraction

1.35 B

1520 1540 1560 1580 1600
Longueur d'onde (nm)

Figure I1.5 : Comparaison des indices de réfraction de CYTOP, SU-8 et SiO,.
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Dans le chapitre précédent, il a été présenté qu'un empilement de trois matériaux peut former
une structure guidante lorsque I'indice de réfraction de la couche centrale (coeur) est supérieur
a celui des deux autres couches (couches de confinement) : n et n. < ny.

La figure II 5 représente la comparaison entre les lois de dispersion de CYTOP, SU-8 et la
silice. Sur cette figure, nous remarquons qu’entre 1510 et 1610 nm, I’indice optique du
CYTOP et celui de la silice restent inférieurs a I'indice de la SU-8. Les empilements
Si0,/SU-8/CYTOP, respectant la condition de guidage, le coeur du guide rectiligne sera
réalisé en SU-8 et sa couche de confinement supérieure en CYTOP.

Les indices de réfraction optiques ainsi que I'absorption a 1550 nm, de ces matériaux obtenus
par des mesures ellipsométriques sont présentés dans le tableau II 1. L’indice de réfraction et
I’absorption de I’eau pure représentés dans ce tableau, ont été calculés, en utilisant les
équations détaillées dans le paragraphe II-5. Le faible contraste d'indice entre le CYTOP et de
I'eau montre que leur utilisation comme couche de confinement peut permettre la réalisation
d'un guide presque symétrique, comme supposé dans le chapitre 1. La biocompatibilité de la
SU-8 mais aussi la supériorité de son indice de réfraction au regard de ceux de CYTOP et de
lI'eau nous ont conduit a I'utilisé comme le coeur du guide formant la cavité. Les cavités seront
donc formées par les empilements CYTOP/SU-8/eau. La structure finale du microrésonateur
est représentée par la figure Il 6, mettant en évidence les matériaux choisis. Le grand contraste
d'indice entre le cceur des guides et les couches de confinement offre la possibilité d'améliorer
le confinement des modes optiques dans les guides.

Matériaux Indice de réfraction d'absggeff:)clieg)t 1550 Différence d'indice
@ 1550 nm P An @ 1550 nm
) An (SU8-CYTOP) =
SU-8 1,564 0 0231
An (CYTOP- SiO;) =
CYTOP 1,333 0 0231
. An (SU-8- Si0,) =
Si0, 1,442 0 0.122
Eau An (CYTOP-Eau) =
1,315 0 0.023
Tableau 11 1 : Indice de réfraction optique, coefficient d’absorption et I’écart d’indices des matériaux a 1550
nm.
Guide rectilicne Microcavité
SU-8 SU-8
CYTOF
510,

Figure 11 6 : Structure d’un microrésonateur en couplage vertical.
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I1- Conception de microrésonateurs monomodes

Bien que I’étape de conception ne permette pas d’optimiser totalement la structure réelle du
microrésonateur, elle permet néanmoins de prédire la propagation de 1’onde optique dans ce
composant. La conception est également utilisée pour déterminer les parametres géométriques
optimaux pour un guidage monomode. Les étapes de conception de microrésonateurs,
permettant de définir les parametres géométriques de la cavité comme le rayon de courbure et
la longueur de couplage, ont été effectuées par C. Delozoide au LPQM. Ces travaux ont
abouti a la conception et a la réalisation de masques optiques utilisés pour la fabrication des
composants. Pour la conception d’un composant monomode, nous avons optimisé la
procédure de conception initiale développée par C. Delezoide en ajustant les parametres
comme la hauteur des guides.

Les différentes étapes de conception d’un composant formé de guides monomodes tenant
compte des parametres opto-géométriques des deux familles de guides, SiO,/SU-8/CYTOP et
CYTOP/ SU-8/eau, respectivement sont présentées dans la suite.

1- Configuration d'un microrésonateur en couplage vertical

Dans le chapitre 1, nous avons vu que le confinement de 1'onde optique dans un guide plan
s'effectuait selon une seule direction (suivant ox lorsque la direction oz est considérée comme
direction de propagation). Par contre, dans le cadre d'un guidage bidimensionnel tel que le
guide ruban, la dimension oy s'avere tres importante pour que l'ensemble du dispositif
présente l'avantage de piéger de maniere optimale les modes optiques.

Selon la technologie de réalisation de microrésonateurs, plusieurs profils de guides d’onde, a
confinement bidimensionnel, en couplage vertical peuvent étre distingués, entre autres : guide
rectiligne et cavité en aréte (figure II 7a), guide rectiligne et cavité rectangulaires (figure II
7b), guide rectiligne en aréte et cavité rectangulaire (figure II 7c¢), etc.

Parmi toutes les configurations de profils de guides en couplage vertical, celle qui combine les
guides rectangulaires nous intéresse particulierement. En effet, la réalisation technologique
d’une telle structure demande un faible nombre d’opérations. La réalisation d’un guide en
aréte, par exemple, demande des opérations de photolithographie proche UV et de gravure
jonique réactive (RIE de l'anglais Reactive Ionic Etching)' 1120 121 - Aors que seule la
photolithographie est utilisée pour réaliser les guides rectangulaires en SU-8, 2% 11231,

L 1] ]
] —
I
(b)

(a) (c)
Figure Il 7 : Quelques exemples de profils de guides en couplage vertical : (a) couplage vertical entre guides en
arétes ; (b) couplage vertical entre guides rectangulaires ; (c) couplage vertical entre guide en aréte et guide
rectangulaire.

Contrairement aux guides plans, la propagation de I’onde optique dans des structures
bidimensionnelles n'admet généralement pas de solutions analytiques. Les structures
bidimensionnelles font I'objet d'analyse approximative par des méthodes analytiques et
numériques, notamment par la méthode des différences finies ™** "> par la méthode de
Marcatili"™*®! ou par encore la méthode de l'indice effectif™>"*],

Le principe de ces méthodes consiste a réduire le probleme bidimensionnel en deux
problémes unidimensionnels. Le guide d'onde rectangulaire étant 1’élément principal de la



structure de notre microrésonateur, sa conception et modélisation sont présentées dans la suite
de ce chapitre.

2- Propagation des ondes optiques dans un guide d'onde optique diélectrique
rectangulaire

Figure II 8 : Structure d’un guide diélectrique rectangulaire.

Pour rigoureusement étudier la propagation d'une onde électromagnétique dans une guide
d'onde rectangulaire (Figure II 8), il est indispensable de recourir aux équations de Maxwell.

La résolution de ces équations se ramene a une équation aux valeurs propres dite de

dispersion'"*”!. Dans le cas général, les équations de Maxwell s’écrivent comme suit">” ">
11.30, .31, 11.32, 11.33] ,

oH
ot
div(eE)=p
rorf =7+ 2CE)
ot
divH =0

rotE = —U,

Eq.I14

avec E et H représentant respectivement le champ électrique et le champ magnétique
associés a l'onde électromagnétique, £ la permittivité du milieu, t4la perméabilité du vide, J
la densité de courant induit et p la densité de charges volumiques libres.
Les guides d'onde optiques que nous étudions sont diélectriques non magnétiques, par
conséquent les équations de Maxwell deviennent!™*" 81 ;
OH
ot
div(€E)=0
= J(¢E
rotH = IEE)
ot
divH =0
La résolution de ce systeme d'équation dans un repere cartésien que 1'on note (o,x, y, z), avec z
la direction de propagation, permet d’obtenir les équations d'onde ou de propagation relatives
aux champs électrique et magnétique. Les solutions recherchées dans le repere cartésien,

correspondant aux champs se propageant dans la direction oz, se présentent sous la forme
suivante :

rotE = —H,

Eq.Il 5

EqII6

{E("’ ¥ 2.0) = E(x, v, 2) expljer - £2)
H(x,y,2,0)=H(x,y,z)exp(j(ax - 5))
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ou wreprésente la fréquence angulaire et S la constante de propagation suivant oz.

Nous laissons volontairement 2 la littérature™™” "*1 une description plus compléte, plus
précise et mieux élaborée de la résolution des équations de Maxwell aboutissant aux équations
d’onde dites de Helmholtz :

2 2
3}5 + aaylj +[k2n*(x,y)— BAIE=0

~ - A7
azH azH 2 2 24977 qu[
o + 3 +[k*n"(x,y)-B°1H =0

ou k = 2n/A représente la constante de propagation dans le vide, 4 la longueur d’onde dans le
vide et n(x,y) le Profil d'indice du guide rectangulaire étudié.

Compte tenu de l'aspect bidimensionnel, ces équations d'onde n’admettent pas de solutions
analytiques exactes. Par contre, il existe des méthodes approximatives analytiques et
numériques capables de donner des solutions relativement correctes. La méthode analytique la
plus simple d’utilisation est celle de 1’indice effectif.

3- Méthode de ’indice effectif
La méthode de I'indice effectif™*” "?*! permet de ramener le probl®me analytique de
résolution d’une équation a deux dimensions (x et y) a la résolution de deux équations a une
dimension (guide plan dans la direction ox et guide plan dans la direction oy). Par conséquent
I’étude d’un guide plan s’avere d’abord nécessaire.

3.1- Propagation dans un guide plan

La figure II 9 représente la structure et le profil d’indice d’un guide plan constitué de trois
couches de différents matériaux (cceur d’indice ny, substrat d’indice n,, superstrat d’indice n.)
dont la couche guidante possede un épaisseur h.

X
A n(x)
h
1y 4
", n,
n,
i
i _$_'}7 0 o
_hi2 h/2
”S

(a) (b)
Figure I1 9 : Structure et profil d’indice d’un guide plan : (a) structure d’un guide plan ; (b) Profil d’indice d’un
guide plan.

Comme le montre la figure II 9 (b), le Profil d’indice d’un guide plan est invariante dans la
direction oy, il n’ya donc pas de confinement de I’onde optique dans cette direction. Dans ces
conditions, 1’équation d’onde devient :
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0’E
ox’
d°H
ox®
Pour simplifier la résolution de cette équation, deux types de solutions indépendantes sont

distinguées : la solution dite transverse €lectrique (TE) et une autre dite transverse magnétique
(TM).

+[k*n*(x)- BAIE=0
Eq.ll 8

+[k*n*(x)- B*1H =0

a- Définition des modes TE et TM

Le mode transverse électrique (TE) caractérise la propagation d'une onde électromagnétique

dont le champ électrique ne présente qu'une seule composante selon 1'axe Oy, E= (O, E, 0)

et le champ magnétique associé est défini parﬁ =(H 0, H, ).

Quant au mode transverse magnétique (TM), il caractérise la propagation d'une onde
électromagnétique dont le champ magnétique ne présente qu'une seule composante selon 1'axe

—_—

Oy, H = (O, H, 0) et le champ électrique associé est défini parf = (Ex ,0,E, ).

L’équation d’onde des modes TE et TM peut donc étre généralisée et s’écrire sous la forme
suivante :

0’y
ox*

ol ngy représente I'indice effectif des modes propagés, = E dans le cas des modes TE et

+k’[n*(x)—n, W =0 Eq.I9

¥ =H  dans celui des modes TM.

Suivant les valeurs de n.4, les solutions de cette équation correspondent soit a des modes de
rayonnement, soit a des modes guidés (n, < n.y < ny). Parmi les modes de rayonnement, 1I’on
peut distinguer :

® les modes de substrat: n, <n,. <n_,

® lesmodesdair: 0<n, <n,

b- Répartition du champ électromagnétique

Les solutions de I'équation différentielle homogene de second degré (Eq.1l 9) peuvent s’écrire,
dans les couches de confinement et dans le ceeur guidant, comme suit :

kqlni—nzﬁ.h h h
cosl —L—2 1o lexp| kyn’ —n’| —+x six<——

2
h h
=S coslky/n’ —n’, x—@)si——<x<= Eq.I110
k1/n;—n2ﬁ.h h h
cos) ———"——g |exp| kyn, —n’| ——x six>—
2 ¢ p( eff 3|:2 :l 2

ou Sy est une constante a déterminer et ¢ le déphase accumulé par 1'onde optique pendant la
propagation.

L'étude de la continuité du champ électromagnétique aux interfaces couche guidante couches
de confinement, appelée conditions aux limites, conduit a 1'équation de dispersion qui met en
relation 1'indice effectif du mode guidé€ et les parametres opto-géométriques du guide.
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c- Equation de dispersion
La relation de dispersion des modes TE et TM pour un guide plan est donnée par[H'27’ 28],

+mrx EqIl 11

+—mx Eq.II 12

avec £égal 0 pour le mode TE et 1 pour le mode TM et m I’ordre du mode.

En introduisant les parametres réduits comme la fréquence réduite V :7}%/"; —-nl, la

2 2
n., —n
constante de propagation réduite b = eﬂ—; et le facteur d’asymétrie du mode TE
n, —n;
nz - nz
a;, =—5—7 , les équations de dispersion (Eq.I 11 et Eq.IT12) deviennent :
n,—n
s

2& 2¢
n n _
VAl-b =tan™ (—fj 1/% +tan™ (—fj 1ﬁf—; +mx Eq.Il 13
n — n —~

s c

2& 2§
(pzltan‘1 e b —ltan‘l i JaTE—_b +lm7[ Eq.Il 14
2 n 1-b| 2 n, 1-b 2

s

L’indice effectif du mode guidé est déduit a partir de la constante de propagation réduite
Dsoion Vérifiant I’équation de dispersion :

Ny = \/bm,mm (n; —n})+n] Eq.l 15

d- Coupure du mode

La fréquence réduite de coupure V., représente la fréquence réduite en dessous de laquelle il
n'y a plus de guidage de la lumiere. D une fagon générale, son expression obtenue a partir de
la relation de dispersion est :

2
2
[ n;—n,
V. =tan™ (—fj -5 |tmxw Eql16
n Ay

c
Comme la fréquence réduite de coupure, 1'épaisseur limite, notée /., en dessous de laquelle il
n'y a plus de guidage de la lumiére, pour une longueur Ay donnée, est 1’épaisseur de coupure.
D’une facon générale, 1'épaisseur minimale du guide nécessaire pour qu'un mode d'ordre m
soit guidé est donnée par la relation suivante :

n 2% [ 2
_ - n-—n’
tan™ (fJ s ¢ \ymx

o) \mp—n
h, = Eq.l 17
2z >
——kqn; —n;
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e- Nombre de modes guidés

L’expression du nombre total de modes guidés, pour une longueur Ay donnée, dans un guide
d’onde d’épaisseur &, obtenue a partir I’équation de dispersion est de la forme :

v (n,- T
M =1+ Partie entierey———tan || —— | \/dz Eq.ll 18

T T
Le nombre de mode M, pour une hauteur /sy donnée, peut également étre déterminé
graphiquement a partir de la représentation de I’indice effectif des modes guidés en fonction
de la hauteur & (Figure II 10). Sur la Figure , représentant I’indice effectif des modes guidées
a 1566 nm, nous remarquons que pour une hauteur 4y = 5 um, 4 modes sont susceptibles de se
propager car il existe 4 points d’intersection entre les caractéristiques de 1’indice effectif des
modes guidés et la droite h = hy (m=0, 1, 2 et 3).
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Figure II 10 : Exemple d’évolution de l'indice effectif en fonction de la hauteur d’un guide plan a 1566 nm.

Le principe de détermination des parametres de propagation comme 1’indice effectif,
I’épaisseur de coupure ou encore le nombre de modes propagés dans un guide plan a été
présenté. Ce principe est exploité dans la suite pour étudier la propagation dans un guide
rectangulaire.

3.2- Méthode de I’indice effectif : cas d’un guide rectangulaire

La méthode de I’indice effectif, exploitée pour modéliser la propagation de I’onde dans des

guides a confinement bidimensionnels, comme un guide rectangulaire, est basée sur une
. . . 1.2
approche approximative valide lorsque' 8.

- la largeur w du guide est plus grande que la hauteur 4 ;
- le confinement de 1'onde dans la direction ox (suivant la hauteur /) est plus
important que celui dans la direction oy (suivant la largeur w).

Cette méthode est batie autour d’un outil mathématique simplificateur ; la séparation des

variables (x et y) permettant d’exprimer le champ électromagnétique sous la forme
. [11.27,28]

suivante :

v=Xx)Y(y) EqIl 19
Le modele général de I’équation d’onde dans le cas d’un guide rectangulaire est :
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i’y
—+
ox® oy’

ou ¥ =FE dans le cas du champs électrique et ¥ = H dans le cas du champs magnétique.

+[k*n* (x,y) =B lw =0 Eq.11 20

En remplacant Eq.1119 dans I’équation d’onde Eq.1I 20, nous obtenons :

2 2
v Y ),f+xa §+[k2n2(x,y)—,32]XY=0 Eq.1121
ox dy
Cette équation peut étre réécrite en la divisant par XY :
10°X  10%Y
— +— +[k*n*(x,y)— B*]1=0 Eq.1122
X 0 Yayz[ (x, )= 7] q
En introduisant une variable supplémentaire kn; (y) dans Eq II 22, elle devient :
2 2
1dx 197 +[k*n’ (x, )= B2 +k’n, " (v) - k’n, " ()]=0 Eq.I123

X o ¥ dy’
La relation Eq.Il 23 montre que 1'équation d’onde peut étre séparée en deux équations
indépendantes :

2
J )f +kn* (x,y) = k’n, ()X =0
aaj; Eq.1124
= +[k’n, () - B2 =0

y

La variable supplémentairen,, (y), introduite pour permettre la décomposition, s'interprete
comme la distribution de l'indice effectif du guide rectangulaire original. La premiere
équation de Eq.II 24, représente I’équation d’onde dans le guide plan formé dans la direction
ox. La constante de propagation des modes guidés dans ce guide plan est donnée par kn,; ().
La seconde équation de Eq.Il 24 représente 1’équation d’onde du guide plan formé dans la
direction oy dont le profil d'indice est représenté par n,; (y) et la constante de propagation des
modes guidés est S. Cette constante de propagation [ représente également celle des modes
guidées dans le guide rectangulaire d’origine. Ainsi, le calcul de I'indice effectif dans un
guide a confinement deux dimensions est rendu possible, grace a la méthode de I’indice
effectif qui s’effectue en deux étapes.

La distribution d’indice n,, () correspondant aux indices effectifs des modes guidés dans la

direction ox sont d’abord déterminés a partir de la premiere équation de Eq.II 24. Ensuite, les
indices effectifs n,, du guide a confinement bidimensionnel étudi€ sont calculés a partir de la

seconde équation de Eq.II 24.
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Figurell 11 : Schéma représentatif des étapes de la méthode de indice effectif.

En pratique, la méthode de I’indice effectif se résume a une décomposition du guide étudié en
deux guides plans : I’'un dans la direction ox et 1’autre dans la direction oy (Figure II 11). La
premiere étape de cette méthode consiste a décomposer le guide étudié en plusieurs régions
(Figure II 11) Etape (1)) selon sa géométrie. La deuxieme étape (Figure II 11) Etape (2))
consiste a résoudre 1'équation de dispersion dans chacune des régions (régions 1, 2 et 3 dans
notre cas). Dans le cas d’un guide rectangulaire, les régions 2 et 3 ne formant pas de guide
d’onde, l'indice effectif dans ces régions reste identique a l’indice de la couche de
confinement supérieure (n.m = neg3= ne). En revanche, dans la région 1 ou région centrale,
I’indice effectif n.;; des modes guidés est obtenu en résolvant 1’équation de dispersion du
guide plan formé par les empilements d’indice n., nset n,.

Dans la troisieme et derniere partie de cette méthode, 1'indice effectif des modes guidés n.z est
calculé, a partir de la constante de propagation, en considérant un guide plan dont le
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confinement optique est suivant la direction oy. Ce nouveau guide plan est constitué d’un
cceur de largeur w et d’indice n.y;, d’une couche de confinement supérieure d’indice n.p et
d’une couche de confinement inférieur n.4;3.

Les composantes des modes TM dans le guide rectangulaire d'origine sont obtenues a partir
de la composante des modes TE du guide d'onde plan considéré dans la direction oy et ceux
des modes TE a partir des mode TM. En effet, les composantes des modes TE et TM du guide
rectangulaire d’origine se comportent comme des ondes polarisées en TM et TE,
respectivement dans le guide plan formé dans la direction oy™**.

Dans les paragraphes précédents, nous avons montré que I’équation de dispersion qui permet
de déduire les parametres de propagation, notamment le nombre de modes guidés, est fonction
des parametres géométriques (hauteur et largeur) du guide, des parametres optiques (profil
d’indice du guide) et de la longueur d’onde. Or, dans notre étude, la longueur d’onde est fixée
par la source lumineuse et la dispersion par les différents matériaux choisis pour réaliser ces
microrésonateurs. Donc, seules la largeur (w) et la hauteur (k) des guides peuvent étre
optimisées pour obtenir un guidage monomode.

4- Modélisation du guidage monomode

Dans le cadre de notre étude, le polymere SU-8 constitue le cceur guidant de la structure, alors
que la couche de confinement inférieure est a base de silice pour le guide rectiligne et de
CYTOP pour la cavité. La couche de confinement supérieure est a base de CYTOP pour le
guide rectiligne et assimilée a 1’eau pour la cavité. Ainsi, la méthode de modélisation, basée
sur la méthode de I'indice effectif précédemment présentée, est mise a profit pour concevoir
un microrésonateur monomode.

4.1- Guidage optique dans les structures SiO,/SU-8/CYTOP et CYTOP
/SU-8/eau : cas d’un guide plan

Les longueurs d'ondes choisies dans cette étape de conception sont comprises entre 1510 et
1610 nm, néanmoins 1’accent sera mis sur la longueur centrale (1566 nm) de la source
lumineuse du dispositif de caractérisation (PS-OLCI décrit dans le chapitre III). Les lois de
dispersion de matériau de la SU-8, du CYTOP et de la SiO, utilisées dans cette étude
correspondent a celles décrites dans les paragraphes précédents (mesures ellipsométriques
réalisées au LPQM). La loi de dispersion de I’eau, a la pression atmosphérique est décrite par

la relation suivante!™*!:

1+2x(A+B+C+D)
Mo (A) = Eq.II 25
. 1-(A+B+C+D)
avec A = 0,24425773 +9,74634476 x10~° —3,73234996 x10~° T ,
273,15
—4 ﬂ,um -2 -3 0’5892
B=266678472x10" ——x ,C=-1,6662619x10"" +1,5892057x10 >
273,15 0,589 -
-3
D= 3’45293425%( 10 + P 2’90070492 et T la température en °Kelvin.
— > = 0,229202> - > —5,432937 2
0,589 0,589

Pour observer I’influence de la hauteur /4 du guide sur I’indice effectif et le nombre de modes
guidés, nous avons calculé a A = 1566 nm et représenté en Figure II 12 I’indice effectif des
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modes guidés en fonction de h. Ce calcul a été obtenu par la résolution de 1’équation de
dispersion dans un guide plan.
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Figure I 12 : Evolution de l'indice effectif en fonction de la hauteur d’un guide rectiligne a 1566 nm : (a)
SiOy/SU-8/CYTOP ; (b) CYTOP /SU-8/eau.

A partir des résultats du calcul, il convient d'attacher une importance particuliere au choix de
hauteur des guides. Afin de conserver une propagation monomode de 1’onde a cette longueur
d’onde, la hauteur maximale de coupure s'avere essentiellement. Cette hauteur se détermine
en recherchant l'origine de la courbe de dispersion du mode m = 1. Sur la

Figure nous obtenons une hauteur de coupure, pour le régime monomode, inférieure a 2 um
pour les structures SiO,/SU-8/CYTOP et de 1,2 um pour les structures CYTOP /SU-8/eau.

La réalisation technologique d’un guide de hauteur 1,2 pm est cofiteuse liée a un grand
nombre de procédés technologiques. En effet, 1’épaisseur minimale de SU-8 qui peut &tre
déposée a I’aide de I'instrument de dépdt dont nous disposons est supérieure a 1,5 pm. Par
conséquent, une opération technologique permettant d’amincir la couche déposée est
nécessaire. Ces résultats sont exploités dans la suite pour choisir les parametres géométriques
du guide rectangulaire.

4.2- Guidage optique dans les structures SiQ,/SU-8/CYTOP et CYTOP
/SU-8/eau : cas d’un guide rectangulaire

4.2.1- Conception du guide

X
L
n, n,
JI
'us
Région 3 Région 1 Région 2
' I w
(a) (b)

Figure Il 13 : Structure des guides formés dans les directions x et y : (a) Structure dans la direction ox ; (b)
Structure dans la direction oy.
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Il a été montré précédemment que dans un guide d’ondes rectangulaire, le confinement
optique selon ox était réalisé par un empilement multicouche et le confinement optique selon
oy obtenu par un profil d’indice effectif. Par conséquent, un mode peut se propager dans une
structure bidimensionnelle lorsque le confinement dans ces deux directions sont réalisés :

n.,n <n, Eq.1126

(m)

n.<n,
e =~ T Eq.I127

Ce qui signifie qu'un mode peut se propager dans une telle structure si la condition de
guidage est a la fois respectée dans les directions ox et oy (Figure II 13).

De plus, un mode du guide rectiligne ne peut exciter un autre mode dans la cavité que si la
condition d’accord de phase entre ces deux modes est respectée et la distance (gap) entre ces
deux guides est adaptée.

La [%ozrg]dition d’accord de phase entre deux guides paralleles a et b (Figure II 14) est définie
par

25 = (IBa - ﬁb )+ (Kaa - Kbb): O EqII 28
avec [, la constante de propagation initiale avant couplage du guide a, S, celle du guide b, &

le coefficient de couplage du guide a vers b, kp, celui du guide b vers le guide a, &, le
coefficient d’auto-couplage des modes du guide a et &, celui du guide b.

Guide a ” w > [, Ko
Kha .'.‘ ; Rab
. - :
Guide b > 0, Ky,

Figure Il 14: Schéma de principe de couplage de modes entre deux guides paralleles’™ " %%/,
Dans le paragraphe I, nous avons présenté que 1’obtention d’un couplage symétrique entre le
guide rectiligne et la cavité dans 1’eau est réalisable, par conséquent S, = f3, .

Pour simplifier I’exploitation de la condition d’accord de phase, nous supposons que les
coefficients d’auto-couplage des deux guides sont négligeable devant le coefficient de

couplages du guide a vers le guide b et inversement ( ket k,, << ket &, ). Cette supposition

n’est d’ailleurs pas utopique car, en pratique, nous souhaitons minimiser les pertes par
couplage de sorte a obtenir un couplage optimal entre les deux guides. Dans ces conditions
I’accord de phase entre ces deux guides peut s’écrire sous la forme :

25 = ﬂcavité - ﬂguide_rect[ligne = O EqII 29

avec la constante de propagation du guide constituant la cavité et S,

cavité uide _rectiligne Celle du
guide rectiligne.
Cette équation peut également étre interprétée par 1’écart d’indice effectif des modes guidés

entre les deux guides :
Ry | —Ny =0 Eq.11 30

ou ngy 1 représente I'indice effectif des modes guidés de la cavité et n.z - celui des modes
guidées du guide rectiligne.
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4.2.2- Conception d’un microrésonateur monomode a guides
rectangulaires

a- Choix de la hauteur du guide

Nous rappelons que la structure d’un guide rectangulaire ne possede pas de guide d’onde
optique dans les régions 2 et 3 (Figure II 13(a)). Dans ce cas, seule la région 1 formalisée par
un guide plan, permet de définir la hauteur 4 du guide. Comme montré lors de 1’étude d’un
guide plan, en fixant 2 & 1,9 um nous obtenons a 1566 nm un guidage monomode dans la
direction ox des guides rectilignes et bimode dans les cavités (microrésonateurs). Ensuite,
nous avons déterminé le nombre de modes dans le domaine spectral de notre source
lumineuse. La Figure II 15 représente le nombre de modes en fonction de la longueur d’onde
(entre 1510-1610 nm) pour un guide plan de hauteur 2 =1,9 pm. Comme le montre cette
figure, nous obtenons un confinement transverse bimode entre 1510 et 1522 nm, monomode
entre 1522 et 1610 nm pour le guide rectiligne et bimode pour la cavité dans le domaine

spectral utilisé.
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Figure Il 15 : Nombre de modes en fonction de la longueur d’onde pour un guide plan de hauteur h =1,9 um :
(a) guide rectiligne (SiO2/SU-8/CYTOP) ; (b) Cavité (CYTOP /SU-8/eau).

Le Tableau II 2 présente le résumé du calcul de I’indice effectif des modes guidés a la
longueur d’onde de 1566 nm. Ce tableau montre que le contraste d’indice effectif entre le
mode fondamental de la cavité et celui du guide rectiligne, en polarisation TE et TM, est 28
fois meilleur que celui entre le mode fondamental du guide rectiligne et le mode de premier
ordre de la cavité. Ceci permet de prévoir un guidage monomode dans la direction ox.

Ordre de nyy guide Ry cavité Différence d'indice effectif
mode m rectiligne Ans (guide rectiligne-Cavité)
TE ™ TE ™ TE ™
0 1,5318 | 1,5273 | 1,5283 | 1,5219 3,5x107 5,4x107
1 1,4277 | 1,4069 0,1 0,12

Tableau II 2 : Indice de effectif des modes guidés et écart d’indices effectifs des modes guidés a 1566 nm.
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b- Choix de la largeur w du guide
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Figure Il 16 : Nombre de modes en fonction de la longueur d’onde pour un guide plan de hauteur w =4 um : (a)
guide rectiligne (SiO2/SU-8/CYTOP) ; (b) Cavité (CYTOP /SU-8/eau).

Pour la réalisation de microrésonateurs, nous avons utilisé des masques congus par Camille
Delezoide lors de ses travaux de these. Ces masques contiennent des guides de différentes
largeurs (allant de 3 a 6 pum). Pour vérifier que la hauteur 2 de 1,9 um choisie permet
d’obtenir un guide monomode, nous avons calculé, entre 1522 et 1610 nm, par la méthode
d’indice effectif le nombre de modes et I'indice effectif des modes guidés a 1566 nm d’un
microrésonateur a guides rectangulaires de hauteur 1,9 um et de largeur 4 um. Le calcul du
nombre de mode, représenté en Figure II 16, montre que 4 modes sont susceptibles de se
propager dans le guide rectiligne d’excitation sur tout le domaine spectral. Dans la cavité, 5
modes sont susceptibles de se propager entre 1522 et 1575 nm et 4 entre 1575 et 1610 nm.
Quant au calcul de I’indice effectif a la longueur d’onde centrale de notre source 1566 nm
(Tableau II 3), il montre que la différence de I'indice effectif entre les modes de la cavité et
ceux du guide rectiligne est faible lorsque les deux modes sont de méme ordre. Ceci prévoit
que I’accord de phase entre les modes de la cavité et le guide rectiligne de méme ordre est
meilleur. En nous intéressant de pres a la différence d’indice effectif entre les modes de la
cavité et ceux du guide rectiligne de méme ordre, nous remarquons que celle concernant le
mode fondamental est 10 fois plus faible que celle pour les autres modes. Donc, la condition
d’accord de phase entre le mode fondamental du guide rectiligne et celui de la cavité peut étre
réalisable. Ceci permet d’envisager la réalisation de microrésonateurs monomodes en

polymere SU-8.

Ordre de ney guide o cavité Ans (guide rectiligne - Cavité) pour
mode m rectiligne les modes de méme ordre m
TE ™ TE ™ TE ™

0 1,5216 | 1,5181 | 1,5159 | 1,5106 5,6x107 7,5%107

1 1,4906 | 1,4871 1,4815 | 1,4762 1,1 1x107 1,08><10'2

2 1,4379 | 1,4343 | 1,4228 | 1,4177 1,51x10 1,66x107

3 1,3617 | 1,3579 | 1,3382 | 1,3332 2,35><10'2 2,47><10'2

4 1,1281 | 1,0883

Tableau 11 3 : Indice de effectif des modes guidés et écart d’indices effectifs des modes guidés a 1566 nm.
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B- Réalisation de microrésonateurs

Suite a I’étape de conception, nous avons choisi de réaliser des guides rectangulaires (pour les
guides rectilignes et les cavités) de hauteur 42 de ’ordre de 1,9 pm. La procédure de
fabrication de ces microrésonateurs repose principalement sur 3 étapes technologiques que
sont le dépdt de résine, la photolithographie proche UV et la gravure seche. L'agencement, la
combinaison ainsi que les matériels mis en jeu lors de ces différentes étapes définissent la
procédure de fabrication de microrésonateurs. Nous nous focalisons ici plus particulierement
sur la description des étapes ayant nécessité un développement lors de notre étude; a savoir,
I'étape de photolithographie et celle de gravure seche. Nous allons répertorier les outils
technologiques susceptibles de répondre a nos besoins pour la réalisation de chacune de ces
étapes de fabrication.

Figure Il 17 : Photographie de la salle blanche de I’ENS Cachan.

De par leurs dimensions micrométriques, les microrésonateurs sont fabriqués au sein d'un
environnement propre, appelé salle blanche (Figure II 17). Cette salle est composée d'une
atmosphere filtrée a tres faible densité de particules et régulée en température (21 = 1 °C) et
en humidité (50 £ 2 %). La salle blanche utilisée dans ce travail de these fait partie intégrante
de la plate-forme micro-technologique développée par I’institut d’ Alembert de ’ENS Cachan.
Elle est référencée, sous la norme traditionnelle US FED STD 209E, par une classe 10 000.
La classe représente le nombre moyen de particules de diametre supérieur a 0,5 pm dans un
pied-cube d'air (1 pied = 0,305 m). La norme internationale ISO 14644-1 classifie cette salle
blanche en ISO6!™,

I- Présentation des outils technologiques nécessaires aux procédures de
fabrications

Dans le cadre de cette étude, la technique principale employée dans la réalisation des
microrésonateurs est la photolithographie. Elle permet de former a la surface d'un substrat les
motifs a partir desquels les composants vont étre réalisés. Il existe plusieurs méthodes de
photolithographie'™ ' dont la photolithographie traditionnelle et la photolithographie
électronique. Notre salle blanche ne dispose que de la photolithographie classique ou
traditionnelle.
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1- Procédés de photolithographie traditionnelle

Les étapes du procédé de photolithographie traditionnelle commencent par 1'application d'une
photorésine sous forme d'un film fin sur la surface d'un substrat. Elle est ensuite exposée a
une radiation UV. Lors de cette étape, 1'utilisation d'un masque, formé de zones opaques et
transparentes vis a vis de ce rayonnement, permet de définir les motifs que l'on souhaite
reproduire sur le substrat. Apres le développement, les motifs présents sur le masque physique
sont reportés, de maniere positive ou négative suivant le type de photorésine sur le substrat.

a- Dépot de résine

Figure I 18 : Photographie de la tournette Suss Microtec RC8 utilisée en salle blanche de I’ENS Cachan.

Le film de résine est obtenu par un procédé d'enduction centrifuge ("spin-coating"). Le
principe consiste a étaler a 1'aide de forces centrifuges une petite quantité de résine sur un
substrat a I’aide d’une tournette (Figure II 18). Le procédé comprend cinq étapes principales :

(a) dépot de la résine sur le substrat,

(b) répartition de la résine sur toute la surface du substrat par une mise en rotation,
(c) augmentation de la vitesse de rotation afin d'éliminer le surplus de résine,

(d) rotation a vitesse constante afin d'établir I'épaisseur de la résine.

Durant la premiere étape (a) une petite quantité de résine, est déposée sur le substrat. Une
forte accélération (b) est ensuite appliquée au substrat pour favoriser la formation d'une
couche uniforme sur toute la surface. L'évaporation du solvant diminue sensiblement la
viscosité de la résine dont dépend directement I'épaisseur du film. L'évaporation étant rapide,
il est par conséquent nécessaire de veiller a ce que le délai d'étalement de la résine soit court.
L'accélération est cependant limitée par la capacité des moteurs et la résistance mécanique du
substrat. Lors de 1'étape (c), le film atteint son épaisseur finale. La rotation s'effectue a vitesse
constante car 1'épaisseur est assujettie a la vitesse de rotation. Pendant cette étape, la plus
grande partie du solvant s'évapore pour finir par produire un film solide. La qualité du film
dépend essentiellement de la présence ou non de défauts (impuretés, trou, etc.) et de
I'uniformité de son épaisseur.

La Figure II 18 représente la photographie de la tournette Suss Microtec RC8 disponible dans
notre salle blanche. Elle est totalement programmable, permettant ainsi d'adapter les
parametres de la résine photosensible fournis par le constructeur aux exigences de nos
objectifs de réalisation. Les grandeurs a ajuster pour obtenir I’€paisseur souhaitée sont :
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taille de substrat : 1 a 8 pouces,

vitesse de rotation de la RC8 : 50 a 6000 tr/min,
accélération de la RC8 : 100 a 5000 tr/min/s,
temps de rotation : 1 2999 s

VVVYY

b- Recuit apres dépot (soft bake)

Figure Il 19 : Photographie des plaques chauffantes de marue Plazitherm de la salle blanche de 'ENS
Cachan.

Des recuits successifs sur plaques chauffantes succedent immédiatement au dépdt de la résine.
Cette étape assure l'élimination rapide des solvants et améliore ainsi 1’adhérence de la
photorésine déposée. La durée du recuit est fonction de 1’épaisseur de la couche déposée. Afin
d’éviter un choc thermique, pouvant engendré des problemes d'adhérence entre deux couches
réalisée 1'une sur l'autre, toute opération de recuit est suivie par un refroidissement. Notre salle
blanche est équipée de deux plaques chauffantes régulées en température (Figure II 19)

c- L'insolation

L'insolation consiste en I'exposition de certaines zones de la photorésine (Figure II 20), par le
biais d'un systtme de masquage, a un rayonnement ultraviolet. Il se crée alors, par réaction
photochimique, une image latente dans 1'épaisseur de la résine photosensible. Le degré
d'exposition dépend essentiellement de 1'intensité de la source et du temps d'exposition. Il est
mesuré par une énergie surfacique (J.m?) et conditionne le degré d'avancement de la réaction
photochimique qui dépend de la sensibilité de la photorésine.

L'exposition de la photorésine est une étape critique du procédé de photolithographie pour
plusieurs raisons. En effet, la durée d'exposition est un parametre offrant relativement peu de
marge car une résine sous-exposée ou surexposée entraine une dégradation sensible de la
résolution des motifs. Un soin important doit étre consacré a l'alignement des plaquettes
(masque et substrat) afin de reproduire le plus fidelement possible les motifs sur le subtrat, en
particulier pour les structures multicouches verticales.
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Rayonnement UV
masque

Plaque de verre
transparente
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Support de masque
interféerometre

Objectif optique

Substrat

Support de wafer wafer

(a) (b)
Figure II 20 : Montage de photolithographie classique : (a) Schéma de principe du dispositif d’insolation™ "
(b) Principe d’insolation d’une résine photosensible.

La machine utilisée pour effectuer I’insolation est la MJB4 (Figure II 21) de marque Suss
Microtec. Cet appareil, utilisé pour photo-inscrire les guides sur un substrat, permet également
d’ajuster les superpositions de couches. En effet, la réalisation parfaite d’un composant
multicouches nécessite un alignement correct des différentes couches empilées. La MJB4
dispose de lampes a vapeur de mercure de type Xénon dont la raie d'émission est a 365 nm
pour une puissance de 350 W.

Figure Il 21 : Aligneurs de masque (Siiss Microtech MJB4) de la salle blanche de I’ENS Cachan utilisée pour
photo-inscrire des guides sur un substrat.

Dans le cadre de nos applications, les motifs a inscrire sur le substrat sont de tailles
micrométriques. Les masques utilisés lors de cette étape de photolithographie sont des plaques
en quartz de verre de haute qualité recouvertes d'une couche de chrome ou sont gravés ces
motifs. Les motifs chromés sont opaques aux rayons ultraviolets de la source UV, alors que
les zones gravées sont transparentes. Lors de cette étape, le temps d'exposition est la
principale variable a optimiser afin d’apporter I’énergie nécessaire a la photorésine pour
modifier ses caractéristiques intrinseques. L’intégration de la puissance pendant toute la durée
d'insolation constitue le parametre principal a prendre en compte. Le temps d’exposition de la
MIJB4 est ajustable entre 1s et 10 min.

68



d- Développement

La dernicre étape de photolithographie se caractérise par le développement de la résine
photosensible insolée par un solvant qui lui est propre. Les mécanismes mis en oeuvre
dépendent du type de résine. Dans une résine positive, les éléments photosensibles de la
résine sont transformés sous l'action du flux lumineux et permettent la dissolution de cette
derniere lors du développement. Dans une résine négative, les éléments photosensibles
transformés chimiquement par le flux lumineux favorisent la réticulation des composantes
polymeres de la résine qui n'est plus dissous lors de 1'étape de développement. Les parties
exposées d'une résine positive sont donc éliminées lors du développement alors qu'elles
deviennent insolubles dans le cas d'une résine négative.

2- La gravure ionique réactive (RIE)

La gravure ionique réactive abusivement appelée parfois par son acronyme anglophone, RIE
(pour Reactive-Ionic Etching), est une technique de gravure séche au plasma*\. Dans cette
technique, le plasma réagit, non seulement physiquement par des bombardements ioniques,
mais aussi chimiquement par des réactions avec la surface de la couche du film déposé. Cette
réaction physico-chimique élimine une partie ou certaines parties des substances se trouvant
sur la surface du composant. Le plasma nécessaire pour réaliser cette attaque est généré sous
basse pression (10% a 10" torr) par un champ électromagnétique haute fréquence. Les
systemes RIE les plus courants, dit a plaques paralleles, comportent une chambre a vide, de
forme cylindrique et deux plaques métalliques paralleles, qui représentent des électrodes. Les
gaz réactifs entrent par de petites ouvertures dans la chambre, et sortent par un systéme de
pompe a vide afin d’évacuer les especes volatile enlevées sur le substrat. La chimie du plasma
dépend fortement des matériaux a graver. Dans le cas de la gravure des polymeres, on utilise
un plasma a oxygene. Lors des étapes de gravure RIE, la puissance de plasma, le débit des
gaz, la pression résiduelle en chambre, le temps de gravure sont des parametres a optimiser
afin d'obtenir un motif se rapprochant le plus possible de celui désiré. La Figure II 22
représente la photographie du dispositif de gravure de notre salle blanche.

Figure II 22 : Bati RIE de la salle blanche de I’ENS Cachan.

3- Outils d'observation

Tout au long du processus de fabrication d’un composant, il est nécessaire de contrdler son
état (épaisseur réalisée, bonne formation des guides, état de surface, etc) aprés une
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photolithographie ou une gravure. Différents matériels optiques et mécaniques sont utilisés
pour vérifier le bon déroulement de chaque étape de réalisation. Les mesures dimensionnelles
sont réalisées a l'aide d'une station de mesure sous pointe pour la mesure des épaisseurs, et a
l'aide de microscopes optiques pour le contrdle de la formation correcte des composants. La
station de mesure sous pointe équipée d’un profilometre (Figure IT 23) de type Dektak 3
(marque : VEECO) est entierement pilotée par un ordinateur de commande. Ce profilometre
possede une pointe en diamant, de largeur 2 um, qui évalue 1’altitude lorsqu’elle se déplace
sur la surface du composant. Il permet ainsi de tracer un graphique propre au profil de la
surface du substrat. Quelques caractéristiques métrologiques de cet appareil sont :

o résolution de 10 nm,

o étendue de mesure allant jusqu'a 1 mm,

o taille de substrats allant jusqu'a 6 pouces,

o surface de balayage maximale : 100 X100 mm.
Une autre station d’imagerie permettant de visualiser 1'état de surface des guides, et surtout de
s’assurer de la bonne formation des composants est également utilisée apres chaque étape de
réalisation (Figure II 24). Cette station est composée d’un microscope optique, pouvant
atteindre un grossissement X1500 et d’une caméra d'acquisition d'images. Le traitement des
images est réalis€ via un systetme informatique spécifique qui permet d’observer et de
sauvegarder les images des composants réalisés.

Figure Il 23 : Station de mesure sous pointe équipée d’un profilomeétre Dektak 3 de la salle blanche de I’ENS

Cachan.
Image visualisée

composant sous obhjectf

microscope optique

Figure Il 24 : Station d’image équipée d’un microscope optique de marque Leica de la salle blanche de I'ENS
Cachan.
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II- Développement d’une procédure de réalisation de microrésonateurs a
guides rectangulaires

La premiere étape de fabrication consiste a définir la géométrie des microrésonateurs. Cette
définition se fait par la réalisation de masques de transfert des motifs. Dans notre étude, nous
avons utilisé les masques congus par Camille Delezoide pendant ses travaux de these au
LPQM et réalisés par la société Optimask. Les masques réalisés, a cet effet, contiennent
plusieurs motifs de différentes largeurs de guides et de géométries différentes permettant
d’étudier I’influence des parametres géométriques sur la réponse des microrésonateurs.

La réalisation de microrésonateurs, constituant la seconde partie de fabrication, se fait en trois
étapes fondamentales : réalisation de guides rectilignes par photolithographie proche UV, de
gap par gravure seche RIE et de cavités par photolithographie UV. Les travaux de C.
Delezoide ont montré que le gap optimal était autour de 100 nm™*!. Cette valeur sera alors
ciblée pendant toutes nos réalisations.

La procédure de fabrication des deux familles de guides constituant le microrésonateur est
détaillée dans la suite. A cet effet, les éléments matériels introduits dans la partie précédente
sont mis a profit pour réaliser de tels guides d'ondes.

1- Etapes de fabrication de guides rectilignes en SU-8 de hauteur 1,9 um

Le choix de la série de SU-8 dépend fortement de 1’épaisseur souhaitée. Pour nos
applications, nous avons choisi la SU-8 20024 qui selon le document technique permet de
réaliser des films d’épaisseur proche de 2 um.

a- Dépot par centrifugation du polymeére SU-8 (spin-coating)

La premiere étape consiste a déposer une couche de résine photosensible SU-8 sur un substrat
au silicium sur lequel est oxydé de la silice, a 1’aide de la tournette (Figure II 25). Le
processus se déroule suivant deux phases distinctives dont les parametres (accélération a,
vitesse v et temps 7) définissent 1’épaisseur de la couche déposée. Les parametres choisis, pour
déposer une épaisseur de SU-8 2002"4% inférieure a 2 um, sont résumés dans le Tableau 1I 4.

$i0,

Figurell 25 : Spin-coating de SU-8.

b- Premier recuit (softbake)
Afin de libérer le polymere déposé de toutes traces de solvant, pour améliorer son adhérence
avec le substrat, le constructeur de la SU-8 recommande un processus de recuit suivant deux
étapes. La premiere a 65 °C pendant 1 mn puis l'autre a 95 °C pendant 2 mn. Les deux
plaques chauffantes de notre salle blanche ont été utilisées pour réaliser ces recuits.

c- Insolation UV

Apres un alignement du masque avec le substrat, nous avons procédé a une insolation par
lampe a vapeur de mercure (Figure II 26). D'apres le constructeur du polymere SU-8, au vu
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d'un développement spécifique ultérieur, 1'énergie a apporter a cette derniere pour modifier
ses liaisons internes est comprise entre 95 et 115 mJ.cm™. Les parametres d'exposition
optimaux utilisées sont présentés dans le Tableau II 4.

Rayommement UV

SU-8 insolée S1U-8 non insolée

Inasque

(a) (b)
Figure II 26 : Insolation UV du SU-8 : (a) Pendant linsolation ; (b) Aprés insolation.

d- Deuxieme recuit (post exposure bake)

Pour favoriser la photo-réaction induite par l'insolation précédente, un nouveau chauffage est
requis sur plaque chauffante : un premier a 65 °C pendant 1 mn puis un autre a 95 °C pendant
I mn. Ce recuit permet de stabiliser la solubilité de la résine, modifiée par le rayonnement
ultraviolet pendant I’insolation.

e- Développement

Le développement ou la révélation représente la derniere étape d’un procédé de
photolithographie au cours de laquelle les motifs de résine sont révélés par immersion dans un
liquide appelé développeur. Dans notre cas, le composant est plongé pendant 1 minute dans
une solution alcaline (développeur SU-8), spécifiquement élaborée pour le traitement du
polymere SU-8. La SU-8 étant une résine négative, les parties soumises aux rayonnements
UV deviennent insolubles dans la solution de développement, alors que les zones non
exposées sont dissoutes dans le développeur (Figure II 27). Cette étape se termine par un
rincage a I’isopropanol, servant a nettoyer toute trace de SU-8 résiduelle.

Guide rectiligne en ST-8

Figure Il 27 : Développement du SU-8.
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f- Troisieme recuit (hard bake)

Afin d’éviter I’endommagement des guides rectilignes lors des étapes futures de réalisation,
un dernier recuit a haute température est nécessaire. Ce recuit a haute température polymérise
totalement les guides formés. La température de chauffe doit étre inférieure a la température
de transition vitreuse de la SU-8 qui est de 210 °C. Nous avons donc réalisé un recuit, dans un
four, a 180°C pendant 2 heures. La Figure II 28 illustre, grace a un microscope optique, le
résultat de réalisation de trois guides rectilignes de largeur 4, 5, 6 um, respectivement.

Figure Il 28 : Image, par microscope optique, des guides rectilignes en SU-8.
g- Mesures d’épaisseur des guides

La mesure d’épaisseur des guides rectilignes a été réalisée a 1’aide de la station de mesure
sous pointe décrite précédemment. Le profilometre de cette station est doté d'une pointe tres
fine en diamant qui lit 'altitude lorsqu'elle se déplace le long de la surface. La Figure II 29
représente I’altitude lue par la pointe en fonction de son déplacement. Cette figure représente
la valeur moyenne de 4 mesures d’épaisseur effectuées a 4 positions distinctes sur le substrat
(Figure II 29). Pour les parametres de dépot choisis, I’épaisseur moyenne typique que nous
avons obtenue est de 1,83 um avec un écart-type de 50 nm. En tenant compte de cet écart
type, nous remarquons que la hauteur des guides réalisés est bien l’ordre de grandeur
souhaitée. La différence observée est probablement liée a la précision de dépot de la tournette
et a la résolution du profilometre.
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Figure Il 29. Mesure d’épaisseur a l’aide du profilometre Dektak 3 des guides rectilignes réalisés.

Etapes de fabrication des
guides rectilignes et Etapes technologiques Parametres Temps
cavités
Dépot par - accélérations : 100 a 300 tr
centrifugation de SU-8 mn’'s™ 30s
- vitesse : 500 2 3000 tr mn™'
Premier recuit 65295 °C 3 min
. _ Insolation UV 952 115 mlem™ 4210s
Reah'sa-ltlon des guides Deuxiéme recuit 65295 °C
rectilignes en SU-8 Développement solution alcaline 60 s
(développeur SU-8)
Troisiéme recuit 120 a 180 °C 2a3h
Dépot par - accélérations : 100 a 300 tr
centrifugation de mn’'s™ 20s
Réalisation du gap en CYTOP - vitesse : 300 4 1000 tr mn™'
CYTOP Recuit 100 °C 3h
Gravure a la RIE - puissance RF : 50 a 70 mw
- pression : 4 a 8 mTorr
Réalisation des cavités en IdenEiqge é la procéd}l e /Idf:ntigue a la pr'océdurfz d ©
SU-8 de reallsatlpp des guide | réalisation des guide rectiligne
rectiligne
Recuit final du composant 100 °C 3h

Tableau I 4 : Résumé des paramétres utilisés lors des différentes étapes de réalisation technologiques des
guides rectilignes, du gap et des cavités.

2- Elaboration des étapes de fabrication du gap de 100 nm en CYTOP

L’étape de réalisation du gap est cruciale puisque le gap conditionne la qualité du couplage.
Comme mentionné dans le chapitre précédent, la qualité du couplage vertical dépend
fortement de 1’état de surface de la couche de confinement entre le guide rectiligne d’injection
et la cavité. La difficulté de cette étape concerne la réalisation d’une couche plane de CYTOP
d’une centaine de nanometres. La procédure de réalisation d’une telle couche se déroule en
plusieurs étapes.

a- Dépot par centrifugation du polymeére CYTOP suivi d’un recuit

Afin d’obtenir 1'épaisseur nécessaire du gap, nous avons déposé, a I’aide de la tournette RCS,
une couche tres épaisse de CYTOP (environ 2 um) de maniere a obtenir une surface bien
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plane malgré la présence des guides rectilignes. Les parametres typiques utilisés pour déposer
cette couche de CYTOP a I’aide de notre tournette sont présentés dans le Tableau 4.

Ensuite, un recuit a la température de 100 °C (inférieure a la température vitreuse de CYTOP
de 108°C) servant a polymériser totalement la couche déposée a été effectué. La Figure II 30
représente le Profil de surface obtenu apres le dépot et recuit de CYTOP. Sur cette figure nous
observons une couche plane de hauteur ECSG (Epaisseur de CYTOP Sans Guide) dans les
zones sans guides et une couche rebondie d’environ PCSG (Profil de CYTOP Sur les Guides).
La détermination de ces deux épaisseurs permet de déduire I’épaisseur de CYTOP nécessaire
a graver pour obtenir le gap souhaité.

$rcsc

Gap $ﬂ
- " I
/]

Figure Il 30 : Profil des guides apres le dépot de CYTOP.

b- Mesures de I’épaisseur de la couche de CYTOP déposée

Les hauteurs ECSG et PCSG, nécessaires pour ’estimation de 1’épaisseur a graver sont
déterminées a 1’aide du profilometre. Pour cela, une rayure a été réalisée a un endroit du
substrat ne possédant pas de guide (au centre du substrat). Ensuite, la profondeur de la rayure,
utilisée comme référence de I’altitude, et le profil au dessus des guides sont mesurés en
déplacant la pointe du profilometre (Figure II 31). Pour les parametres de dépot choisis, les
valeurs moyennes typiques de PCSG et ECSG obtenues sont de 0,85 pm et 2,47um avec un
écart type sur 4 mesures distinctes de 30 et 90 nm, respectivement. L’épaisseur de CYTOP a
graver (ECG) en fonction de PCSG, ECSG, h et du gap souhaité est de la forme :

ECG = ECSG + PCSG + gap souhaité — h Eq.Il 31

Pour les valeurs de PCSG, ECSG, h obtenues et pour un gap souhaité de 100 nm, I’ECG est
de 1,55 um.
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Figure Il 31 : Epaisseur de la couche de CYTOP : (a) Profondeur d’une rayure centrale, (b) Profil de cytop sur
un guide rectiligne.

c- Gravure seche a la RIE de la couche de CYTOP

Une fois la couche épaisse de CYTOP déposée et 1’épaisseur a graver déterminée une attaque
RIE a plasma d'oxygene, permettant d’obtenir la valeur du gap souhaitée, est réalisée.
L’expérience du LPQM a montré que la vitesse moyenne de gravure de CYTOP, pour une
puissance de plasma de 55mW et une pression en chambre de SmTorr, est de 385 nm/mn. Le
temps de gravure estimé en considérant cette vitesse est d’environ 4mn. La profondeur de la
rayure centrale obtenue apres 4 mn de gravure est de 0,9 um (Figure II 32 a), ce qui
correspond a une épaisseur gravée de 1,57 um et donc un gap réalisé de 102 nm. Le trés bon
accord entre le gap réalisé et celui souhaité permet non seulement de confirmer la vitesse de
gravure de CYTOP estimée par 1’équipe du LPQM mais aussi de valider notre objectif, a
savoir la réalisation d’une couche plane de CYTOP de 100 nm (Figure II 32b).
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Figure Il 32 : Epaisseur de CYTOP apres gravure : (a) Profondeur d’une rayure centrale, (b) Etat de surface
apres gravure.

3- Elaboration des étapes de fabrication des cavités en SU-8

Les cavités en polymere SU-8 sont réalisées sur la couche de 102 nm de CYTOP. La
procédure de réalisation est identique a celle utilisée pour fabriquer les guides rectilignes.
Apres I’étape de développement servant a révéler les cavités (Figure II 33 a), un dernier recuit
tenant compte de la température de transition vitreuse de CYTOP, de 108 °C, et celle de la
SU-8, est effectué. Nous avons donc réalisé un recuit a 100°C pendant 3 heures. La mesure
d’épaisseur de la SU-8 effectuée apres ce recuit a donné une hauteur moyenne de 1,81 um
avec un écart-type de 80 nm. Cette hauteur est bien de I’ordre de grandeur souhaitée. La
photographie d’un microrésonateur en forme d’hippodrome représentée en Figure II 33 b
illustre le résultat final. Sur cette photographie, prise a 1’aide du microscope optique, nous
observons tres bien la structure verticale du composant mais aussi un alignement parfait des
deux guides.
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(a)
Figure II 33 : Structure du composant final : (a) Vue en coupe des composant sur un substrat, (b) Image sous
microscope optique d’un microrésonateur en forme d’hippodrome.

(a) Depot par
centrlfugatlon de
SU-8
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Rayonnement UV
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(e) Gravure RIE

Rayonnement UV
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l (f) Dépot par
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(h) Développement

Figure II 34 : Différentes étapes technologiques de réalisation de microrésonateurs en couplage vertical™ "
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La Figure II 34 présente un résumé des principales étapes de réalisation de microrésonateurs
en couplage vertical.

C- Caractérisation des microrésonateurs

La caractérisation des microrésonateurs permet de valider et d’optimiser la procédure
technologique de fabrication afin d’établir une procédure de fabrication reproductible.

I- Description du banc de mesure

Support wiiif :—
i Lame 272
Laseraccordahle Fihre PM o /
0 de . : St 2
hjectif Pal Objectif - I Objectif de Wattmbte

1610-1590 rom collimation X20 Pingection Y40 —_— sonde 120
Composant sous sl
Commande ds lacer Ordinateur Trajtement de
B <

Figure 35 : Schéma fonctionnel du banc de caractérisation spectrale du microrésonateur au LPQM.

Les composants fabriqués ont été testés sur le banc de mesure en transmission du LPQM de
I’ENS Cachan (Figure II 35). Ce banc est composé d’un laser accordable dans la bande
spectrale 1490-1640 nm, d’un ensemble de polariseurs et d’'une lame demi-onde large bande,
permettant d’étudier de facon séparée les polarisations TE et TM. L’injection dans le
microrésonateur est assurée par un objectif de microscope X40 et la collection du faisceau de
sortie par un objectif de microscope X20. Une caméra infra rouge est utilisée pour optimiser
I’injection dans le microrésonateur. Le signal de sortie du composant, collimaté par 1’objectif
de sortie et est mesuré par un wattmetre. La commande du laser accordable et 1’acquisition
des données sont assurées par un ordinateur équipé d'un logiciel de pilotage de 1’expérience.

II- Caractérisation des microrésonateurs de premiere génération

Pour étudier I’influence des parametres géométriques (longueur de couplage L. et rayon de
courbure R) des cavités circulaires et des cavités en forme d’hippodrome, nous avons réalisé
des composants tests que nous qualifions de premiere génération. Le masque utilisé a cet effet
comporte des cavités circulaires de rayon R variant de 20 a 100 um et des cavités en forme
d’hippodrome de R variant de 20 a 250 um et de longueur de couplage L. de 20 a 300 nm!"™?,
Dans I’optique de comparer les réponses obtenues sur le dispositif de mesure en transmission
du LPQM et le dispositif interférométrique du LNE (présenté dans le chapitre suivant), tous
les spectres ont été normalisés par rapport a leur maximum. Ces deux dispositifs n’ayant pas
le méme principe de mesure, la méme puissance incidente, cette normalisation s’est donc
avérée nécessaire.

1- Quelques résultats de caractérisation

Tous les composants de premicre génération réalisés ont été caractérisés sur le banc de
mesure en transmission du LPQM décrit précédemment. La meilleure performance a été
obtenue pour un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon de courbure 100 um, de
longueur de couplage de 120 um et de largeur de guide de 4 um. La Figure II 36 représente
les réponses spectrales en polarisation TE et TM.
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Figure 24 : Réponse spectrale d’une cavité de rayon de courbure R = 100 um, de longueur de couplage L. =
120 um et de largeur w = 4 um.

Sur cette figure, nous observons d’abord un régime quasi monomode en polarisation TE, ce
qui n’est pas le cas en polarisation TM. Cela peut s’expliquer par le fait que les
caractéristiques de propagations modales (constante de propagation, indice effectif, fréquence
réduite de coupure) en polarisation TE et TM sont différentes. Ensuite, nous observons
également une biréfringence modale liée a la hauteur importante du guide rectangulaire. Cela
a été vérifié en caractérisant un guide rectiligne de méme géométrie que le guide rectiligne
couplé a cette cavité. Les réponses spectrales en polarisation TE et TM, représentées en
Figure II 37, montrent ce caractere biréfringent.
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Figure 37 : Réponse spectrale en polarisation TE et TM d’un guide rectiligne de largeur w = 4 um.

Sur la fenétre spectrale (Figure II 38) 1567-1571 nm de résolution spectrale de 5 pm, est
représentée la réponse spectrale en polarisation TE de ce microrésonateur. Elle présente en
moyenne, un intervalle spectral libre (ISL) de 1,69 nm, une largeur a mi-hauteur (1) de 187
pm, une finesse (F) de 9,03 et un facteur de qualité (Q) de 8382. Les données expérimentales
obtenues sont en treés bon accord avec le calcul théorique de la transmission tenant compte de
la dispersion matérielle et modale. Bien que le facteur de qualité de ce composant soit
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inférieur 2 20 000"™*! il est tout méme important de préciser que sa réponse spectrale permet

de valider I’objectif de réalisation d’un microrésonateur monomode.
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Figure 38 : Réponse spectrale d’une cavité de rayon de courbureR = 100 um, de longueur de couplage L. = 120
um et de largeur w = 4 um entre 1567 et 1571 nm.

2- Reproductibilité de la procédure de fabrication
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Figure 39 : Réponse spectrale en TE d’une cavité de rayon de courbure R = 100 um, de longueur de couplage
L. = 120um et de largeur w = 4 um.

Pour vérifier la reproductibilité de la procédure de fabrication mise en place, de nouveaux
composants ont été réalisés en utilisant la méme procédure et le méme masque. Ces
composants présentent les caractéristiques suivantes :

» hauteur du guide rectiligne enterré & = 1,92um,
» hauteur de la cavité 7= 1,91 um,

» épaisseur du gap entre les deux guides de 92 nm.

La Figure II 39 représente les réponses spectrales de la premiere et seconde réalisations. En
comparant ces deux spectres, un décalage spectral des longueurs d’onde de résonance est tout
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d’abord observé. Ce décalage s’explique par le fait que ces deux composants ne possedent pas
exactement la méme hauteur de guides, donc pas les mémes parametres de propagation étant
donné que l’'indice effectif dépend de la longueur d’onde. Ensuite, un contraste de
transmission différent, probablement 1ié a la différence des valeurs du gap entre les deux
réalisations, est observé. Malgré ces différences, il est intéressant d’observer que les deux
spectres sont monomodes et possedent le méme intervalle spectral libre.

Les résultats obtenus sur ces composants nous ont permis de valider une partie de notre
objectif, a savoir la mise en place d’une procédure reproductible de réalisation de composants
monomodes. Pour atteindre I’autre partie de notre objectif, la réalisation de composants
possédant un facteur de qualité supérieur a 20 000 dans I’eau, nous avons fabriqué des
nouveaux composants. Ces nouveaux composants qualifiés de deuxieme génération ont été
réalisés en utilisant un nouveau masque. Ce nouveau masque cong¢u par C. Delezoide, au
LPQM, comporte des cavités dont les parametres géométriques (R et L.) ont été choisis au
voisinage des multiples de ceux de la cavité fonctionnelles obtenue précédemment (R = 100 et
L.= 12[?1 éiggn). Le rayon R varie ainsi de 80 a 220 um et la longueur de couplage L. de 80 a
490 nm" .

III- Réalisation et caractérisation de microrésonateurs de deuxieme
génération

1- Parametres caractéristiques des composants réalisés

Lors de I’étape de réalisation de cette nouvelle génération de microrésonateurs, nous ne
disposions plus de la SU-8 2002 utilisée pour fabriquer les composants de premicre
génération. Apres 1’achat d’une nouvelle SU-8 2002, nous avons constaté qu’elle est plus
visqueuse que l’ancienne. Le dépot avec les mémes parametres de procédure (vitesse,
accélération et temps) a donné une couche plus épaisse que I’ancienne SU-8. Le composant
ainsi réalisé présente les caractéristiques suivantes :

» hauteur du guide rectiligne enterré & = 2,09 um,

» hauteur de la cavité 2 = 1,9 um,

» épaisseur du gap entre les deux guides de 120 nm.

La hauteur du guide rectiligne est supérieure a la valeur prévue par le calcul pour obtenir un
guidage monomode. Ceci prévoit une réponse bimodale des composants réalisés.

2- Caractérisation des microrésonateurs

Tous les microrésonateurs de seconde génération réalisés ont été caractérisés dans 1’air et dans
I’eau. La meilleure performance a été obtenue dans 1’eau pour un microrésonateur en forme
d’hippodrome dont le guide présente une largeur de 4 um, un rayon de courbure de 220 um et
une longueur de couplage de 120 um. Sur la fenétre spectrale (Figure II 40 a) 1563-1570 nm
est représentée la réponse spectrale en polarisation TE de ce microrésonateur. Comme prédit
par le calcul, cette réponse est légerement bimodale mais présente des performances tres
intéressantes a 1565,6 nm (Figure II 40 b). A cette longueur d’onde, nous avons obtenu un
intervalle spectral libre de 0,92 nm, une largeur a mi-hauteur de 50 pm, une finesse de 18,4 et
un facteur de qualité de 31 312 dans I’eau. Ce facteur de qualité est meilleur que celui obtenu
par Chao™!! en 2005, a savoir 20 000. En plus, la technologie utilisée (photolithographie
classique) pour réaliser ces composants est moins cofliteuse et moins complexe que la
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photolithographie a faisceaux électronique utilisée par Chao™*". Notre procédure de

réalisation doit certes €tre optimisée afin d’obtenir une réponse strictement monomode,
néanmoins ces résultats permettent de valider les objectifs de réalisation fixés.
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Figure Il 40 : Réponse spectrale dans I’eau d’une cavité de rayon de courbure R = 220 um, de longueur de
couplage L. = 120 um et de largeur w = 4 um : (a) Mesure expérimentale entre 1563 et 1570 nm ; (b)

Comparaison entre la mesure expérimentale et le calcul théorique entre 1565,2 et 1566,8 nm.

D- Fabrication et intégration de capots microfluidiques en polymere

entrée du csmal\‘ canal micro-fluidique / sortie du canal

cavités en SU-8 . . - - -
gap en CYTOP —=—p=—= W8 & & BN G uides entenés en
T R

Figure 41 : Structure d’une cellule optofluidique thermostatée.

Une fois la procédure de réalisation de microrésonateurs performants bien maitrisée, nous
avons abordé la fabrication de capots microfluidiques dans lesquels les microrésonateurs
seront intégrés pour former un composant optofluidique. La Figure II 41 représente la
structure de la cellule optofluidique. Le capot contenant un canal microfluidique est utilisé
pour introduire et contrdler la quantité de la solution de biomolécules a étudier. Il est collé sur
la couche de CYTOP aux extrémités du composant ne contenant pas les cavités a 1’aide d’une
colle époxy polymere. Afin de réduire la dépendance, voir méme d’étudier I’influence de la
température sur la réponse du capteur, la cellule optofluidique est monté sur un support
thermostaté (Figure II 42). Le support thermostaté réalisé integre une thermistance de type K
de 10 KQ (avec une tolérance de 0,88% correspondant a 0,2°C au alentour de 25°C) et d’un
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régulateur de température (modele 350 B de Newport) équipé d’un correcteur PID pouvant
asservir la température avec une résolution de 0,01°C.

thermistance

NODEL 3408 TEMPERATURE CONTROLLER
e e e

support

il oG etk connecteurs entre la thermistance et

le régulateur
Figure 42 : Photographie du support thermostaté.

1- Réalisation du canal microfluidique

entrée du canal sortie du canal

support thermostate capot micro-fluidique
Figure 43 : Photographie du support thermostaté.

Les circuits microfluidiques sont fabriqués a base d’un matériau polymere adapté a la
microfluidique, le polydiméthylsiloxane (PDMS). Ils sont réalisés, a la plateforme
microfluidique de I'Institut d’Alembert de ’ENS Cachan, selon la méthode de lithographie
douce basée sur le coulage de la résine (PDMS dans notre cas) puis la réticulation sur un
moule réalisé par photolithographie. La procédure détaillée de réalisation des circuits
microfluidiques avec le PDMS est la suivante :

» mettre la vapeur de hexaméthyl-dichloro-silane (HMDS) et le moule en résine dans
une chambre fermée. Cette étape permet de déposer une couche moléculaire de HMDS
qui facilitera le démoulage du PDMS,

» mélanger du PDMS et un agent réticulant,

83



placer le mélange dans une cloche a vide jusqu’a disparition totale des bulles d’air,
verser le mélange sur la face avant du moule,

placer la solution dans une étuve a 75 °C pendant 2h,

démouler puis percer le capot aux deux extrémités afin de réaliser I’entrée et la sortie
du circuit.

YV VVY

2- Intégration du capot sur les microrésonateurs

La procedure de collage du PDMS sur des matériaux inorganiques comme du verre ou de la
silice est d’utiliser un traitement de surface par plasma. Or dans notre cas, le PDMS est collé
sur le matériau polymere CYTOP qui représente la couche de confinement inférieure des
microrésonateurs. Un traitement de surface par plasma seul ne permet pas le collage du
PDMS sur du CYTOP. Pour remédier a ce probleme nous proposons d’utiliser une colle
époxy. Le choix de cette colle est trés important car non seulement elle doit étre trés adhésive
mais aussi présenter un faible indice de réfraction afin de minimiser les pertes. En effet, si
I’indice de la colle choisie est supérieur a I’indice du PDMS (capot) et a I’'indice de CYTOP,
I’empilement CYTOP/colle/PDSM forme un guide plan. Ceci entraine une perte d’énergie
dans la capot microfluidique car une partie de la lumiere incidente sera couplé dans le capot
microfluidique. Apres plusieurs tests, nous avons choisi la colle polymere époxy Norland
Optical Adhésif 84 (NOA84). Ce photopolymere liquide, affiche une faible viscosité et est
tres utilisé pour le collage des matériaux polymeres. La procédure de collage du PDMS sur du
CYTOP, développée et utilisée avec succes pour intégrer plusieurs capots, est la suivante :

v mettre une trés fine couche (quelques micrometres) de colle NOA 84 sur une lame de
verre,

étaler la couche de colle sur la lame de verre,

poser la face du capot contenant le canal dans la couche de colle étalée,

poser délicatement le capot sur le substrat comportant les microrésonateurs de sorte
que toutes les cavités soient dans le canal microfluidique,

v’ mettre le substrat au four UV pendant 1h afin de réticuler la colle.

ANANIN

Apres cette procédure de collage, 1’étanchéité a été vérifiée avec succes pour tous les
composants réalisés, en faisant circuler de I’eau sous pression dans le canal.

La Figure II 43 représente la photographie d’un circuit microfludique réalisé en utilisant cette
procédure. Ce circuit est collé sur les microrésonateurs et monté sur un support thermostaté.
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Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre les différentes étapes de conception et de réalisation de
microrésonateurs monomodes a base de matériaux polymeres. Dans la premicre partie
consacrée a la conception, une étude de quelques caractéristiques de deux matériaux
polymeres spécifiques, a savoir la SU-8 et le CYTOP, choisis pour réaliser ces composants a
d’abord été effectuée. Ensuite, nous avons étudi€é une propagation monomode de 1’onde
optique dans un microrésonateur a guides rectangulaires, a 1’aide de la méthode de l'indice
effectif. La procédure reproductible de réalisation des microrésonateurs a fait 1’objet de la
deuxieme partie de ce chapitre. Nous y avons détaillé les trois principales étapes de
fabrication de microrésonateurs a guides rectangulaires en salle blanche : la réalisation des
guides rectilignes et des cavités par photolithographie proche UV et la réalisation du gap par
gravure séche RIE. Les différentes étapes de réalisation et d’intégration de capots
microfluidiques sur les microrésonateurs, afin de former un composant optofluidique, ont
également été présentées. Enfin la caractérisation, sur le banc de mesure en transmission du
LPQM, des microrésonateurs congus et réalis€s nous a permis de valider la procédure de
fabrication développée. En effet, la mesure de la réponse spectrale des microrésonateurs a non
seulement permis d’observer une transmission quasi-monomode entre 1520 et 1590 nm mais
aussi d’obtenir un facteur de qualité supérieure a 31 000 dans 1’eau déionisée. Ces résultats
nous ont, par conséquent, permis de valider nos objectif de conception et de réalisation.
Cependant, deux phénomenes suscitant des interrogations ont été observés lors de la
comparaison des spectres de différentes réalisations (méme masque et méme procédure
utilisés) pour évaluer la reproductibilité de la procédure de fabrication.

La premicre observation concerne le changement de contraste de transmission entre ces deux
réalisations, lié a la différence des valeurs de gap. La question qui découle de cette
observation est de savoir comment peut on différencier le régime de sous-couplage du régime
de sur-couplage a partir de la réponse du microrésonateur. Cette distinction peut permettre
d’optimiser la procédure de conception et de réalisation afin de se rapprocher du régime de
couplage critique.

La seconde observation se situe au niveau du décalage spectral des longueurs d’onde de
résonance, lié au fait que les deux composants ne posseédent pas exactement les mémes
parametres de propagation comme 1’indice effectif. Si la variation de I’indice effectif se
manifeste par un décalage spectral de I’intensité, la phase de la réponse spectrale est elle
sensible a cette variation ? Si oui, qui de la phase ou de I’amplitude de la transmission
spectrale est plus sensible a la variation de I’indice effectif ?

Les réponses a ces questions permettront de définir la grandeur a mesurer pour la détection de
tres faible concentration de biomolécules.

Les mesures en transmission ne permettant pas de répondre a ces différentes questions, nous
proposons d’utiliser une technique alternative d’interrogation des microrésonateurs :
I’interférometre optique a faible cohérence sensible a la phase. Le prochain chapitre est
consacré a la théorie de I'interférométrie optique a faible cohérence et a la description de
I’interférometre optique a faible cohérence sensible a la phase développé au LNE.
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Chapitre I1I
Nouvelle technique de caractérisation des
microrésonateurs : PS-OLCI

Introduction :

Le besoin croissant de composants optiques dans le domaine des télécommunications
optiques et l’intégration progressive de 1’optique dans I’électronique traditionnelle ont
engendré une émergence de solutions technologiques tres variées imposant une évolution des
composants photoniques. Des techniques de caractérisation fiables et précises sont alors
indispensables pour mener une analyse approfondie des performances et déterminer les
caractéristiques de ces composants. Généralement, ces performances sont évaluées en
introduisant la mesure du composant dans un outil de simulation numérique. Cependant, la
simulation numérique, bien que nécessaire pour la compréhension des phénomenes physiques,
ne permet pas de prévoir le comportement exact du signal optique a I’intérieur du composant
lorsqu’il y a des imperfections de la structure du composant ou encore des inhomogénéités
dans les matériaux utilisés pour le réaliser. Une analyse non destructive des composants
s’avere, par conséquent, fondamentale pour l'appréciation de leurs performances et de leurs
défauts. Plusieurs outils d’investigation, basés sur le principe de la réflectométrie, ont été a ce
jour proposés. Parmi ces outils, les réflectometres dans les domaines du temps, de la
fréquence et de la cohérence présentent les caractéristiques les plus intéressantes.

La réflectométrie optique dans le domaine temporel (OTDR, de 1’anglais Optical Time
Domain Reflectometer), est une technique de mesure tres utilisée pour analyser les lignes de
transmission optiques a grande distance. Son principe consiste a enregistrer la puissance
optique réfléchie le long de la ligne en fonction du temps, répertoriant ainsi les
caractéristiques des événements optiques produits lors de la propagation. Cet enregistrement
inclus les pertes linéiques ou atténuations d’une extrémité a une autre de la fibre, les
réflexions de Rayleigh, les imperfections de soudure, les connexions, les épissures et les
courbures. Malgré ce large éventail de parametres mesurables avec cette technique, la
limitation de sa résolution spatiale a quelques centimetres et sa faible dynamique de détection
(inférieure & 60 dB)"™ ™2 entravent suffisamment son exactitude en vue de I’analyse des
composants photoniques.

L’utilisation de la réflectométrie optique dans le domaine fréquentiel (OFDR, de 1’anglais
Optical Frequency Domain Reflectometer)™ ™4 représente une solution alternative pour
palier la résolution spatiale et la dynamique limitées des techniques OTDR. Dans cette
technique, le signal détecté, correspond aux réponses spectrales des réflections localisées le
long du composant testé. La réponse temporelle est par conséquent obtenue au moyen d’un
algorithme de Fourier. Contrairement aux techniques OTDR, les techniques OFDR possedent
une grande dynamique de mesure, allant jusqu’a plus de 150 dB™), liée au fait que les
signaux réfléchis sont mesurés autour d’une bande spectrale étroite. Cette caractéristique
permet ainsi d'améliorer I’incertitude de mesure.

Quant a la réflectométrie optique dans le domaine de la cohérence ou a faible cohérence
(OLCR, de I’anglais Optical Low Coherence Reflectometer), décrite dans ce chapitre, elle a
significativement amélioré la résolution spatiale et la dynamique des mesures. Des réflexions
séparées d’environ 10 um peuvent étre identifiées et quantifiées[m'6]. Son application a I’étude
des composants photoniques est donc possible et des résultats prometteurs ont déja été
publiés[HI'6’Hl'7’m'8’m‘9’lﬂ'10], confirmant ainsi la pertinence de cette technique parmi les outils
d’investigation connus.
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Dans ce chapitre est d’abord présenté le principe de fonctionnement de 1’OLCR
conventionnel. Le montage OLCR sensible a la phase (PS-OLCR pour Phase Sensitive
OLCR) développé par le LNE est ensuite présenté et ses avantages par rapport a I’OLCR
conventionnel sont mis en évidence, ainsi que les outils mathématiques nécessaires pour
I’exploitation des données expérimentales. Enfin, la seconde partie de ce chapitre décrit les
différentes évolutions de notre banc expérimental de caractérisation. Ces évolutions tiennent
compte des problemes expérimentaux rencontrés tout au long de cette étude destinée a adapter
le dispositif PS-OLCR pour caractériser les microrésonateurs. Une bréve description des
différentes améliorations apportées au systeme d’injection du dispositif PS-OLCI est reportée.
Puis, sont présentés les avantages et inconvénients des différentes configurations du banc PS-
OLCRou PS-OLCI (pour Phase Sensitive Optical Low Coherence Interferometry) utilisées.

A- Présentation générale

I- Réflectométre de Michelson

La réflectométrie optique a faible cohérence est basée sur une technique d’interférométrie
dont le principe réside dans I’interférometre développé par Albert Abraham Michelson en
1887, abusivement appelé parfois le Michelson. Dans les paragraphes suivants seront
présentés en détail le principe de cet interférometre et I'influence du profil spectral de la
source lumineuse utilisée (introduisant la notion de résolution spatiale).

1- Principe d’un réflectometre de Michelson

Le réflectometre ou I'interférometre de Michelson est un dispositif optique qui produit des
interférences par division d'amplitude. Il est essentiellement constitué d'une source lumineuse,
d'une lame séparatrice, de deux miroirs, I'un fixe et l'autre mobile, et d'un détecteur. Le
montage le plus simple de ce réflectometre est représenté sur la Figure III 1. Le bras de ce
dispositif que I’on appelle bras de test ou de mesure est celui dans lequel est inséré le
composant sous test (DUT, de 1’anglais Device Under Test). Dans I’autre bras, appelé bras de
référence, se trouve un miroir mobile dont le rdle est de varier la différence de chemin optique
entre les deux bras de I’interférometre afin de sonder les réflexions dans le DUT.

détecteur
miroir
mobile
4>
Source
lumineuse | - bras de référence
.. \ lame
miroir . .
. s€paratrice
fixe
bras test

Figure Il 1: Représentation schématique d’un réflectomeétre de Michelson.
L'onde lumineuse issue de la source est divisée en deux par la lame séparatrice. Les deux

faisceaux ainsi créés se réfléchissent respectivement sur le miroir fixe et sur le miroir mobile,
puis viennent interférer sur le détecteur. On enregistre un interférogramme, résultant de cette
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recombinaison, en faisant varier la longueur du bras de référence modifiant ainsi la différence
de chemin optique entre les deux bras c’est a dire la différence de marche entre les deux
faisceaux. En fait, il n’y a des interférences constructives que lorsque cette différence de
marche est inférieure a la longueur de cohérence /. de la source.

2- Influence de la source sur la résolution de I’interférogramme

D’une manicere générale, la longueur de cohérence /. d’une source est inversement
proportionnelle a la largeur a mi-hauteur A4 de son spectre. Elle est définie par :
A

A

ou k représente le coefficient de proportionnalité et Ay la longueur d’onde centrale de la
source.

Dans le cas d’une source a profil rectangulaire et gaussienne, le coefficient de
proportionnalité est égal a I’'unité et 4log(2)/m, respectivement.

Un point réflecteur dans un DUT engendre un interférogramme de largeur a mi-hauteur /.. Par
conséquent, en I’absence d’effets dispersifs, deux points réflecteurs successifs ne seront
résolus par ’OLCR que si leur séparation, définie par la largeur a mi-hauteur de
I’interférogramme en fonction de la différence de marche entre les deux bras de
I’interférometre dans le vide, est supérieure a /.. On définie ainsi la résolution spatiale. Cette
résolution spatiale dépend principalement de la longueur de cohérence de la source utilisée.
Comme la résolution spatiale tient compte du trajet aller-retour de la lumiere dans les bras du
réflectometre, elle correspond a la moitié de la longueur de cohérence /. de la source, corrigée
par I'indice de groupe ngdu DUT. Ainsi, la valeur théorique de /rest donnée par :

lC
[ = Eq.III 2
2n

8

I, =k Eq.IIl 1

Il est alors évident que la résolution spatiale s’affine lorsque la longueur de cohérence de la
source diminue d’ou I’intérét de I’OLCR du fait de la largeur de sa source. En effet, une
source a spectre large permet a la fois de résoudre spatialement des réflectogrammes et de
couvrir une plage spectrale suffisamment étendue pour analyser les composants photoniques
actuels.

2.1- Réflectometre de Michelson en lumiere cohérente

¢ Source coherente Franges d’interférence quasi-infinies

Figure Il 2 : Représentation schématique de la relation entre la largeur du spectre de la source, sa
longueur de cohérence et la résolution des interférogrammes.

Si le réflectometre de Michelson est éclairé par une source ponctuelle (source
monochromatique ou cohérente caractérisée par une grande longueur de cohérence :
théoriquement [, = o), comme par exemple un laser hélium-néon, les interférences sont
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visibles dans toute la zone de recouvrement des faisceaux : on dit que les interférences ne
sont pas localisées (Figure III 2).

2.2- Réflectometre de Michelson en lumiere incohérente

Si le réflectometre de Michelson est éclairé par une source large (source faiblement cohérente
caractérisée par une faible longueur de cohérence), comme par exemple une source blanche,
les interférences ne sont pas brouillées mais tres localisées (Figure III 3).

4+ Sowurce faiblement

cohérente - . o
Franges d’interférence localisées

== 1L
Figure Il 3 : Représentation schématique de la relation entre la largeur du spectre de la source, sa longueur de
cohérence et la résolution des interférogrammes.

Le réflectometre optique a faible cohérence est une technique de mesure non destructive
utilisée pour étudier les propriétés des composants optiques. Cette technique, possédant une
tres bonne résolution et une grande sensibilité, a été proposée a la fin des années 80 par
Takada et al™"), Youngquist et al. ™ et Gilgen et al.'™. Des résultats expérimentaux
encourageants, obtenus a laide de ce  dispositif, sont  régulierement
publiges! OISO MLIOILILILIZ - o gitionnant ’OLCR comme un outil de caractérisation et
d’investigation trés avantageux a tous les niveaux du développement des composants
photoniques, de la conception jusqu’a la mise en oeuvre. De ce fait, la pertinence des
phénomenes mis en évidence avec cet outil révele son importance incontestable dans la

conception, la réalisation et la caractérisation de composants.
3- Distinction entre réflectometre et interférometre en lumiere incohérente

Certains interférometres de Michelson présentent 1’avantage de fonctionner en mode réflexion
ou et en mode transmission. Ce qui leurs vaut 1’appellation générale interférometre optique a
faible cohérence (OLCI, de I’anglais Optical Low Coherence Interferometer).

3.1- Mode réflexion : OLCR

La Figure III 4 représente le schéma de principe de ’OLCR en mode réflexion. Le champ
électromagnétique E(7) issu de la source est divisé en deux parties par le coupleur. Une partie
du champ, E;(1), parcourt le bras de référence puis est réfléchie par le miroir mobile. L’ autre
partie du champ, E»(f), traverse le bras test pour étre ensuite réfléchie par les points réflecteurs
du composant sous test. Les deux champs réfléchis se recombinent sur le détecteur et 1’on
enregistre des interférogrammes /(x) en fonction du déplacement x du miroir mobile.
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Miroir mobile

Circulateur
Source IR

1525 - 1600 nm

Bras de reférence

is Fibre
Ref lentillée 4
Détecteur \, > 5_)
Sig “ < DUT

Bras de test

Figure IIl 4 : Schéma de principe de l'interférométre de Michelson en lumiere incohérente du LNE, en mode
réflexion.

3.2- Mode transmission : OLCI

La Figure III 5 représente le schéma de principe de ’OLCR en mode transmission. Dans cette
configuration, le trajet du bras de référence reste identique a celui du mode réflexion. En
revanche, dans le bras test, on ne considere plus le champ réfléchi par les points réflecteurs du
composant mais celui transmis dans le composant. Ainsi, on considere 'interférence, sur le
détecteur, entre le champ réfléchi par le miroir mobile et celui transmis E>(f) dans le
composant.

Miroir mobile

Circulateur
Source IR

1525 - 1600 nm

Bras de reférence

is
Fibre

Ref
. ¢ lentillée 4
Détecteur \. —
Sig DUT
- 5
9 TE Fibre
¢ 8 Bras de test '7 ¢5 lentillée

Figure IIl 5: Schéma de principe de 'interférométre de Michelson en lumiere incohérente du LNE en mode
transmission.
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4- Interférometre en lumiére incohérente sensible a la phase

Dans la littérature scientifique, deux types d’interférometres optiques a faible cohérence sont
identifiés : I’interférometre dit conventionnel ou seule I’enveloppe de I'interférogramme est
mesurée, et l’interférometre sensible a la phase. Le premier est un cas particulier du
deuxieme. La majorité des interférometres a faible cohérence disponibles sur le marché ne
permettent que la détection de 1’enveloppe de I’interférogramme, limitant ainsi la gamme des
parametres mesurables d’un composant. Voici quelques exemples typiques de mesures
accessibles avec un réflectometre ou interférometre conventionnel :

» pertes d’insertion dans des composants utilisés dans le multiplexage en longueur
4’ onde!™-10!

» mesure d’un courant de fuite dans un composant actif[m'“’m'lz],

» amplitude de la modulation d’indice dans un réseau de Bragg™°®!,

» réflectivité des facettes et pertes dans un guide d’onde!™31H 141

> etc.

Des études théorique visant a généraliser le principe de I’interférometre a faible cohérence ont
déja été proposées, surtout la mise en évidence de la relation par transformée de Fourier
existant entre 1’interférogramme obtenu avec ce dispositif et la réflectivité complexe ou le
coefficient de transmission complexe du composant[m'ls’m'16]. Il en résulte que dans un
montage OLCI, le champ optique émis par la source peut étre écrit de facon générale sous la
forme suivante :

E@) = j::/S (v) explj(2avt + @(v))]dv Eq.III 3

ou v représente la fréquence, S(v) la densité spectrale de puissance de la source et @(v) la
phase.

En absence d’effets dispersifs et apres avoir parcouru le bras de référence, un retard ¢, s’ajoute
au champ E(t), qui s’écrit alors :

E ()= f VSO exp(jil2mlt — 1,1+ @(v) Hdv Eq.IIl 4

Dans le bras de test, le champ optique E.(¢) est soumis a la réflectivité r(v) ou au coefficient de
transmission 7(v) du composant sous test et un retard #, égal au temps de parcourt dans le bras
de test est introduit dans 1’expression des champs :

v En mode réflexion, le champ réfléchi par le DUT est de la forme :

E,(t)= f:q/S(v)r(v) exp(jl2mt — 1,1+ @(v) Ddv EqIIl5

v En mode transmission, le champ transmis dans le DUT est de la forme :

E,(t)= f:,/S(v)T(v)exp( 2wt 1,1+ () hdv EqIIl6

L’interférogramme détecté, correspondant a la recombinaison des champs du bras de test et de
celui du bras de référence, est donné par :

10=((E,0+E,0) ) =(EMOE® ) +(E,0E,0)+2Re(E (1) E,() Eq.il7

Les termes E(H)E l(t)* et Ez(t)Ez(t)*, indépendants de la différence de marche, représentent la
composante continue de l’intensité détectée. Ils seront négligés dans la suite du calcul.
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Cependant, en pratique, ils contribuent au niveau de bruit. L’intensité I(¢), filtrée de la
composante continue, est donc définie par :

I1(t) = 2Re<El ()E, (t)> Eq.ITI 8

ou Re représente la fonction partie réelle.
En remplacant E;(t) et E,(t) par leur expression, et la différence de marche entre les deux bras
de I’'interférometre par x =c(t, —t,), on exprime /(¢) en fonction du déplacement par :

I(x)=2 Re{ f SOX (v) exp(— 2 fjdv} Eq.II1 9
st C

avec X (v) =r(v) pour une mesure en mode réflexion ou X (v) =7 (v) pour une mesure en
mode transmission et ¢ la célérité ou la vitesse de la lumiere dans le vide.

Cette relation montre clairement que l'interférogramme mesuré, correspond a la partie réelle
de la transformée de Fourier du produit du spectre de la source par le coefficient de réflexion
ou de transmission complexe du composant testé. La recombinaison des deux champs produit
des interférences constructives lorsque la différence de marche x est inférieure a la longueur
de cohérence /. de la source.

De I’expression de l'interférogramme obtenu a l'aide d'un dispositif PS-OLCI, peut étre
déduite celle de I’OLCI conventionnel dans lequel seule I’enveloppe de I’interférogramme est
mesurée :

I(x)= Eq.II1 10

f S(V)X(v)exp(— jszjdv
S C

De fagon générale, pour un composant ayant un indice de réfraction n, la différence de marche

1, —t . . . .
x est de: xzc(z—l). De cette relation sont déduites les expressions de la différence de
n
marche d’un OLCI conventionnel et d’un PS-OLCI :
v Un PS-OLCI donnant acces a l'indice de phase n.s des modes guidés, il est utilisé
. s rrs t,—t
pour déterminer la différence de marche : x = A=)
Ny
v" Un OLCI conventionnel ne donnant pas acces a l'indice de phase ne, l'on considere
l'indice effectif de groupe n, du mode guidé, pour exprimer la différence de marche :

c(t,—1)

n,

Dans le dispositif expérimental d’un interférometre conventionnel, seule 1’enveloppe de 1(x)
est obtenue car uniquement la puissance en sortie du composant en fonction de la distance
optique est mesurée. Or, d’apres 1’équation 9, I'interférogramme comprend également des
informations dans le domaine spectral : le module et la phase[m'”’m'lg] par transformée de
Fourier. Afin d’avoir acces a ces informations, le montage d’un interférometre sensible a la
phase doit comprend un étage supplémentaire de comptage du systeme de frange
d’interférence contenu dans /(x) lui permettant de procéder a une transformée de Fourier.
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II- Interférometre optique en lumiere incohérente sensible a
la phase du LNE : PS-OLCI

Le dispositif développé par le LNE est fondamentalement un réflectometre de Michelson, en
grande partie fibré, illuminé par une source blanche (BBS, pour Broad Band Source). Il est
constitué¢ d’un coupleur remplagant la lame séparatrice, d’un miroir mobile dans I’un des bras
et le composant sous test dans I autre!"™- 1

1- Description détaillée du montage PS-OLCI
1.1- Schéma du montage PS-OLCI

Le schéma fonctionnel de I’interférometre optique a faible cohérence sensible a la phase
développé au LNE est représenté en Figure III 6 et sa photographie en Figure III 7. Ce
dispositif est constitué de deux interférometres de Michelson ayant en commun le miroir
mobile du bras de référence se déplacant sur coussin d’air : un en lumiere incohérente et
I’autre en lumiere cohérente. Le signal périodique, correspondant a des interférences quasi-
infinie, obtenu a la sortie de I’'interférometre en lumiere cohérente est utilis€ comme horloge
spatiale pour effectuer un échantillonnage spatial trés régulier du signal issu de
I’interférometre en lumiere incohérente. Cet échantillonnage spatial permet de réaliser une
transformée de Fourier sur les données spatiales obtenues a la sortie de I’interférometre en
lumiere incohérente afin d’obtenir des informations dans le domaine spectral et notamment
sur la phase du signal.

Interferometre on lumiére incoharente Interferometre en lumiere coherenta

Mireir mobile

messsesse,
) Lame =53 Bras test
séparatrice v

o Su—

=
( 1
3 :
-«
—
I3

Bras de reférence

Circulatenr

Source large
bande
1525 - 1600 nm

-

Bras reférence u

Détecteur

|3

Rel
Détecteur
Sig

A

M Filire
\.. lentillés 4
D

% Brasde lesl‘;

e s Carte Consignas
o Mquisiﬁon L it -4 déplacemant
Horloge PC pilotage

II*“ igure Il 6 : Schéma de principe de l'interférometre de Michelson en lumiére incohérente sensible a la phase
du LNE : PS-OLCI (mode transmission).
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Figure Ill 7 : Photographie du dispositif expérimental PS-OLCI développé au LNE.
1.2- Source lumineuse de P’interférometre en lumiere incohérente

Comme le montre la Figure III 8, la source large spectralement (BBS pour « Broad Band
Source ») utilisée au LNE est de type ASE (Amplified Spontaneous Emission). Elle est
centrée autour de la longueur d’onde moyenne A,y = 1566 nm (vp = 191.434 THz ou Gy =
6,386X10'4 nm'l) et sa largeur a mi-hauteur est estimée a AA=80,5 nm (Av = 9,85 THz ou

Ao= 3,285x107 nm'l). Sa densité spectrale de puissance (DSP), S(v), se rapproche d’un
spectre rectangulaire définie par'">% :

A
1 K, vO——vSvSv0+—v
S(v)=— 2 2 Eq.II 11

ou oest le nombre d’onde, K la puissance centrale de la source.
La résolution spatiale de ce montage dans 1’air peut donc étre estimée a /, = 15 pm.
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Figure Il 8: Spectres de la source ASE large bande composant I’OLCR du LNE.
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1.3- Différence de chemin optique

Déterminer la différence de chemin optique ou différence de marche ¢ entre les deux bras de
I’OLCI revient a établir les expressions des différents retards ajoutés aux différents champs
apres avoir parcouru chaque bras.

Dans le bras de référence, un retard de 2ng;, ppslai/c S’ajoute apreés avoir parcouru une
distance L, dans ’air, avec n,;, pgs I’indice de l'air a la longueur d'onde de la source. Dans le
bras de test, le retard est de 2(npyrLput+ns)/c en mode réflexion et de (npyrLpur+nds)/c en
mode transmission. Lpyr et Ly représentent les distances physiques parcourues par la lumiere
dans 1’échantillon testé et dans la fibre respectivement.

La différence de chemin optique ainsi obtenue est définie par :

v En mode réflexion :
o= 2(nair,BBs Lyir pps = (pyr Lpyr + 1Ly )) Eq.I 12
v" En mode transmission :
0= 21, pps
Dans ces équations, le facteur 2 représente l'aller-retour du faisceau dans un bras de
I’interférometre. Le montage du bras de référence comprend un miroir plan face a un coin de

cube mobile, permettant de replier le faisceau de sorte que :
L 2L

‘air _ BBS = ‘chariot

L pss = (Mpyr Lpyr + 1, L)) Eq.II 13

Eq.III 14

ou L, .. estle déplacement du chariot sur coussin d'air i.e. du miroir mobile du bras de
référence. Autour de la position de différence de marche nulle, dans un mode comme dans
I’autre, on a donc:

O=4n,, pox Eq.I 15

ol dx est un petit déplacement du chariot autour de la position de différence de marche nulle.
1.4- Echantillonnage spatial

La réalisation d’'un OLCI sensible a la phase impose un contrdle tres précis de la position du
miroir mobile et du pas d’échantillonnage. Pour ce faire, le signal issu de I’interférometre en
lumiere cohérente est utilisé comme horloge spatiale pour échantillonner de fagon régulicre le
signal issu de ’OLCI. Afin d’assurer une fréquence d’échantillonnage fixe tout le long de
I’acquisition, le laser hélium-néon (He-Ne) de I'interférometre en lumiere cohérente doit étre
stabilisé en fréquence. Cela permet de discrétiser de fagon tres réguliere les données issues de
I’OLCI. Par ailleurs, l'utilisation d’'un moteur sur coussin d’air permet de réduire au
maximum les vibrations.

De plus, le respect du théoreme de Shannon est nécessaire. Ce théoreme s’énonce ainsi : afin
d’éviter tout probleme de repliement spectral et de chevauchement, la fréquence
d’échantillonnage doit étre supérieure ou égale au double de la fréquence maximale du signal
a échantillonner. Ceci implique que la période d’échantillonnage spatiale Ax soit limitée par

Ax <kpps/2. La fréquence maximale de la source blanche utilisée correspond a la longueur

d’onde de 1525 nm, soit Ax £762,5 nm dans le cas du montage développé au LNE. Le

faisceau lumineux issu du laser He-Ne utilisé, dont la longueur d’onde est égale a AgeNe =
632,8 nm, est replié 8 fois. Ceci fixe la période spatiale d’échantillonnage Ax a AgeNe /8 soit
79,1 nm. La période d’échantillonnage obtenue est donc en tres bon accord avec le théoreme
de Shannon.
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1.5- Etage de détection et acquisition des données

Le signal d’interférence issu de la recombinaison des deux bras de I’OLCI, étant faible par
rapport au niveau du bruit, il est mesuré a 1’aide d’un détecteur différentiel qui permet non
seulement d’atténuer le bruit d’intensité relatif et d’éliminer la composante continue mais
aussi de filtrer toutes fréquences parasites ne résultant pas de I’interférence.

L’acquisition du signal par un ordinateur se fait avec une carte d’acquisition disposant d’un
convertisseur analogique-numérique dont la résolution est de 12 bits, ce qui veut dire que le
convertisseur discrétise le signal d’entrée en 2'* divisions, quantification largement suffisante
pour fournir une représentation précise du signal analogique. La fréquence d’échantillonnage
est fournie par une horloge externe provenant de 1’interférometre en lumiere cohérente décrit
ci-dessus. Le banc de mesure PS-OLCI est enticrement contrdlé par ordinateur au moyen d’un
programme réalisé sous LabView ou LINUX temps réel. Ce programme permet de configurer
le déplacement du miroir mobile, de lancer [’acquisition, de tracer et d’afficher
I’interférogramme et de sauvegarder les données.

2- Analyse et exploitation des mesures PS-OLCI

Le module et la phase de l'interférogramme étant contenus dans le systeme de franges
d’interférence, leur extraction requiert 1’utilisation de certains outils mathématiques comme la
transformée la transformée de Fourier.

Les mesures PS-OLCI, en mode réflexion, effectuées sur un guide rectiligne en SU-8 de
longueur physique Lyaysigue = 15,5 mm, de largeur w = 4 um et de hauteur 4 = 2 um présentant
un défaut de réalisation (Figure III 9), sont exploitées pour détailler le principe d’extraction
des performances spatiales et spectrales.

Malformation

Figure II1 9 : Photographie détaillée d’un guide rectiligne en SUS8 (zoom sur la zone de défaut dans le guide).

2.1- Interférogrammes brutes mesurés avec le dispositif PS-OLCI et
distances optiques

La Figure III 10 représente les interférogrammes expérimentaux obtenus par PS-OLCI avec le
guide rectiligne décrit précédemment. Le premier interférogramme correspond a la réflexion
sur la face d’entrée du guide, le second a la réflexion engendrée par le défaut de fabrication et
le dernier interférogramme a la réflexion sur la face de sortie. La distance entre le premier pic
et le dernier pic correspond au double de la longueur optique Loigue (aller-retour) du guide,
soit le double du produit n,L,ysique OU g représente I'indice de groupe du mode fondamental
guidé a la longueur d’onde centrale de la source (1566 nm dans notre cas).
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Figure Il 10 : Réponse spatiale d’un guide rectiligne en SUS.

En mesurant Lysigue, 1’'indice de groupe du mode guidé peut étre déduit :

n, = —2 Eq.III 16
physique

La valeur de I’indice de groupe obtenue est égale a 1,55. Cette valeur est en accord avec le
calcul théorique qui prévoit un indice de groupe de 1’ordre de 1,56 a 1566 nm.
La détermination de I’indice de groupe permet par la suite de localiser la position physique du
défaut de fabrication, par rapport a I’entrée du guide. Cette position correspond au rapport
D/ng ou D représente la distance optique entre I'interférogramme d’entrée et celui de la
malformation. La malformation, pour D = 6,2 mm, se situe physiquement a 4 mm de la face
d’entrée du guide.
Les amplitudes des interférogrammes peuvent par ailleurs étre exploitées pour évaluer les
pertes par propagation comme les pertes linéiques qui se manifestent par une décroissance
exponentielle de I’amplitude en fonction de la distance (cette évaluation sera détaillée dans le
chapitre 5 consacré a la caractérisation des microrésonateurs).
De plus, un traitement numérique de ces mesures, permettant d’extraire des informations dans
le domaine spectral, comme la dispersion, est possible. Pour cela, I'utilisation des outils
mathématiques comme la transformée de Fourier s’avere nécessaire.

2.2- Extraction de la réflectivité ou de la transmissivité complexe dans le
domaine spectral

Dans le paragraphe consacré a la théorie du PS-OLCI, nous avons montré que
I’interférograme et la réponse spectrale du composant sont liés par une transformée de Fourier
(Eq.III 9). Ainsi, des mesures PS-OLCI peuvent €tre extraites la réflectivité ou le coefficient
de transmission complexe (module 7(v) et phase@(v)) au moyen d’une transformée de Fourier
rapide, permettant de déduire les performances spectrales du composant. Les informations
spectrales comme le temps de groupe et la dispersion chromatique, sont obtenues a partir de la
dérivée de la phase spectrale ¢@(v).

Le temps de groupe relatif (GD, de I’anglais group delay) du composant est calculé en
dérivant la phase @(v) de la réflectivité ou du coefficient transmission par rapport a la
fréquence :

GD = Lm Eq.IIl 17
27 dv
Ce temps représente la durée de propagation des composantes spectrales du signal optique

dans le composant. Quant a la dispersion chromatique (GVD, de I’anglais group velocity
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dispersion), aussi nommée dispersion de vitesse du groupe, elle représente la variation du
temps de groupe en fonction de la fréquence ou de la longueur d’onde :
v’ dGD(v)
c ov
Le principe de détermination de la réflectivité ou de la transmission complexe du guide
rectiligne testé précédemment, est présenté en Figure III 11. Comme dans le domaine spatial,
la détermination des performances spectrales devra prendre en compte les effets de dispersion.

GVD = Eq.IIl 18

L'enveloppe des interférogrammes est obtenue en appliquant la démarche suivant :

v' calcul de la transformée de Fourier des mesures brutes PS-OLCI

v' sélection du signal utile a partir du module de la transformée de Fourier, a 1'aide d'une
fenétre rectangulaire

v" calcul de la transformée de Fourier inverse du spectre filtré.

0.5

Amplitude normalisée

Transformeée %00 1520 1540 1%60 1580 1600
3" -2 Longuenr d'onde (nm)
Fourier 2510 — : 4 4

60 70 50 9 10 110 120 130
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Interférogramme normalisé
[(—]

Fliase {rad)

H.45 " " . L :
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Longueunr o onde (nin)

Figure Il 11 : Principe d’extraction du module et de la phase des mesures PS-OLCI, dans le domaine spectral,
par transformation de Fourier.

Finalement, les mesures PS-OLCI permettent d’évaluer, a partir des mesures spatiales et

spectrales, les parametres de guidage tels que les pertes de propagation, I'indice de groupe, la
dispersion, etc.
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B- Adaptation du dispositif PS-OLCI a la caractérisation de
microrésonateurs optiques

Apres avoir présenté le principe de fonctionnement du dispositif interférométrique PS-OLCI,
la deuxieme partie de ce chapitre décrit les différentes évolutions du banc expérimental du
LNE. Ces évolutions tiennent compte des problemes expérimentaux rencontrés tout au long
de cette étude destinée a adapter le dispositif PS-OLCI pour caractériser les microrésonateurs.

I- Systeme d’injection dans le microrésonateur

cube piezo pour la

cube piézo pour la
fibre de collection

fibre d’injection

amplificateurs associes a0 mjcro-positionneur pour la micro-positionneur pour la
cube piézo pour le reglage fibre de collection fibre d’injection
nanometrique

Figure III 12 : Photographie du nouveau systéme d’injection.

Un montage expérimental destiné a caractériser des composants de taille micrométrique
(largeur allant de 1 a 6 um) doit permettre des réglages tres fins pour faciliter le couplage de
la lumiere dans le composant. Pour injecter la lumiere sonde dans le DUT, des études
préalables ont montré que la puissance transmise dans le composant en utilisant des fibres
lentillées d’injection est 10 fois supérieure a celle obtenue a 1’aide d'objectifs de microscope
(x20, x40). En plus, un objectif étant constitué de différents dioptres, chacun d’entre eux
contribue au signal détecté, perturbant ainsi les mesures. Pour ces différentes raisons,
I’injection dans le composant et la collection du faisceau de sortie sont assurées par des fibres
lentillées. Des outils d’observations comme une loupe binoculaire de grossissement maximale
x450 combinée a une caméra sont utilisées pour faciliter I’injection. Afin d’optimiser
I’injection dans le composant, les fibres lentillées sont montées sur un systtme de nano-
positionnement piézo-€lectrique. Ce systeme est constitué de micro-positionneurs pour le
réglage micrométrique, de cubes piézo-€lectriques équipés d’un régulateur de position
nanométrique, pour le réglage fin. Avec une résolution de 2 nm, ce dispositif (Figure III 12)
est largement suffisant pour assurer une injection optimale dans des guides de largeur allant
dela6pum.
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II-  Configuration du dispositif

Les premicres mesures, effectuées en vue d’adapter notre dispositif PS-OLCI a la
caractérisation de microrésonateurs, ont été réalisées en configuration réflexion. Aucun
résultat significatif n’a été obtenu car le rapport signal sur bruit dans cette configuration est
trop faible, lié a la faible largeur des guides. Nous avons donc décidé de réaliser les
expériences en mode transmission!-2"! puisque le signal transmis est supérieur a celui
réfléchi. La Figure III 13 représente le schéma fonctionnel du montage PS-OLCI en
transmission initial. Pour permettre la recombinaison des signaux provenant des deux bras de
ce montage, nous avons réalisé dans le bras de test un systetme bouclé, contenant le DUT, a
I’aide d’un coupleur 1x2. Afin d’étudier de facon séparée les polarisations TE et TM, un
ensemble de polariseurs et de contrdleurs de polarisation ont été introduits dans le montage.
Un isolateur évitant que la lumiere incidente arrive par les deux extrémités du composant a été
inséré dans le bras de test. Un circulateur placé avant la fibre lentillée d’injection, dont la
sortie 3 est connectée a un analyseur de polarisation, sert a contrdler 1’état de polarisation de
la lumiere réfléchie par le DUT et les réflexions parasites vers le détecteur (connecteur APC
en extrémité de la fibre en sortie 3).

Mirroir mobile

8 - .

Polariseur Circulateur F Controleur de - \

polarisation 4

Source ASE $
.,. H : S
1525 — 1600 nm Bras de reférence -
—>
6

Circulateur

Atténuateur

b
i
\.] Contraleur de

polarisation

-

Deétecteur

Bras de test

Figure Il 13 : Schéma de principe de 'interférometre en lumiere incohérente en mode transmission.

L’étude de I’influence du bon fonctionnement de I’isolateur, réalisé en déconnectant la fibre
lentillée d’injection, a montré qu’il laisse passer une partie du signal incident. Celle du
circulateur placé avant la fibre d’injection a été effectuée en déconnectant la fibre lentillée de
transmission. Elle a montré qu’une partie du signal incident est transmis du bras 2 du
circulateur vers le bras 1, ce qui se manifeste par 'observation d'interférogrammes parasites.
En conséquence, les performances de I’isolateur et du circulateur ne sont pas suffisantes pour
caractériser un microrésonateur, nous avons donc modifier le montage. Le challenge du
nouveau montage a été de réaliser une nouvelle boucle permettant la recombinaison des
signaux provenant du bras de test et du bras de référence de I’interférometre sans 1’isolateur et
le circulateur. Nous avons testé différents montages. Celui qui nous a paru le plus adapté,
représenté en Figure III 14, consiste a utiliser un coupleur 1x2 entre les deux bras de
Iinterférometre. L une des sorties du coupleur est connectée au bras de référence et I’autre a
la fibre lentillée de collection. Dans cette nouvelle boucle, le signal transmis dans le
composant interfere directement avec celui réfléchi dans le bras de référence. Ceci représente
un gain de puissance car cette transmission directe évite I’atténuation du signal transmis dans
le composant par un passage dans le contrdleur de polarisation placé précédemment avant la
boucle. Ce montage nous a permis de visualiser la transmission directe dans le
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microrésonateur (premier interférogramme) ainsi que celle apres différents tours de cavité

(deuxieme, troisieme,... interférogramme) comme le montre la Figure III 15.
Miroir mobile
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Figure Il 14 : Schéma fonctionnel du nouvel interférométre de Michelson en lumiére incohérente du LNE, en
transmission.
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Figure Il 15 : Réponse spatiale d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de périmetre 566,65 um.

III- controle de la polarisation de la lumiére injectée dans le
composant

L'observation des interférogrammes ayant effectué des tours de cavité nous a permis de
valider la capacité du dispositif PS-OLCI proposé a mesurer la réponse spatiale d'un
microrésonateur. Cette étape validée représente la premicere partie de notre objectif
d'adaptation du dispositif PS-OLCI en vue d'étudier les performances spatiales comme la
circonférence optique de la cavité ou l'indice de groupe. Afin d'évaluer le niveau de
satisfaction de la deuxieéme partie de notre objectif d'adaptation, représentant 1'extraction des
performances spectrales, I’amplitude de la réponse spectrale des mesures PS-OLCI, obtenues
précédemment, a été comparée avec les mesures spectrales réalisée au LPQM sur le méme
composant. A ce stade de 1’étude, nous nous contentions de régler la polarisation de sorte a
injecter une polarisation linéaire dans le composant. Ce qui ne nous permettait pas de
distinguer la polarisation TE du TM. La Figure III 16 représente la comparaison entre
I’amplitude de la réponse spectrale de la mesure PS-OLCI et les mesures spectrales TE et TM
du LPQM. Cette figure montre que les longueurs d’ondes de résonance (les minima des
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courbes) ainsi que le contraste de transmission des mesures spectrales (réponses TE et TM)
sont bien identifiés. Ce qui n’est pas le cas pour la réponse spectrale de la mesure PS-OLCI.
Cette différence est liée a une injection simultanée des modes TE et TM dans le composant.
Pour y remédier deux solutions nous ont stratégiquement apparues adaptées :
- Utilisation d’un composant tres biréfringent pour introduire un déphase conséquent
entre les réponses TE et TM,
- Utilisation d’un séparateur de polarisation TE et TM.
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Figure Il 16 : Comparaison des mesure PS-OLCI et des mesures en transmission : réponse spectrale d’un
microrésonateur en forme d’hippodrome de périmetre 566,65 um.

1- Fibre biréfringente 2 maintien de polarisation (PM)

Une fibre a maintien de polarisation est une fibre optique biréfringente dans laquelle
lorsqu’une lumiere polarisée est injectée, elle se divise suivant les deux axes de la fibre. Les
deux composantes ainsi formées se propagent avec des vitesses différentes™ >\, L utilisation
d’une telle fibre dans le bras de test permet d’introduire un déphasage entre les réponses en
polarisation TE et TM"™ 2!, Or la résolution spatiale d’un dispositif PS-OLCI dépend
fortement de la qualité de compensation de la dispersion chromatique différentielle entre les
deux bras. L’une des solutions obtenue apres plusieurs essais a été de positionner la fibre a
maintien de polarisation juste avant le coupleur 50/50 (Figure III 17).

3 - Miroir mobile
Polariseur Circulateur ;_ < ?
Sowrce ASE :./H4 TB -
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- s
-
Atténuateur ‘9_ Bras de reférence
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Ref | Fibre
Détecteur mir \. 4 jontilice 3
Sig DUT .o |6
IOTl Bras de test lentillée L
- -— -+
9 8 7

Figure 11l 17 : Séparation des polarisations TE et TM a l’aide d’une fibre PM.
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Sur la Figure III 18, représentant les réponses spatiales obtenues pour différentes longueurs de
fibre PM, nous observons un élargissement de la distance entre deux interférogrammes. Or,
les performances spectrales d’un microrésonateur (intervalle spectral libre, largeur a mi-
hauteur, facteur de qualité, finesse) dépendent fortement de la circonférence de la cavité, donc
de la distance optique entre deux interférogrammes. Cet élargissement (li¢ a la dispersion
induite par la fibre PM) ayant une influence directe sur les performances de la cavité, il peut
étre une source d’erreur pour les applications de biodétection envisagées. Cette solution n’a
par conséquent pas €té retenue.
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Figure III 18 : Influence de la longueur de la fibre PM sur réponse spatiale d’un microrésonateur.

2- Séparateur de polarisation

Les expériences avec la fibre biréfringente n'ayant pas été satisfaisantes, nous avons proposé
une autre méthode de séparation de polarisation. La Figure III 19 représente le schéma de
principe du dispositif de séparation de polarisation réalisé. Ce dispositif est constitué d’un
ensemble collimateur en sortie de fibre pour assurer le parallélisme des faisceaux, d’une lame
demi-onde pour faire tourner la polarisation rectiligne incidente et d’un cube séparateur de
polarisation. Ainsi, un faisceau incident de lumiere naturelle est transformé par ce dispositif
en deux faisceaux de directions différentes, de polarisations linéaires et orthogonales. Ces
deux faisceaux ne peuvent donc pas interférer directement entre eux.
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Figure Il 19 : Dispositif de séparation des polarisations TE et TM réalisé pour le banc PS-OLCI : (a) Schéma
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Figure 111 20: Dispositif PS-OLCI contenant un séparateur de polarisation.

Lﬁ

La Figure III 20 représente le schéma fonctionnel du montage PS-OLCI intégrant un
séparateur de polarisation. La Figure III 21 représente la comparaison entre les réponses
spectrales en polarisation TE obtenues sur le nouveau dispositif PS-OLCI et sur le banc de
mesure spectrale du LPQM. Contrairement a la réponse PS-OLCI sans séparation de
polarisation, cette figure montre que les longueurs d’ondes de résonance ainsi que le contraste
de transmission sont bien identifiables, validant ainsi le bon fonctionnement du séparateur de
polarisation réalisé. La différence entre les mesures PS-OLCI et spectrales sont liées aux
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conditions de mesure telles que 1’injection ou encore a la température dont 1’influence sur la
réponse du capteur est détaillée dans le chapitres 5.
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Figure IIl 21: Comparaison des mesures PS-OLCI et des mesure en transmissiondu LPQM : réponse spectrale
en polarisation TE d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de périmétre 566,65 um.
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IV- Augmentation de la cadence d’acquisition

moteur poulie simple

Figure 111 22: Photographie du systeme initial de translation du miroir mobile.

La configuration du banc PS-OLCI, destinée a la caractérisation de composants de
télécommunications optiques de longueur pouvant atteindre 120 cm, nécessitait une faible
vitesse de déplacement du miroir mobile pour réduire I’influence des vibrations. A cet effet,
un systeme de translation du miroir sur coussin d’air, comprenant deux poulies simples et un
petit moteur a courant continu a été mis en place (Figure III 22). Dans cette configuration, la
vitesse de déplacement du miroir mobile, synchronisé sur les franges du signal de
I’interférometre en lumiere cohérente, est comprise entre 0,2 et 2,2 mm/s correspondant a des
fréquences d’acquisition comprise entre 25 et 28 kHz.

L’un des objectifs de notre étude est de mesurer en dynamique la cinétique des biomolécules
déposés sur des composants de taille allant jusqu’a 30 mm. Pour balayer une distance de 60
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mm (trajet aller et retour correspondant au double de la taille du composant), le moteur a
courant, utilisé a vitesse maximale, nécessite environ 20 s. Ce temps d’acquisition étant trop
élevé pour observer de pres I’interaction de biomolécules avec le capteur, nous nous sommes
équipés d’une table de translation pilotée par un moteur piézo-électrique permettant
d’atteindre une vitesse maximale de 350 mm/s et possédant une force d’entrainement de 7N.
La platine de translation a été installée entre le coussin d’air et le miroir mobile afin de
conserver les deux configurations de déplacement (Figure III 23).

Figure 111 23 : Photographie du miroir mobile sur coussin d’air et la platine de translation pour augmenter la
cadence des acquisitions.

Compte tenu de la masse (5 kg) du miroir fixé sur la platine, sa vitesse maximale de
déplacement est de 170 mm/s. Cette vitesse correspondant a une fréquence d’acquisition de
2,2 MHz, augmente la cadence d’acquisition d’un facteur 80. Par contre, cette augmentation
possede un colt matériel car la bande passante de 125 kHz du détecteur actuel est
insuffisante. En conséquence, le dispositif PS-OLCI a été équipé d’un nouveau détecteur de
bande passante 15 MHz et d’une carte d’acquisition pour cette configuration. Avec une durée
de mesure 80 fois inférieure a celle de la configuration précédente, nous avons largement
augmenté la rapidité de notre systeme d’acquisition. Cela permet d’envisager des mesures
dynamiques avec le dispositif PS-OLCI.

Un programme de pilotage de la nouvelle configuration du banc PS-OLCI a été réalisé sous
Labview. Ce programme permet de configurer le déplacement de la platine de translation, de
lancer une acquisition ou plusieurs acquisitions pour tester la répétabilité, de tracer et
d’afficher I'interférogramme, de sauvegarder les données et de surveiller les conditions de
mesures comme la température de la salle.
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CONCLUSION

Les avantages d’un interférometre en lumicre incohérente sensible a la phase pour la
caractérisation de composants a base de guides d’ondes optiques ont été présentés dans ce
chapitre. Cette technique de caractérisation, non destructive, permet de mesurer, avec une
grande dynamique et une tres bonne résolution, la réflectivité et ou le coefficient de
transmission complexe d’un composant photonique. A partir des mesures spatiales et de leurs
réponses spectrales, sont évalués les parametres de guidage tels que les pertes de propagation,
I’indice de groupe, la dispersion, mais aussi les performances spectrales comme le facteur de
qualité et la finesse d’une cavité résonante.

Dans la premicere partie de ce chapitre, nous avons présenté le principe de fonctionnement
général d’un dispositif OLCI et les outils mathématiques nécessaires a ’interprétation des
interférogrammes. Les différentes modifications apportées au dispositif PS-OLCI pour la
caractérisation des microrésonateurs ont été exposées dans la seconde partie de ce chapitre.
En effet, le remplacement du systtme micrométrique d’injection initial par un nano-
positionneur de résolution 2 nm a facilité I'injection dans les microrésonateurs de tailles
micro-métriques. Cela représente un gain considérable de temps lors des différents réglages
comme |’alignement de 1’axe du DUT avec ceux des fibres d’injection et de collection.
L’utilisation d’une configuration en mode transmission couplé avec un séparateur de
polarisation, a la place de la configuration en mode réflexion limité par la puissance réfléchie
dans le DUT, a permis de mesurer les signatures spatiale et spectrale des microrésonateurs.

Il sera montré dans le chapitre suivant une approche théorique de I’association d’un
microrésonateur et d’un PS-OLCI. Cette approche permettra non seulement d’étudier
I’influence de la dispersion sur la réponse de cette association mais représentera également un
outil théorique d’ajustement de mesures expérimentales.
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Chapitre IV :
Approche théorique de I’association d’un PS-OLCI
et d’un microrésonateur optique

Introduction :

Dans le chapitre précédent, nous avons présenté le principe de fonctionnement d’un dispositif
PS-OLCI et I’adaptation du montage expérimental du LNE"™-""V4! pour la caractérisation de
microrésonateurs optiques. Afin d’interpréter les interférogrammes expérimentaux, mesurés a
I’aide de ce dispositif et d’avoir acces aux parametres opto-géométriques du composant testé,
il apparait nécessaire de développer un outil de modélisation. Suivant le type de composant
testé, cet outil permettra d’appréhender les interférogrammes expérimentaux en les comparant
aux interférogrammes théoriques.

Ce chapitre décrit DI’approche théorique de 1’association d’un PS-OLCI et d’un
microrésonateur optique, mettant en évidence la relation existant entre l'interférogramme et
I’intégrale de Fresnel. Il est structuré en trois parties. La premicre introduit bricvement le
comportement théorique des lois de dispersions des modes guidés dans les guides rectilignes
et les cavités constituant les microrésonateurs. La seconde partie du chapitre présente
I’approche théorique de la réponse PS-OLCI d’un guide rectiligne validé par 1’ajustement des
mesures expérimentales. Dans la troisieme partie, 1’adaptation du modele PS-OLCI d’un
guide rectiligne a un microrésonateur ainsi que la validation de ce modele sont présentées.
Dans cette derniere partie sont également exposées 'influence et I’importance de la loi de
dispersion sur la signature PS-OLCI d’un microrésonateur. Pour des applications de
biodétection, 1I’étude de cette influence permet de prédire le comportement de la réponse d’un
microrésonateur en présence de différentes concentrations de biolémolécules sur sa surface.

I- Modele théorique de I’indice effectif des modes guidés pour des
guides rectilignes et des microrésonateurs optiques

Dans le chapitre 2, consacré a la conception et a la réalisation de microrésonateurs, nous
avons montré que selon la hauteur et la largeur des guides composant le microrésonateur
plusieurs modes étaient susceptibles de se propager. Ces modes se différentient par leur
constante de propagation et donc par leur indice effectif n.y. La Figure IV 1 représente
I’évolution, prédite par la méthode de I'indice effectif'""), des indices effectifs des modes
guidés dans un guide rectiligne et dans une cavité de largeur 4 um et hauteur 1,9 um, dans le
domaine spectral de la source lumineuse du dispositif PS-OLCI. Cette figure montre qu’un
ajustement polynomial d’ordre 1 de I’indice effectif d’'un mode d’ordre m, en fonction de la
fréquence v, est suffisant car n.y évolue linéairement avec v dans le domaine spectral de notre

source. Soit :
n W=y Ccy* =C,+Cyv EqIV1
k=0

ou C; représente le coefficient d’ajustement du polyndme d’ordre k.
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Figure IV 1 : Loi de dispersion théorique des modes guidés : (a) guide rectiligne ; (b) microrésonateur ; (c) mode
fondamental dans le microrésonateur.

II- Réponse PS-OLCI d’un guide rectiligne
1- Approche mathématique

Les interférogrammes d’un composant multimode peuvent s’écrire sous la forme d’une

somme des intensités de tous les modes guidés. Ainsi, I’expression général des

interférogrammes d'un composant multimode, déduite de Eq.II1 9 du chapitre 3, peut s’écrire :
Ix)=1,+1,+1,+..+1, Eq.IV 2

I, = 2Re{jS(v)X(v, n;’;))exp(— j27w£jdv} Eq.1V 3
. c

avec X(v,n ™) le coefficient de réflexion ou de transmission complexe du DUT, S(v) le
spectre de la source, x la différence de marche entre les deux bras du dispositif PS-OLCI et
dépend de I’indice de phase neﬁ(m) des modes guidés dans le DUT.

Les éléments de la série I, étant semblables, la détermination de I’un d’entre eux permet de
déduire la réponse d’un composant multimode si nécessaire. Par conséquent, le
développement des calculs effectuées dans la suite de ce chapitre a été limité au mode
fondamental.

Comme décrit par Eq.IV 3, il est possible d’établir une expression générale des mesures PS-
OLCI des lors que le coefficient de réflexion ou de transmission complexe X(v) du composant
testé et le spectre S(v) de la source sont connus. Dans notre démarche de détermination d’un
modele analytique des mesures PS-OLCI, nous allons profiter du fait que les composants
étudiés exploitent pleinement la théorie de la propagation en optique guidée.

De facon générale, nous considérons le coefficient de réflexion ou de transmission complexe
X(v) du DUT sous la forme d’une somme de coefficients complexes :

Xwm=YX, eXp( Jj2mpLn,, E) Eq.IV 4

p=0
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ou X, représente le module de X(v), n.4 la dispersion de I’indice effective du mode guidé et L
la longueur physique du guide.

En introduisant Eq.IV 1, Eq.1V 4 et le spectre de la source large bande de type rectangulaire
(exprimé par Eq.Ill 11 dans le chapitre 3) dans Eq.IV 3 pour le mode fondamental,
I’expression de I(x) devient :

I(x)= ZA—KRC{ZJ " X exp[]z—(LC Vv +(LC,— x)v)}dv} Eq.IV5
v

V
n0°2

En considérant la propriété mathématique, définie par Refexp(j@)}=cos(@), cette équation
peut étre réécrite sous la forme :

A
10=Ksx, ["2 005[275 Yiey e, —x)v)}dv Eq.IV6

AV [7=0 Vo~ 2

LC, —
En posant A = LC, et B(x) = O—x, I(x) devient :
C

Av
1(x) :ZA—KZ XPIO 2 cos|2rr(Av? + B )y Eq.IV7

V. p=0 Ty

L’expression de I(x) peut étre exprimée en fonction des intégrales de Fresnel définies par[IV'4’

IvV.5] .

FresnelC(w) = J.Owcos(%tzjdt Eq.IV8

FresnelS(w) = LW sin(% 1 jdt Eq.IV9

Pour cela, I(x) est réécrite en utilisant la forme canonique d’un produit remarquable définie

mwf_mwz
2JA 4A

o : 2
10 =255 x ["2cof 22 Vav+ B2 | oz BO 1y v
Av P2
p=0

par Av’ +B(x)v = (\/Zv +

VOT 2\/Z 4A

En utilisant la relation trigonométrique cos(a-b) = cos a cos b + sin a sin b, I(x) devient :

) B, |
N cos[2fr(\/_v+2\/zj Jcos{ Y jdv+

[(x) — 2K ZXPJ‘V(HA%
AV =0 Vo=~ 2 [ [ ( )j ] ( B(X)2 j
sin| 27| v Av + sin dv
2V A 2A

jnous obtenons :

EqIV 11

. B
Lorsque nous effectuons le changement de variable ¢ = 2(\/ Av+ ()
2WA
2\/7(V(]+Av)+3(x)

A > 2
I(x)= LZXP I cos(zﬁjcos T B(x) dt + sin(ztzjsin T Blx) dt
AWATT A s 2 24 2 24
e

ﬂ(‘h‘j)‘*’ n

Eq.IV 12

K
I(x)= Av\/ZZX”[I'"” +I,m72] Eq.IV 13

p=0
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+Av)+B(x)

2V Ay,

Ja 2
B
I, = {cos(ztzjcos(ﬂ' () jdt} Eq.IV 14
2WAW —ﬁ)+B(X) 2 24
"2 A
2\/Z(v(,+A‘)+B(")
;o “{.(zzj.(mx)zj}
2= sin| —¢° |sin| 7T dt Eq.IV 15
2JAW —H)+B(") 2 24
"2
Le développement I, et I, , donne:
\/* Vo Av B(x)
_J.z BN cos(”t jcos T B0’
2 2A
I[m_l - A +ﬂ)+3(") T ( )
j 2 H{COS(—IZJCOS(
0 2
Fresnel C(ZAVO +AAv+B(x)
B(x)’
1,,  =cos T——— EqIV 16
) 2A 2Av, — AAv+B(x)
Fresnel
VA (-2 B
_Jj e f[sm dt +
De la méme facon:1,, , = N X
) JA ‘0+ D . . B
Iz A0 I8 sin| Z2 Jsin| 2290 |
0 2 2A
Fresnel S[ 2Av, — AAv + B(x)j N
| _Bx)? JA
1, ,=sinf T——— EqIV 17
) 2A 2Av, + AAv + B(x)
FresnelS|
JA

Le modele analytique final de I'interférogramme /(x), obtenu en remplagant 1, , et I, par

(’XZJ{P—Q}}

ouM = FresnelC |:\/%(2AVO + AAv + B(x)} ,N = FresnelC{\/%(ZAvo —AAv+ B(x))} ,

leurs expressions, est donc de la forme :

I(x):viﬂ;T {CO{”TJ{M N}+ 1n( EqIV 18

P = FresnelS {\/%(ZAVO +AAv+ B(x))} ,0= FresnelS{\/%(ZAvo —AAv+ B(x))} .

L’implantation de ces équations, dans un outil de simulation numérique, permet de simuler la
réponse du DUT ou d’ajuster une mesure expérimentale.

2- Validation du modele mathématique avec un guide droit

Pour valider ce modele mathématique, des mesures PS-OLCR, en mode réflexion, ont été
réalisées sur un guide rectiligne en SU-8 de longueur physique Lpjysigue = 19,5 mm, de largeur
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w =4 um et de hauteur 2 = 1,9 pm. La réflectivité complexe d’un tel guide peut s’exprimer
sous la forme suivante :

X=X, eXp( j2ﬂLphysianeff Ej Eq.IV 19

La Figure IV 2 représente les interférogrammes brutes obtenus a 1'aide du dispositif PS-OLCI
en polarisation TE et TM. Le premier pic correspond a la réflexion sur la face d’entrée et le
second a la réflexion sur la face de sortie du guide rectiligne.

1 [ T T T T T T T
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I/

-0.5

10 15 20 25 30 35 40 45
x (mm)
Figure IV 2: Réponses spatiales I(x) d’un guide rectiligne en polarisation TE et TM.

En utilisant la réflectivité complexe donnée par I’Eq.IV 19, I’Eq.IV 18 a servi a effectuer un
ajustement des réponses expérimentales obtenues. Pour cela, un programme d’ajustement
basé sur la recherche d’un minimum local entre le modele théorique et les données
expérimentales a été réalisé sous Matlab. A partir des valeurs expérimentales de la différence
de marche x, I(x) et Eq.IV 18, la fonction “fminsearch” de Matlab détermine les valeurs des
variables Cy et Cj. Cette fonction débute I’estimation a partir de valeurs initiales de Cy et C; et
retourne les valeurs optimales correspondant a un minimum local de la fonction d’ajustement.
Les parametres d’ajustement optimaux ainsi obtenus sont réintroduits dans Eq.IV 18 pour
générer les interférogrammes théoriques en polarisation TE et TM. Les parametres
d’ajustements initiaux utilisés, correspondent a ceux obtenus a partir de la méthode de 1’indice
effectif (tenant compte des dispersions du matériau, modales et de polarisations). Les lois de
dispersions initiales du mode fondamental sont :

Ny 15 (V) = L,A6TT+3,0599%107 vy, Eq.IV 20
Ny g (Vpp,) = 1,462143,2509%107 v, Eq.IV2I

Les lois de dispersions optimales du mode fondamental données par la fonction d’ajustement
sont :

Ny 1z (Vpp,) =1,4696+4,21749x10™ v, Eq.IV 22
Ny 1y (Vi) =1,4604+4,07138x107 vy, Eq.IV 23

Sur la Figure IV 3 sont représentés les données (interférogrammes et enveloppes)
expérimentales et théoriques en polarisation TE et TM. Sur cette figure nous pouvons
observer un tres bon accord entre les mesures expérimentales et le calcul théorique. Cet
accord permet ainsi de valider le modele théorique, des mesures PS-OLCI pour un guide
rectiligne proposé.
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Figure 1V 3 : Comparaison des mesures PS-OLCI et du calcul théorique : (a) en TE et (b) en TM.

II1- Réponse PS-OLCI d’un microrésonateur optique

1- Adaptation du modele mathématique d’un guide rectiligne a un
microrésonateur

L’étude d’un guide rectiligne a montré que le modele analytique des mesures PS-OLCI
permettait d’obtenir des résultats en trés bon accord avec la mesure expérimentale. Ce modele
analytique, tenant compte de la dispersion, a été obtenu en exprimant X(v) sous la forme d’une
somme de coefficients complexes (Eq.IV 4). Or, le coefficient de transmission d’un
microrésonateur (Eq.I 28 dans le chapitre 1), se présentant sous forme rationnelle, peut
également s’exprimer sous cette forme. En effet, en utilisant la série mathématique définie

par_! _ i 7», pour | 7| <1, le coefficient de transmission X(v) peut s’écrire sous la forme
1

p=0
d’une somme :

n > n
X(v)= (a,’i|f| - aa'[z exp(jZn’LLffv]Jz (Ot[a|z'|)p exp(janLLﬁv] Eq.1V 24
c = c
p=0
Cette équation montre que le coefficient de transmission X(v) d’un microrésonateur représente
une différence entre deux séries se présentant chacune sous la forme d’une somme de
coefficients complexes comme Eq.IV 4. L’expression de I'interférogramme obtenue dans le
cas d’un microrésonateur, par analogie avec I’Eq.IV 6, peut donc s’écrire sous la forme :
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|f|z(aa|f|) I zcos[ ”{LpC1v2+(LpC0—x)V}}dv_
2K C
I(x)=— Eq.IV 25

' ac, Z(aa|2’|) J‘“ 2cos{ {(p+1)LCv +((p+1)LC —-X v}}dv

Yo

En considérant les séries définies par Y, j A cos[2 (pLC v+ ( pLC, — x)v)}dv et

Vo——

= IWAﬁcos[ p + l)LClv + ((p + I)LC - x)v)}dv dans Eq.IV(25), I(x) devient :

2K &
10 ="=>(evald)" [ai|z'|Y —aa, YPH] Eq.IV 26
Av 5
Les séries Y, et Y,,; sont exactement de méme type, par conséquent la détermination de 1’'une
permet d’en déduire I’autre. Y, est analogue a Eq.IV 7 qui permet d’écrire I(x) en fonction des

intégrales de Fresnel décrite par ’Eq.IV 12. Par analogie, en remplacant A par PLC: et B(x) par
c

PLC, —x dans Eq.IV 18, Y, peut s’exprimer sous la forme suivante :
c

(pLCO—xj2 (pLC —xj
1 c . c
Y = |—|cos| t1—— {M'-N's+sin| 1——— PO’ Eq.IV 40
Ty PECG o PLC, { } o PLC, tr-o}
c c c
1 LC LC LC,
avecM'=F, . 2 P v, + Peti gy 4+ 2 ,
pLC, c c c
C -
1 LC LC LC, —
N'=F,  .c 2]9 1vo—p 1Av+p 0o X ,
chl C C C
c
LC LC LC, —
P'=F, ! 2 P2 Vo + PR Ay P20 =2 g
PLC1 C C C
C -
O=F 1 2pLCl _ PLC, Av+pLC0_x
resnelS pLCI c 0 c c

c
Comme pour le guide rectiligne, ’implantation de ces équations sur un outil de calcul

numérique permet de simuler la signature théorique ou encore d’ajuster la réponse
expérimentale PS-OLCI d’un microrésonateur.
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2- Simulation de la réponse PS-OLCI d’un microrésonateur : influence de la
loi de dispersion

Afin d’observer I’'impact de la dispersion sur le modele théorique de la réponse spatiale d’un
microrésonateur, nous avons développé un programme de simulation sous Matlab, dans lequel
sont implantées les Eq.IV 26 et Eq.IV 27.

Dans les paragraphes suivants, nous allons présenter quelques résultats de simulation sur un
microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon de courbure R = 100 um, de longueur de
couplage L. = 120 um et de largeur de guide w = 4 um. Nous rappelons que ce composant,
dont la conception et la réalisation ont été présentées dans le chapitre 2, est a guides
rectangulaires. Sa couche de confinement inférieure est en CYTOP, son coeur en SU-8 et sa
couche de confinement supérieure est ici représentée par 1’air.

Afin d’obtenir des résultats théoriques se rapprochant de la réalité, nous avons choisi les
parametres du microrésonateur correspondant aux valeurs obtenues en effectuant un
ajustement, tenant compte de la dispersion du matériau et modale, des données
expérimentales mesurées sur le banc de mesure en transmission du LPQM (¢a, = 0,878,

=088, a=0,874, Cy=1,43323 et C; = 4,24x10™) (Figure IV 4).
1-2' T T T T
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1

LMH=0,19nm Q= 8300 F=9

1567 1568 1569 1570 1571 1572

Longuemr d'onde (nm)
Figure 1V 4 : Réponse spectrale d’une cavité de rayon de courbure R = 100 um, de longueur de couplage Lc =
120 um et de largeur w = 4 um, obtenue sur le banc de mesure en transmission du LPOM et ajustement
théorique permettant d’obtenir les paramétres optiques du microrésonateur.

a- Description du programme de simulation

La Figure IV 5 représente 1I’organigramme du programme de simulation que nous avons
développé sous Matlab. Ce programme comporte quatre parties, a savoir un programme
principal et trois sous programmes (méthode de I’indice effectif, interférogramme et réponse
spectrale). Le programme principal permet de définir les parametres géométriques du guide
simulé, de définir la fenétre spectrale utilisée et de déterminer les indices de réfraction des
matériaux en utilisant la loi de dispersion des matériaux (CYTOP, SU-8 et air). Le sous
programme « méthode de I’indice effectif » permet de déterminer la loi de dispersion a partir
de la résolution de I’équation de dispersion. Le sous programme « interférogramme » permet
de calculer le signal spatial OLCI (Eq.IV 26 et Eq.IV 27) avec ou sans dispersion. Enfin, le
sous programme « réponse spectrale » permet de calculer la transformée de Fourier de la
réponse spatiale servant a déduire les performances spectrales.
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Programme principal :

- Paramétres optiques du guide (dispersion du matériad)
- Paramétres géométriques du guide (taille)
- Bande spectrale de la source PS-0LCT (1 525-1605 )

Méthode de I'indice effectif
4 1566 nm

I

Interferogrammes sans

Méthode de 'indice effectif
sur la gamme 1525-1605 nm

.

Interferogrammes avec

. . 0
dispersion v dispersion
k4
Réponse specirale
h 4 h 4 h 4
Performances spatiales: Performances spectrales: Performances spatiales:

- Longueur opticae de - Facteur de qualité O - Longueur optique de

cavité - Fitigsze F cavité
- indice de groupe - Phase (dispersion, - indice de groupe

effectif temps de groupe) effectif
- eto. - Pic de résonance - ete.

Figure IV 5 : Organigramme du programme de simulation Matlab du signal PS-OLCI.
b- Simulations sans et avec dispersion

Comme mentionné dans le chapitre 1, la présence de biomolécules sur la surface d’un
microrésonateur modifie 1’indice effectif du mode guidé et donc la loi de dispersion de ce
mode. Afin de mieux comprendre, I’influence de la variation de I’indice effectif sur la réponse
du capteur, une étude comparative des simulations avec et sans dispersion a été effectuée.
Pour cela, nous avons d’abord exécuté le programme, de simulation développé, en tenant
compte de la dispersion, c’est-a-dire en déterminant I’indice effectif en fonction de la
longueur d’onde entre 1525 et 1605 nm. La loi de dispersion ainsi obtenue est utilisée dans le
programme de simulation pour calculer I’interférogramme. Ensuite, le programme a été ré-
exécuté, en ne déterminant qu’a 1566 nm (longueur d’onde centrale de notre source) I’indice
effectif du mode guidé. Cet indice est utilisé dans le programme de simulation pour calculer
I'interférogramme sans dispersion. Nous avons obtenu des résultats similaires pour les
polarisations TE et TM. En conséquence, nous ne présenterons que les résultats obtenus en
polarisation TE (Figure IV 6) avec et sans dispersion. Sur les réponses spatiales de la Figure
IV 6, nous observons un élargissement de la distance entre deux interférogrammes successifs
(distance qui correspond a la circonférence optique de la cavité) en tenant compte de la
dispersion. Cet élargissement résulte naturellement de la variation de I’indice effectif pendant
la propagation (Eq.IV 16 du chapitre 3). Nous notons par ailleurs, que le module de la réponse
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spectrale calculé en tenant compte de la dispersion est en trés bon accord avec la mesure
expérimentale réalisée au LPQM, alors que les positions des pics de résonance obtenues sans
dispersion sont décalées de celles de la mesure. Cet accord permet de valider le modele
mathématique, incluant la dispersion, décrivant les mesures PS-OLCI.
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0.8+ - l
s Théorie sans dispersion "

Module

~

Amplitude normalisée

=
=
T

=
=

T T T T T T T T

L L P, i i L L i i |
1505 1566 1267 1568 156%  15T@ 18T1 1872 1573 1874
Languenr d"otule (uir)

T T T . T T T v
m— Théorie avec dispersion
-S00 -
Theorie sons dispersion
—

- 1000 -

0.04 |

0.03

0.02

0.01}

Enveloppe spatiale normalisée

-1S00 -

/-_I'llnﬁl' (i)

Distance optique (mm)

Phase

2000 - \ . \ .
1230 1540 1550 1560 1570 1580 1290 1600 1610
Longuenr d"omnde {(nm)

Figure IV 6 : Simulation de la réponse d’'un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon de courbure R =
100 um et de longueur de couplage Lc = 160 um.

Nous allons maintenant nous intéresser a 1’évolution de I’élargissement de la distance entre
deux interférogrammes successifs, a la variation de la position des pics de résonance et a la
variation de la pente de la phase en fonction de I’indice effectif (en tenant compte de la
dispersion). Cette étude nous permettra une bonne compréhension et interprétation des
mesures PS-OLCI pour des applications en biodétection car la présence de biomolécules sur

la surface du microrésonateur modifie I’indice effectif du mode guidé™"®!.

c- Influence de la dispersion

Pour étudier I'influence de la variation de 1’indice effectif sur le modele théorique des
mesures PS-OLCI, nous avons simulé plusieurs réponses en faisant varier 1’indice effectif
suivant la loi linéaire suivante :

Ny (V) =n,,()+2,53% 10 Var Eq.IV 28
ol n,,(v)=C,+Cv et Var est un entier naturel variable.

La Figure IV 7 (a) représente le module de la réponse spatiale simulée en faisant varier Var.
Sur cette figure, nous observons une variation croissante de la distance entre deux
interférogrammes successifs lorsque la variable Var augmente. En effet, une augmentation de
Var entraine une augmentation de I’indice effectif vu par le mode guidé, donc de I’indice de
groupe, ce qui se traduit par un élargissement de la distance optique (Eq.IV 16 du chapitre 3).
Toutes les réponses spatiales, pour différentes valeurs de Var, ont été recadrées par rapport au
pic correspondant a la transmission apres zéro tour de cavité. Par conséquent les premiers
interférogrammes sont tous a la méme position. En revanche, malgré ce recadrage, nous
observons un décalage de la position des interférogrammes apres plusieurs tours de cavités
(voir zoom sur 7 tours de cavité Figure IV 7 (a)). En représentant la variation de la position
des interférogrammes, pour différentes valeurs de Var, par rapport a la position des
interférogrammes correspondant a Var = 0, nous obtenons une évolution linéaire (Figure IV 7
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(b)). En représentant cette variation en fonction de la variable Var, nous obtenons également
une évolution linéaire (Figure IV (c)). De ces deux représentations, nous pouvons déduire
qu'une bonne exploitation de l’influence de la dispersion sur la réponse spatiale d’un
microrésonateur, nécessite la réalisation d’une cavité dans laquelle 1’on peut observer
plusieurs tours de cavité.
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Figure IV 7 : Etude détaillée de l’influence de la dispersion sur la réponse spatiale d’un microrésonateur

Lorsque nous nous intéressons de pres a la réponse spectrale obtenue a partir de la
transformée de Fourier des données spatiales, nous observons une variation linéaire de la
position d’un pic de résonance et de la phase spectrale en fonction de Var (Figure IV 8). Si de
telles évolutions sont obtenues expérimentalement, lors de la détection de différentes
concentrations de biomolécules, elles peuvent étre exploitées pour estimer la sensibilité et la
limite de détection du dispositif de mesure!"°.
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Figure 1V 8 : Etude détaillée de l'influence de la dispersion sur la réponse spectrale d’un microrésonateur.
CONCLUSION

Au cours de ces travaux, nous avons été amené a proposer un modele analytique de
I’association d’un PS-OLCI et d’un microrésonateur afin de prédire le comportement de cette
association et d’expliquer certains phénomenes mis en €vidence par les mesures PS-OLCI
(dispersion par exemple). Pour cela, nous avons d’abord réalisé une étude théorique de la
réponse PS-OLCI d’un composant simple comme un guide rectiligne. Cette étude a montré
que I’interférogramme PS-OLCI pouvait s’écrire sous la forme d’intégrales de Fresnel. En
utilisant le modele analytique obtenu pour effectuer un ajustement des mesures
expérimentales, réalisées sur un guide rectiligne en SU-8, nous avons obtenu des résultats en
tres bon accord, validant ainsi le modele proposé.

Ensuite, ce modele a été adapté a la réponse d’un microrésonateur. Le modele analytique de
I’association d’un PS-OLCI et d’un microrésonateur a été validé par le bon accord obtenu en
comparant la réponse spectrale d’un interférogramme simulé, en tenant compte de la
dispersion, et de celle obtenue sur le banc de mesure en transmission.

Enfin, I’étude de I’influence de la dispersion sur les performances spatiales (distance optique,
indice de groupe) et spectrales (longueur d’onde de résonance et pente de la phase) a montré
une évolution linéaire de ces parametres en fonction de I’indice effectif du mode guidé. Pour
les applications de biocapteurs envisagées, cette étude prévoit donc une variation linéaire de
la réponse du capteur en fonction de la concentration de biomolécules si cette dernicre évolue
linéairement avec I’indice effectif. Ce modele analytique sera utilisé dans le chapitre suivant,
consacré a la caractérisation des microrésonateurs, pour ajuster les mesures expérimentales
afin d’en extraire les performances spatiales et spectrales.
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Chapitre V :
Dispositif PS-OLCI : outil de caractérisation et
d’aide a la conception de microrésonateurs optiques

Introduction :

Apres avoir introduit le principe de fonctionnement et proposé une approche théorique du
dispositif PS-OLCI, nous présentons dans ce chapitre son utilisation comme outils de
caractérisation et d'aide a la conception de microrésonateurs optiques. La premiere partie de
ce chapitre est consacrée aux différentes expériences de caractérisation de microrésonateurs.
Ces expériences englobent I’extraction des performances spectrales, 1’étude de la sensibilité
thermique de I’association PS-OLCI - microrésonateurs et 1’évaluation de la répétablité et de
la reproductibilité de la méthode sur la mesure de la position d’un pic de résonance et sur la
mesure du temps de groupe. La comparaison des performances spectrales des
microrésonateurs, obtenues sur le dispositif PS-OLCI et sur celui de mesure spectrale du
LPQM, est également reportée.

La deuxieéme partie du chapitre est dédiée a I’exploitation de I’amplitude des réponses
spatiales du signal pour calculer les parametres opto-géométriques d’un microrésonateur et
pour discerner les différents régimes de couplage entre le guide d’injection et la cavité
résonante.

I- Dispositif PS-OLCI : outil de caractérisation de microrésonateurs

1- Caractérisation de microrésonateurs de premiere génération
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Figure V 1 : Réponse spatiale d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon R = 100 um, de longueur de
couplage L. = 120 um et de largeur de guide w = 4 um : (a) Réponse en polarisation TE et TM ; (b) Ajustement de la
réponse en polarisation TE ; (c) Ajustement de la réponse en polarisation TM .
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Tous les microrésonateurs de premicre génération, dont la conception et la réalisation on été
décrites dans le chapitre 2, ont été caractérisés sur le dispositif PS-OLCI intégrant le
séparateur de polarisation (Figure III 20, chapitre 3). Les meilleures performances ont été
obtenues sur un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon de courbure R = 100 pum,
de longueur de couplage L. = 120 um et de largeur de guide w = 4 um. La Figure V 1 (a)
représente les réponses spatiales en polarisation TE et TM de ce composant. Sur cette figure,
nous observons 9 interférogrammes correspondant a différents tours de cavité. La réponse de
ce composant obtenue sur la banc de mesure en transmission du LPQM étant monomode en
TE et bimode en TM, nous avons utilisé les équations 27 et 28 du chapitre 4 pour effectuer un
ajustement des mesures PS-OLCI dans ces conditions. Les résultats expérimentaux sont en
bon accord avec le calcul théorique (Figure V 1 (c) et (d)).
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Figure V 2 : Réponse spectrale en polarisation TE d’'un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon R = 100 um, de
longueur de couplage Lc = 120 um et de largeur de guide w = 4 um : (a) & (b) comparaison des mesure PS-OLCI et mesure
en transmission du LPOM ; (c) & (d) ajustement des mesures PS-OLCI.

Les deux premiers graphes ((a) et (b)) de la Figure V 2 représentent une comparaison de
I’amplitude des réponses spectrales, en polarisation TE, de ce composant obtenues sur les
dispositifs PS-OLCI et de mesure en transmission du LPQM. Quant aux deux derniers
graphes ((c) e (d)) de la Figure V 2, ils représentent une comparaison des réponses spectrales
complexes théoriques et expérimentales (PS-OLCI) en polarisation TE. En analysant de pres
cette figure, nous remarquons que non seulement la réponse spectrale en polarisation TE du
composant concorde parfaitement avec les mesures spectrales réalisées au LPQM (Figure V 2
(a) et (b)) mais également avec le calcul théorique (Figure V 2 (c) et (d)). Cette réponse
spectrale présente en moyenne a 1569,2 nm, un intervalle spectral libre (ISL) de 1,69 nm, une
largeur a mi-hauteur (04) de 190 pm, une finesse (F) de 8,89 et un facteur de qualité (Q) de
8358,91. La variation relative de 0,27% sur Q et de 0,17 % sur F entre ces deux mesures (voir
chapitre 2 pour les performances obtenues au LPQM) est liée a I’injection dans le composant.
En effet, I'injection dans le composant est assurée, au LPQM, par des objectifs de microscope
et au LNE par des fibres lentillées. Ces deux dispositifs n’ayant pas le méme systeéme
d’injection, il est impossible d’obtenir exactement les mémes conditions d’injection. Ce qui se
répercute sur la réponse du composant. Le tres bon accord entre les mesures PS-OLCI et
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celles de la méthode de balayage spectral permet de valider le bon fonctionnement de la
configuration du dispositif PS-OLCI intégrant un séparateur de polarisation. Cependant, pour
des applications de biodétection, ou la mesure de cinétique d’une molécule cible est
primordiale, ce montage sera limité des lors qu’une comparaison entre les mesures TE et TM
voudra étre effectuée. En effet, dans la configuration actuelle du dispositif PS-OLCI, les
réponses TE et TM sont mesurées 1’une apres I’autre. Par conséquent, pour une mesure de
cinétique (mesure en temps réel) les deux réponses ne peuvent pas €tre comparées. En plus, si
le régime de saturation est atteint avant la mesure de la réponse de la deuxieéme polarisation,
elle ne sera pas exploitable. Pour remédier a ce probléme, 1’utilisation d’un coupleur dans le
bras de test a été proposée comme solution. Comme le montre la Figure V 3, I’introduction
d’un coupleur 1x2, de longueur de bras en sortie différentes, engendre un décalage entre les
réponses TE et TM. Les deux séries d’interférogrammes, espacées de la différence de chemin
optique entre les bras du coupleur, sont mesurées en une seule acquisition (Figure V 4). Non
seulement cette opération permet d’envisager la mesure simultanée des réponses TE et TM
mais elle réduit aussi le temps de mesure.

Miroir mobile

Polariseur Circulateur :
_ —
Source ASE T
1525 — 1600 nm [ <
6

Atténuateur
15

Bras de reférence

Ref

Separateur
polarisation

Détecteur

Sig

Bras de test

8

®)

Bii1i00

101

_0.2 1 1 1 1 1 1 1

& (rreerz)
Figure V 4 : Réponse spatiale en polarisation TE et TM d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon

R = 100 um, de longueur de couplage L, = 120 um et de largeur de guide w = 4 um obtenue simultanément.

La premiere série d’interférogrammes de la Figure V 4, représente la réponse en polarisation
TE et la seconde en polarisation TM. Nous observons un décalage d’environs 12 mm entre les
réponses TE et TM. Pour un indice de groupe d’environ 1,6 et une vitesse maximale de
déplacement de notre miroir mobile de 2,2 mm/s pour le moteur a courant continu et de 170
mm/s pour la platine de translation, ce dispositif peut mesurer la cinétique des molécules en
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polarisation TE et TM avec un retard de 3000 ms et 44 ms en utilisant respectivement le
moteur et la platine.

2- Caractérisation de microrésonateurs de deuxieme génération

Le nouveau dispositif PS-OLCI, fournissant en une seule acquisition les réponses TE et TM, a
été utilisé pour caractériser les composants de deuxieme génération dont la conception et la
réalisation ont été reportées dans le chapitre 2. La Figure V 5 représente 1’amplitude de la
réponse spatiale d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon de courbure R = 200
um, de longueur de couplage L. = 120 um et de largeur de guide w = 4 um. L’utilisation
d’une fenétre rectangulaire sert a sélectionner la réponse de chaque polarisation.
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Figure V 5 : Amplitude de la réponse spatiale en polarisation TE et TM d’un microrésonateur en forme
d’hippodrome de rayon R = 200 um, de longueur de couplage L. = 120 um et de largeur de guide w = 4 um.

La Figure V 6 représente 1’amplitude de la réponse spectrale en polarisation TE obtenue en
calculant la transformée de Fourier de la réponse spatiale. Elle possede a 1527,7 nm un ISL de
0,83 nm, une A de 40 pm, une F de 21 et un Q de 38193. Ces performances, représentant les
meilleures a ce jour publiées dans la littérature pour des microrésonateurs polymeres dans
I’eau, sont en treés bon accord avec celles obtenues par le LPQM a I’aide du banc de mesure en

transmission'" " sur le méme type de composant.
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Figure V 6 : Réponse spectrale en polarisation TE d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon R =
200 um, de longueur de couplage L. = 120 um et de largeur de guide w =4 um.

Le treés bon accord entre les performances extraites des mesures PS-OLCI et celles déduites de

la méthode de balayage spectral permet de valider le dispositif PS-OLCI comme outil de
caractérisation de microrésonateurs.
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3- Influence de la température sur la réponse de I’association PS-OLCI -
microrésonateur

Le support thermostaté réalisé et présenté dans le chapitre 2 a été mis a profit pour étudier
I’influence de la température sur la réponse PS-OLCI d’un microrésonateur. Nous rappelons
que ce support est composé d’une thermistance de type K de 10 kQ et d’un régulateur de
température équipé d’un régulateur PID pouvant asservir la température avec une résolution
de 0,01 °C. Le microrésonateur intégré dans une cellule microfluidique a d’abord été monté
sur le support thermostaté. Apres 1’introduction d’eau déionisée dans le canal microfluidique,
a ’aide d’une seringue, nous avons mesuré la réponse du capteur en faisant varier la
température par palier de 18 a 25 °C. Pour chaque palier, un temps de stabilisation de 10 min
a été choisi, garantissant ainsi une stabilité de régulation de quelques 10%°C.
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Figure V 7: Réponse spectrale en fonction de la température : (a) module de la réponse spectrale ; (b) temps de
groupe (obtenu a partir de la dérivée de la phase spectrale).

Sur la Figure V 7, représentant la réponse spectrale dans 1’eau d’un microrésonateur en forme
d’hippodrome (R = 220 um et L. = 120 um et le largeur du guide w = 4 um), nous observons
une variation de la position d’un pic de résonance et du temps de groupe en fonction de la
température. Cette variation est liée a la dépendance de l’indice optique de I'eau a la
température[v'2’3’4] mais aussi a la modification de I'indice de la SU-8, de la silice et du
CYTOP (déformation de la structure du capteur) en fonction de la température!V*. En effet,
pour des températures positives, une augmentation de la température entraine une diminution
de I'indice optique de I’eau (voir Eq.Il 22 du chapitre 2), par conséquent une baisse de
I’indice effectif du mode guidé dans le microrésonateur.

Les représentations de la position d’un pic de résonance et du temps de groupe a 1528 nm,
extraits de I’amplitude et de la phase des mesures PS-OLCI, en fonction de la température
suivent des évolutions linéaires (Figure V 8). A partir de la premiere de ces droites, on définit
la sensibilité thermique S7-c comme la pente de la droite représentant la longueur d’onde de
résonance en fonction de la température. La valeur de Sy, déduite de ces données, de I’ordre
de —110 pm/°C est bien en accord avec les grandeurs publiées dans la littérature pour des
microrésonateurs en SU-8"-!. Celle obtenue en exploitant le temps de groupe a 1528 nm est
de 3,6 fs/°C. Le résultat de ces expériences montre la nécessité d’un dispositif thermostaté
afin de maintenir le capteur a température fixe lors des expériences.
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4- Répétabilité et reproductibilité de la méthode

Apres I'étude de I’'influence de la température, nous avons évalué la répétabilité et la
reproductibilité des mesures PS-OLCI a température constante. Pour cela, cinq mesures
successives, de la réponse du microrésonateur testé précédemment, ont été réalisées dans
I’eau a 23,1°C pour tester la répétabilité. Et cinq mesures ont été réalisées, dans les mémes
conditions, a différentes heures de la journée sur plusieurs jours, apres des opérations de
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Sur les Figure V 8 et 10, représentant respectivement la répétabilité et la reproductibilité sur la
mesure de la position d’un pic de résonance et du temps de groupe, nous observons d’une
acquisition a une autre, une variation de la position d’un pic de résonance et du temps de
groupe. Les écart-types de répétabilité obtenus, a partir des cinq mesures dont les moyennes
sont représentées en Figure V 10, sont respectivement de 7,4 pm et 0,2 fs sur la mesure de la
position d’un pic de résonance et du temps de groupe (avec une résolution de calcul de 3,7
pm). Les écart-types de reproductibilité estimés avec la norme NF ISO 5725-2 V4!, en tenant
compte des écart-types de répétabilité, sont respectivement de 12 pm et de 0,3 fs sur le
module et le temps de groupe.
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Figure V 10 : Reproductibilité des mesures PS-OLCI : (a) module de la réponse spectrale ; (b) temps de groupe.

II- Dispositif PS-OLCI : outil d’aide a la conception
1- Calcul des parameétres opto-géométriques d'un microrésonateur

Les résultats obtenus et présentés dans ce chapitre ont montré que la réponse spatiale d’un
microrésonateur se caractérise par une série d'interférogrammes d’amplitude P; et espacés de
la circonférence optique de la cavité. Y. Gottesman'" ' a déja démontré, 2 partir du coefficient
de transmission d’un microrésonateur et de sa transformée de Fourier, que les intensités
lumineuses associées 2 la transmission directe et au /™ interférogramme peuvent s’écrire,
respectivement, sous les formes suivantesV :

P, =y (1-x*)p,

P = 2j(1 2)1'—1 204D p EqV1
so =YK a " \l-K"] & i
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les parametres a, ¢;, k; yet P, représentent respectivement les pertes par tour de cavité, les
pertes par couplage, le coefficient de couplage, les pertes d’insertion et I’intensité incidente
dans le microrésonateur.

En effectuant les rapports P;/Py et Pj.;/P; nous obtenons :

_ 2
(aa.) = 1 f L

K° P,
PITI :az(l_K.z)aiz

J

Eq.V2

La résolution de ce systeme d’équations, par la méthode de substitution, permet de déduire
I’expression du coefficient de couplage en fonction de [D'intensité des différents
interférogrammes :

hp, Eq.V3
RP +P..P,

Jj+l

De cette solution, peuvent étre déduits les autres parametres tels que le produit a¢; et le
coefficient de transmission 7 :

r=+l1-x2 = L
AP, + P, F Eq.V4
aa.=\/ Pj+1 =\/P1Pj+Pj+1P0
N -x)p, PP,
1 Ple+Pj+lP0

Ces relations montrent que les parametres a et ¢ ne sont pas séparables. Or, 1’autre avantage
du dispositif PS-OLCI, consistant a déterminer les pertes par propagation a dans un guide
d’onde en fonction de la distance optique x entre deux interférogrammes successifs et du
coefficient de pertes ap du matériau formant le guide, peut étre exploité pour effectuer cette
séparation :

a = exp(—a,x) EqV5
Quelques valeurs typiques de ap en dB/cm pour des guides en SU-8 sont publiées dans les
papiers suivants!' "7\, Ainsi les mesures PS-OLCI permettent de déterminer tous les
parametres opto-géométriques caractéristiques d’un microrésonateur. L’ intérét de déterminer
ces parametres est, notamment, de les utiliser comme valeurs initiales pour effectuer un
ajustement des mesures expérimentales.

2- Régime de couplage d’un microrésonateur

Nous nous intéressons maintenant au coefficient de couplage critique & et au coefficient de
couplage k; entre le guide rectiligne et la cavité résonante. Ces deux coefficients de couplages
peuvent étre directement déterminés a partir de I’Eq.V6 des lors que la réponse spatiale du

microrésonateur est connue :
K= 7P'P’
RP, + P, F, Eq.V6
PP.+P(P., —P)
K = 1- aa. 2 — 17 0N j+1 1
. =y1-(acx) BT

Le dispositif PS-OLCI prend toute sa pertinence dans la détermination de ces deux parametres
du fait qu’ils permettent de distinguer les différents régimes de couplage entre le guide
rectiligne et la cavité.
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Figure V 11: Amplitude de la réponse spatiale de microrésonateurs : distinction des différents régimes de
couplage.

En effet, lors des travaux d’adaptation du banc PS-OLCI, dont la synthese a été présentée
dans le chapitre 4 et ce chapitre, nous avons caractérisé plusieurs microrésonateurs. Les
réponses spatiales obtenues sur différents composants, dont les enveloppes sont représentées
en Figure V 11, symbolisent les trois régimes de couplage entre le guide rectiligne et la
cavité : couplage critique, sous-couplage et sur-couplage.

Sur la premiere courbe (en vert) de la Figure V 11, nous observons que le premier
interférogramme, correspondant a la transmission dans le guide droit, est plus faible que la
transmission apres un tour de cavité. Cette configuration correspond au régime de sur-
couplage dans lequel le coefficient de couplage est tres supérieur a celui du couplage critique.
La deuxieme courbe (en rouge), présente le cas inverse, ou le coefficient de couplage est tres
inférieur a celui du couplage critique. C’est le régime de sous-couplage. Enfin, la derniere
courbe (en bleue), bien qu’elle ne corresponde pas exactement au couplage critique,
représente un régime intermédiaire qui se caractérise par une décroissance progressive des
interférogrammes. Pour des applications de détection, le régime de couplage optimal est le
couplage critique car il permet d’obtenir a la fois un facteur de qualité et un contraste de
transmission élevés, nécessaires pour une meilleure sensibilité du capteur. Ces parametres ne
pouvant pas €tre fournis par les techniques de caractérisation traditionnelles, les mesures PS-
OLCI peuvent ainsi permettre au concepteur d’optimiser la procédure de conception et de
fabrication des microrésonateurs afin de se rapprocher du régime de couplage souhaité.
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Conclusion

Les différents résultats obtenus et présentés dans la premiere partie de ce chapitre nous ont
d’abord permis de valider le dispositif PS-OLCI comme un outil de caractérisation des
microrésonateurs. A cet effet, nous avons comparé les performances spectrales extraites des
mesures PS-OLCI a celles obtenues a 1’aide du dispositif de mesure spectrale du LPQM. 11
résulte de cette comparaison une différence relative d’environ 0,2% sur les performances
spectrales obtenues, due aux différentes conditions de mesure des deux dispositifs tel que
I’injection. L’étude de I’influence de la température sur les mesures de la position d’un pic de
résonance et du temps de groupe, démontrant 1’intérét des mesures a température fixe et donc
du support thermostaté réalisé, a également été présentée. Nous avons obtenu une sensibilité
thermique de —110 pm/°C et 3,6 fs/°C, en exploitant respectivement 1’amplitude et la phase
des mesures PS-OLCI, sur un microrésonateur possédant un facteur de qualité supérieur a
38000. Les dernieres expériences de caractérisation de microrésonateurs sur le dispositif PS-
OLCI ont été 1’évaluation de la répétablité et de la reproductibilité sur la mesure de la position
d’un pic de résonance et du temps de groupe a température fixe. A partir de différentes séries
de mesures réalisées, nous avons obtenu des écart-types de répétablité de 7 pm et 0,2 fs et de
reproductibilité de 12 pm et de 0,3 fs, pour la mesure de la position d’un pic de résonance et
du temps de groupe, respectivement.

Dans la dernicre partie de ce chapitre, nous avons montré que les mesures PS-OLCI
permettaient de calculer les parametres opto-géométriques d’un microrésonateur. Ensuite,
nous avons exploité I’amplitude des mesures PS-OLCI pour distinguer les différents régimes
de couplage entre le guide d’injection et la cavité. La distinction des régimes de couplage
permet d’optimiser la procédure de conception et de fabrication des microrésonateurs pour
obtenir le régime de couplage optimal. Cette performance montre bien que le dispositif PS-
OLCI n’est pas seulement un outil de caractérisation de microrésonateurs mais aussi un
véritable outil d’aide a la conception. Ces différents avantages du dispositif PS-OLCI seront
mis a profit dans le prochain chapitre consacré aux applications de biodétection.
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Chapitre VI
Association d’un PS-OLCI et d’un composant
optofluidique a base de microrésonateurs polymeres
comme nouveau protocole de biodétection

Introduction :

L’étude bibliographique sur les microrésonateurs, présentée dans le chapitre 1, a montré que
I’engouement pour ces composants provient principalement de leur facteur de qualité et de
leur finesse élevés. Pour des applications de capteurs optiques, ces propriétés,
proportionnelles a la sensibilité, sont des atouts indispensables pour détecter de tres faibles
variations d’indice de réfraction. Ces faibles variations d’indice de réfraction du milieu dans
lequel est plongé le capteur se traduisent par une modification de sa réponse spectrale
(amplitude et phase). Ainsi, la mesure de cette modification sert a quantifier les molécules
présentes sur la surface du capteur. A cet effet, nous avons proposé et présenté, dans les
chapitres 3, 4 et 5, une technique interférométrique d’interrogation et de caractérisation.
Contrairement aux méthodes conventionnelles de caractérisation (ne fournissant que
I’amplitude), cette technique alternative présente I’avantage de fournir non seulement la
réponse spatiale, nécessaire pour 1’étude des parametres de propagation dans le composant,
mais aussi la réponse spectrale complexe (module et phase), utilisée pour quantifier la
présence de molécules sur la surface du capteur. Afin de profiter simultanément des avantages
des microrésonateurs et de la technique PS-OLCI, nous proposons d’utiliser leur association
comme nouveau protocole de biodétection sans marqueur.

Les travaux sur des biocapteurs sont présentées dans ce chapitre structuré en deux parties. La
premiere partie est consacrée a 1’étude de la détection homogene du glucose et la derniere a de
détection surfacique de biomolécules présentant un groupement fonctionnel réactif (5-
TAMRA cadavérine, avidine et biotine).

I- Détection homogéne

Notre premiere expérience de biodétection, avec l'association PS-OLCI et microrésonateur, a
concerné la mise en ceuvre de la détection homogene. Le principe de fonctionnement
physique de ce protocole réside dans la détection du changement d’indice d’une solution
aqueuse dans laquelle sont reparties de facon homogene les biomolécules cibles.

1- Mesure de solution de glucose

La molécule de glucose dans I’eau déionisée a été choisie pour réaliser les expériences de
détection homogene. Pour cela, nous avons d’abord préparé des solutions de concentrations
différentes (0, 1, 2, 5 et 10 mg/ml) dans de I’eau déionisée. Notre salle de mesure étant
équipée d'un régulateur de température dont la consigne est de 1'ordre de 23 °C, nous avons
fixé a 23,1 °C la température du microrésonateur, a l'aide du support thermostaté. Le
microrésonateur utilisé est en forme d’hippodrome (de rayon R = 200 um et longueur de
couplage Lc = 120 um). L’expérience de détection homogene s’est déroulée en deux étapes :
caractérisation du microrésonateur dans une solution de référence (I’eau pure) et la
caractérisation dans les solution de glucose.

Dans la premiere étape, la réponse du capteur a été mesurée en faisant circuler de 1’eau dans
un circuit microfluidique (Figure VI 1) contenant le capteur. L’amplitude de la réponse
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spectrale en polarisation TM, de ce composant possede a 1565,8 nm, un facteur de qualité de
I’ordre de 12 000, une finesse de 8 et un contraste de transmission de 52% (Figure VI 2).
Cette réponse obtenue dans de 1’eau déionisée pure sert de référence.

Dans la deuxieme étapes, les solutions de glucose ont successivement été injectées, via le
circuit microfluidique (Figure VI 1) sur la surface du microrésonateur et la réponse du capteur
mesurée lorsqu'il est immergé dans chaque solution. Le passage d’une solution de
concentration plus faible a une plus forte s’effectue apres avoir rincé a I’eau déionisée la
surface du microrésonateur.
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Figure VI 2: Réponse spectrale en polarisation TM d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon 200
um et de longueur de couplage 120 um.

Pour chaque solution 5 acquisitions ont été réalisées afin d’évaluer les incertitudes liées a la
répétabilité des mesures. La Figure VI 3 représente les réponses spectrales correspondant a la
moyenne des 5 acquisitions par solution. Sur cette figure, nous observons un décalage spectral
croissant de la position d’un pic de résonance et une décroissance du temps de groupe (apres
un tours de cavité) a 1566 nm en fonction de la concentration. Ces variations résultent du fait
qu’une augmentation de la concentration engendre une augmentation de I’indice optique de la
solution de glucose et donc une croissance de I’indice effectif du mode guidé.
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Figure VI 2 : Réponse spectrale en polarisation TM en présence de glucose : (a) amplitude de la réponse
spectrale ; (b) temps de groupe (dérivée de la phase).
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Figure VI 4: Etude de répétabilité et de reproductibilité en présence de glucose : (a) variation de la position
d’un pic de résonance d’une mesure a une autre ; (b) variation du temps de groupe d’une mesure a une autre.

Dans le but d’évaluer I’incertitude de répétabilité et de reproductibilité des mesures PS-OLCI,
nous avons effectué 5 acquisitions successives par solution de glucose et répété 1’expérience
sur 4 jours différents. Les mesures d’un jour a un autre ont été réalisées apres des opérations
de «montage et de démontage » de 1’ensemble support thermostaté et composant
optofluidique, des fibres d’injection et de collection, et du séparateur de polarisation. La
Figure VI 4 représente la variation de la longueur d’onde de résonance et du temps de groupe
a 1566 nm suivant les acquisitions. Les écart-types de reproductibilité obtenus a partir de ces
séries de mesures (20 acquisitionsx5 solutions) en utilisant la norme NF ISO 5725-2MM gont
respectivement de 12 pm et 0,32 fs sur le module et la phase. Ces résultats sont de 1’ordre de
grandeur de ceux obtenus et présentés dans le chapitre précédent. Dans la suite de ce chapitre,
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nous allons considérer le double de 1'écart type de reproductibilité obtenu comme la résolution
ou bruit de mesure du dispositif PS-OLCI.

a- Sensibilité de la méthode

La représentation de la valeur moyenne par solution de la longueur d’onde de résonance et du
temps de groupe (apres un tour de cavité), a 1566 nm, en fonction de la concentration suit une
loi linéaire (Figure VI 5). Les sensibilités de détection de glucose Spg, correspondant aux
pentes de ces droites, obtenues en exploitant I’amplitude et la phase sont de 78,34 (pm/mg/ml)
et —4,02 fs/(mg/ml), respectivement.
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Figure VI 5: Evolution de la réponse spectrale complexe en fonction de la concentration de glucose.
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Figure VI 6 : Exploitation de la phase des mesures PS-OLCI: (a) Variation du temps de groupe en fonction de la
concentration de glucose.; (b) Variation de la sensibilité en fonction du nombre de tour de cavité..

Dans I’optique d’évaluer I’influence des différents tours de cavité sur la sensibilité en phase,
nous avons déterminé 1’évolution du temps de groupe apres chaque tour de cavité en utilisant
la relation suivante :

2 g, (D) -9.(4
Gw):_zﬂm X )M¢,< )

ou ¢y(A) représente la phase de la transformée de Fourier de la transmission directe dans le
guide d’injection et ¢(A) celle correspondant au jieme tour de cavité.

La Figure VI 6 (a) représente la variation du temps de groupe a 1566 nm en fonction de la
concentration pour différents tours. Sur cette figure, nous remarquons que la sensibilité de la
phase augmente apres chaque tour de cavité. En représentant la sensibilité (pente de la droite)
en fonction du nombre de tours, nous obtenons une relation affine dont la pente est égale a la
sensibilité apres un tour de cavité S;r (Figure VI 6 (b)). Le nombre de tour de cavité, observé

Eq.VI I
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dans ces travaux, étant du méme ordre de grandeur que la finesse F de la cavité, nous
déduisons la sensibilité totale SFr en phase par :

S =S, F Eq.VI2
Dans la suite de ce chapitre, nous présentons la sensibilité en phase apreés un tour de cavité et
déduisons celle apres F tours a partir de cette relation. La sensibilité totale en phase obtenue
pour les expériences précédentes est de —32,16 fs/(mg/ml).

Pour d’éventuelles comparaisons, les sensibilités, en amplitude et phase, peuvent étre
exprimées en nm/RIU et en ps/RIU (RIU de I’anglais Refractive Index Unit) des lors que
I'évolution de I’indice de réfraction en fonction de la concentration de glucose est connue a la
longueur d’onde de 1566 nm et a la température de 23,1°C. Or, la loi de dispersion de la
solution de glucose n’est pas donnée dans la littérature pour nos conditions de mesure. En
conséquence, nous 1’avons déterminée en comparant la réponse du capteur dans une solution
de glucose avec celle obtenue dans une solution de chlorure de sodium (NaCl) dans 1’eau. En
effet, 1'étude de la conception d'un microrésonateur, présentée dans le chapitre 2, a montré que
l'indice effectif d'un mode guidé évolue linéairement avec la longueur d'onde. Nous avons
également présenté dans le chapitre 3 une relation de linéarité entre la longueur d’onde de
résonance d'un microrésonateur et l'indice effectif d'un mode guidé. En détection homogene,
le capteur est sensible qu'a la variation de l'indice massif de la solution de molécules. Par
conséquent, I’indice de réfraction d’une solution connue (NaCl dans l'eau par exemple) peut
servir d'étalon pour évaluer celui du glucose dans I'eau.

Pour cela nous avons d’abord préparé une solution de 10 mg/ml de NaCl dans de 1’eau pure.
L’indice de réfraction de ce mélange, dépendant des propriétés de 1’eau pure et du NaCl, a été
déterminé en utilisant la loi de Lorentz—Lorenz'""*

n | n, *—1 ny . —1
Eau/ NaCl — ) Eau + 772 NaCl EC]. VI 3

nEuu/NaC12 +2 nEuu2 +2 ”Naa2 +2
ol ngaynact représente 1’indice de réfraction du mélange d’eau de fraction molaire N; et de
NaCl de fraction molaire N>. nga, 11, Nnacis €t 12 sont respectivement les indices de réfraction
et les fractions volumiques de I’eau et du NaCl purs. La fraction volumique 7 (77;= N; v; /2'N;
v;) est déterminée a partir des fractions et volumes molaires de chaque matériau i présent dans
le mélange.
L'expression de 1’indice de réfraction du mélange eau-NaCl obtenu en résolvant Eq.VI3 est de
la forme :

n, > —1 Ny —1
1 + 2(771 Eau2 + 772 NaCl ]

2
n, ~+2 n +2
_ Eau NaCl
NEawiNact = 2 1 2 1 Eq Vi4
n - n -
1 _ (771 Etm2 + 772 NaCl2 ]
nEau + 2 nNaCl + 2

En implantant, sur un outil de calcul numérique comme Matlab, cette équation dans laquelle
nous utilisons I’indice de réfraction de 'eau'”*¥*! et celui du NaCl™"! en fonction de la
longueur d’onde et de la température, nous avons déterminé la loi de dispersion de différentes
concentrations de NaCl dans I'eau a 1566 nm et a 23,1 °C (Figure VI 7 a). L’indice de
réfraction de 1’eau estimé dans ces conditions est de 1’ordre de 1,3132 et celui correspondant a
la concentration de 10 mg/ml de NaCl dans I’eau est de 1’ordre de 1,3138. Cela correspond a
une variation An de 5,38><10'4 RIU. Ensuite, la réponse PS-OLCI du capteur a été mesurée
dans I’eau déionisée et dans la solution de 10 mg/ml de NaCl. Le décalage spectral AA
observé entre ces deux solutions (Figure VI 7 b) est d’environ 640 pm. A partir de ce décalage
spectral et de la variation d’indice pour ces mémes concentrations nous en déduisons la
sensibilité étalon S,, =AMAn de 1,189x10° pm/RIU.
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Figure VI 7 : Mesure de l’indice de glucose a 1566 nm a 23,1 °C : (a) loi de dispersion de NaCl ; (b) décalage
spectral entre I’eau et 10 mg/ml de NaCl dans I’eau ; (c) loi de dispersion de glucose.

La variation d’indice de réfraction de chaque concentration de glucose par rapport a celui de

I’eau An,, est déduite a partir du décalage spectral A4, (en pm) introduit par la concentration
et de la sensibilité étalon S,;:

A,
Ang = nglucose _nEau = S

Eq.VI5

et

L'indice de réfraction du glucose en fonction de la concentration (Figure VI 7 ¢), a 1566 nm et
a la température de 23,1°C, déduite a partir de ces données est donc de :

AZ,

nglucose =—+ nEau EC] V16
Set

Mgtucose = 6’61X10_5 Cmg/ml tng, Eq.VI7

ou C,,¢/,m représente la concentration de glucose en mg/ml.

En effectuant la conversion de la sensibilité de détection de glucose, a partir de 1'expression de
l'indice de glucose, nous obtenons 1200 nm/RIU sur le module des mesures PS-OLCI et -60
ps/RIU sur la phase apres un tour de cavité (soit -480 ps/RIU apres F = 8 tours de cavité).

b- Incertitude type sur la sensibilité

D’une facon générale, la sensibilité intrinseque S; en un point M d’une fonction ou d’une
courbe d’étalonnage est définie comme la dérivée de la fonction ou de la courbe en ce point.
Pour les expériences précédentes, nous avons observé une évolution linéaire de la variation
spectrale (longueur d’onde de résonance et temps de groupe) en fonction de la concentration
de glucose, ce qui signifie que la sensibilité est constante. Elle peut alors s’écrire sous la
forme :

Y, Ay,

S, = = Eq.VI 8
NFYs AC 1

mg/ml mg/ml
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ou ¥ représente soit la longueur d’onde de résonance A, soit le temps de groupe T.
L’estimation d’une incertitude sur S; est donc conditionnée par la connaissance de chaque
solution de glucose (concentration+incertitude) et des incertitudes liées a la mesure de la
longueur d’onde de résonance et du temps de groupe.

Selon le certificat d’étalonnage de la balance utilisée pour préparer les solutions de glucose,
pour des concentrations comprises entres 0 et 20 mg/ml, I’incertitude type associée est définie
par :

w(Cppyp) =%(0,064+0,0042Cmg,ml) Eq.VI'9

w(AC,, ) = %\/ (0,064+0,0042C,,,,, f +0,064* Eq.VI 10

L’étude de la sensibilité a la température et a la concentration de glucose du microrésonateur a
été présentée dans le chapitre précédent. On en déduit que la variation spectrale mesurée peut
étre exprimée par :

ap, =Vipr+ ¥ ac

=S...AT +S,.AC Eq.VI 11
mg/ml T°C DG mg/ml
oT 9C,e /i ¢ ¢
avec Stoc la sensibilité thermique, AT I’écart en température.
L’incertitude associée 2 cette variation spectrale peut s’écrire sous la forme'""! :
2 2
u(AY,) = Srocu(D)) +(Speu(AC,,,,) Eq.VI 12
L’expression de I’incertitude globale sur S; obtenue en utilisant la loi de propagation des
incertitudes est'""! :
2 2
u(Ay. u(AC,,,..)
u(s,) =S5, ( ( l//’)j + S Eq.VI I3
Al/ji AC‘mg/ml

Les sensibilités de détection du glucose, extraites de 1’amplitude et de la phase apres un tour
de cavité des mesures PS-OLCI, en tenant compte des incertitudes sont donc de 78,34 + 5,04
pm/(mg/ml) (1200136 nm/RIU) et —4,02 £ 0,12 fs/(mg/ml) (-60 = 1 ps/RIU), respectivement.
La sensibilité en phase apres F = 8 tours de cavité serait de —32,16 £ 0,96 fs/(mg/ml) (-480 £
8 ps/RIU).

c- Estimation des limites de détection

Nous rappelons que la limite de détection (LD) représente la variation minimale du mesurande
(concentration de glucose dans ce cas) que l'association PS-OLCI et microrésonateur est
capable de déceler. Elle dépend donc de la sensibilité S; du microrésonateur et de la résolution
ou bruit de mesure B,, du dispositif PS-OLCI et peut, par exemple, étre definie par :

Bm

LD, =— Eq.VI 14
1
L' incertitude type associée 2 la limite de détection est de la forme!""" :
2 2
u(LD,) = B, |[u(B,) | [uS,) Eq.VI
SI Bm SI
15

Les limites de détection, en termes de concentration de glucose, sont estimée a partir de
Eq.14, en considérant le bruit de mesure B,, et I’incertitude de B,, comme étant le double de
I’écart-type de reproductibilité des mesures PS-OLCI et B,, I’incertitude sur la mesure de la
variation spectrale u(A ). Les limites de détection obtenues dans ces conditions sont de 316 *
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110 pg/ml sur le module et de 150 + 50 pg/ml sur la phase apres un tour de cavité, ce qui
devrait de 20 = 5 ug/ml apres F = 8 tours, en considérant le bruit de mesure inchangé.

d- Validation de I’estimation de la limite de détection.

Afin de valider la limite de détection estimée précédemment, nous avons préparé et testé de
nouvelles concentrations variant autour de la valeur de LD estimée : 0, 75, 85, 100, 170, 200,
230, 320 et 460 ug/ml. La Figure VI 8 représente le décalage spectral et la variation du temps
de groupe a 1566 nm obtenus en fonction de ces nouvelles concentrations de glucose.

Sur cette figure nous avons défini deux zones : une correspondant aux bruits de mesure
(grisée sur la figure) et ’autre aux valeurs significatives c’est a dire supérieures aux bruits. A
I’intersection des deux zones, correspondant au niveau de bruit maximum considéré, nous
obtenons une limite de détection d’environ 230 pg/ml en exploitant I’amplitude et 100 pg/ml
en exploitant la phase apres un tour de cavité (soit 15 pg/ml apres 8 tours de cavité) . Les
limites de détection expérimentales sont en accord avec celles estimées a partir de I’équation
12 des lors que les incertitudes sont prises en compte. Elles peuvent étre améliorées si le
facteur Q, la finesse F, le contraste de transmission C et le bruit de mesure B, sont
améliorées : augmentation de Q, F et C, et réduction de B,,. Des expériences d’évaluation de
I’écart type de reproductibilité des mesures PS-OLCI réalisées sur plusieurs composants de
géométries différentes ont donné le méme ordre de grandeur. Par conséquent, seules Q, F et C
peuvent améliorer LD car B, est considéré constant dans la configuration actuelle du
dispositif PS-OLCI.
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Figure VI 8 : Evaluation expérimentale de la limite de détection : évolution de la réponse spectrale complexe en
fonction des basses concentrations de glucose.

Cette courbe peut sembler indiquer une meilleure LD sur la phase apres un tour de cavité. Elle
doit cependant étre considérée avec précaution compte tenu des hypotheses faites sur le
niveau de bruit et des incertitudes obtenues.

3- Amélioration de la sensibilité

Dans le but d'étudier I’influence du facteur de qualité, la finesse et du contraste de
transmission sur la sensibilité du capteur, un autre microrésonateur en forme d’hippodrome de
rayon R = 220 um et longueur de couplage Lc = 120 um a été utilisé. L’amplitude de la
réponse spectrale en polarisation TM, obtenue a 23,1°C, de ce composant possede dans 1’eau
déionisée, a 1527,7 nm, un facteur de qualité de 1’ordre de 38 200, une finesse de 21 et un
contraste de 70% (Figure VI9).

147



En termes de performance, le facteur de qualité de ce nouveau composant présente une
amélioration d'un facteur 3 par rapport au composant utilisé précédemment. Afin de nous
assurer que le décalage spectral introduit par les concentrations est inférieur a 1'ISL
(dynamique) de cette cavité, des concentrations commengants par l'ordre de la limite de
détection précédente ont été réalisées : 0, 100, 230, 1000 et 1350 pg/ml.
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Figure VI 9 : Réponse spectrale en polarisation TM d’un microrésonateur en forme d’hippodrome de rayon R =
220 um et de longueur de couplage L. = 120 um.

Ensuite, nous avons réalisé des mesures a 23,1 °C, en faisant circuler ces différentes solutions
de glucose dans le canal microfluidique. Pour chaque solution, cinq acquisitions successives
ont été réalisées. Sur la Figure VI 10, correspondant a la moyenne de 5 acquisitions
successives par solution, nous observons un décalage spectral croissant de la position d’un pic
de résonance et une décroissance du temps de groupe a 1528 nm en fonction de la
concentration.

En représentant la valeur moyenne de la longueur d’onde de résonance et du temps de groupe
,apres un tour de cavité, des 5 acquisitions par solution, a 1528 nm, en fonction de la
concentration, nous obtenons une évolution linéaire (Figure VI 11).

Les sensibilités obtenues en exploitant I’amplitude et la phase sont de 565,5 + 25 pm/(mg/ml)
et —24,3 1,6 fs/(mg/ml) respectivement. Les limites de détection obtenues a 1'aide de cette
nouvelle cavité sont de 43,3%15,7 pg/ml sur le module et de 25,8+8,5 ug/ml sur la phase apres
un tour de cavité soit 1,2+0,2 pug/ml apres F = 21 tours. Ces résultats présentent une
amélioration d’au moins un facteur 6 par rapport a celles obtenues avec un Q de ’ordre de
12 000. Ceci montre I’intérét de réaliser des cavités avec un facteur de qualité, une finesse et
un contraste de transmission élevés.

En comparant les résultats obtenus en exploitant la phase apreés un tour de cavité (temps de
groupe) avec ceux obtenus en exploitant I’amplitude des mesures PS-OLCI, nous remarquons
que la phase, apres un tour de cavité, semble présenter une amélioration d’un facteur 2. Ceci
augure bien de I'intérét de la mesure de la phase, donc du dispositif PS-OLCI. Cependant, les
donnés expérimentales aujourd’hui disponibles ne permettent pas de conclure définitivement
sur ce point.
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Figure VI 10 : Réponse spectrale en polarisation TM en présence de glucose : (a) amplitude de la réponse
spectrale ; (b) temps de groupe .
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Figure VI 11 : Evolution de la réponse spectrale complexe en fonction de la concentration de glucose.

Le Tableau VI 1 représente une comparaison des résultats PS-OLCI, obtenus en exploitant le
module, avec quelques résultats de détection de glucose en solution aqueuse publiés dans la
littérature. Dans ce tableau, nous remarquons que notre meilleure sensibilité, obtenue avec un
microrésonateur possédant un Q supérieur a 38 000 et C de l'ordre de 70%, présente une
amélioration d’au moins un facteur 13 par rapport aux microrésonateurs polymeres de plus
faibles facteurs de qualité et d’un facteur 3 par rapport aux autres types de capteurs. Cette
comparaison confirme 1’intérét de réaliser des microrésonateurs possédant un haut facteur de
qualité, une finesse et un contraste de transmission élevés.
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Performances
Capteurs Facteur Sensibilité Limite de Référence
qualit¢ | (pm/mg/ml) | détection (ug/ml) S
Micro-hippodrome en | 38 200 565125 45420 LNE
SU-8
Micro-hippodrome en 10 000 11 950 [VL6]
Microresonateurs polystyréne
polymeres Micro-hippodrome en 20 000 42 240 [VL6]
polystyréne
Micro-anneau en ZPU 10 000 28 [VI7]
13-430
Autres types de Micro-disque en 33 000 10 800 [VL8]
capteurs silicium
Fibre optique 10 000 [VIL.9]
Interférometre laser 50 [VI.10]
Onde de surface 160 25 [VI.3]

Tableau VI 1 : Comparaison des performances de détection de glucose en solution aqueuse

Les résultats obtenus et présentés dans ce paragraphe nous ont certes permis de démontrer la
haute sensibilit¢ de notre capteur, mais le protocole de détection utilisé souffre de la
sélectivité. En effet, toutes les molécules présentes dans la solution participent a la
modification de I’indice de réfraction de la solution et donc a la variation spectrale observée
dans ces expériences. Par conséquent, ce protocole ne peut étre utilis€ pour quantifier avec
certitude les molécules cibles dans une solution. Pour y remédier, I'utilisation de la détection
surfacique, dans laquelle une étape de chimie de surface permet d’obtenir une sélectivité,
s’avere nécessaire.

I1- Détection surfacique

A. Procédure de fonctionnalisation de la SU-8
1- Principe de fonctionnalisation d'une surface en SU-8

L’intérét principal de la détection surfacique est de rendre sensible la surface du capteur afin
de fournir une détection sélective. Cette opération, appelée fonctionnalisation, s’effectue en
accrochant des entités de reconnaissance appropriées, capables d’immobiliser des
biomolécules cibles sur la surface du capteur. Parmi toutes les techniques d’immobilisation,
celle choisie pour des raisons d'irréversibilité du greffage, est le couplage covalent. Cette
technique nécessite la présence de groupements fonctionnels réactifs sur la surface du capteur
a fonctionnaliser. Généralement ces groupements sont de type carboxylique (-COOH), amine
(-NH2), hydroxyle (-OH) ou encore thiol (-SH).

La procédure de greffage décrite par la Figure VI 12 et la quantification des molécules
immobilisées sur la surface des microrésonateurs en SU-8 ont été mises en place par 1’équipe
de Malcolm Buckle du Laboratoire de Biologie et Pharmacologie Appliquée (LBPA) de
I’ENS Cachan""'!. Le protocole de fonctionnalisation proposé a été optimisé et utilisé avec
succes pour réaliser diverses expériences d'immobilisation de biomolécules sur la surface de
SU-8.

La premiere étape de cette procédure de fonctionnalisation consiste a nettoyer et oxyder la
surface du capteur par rayonnement UV sous atmosphere d’ozone pendant une durée allant de
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30 s a 15 min. Le but de cette étape est d’activer la surface de la SU-8 par oxydation afin de
créer des groupements fonctionnels réactifs. En effet, I'oxydation de SU-8, crée des
groupements carboxyliques (-COOH) et des groupements hydroxyles (-OH). Seuls les
premiers interviendront ensuite dans le processus de fonctionnalisation.

Directement apres 1’oxydation de surface, le composant est plongé dans un mélange a volume
égal de N-HydroxySuccinimide (NHS) et N-Ethyl-N’-3-Dimethylaminopropyl-Carbodiimide
(EDC) pendant 20 minutes. Cette opération a pour but d’activer les groupements —-COOH de
sorte qu'ils réagissent efficacement avec les groupements amines. Apres cette étape, la
procédure de fonctionnalisation s'achéve par un rincage a I’eau pure et séchage avec de
I’azote de la surface du composant afin d’éliminer les traces résiduelles de NHS/EDC. Les

biomolécules a analyser possédant des groupements réactifs amines, symbolisées par (R~~®)
sur la Figure VI 12, sont déposées sur la surface du capteur.

OOH o

Nettoyage + oxydation (UV)

SU-8 *
(@)

Activation :
®) EDC/NHS

Cj)OH activé

(c)

Accrochage de
molécules

Figure VI 12 : Procédure de fonctionnalisation de la SU-8.

2- Caractérisation de surface fonctionnalisée

Pour valider la procédure de fonctionnalisation, décrite dans le paragraphe précédent, des
mesures par spectroscopie infrarouge ont été réalisées sur une surface plane de SU-8 déposée
sur un substrat au silicium. Ces expériences ont été effectuées sur plusieurs composants
fonctionnalisés en faisant varier le temps d'exposition au rayonnement UV. La Figure VI 13
(a) représente le spectre infrarouge obtenu pour ces différentes expériences. Sur cette figure,
un pic est observé a 1726 cm™. Cette position correspondant au nombre d'onde des
groupements -COOH, confirme la présence et donc l'activation de groupement fonctionnel sur
la surface de SU-8. Nous remarquons également que 1'amplitude de ce pic augmente avec le
temps d'exposition de la surface de SU-8 au rayonnement UV. Ce qui signifie que le nombre
de molécules activées est fonction du temps d'exposition.

Apres avoir validé I'étape d'activation des groupements carboxyliques sur la surface de SU-8,
des expériences servant a tester 1'accrochages et la quantification de molécules cibles ont été
réalisées. Pour cela la molécule de 5-TAMRA cadavérine (présentée en détail dans le
paragraphe suivant) a été choisie. Cette molécule possede un fluorophore attaché a un
groupement amine qui permet la quantification par une analyse de fluorescence de la quantité
de molécules. Pour un temps d'exposition UV et d'incubation a la Tamra cadavérine constants,
différentes concentrations de cette molécule test ont été évaluées par fluorescence. La Figure
VI 13 (b) représente 1'évolution du signal de fluorescence en fonction du nombre de mole de
Tamra cadavérine contenu dans les différentes concentrations. La quantification de la densité
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de molécules par unité de surface, utilisant le signal de fluorescence, est une méthode
approximative avec une marge d'erreur de 1'ordre de 30%. Dans cette expérience, la densité de
molécules accrochées sur une surface de SU-8 apres 20 min d'incubation de 10 uM de
TAN[I\%,IA;] cadaverine activée avec de I'EDC/NHS, correspond a 3,2><109 molécules/cm’ +
30% .

Groupement carboxylique — Control
(COOH) =1 min
. 2min
1 K 5 min
| H B
| i 15 min

6 (a) 71 (b)

n
=

Absorbance (11.a)
e & S S R =

Signal de fluorescence (u.a)
o o b n

0 P e

( SE_12 | . F— ) SF—

400 100 1600 100 180 qopo 0 Sb~12 TESILISESTE 2E-IL 25l
Nombre donde (cm ™) Nombre de mole (mol)

Figure VI 13 : Caractérisation de SU-8 fonctionnalisée : (a) Spectre infrarouge d’absorption; (b) signal de
fluorescence en fonction du nombre de mole de Tamra cadavérine!™ .

B. Détection surfacique de TAMRA cadavérine

Avant de nous intéresser a la détection de protéines, ce qui représente notre objectif, nous
avons étudié par PS-OLCI le greffage des molécules de TAMRA cadavérine sur une surface
de SU-8. Le tétraméthyrodamine-5-carboxamide (5-TAMRA cadavérine) est une molécule
organique fluorescente appartenant a la famille des amines (-NH2) et de masse molaire M=
517 g/mol.

Afin de valider la procédure de fonctionnalisation de surface de microrésonateur en SU-8
mais aussi de tester la capacité de 1’association PS-OLCI et microrésonateur a la détection
surfacique, nous avons effectué des mesures en régime statique.

1- Cinétique d’accrochage de la TAMRA cadavérine en régime statique

Pour réaliser cette expérience, la surface du microrésonateur a d’abord été fonctionnalisée en
suivant intégralement la procédure décrite précédemment. Une fois la fonctionnalisation
achevée, la réponse du microrésonateur est mesurée lorsqu’il est immergé dans une solution
d’acétate de sodium servant de référence. Ensuite, la réponse du composant est mesurée
lorsqu’il est immergé dans une solution d’acétate de sodium contenant 10 uM de TAMRA
cadavérine. Afin d’obtenir la cinétique de la TAMRA cadavérine en régime statique,
I’expérience a été répétée en ajoutant entre chaque mesure une goutte (de volume constant) de
la solution d’acétate de sodium contenant 10 uM de TAMRA cadavérine. La réponse du
composant a été mesurée 20 min apres 1’ajout de chaque goutte, ce qui permet d’accrocher le
plus grand nombre de molécules possibles. Toutes les mesures ont été effectuées a 23,1 °C.
La Figure VI 14 représente la réponse spectrale du capteur, mesurée toutes les 20 min.
Chaque courbe correspond a la moyenne de 5 acquisitions successives par solutions. Sur ces
figures, nous observons une variation croissante de la réponse du capteur en fonction du
temps jusqu'a ce que cette variation soit de moins en moins forte. La Figure VI 15 représente
la variation de la position d’un pic de résonance et du temps de groupe (aprés un tour de
cavité) a 1529 nm (longueur d'onde correspondant a la position des pics de résonance) en
fonction du temps. Sur cette figure, nous remarquons qu’a partir de 100 min, la variation
spectrale est quasi-constante malgré 1’ajout de nouvelles molécules. Ceci s'explique par le fait
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qu'apres 100 min tous les groupements réactifs COOH activés sur la surface du capteur ont
recu une molécule de TAMRA cadavérine, donc par la saturation de la surface du capteur.
L'ajout de nouvelles molécules dans la solution apres 1'obtention du régime de saturation
représente l'effet de la détection homogene. La non évolution (ou la faible évolution) de la
réponse du capteur apres l'obtention du régime de saturation, malgré cet ajout met donc en
évidence l'aspect prépondérant de la détection surfacique devant la détection homogene.
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Figure VI 14 : Performances spectrales en présence de différentes concentrations de solution d’acétate de
sodium contenant 10 uM de TAMRA cadavérine : (a) module de la réponse spectrale, (b) dérivée de la phase
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Figure VI 15 : Décalage spectral et variation du temps de groupe en fonction du temps.

La variation spectrale obtenue, a partir de ces expériences n'étant pas linéaire, elle ne peut pas
étre utilisée pour estimer avec précision la sensibilité du capteur au point de la courbe
correspondant a une faible variation spectrale. Une dilution successive d’une solution de 10
uM a donc été réalisée pour obtenir des solutions de faibles concentrations (0/0,5/1/2/5 et 10
uM) de TAMRA cadavérine, afin de mieux évaluer la sensibilité et la limite de détection. Les
densités surfaciques de masse, correspondant a ces concentrations, estimées par le LBPA, sont
respectivement de 0/0,25/0,5/1/2,5 et 5 fg/mm2 avec une incertitude relative de 30%. En
appliquant exactement la méme procédure de mesure décrite dans 1'expérience précédente, la
réponse du microrésonateur a été mesurée pour ces nouvelles concentrations (Figure VI 16 a
etb).

Dans cette expérience, un décalage spectral de 56 pm et une variation de temps de groupe de -
1,41 fs correspondent a une densité de 0,25 fg/mmz. En considérant le double des écart-types
de reproductibilité des mesures PS-OLCI, comme étant le plus petit décalage spectral et la
plus petite variation de temps de groupe détectables, nous obtenons une sensibilité de 290 *
110 nm/(pg/mm?) et 12 + 4 ps/ (pg/mm?), en exploitant respectivement le module et la phase
apres un tour de cavité des mesures PS-OLCI. La sensibilité obtenue en exploitant le module
des mesures PS-OLCI est en trés bon accord avec celle obtenue par C. Delozoide!™™ . 11 a
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obtenu sur un microrésonateur en SU-8, dont la procédure de réalisation et de
fonctionnalisation est la méme que la notre, une sensibilité de 300 nm/(pg/mm?). Ces résultats
confirment non seulement le bon fonctionnement de la procédure de fonctionnalisation du
capteur, mais aussi valident le dispositif PS-OLCI comme outil d’interrogation et de
caractérisation des microrésonateurs. La limite de détection obtenue, en termes de densité de
molécules accrochées en surface, correspond a 63+ 30 ag/mm2 sur le module et a 29,1+ 16
ag/mm2 sur la phase apres un tour (soit 3 £ 0.5 ag/mm2 apres F tours). Encore une fois, ces
performances confirment I’intérét de la mesure de la phase qui présente une amélioration d’un
facteur 20.
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Figure VI 16 : Décalage spectral et variation de la pende de la phase en fonction de la densité surfacique .

2- Cinétique d’accrochage de la TAMRA cadavérine en régime dynamique

L’objectif des expériences en régime dynamique est de suivre en temps réel la cinétique
d’accrochage de la TAMRA cadavérine sur la surface du microrésonateur. Le dispositif de
déplacement du miroir mobile du PS-OLCI comprenant la platine de translation présentée
dans le chapitre précédent, a été utilisé pour réaliser cette expérience afin d’effectuer des
acquisitions a une cadence plus €levée. La platine a été positionnée de sorte que sa course
totale (déplacement aller et retour) nécessaire pour scanner le composant soit de 100 mm. Sa
vitesse de déplacement a été fixée a 50 mm/s, ce qui nous permet d’évaluer la réponse du
capteur toutes les 2 s. Une mesure de référence est réalisée en effectuant 5 acquisitions
successives lorsque le capteur est immergé dans une solution d’acétate de sodium. La Figure
VI 17 représente les amplitudes des réponses spatiales obtenues dans la solution de référence,
en utilisant respectivement le moteur a courant continu et la platine de translation pour faire
déplacer le miroir mobile. En comparant ces deux réponses, nous remarquons une évolution
aléatoire des amplitudes correspondant aux différents tours de cavité lorsque ’on utilise la
platine de translation (P,<P,, P3<P4). Ce phénomene est 1i€ a une forte vibration introduite par
le moteur piézoélectrique de pilotage de la platine.
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Figure VI 18 : Influence de la platine de translation sur la réponse spectrale du microrésonateur.

Cette vibration parasite, introduite par la platine, a de tres fortes répercussions sur la réponse
spectrale du composant. L’amplitude de cette réponse est trés bruitée et la phase est
inexploitable due a une tres forte dégradation de la répétabilité (Figure VI 18). Malgré cette
dégradation, les longueurs d’onde de résonance, obtenues a partir de I’amplitude des mesures
PS-OLCI, peuvent étre localisées. Par conséquent, seule I’amplitude de la réponse spectrale
sera exploitée dans la suite de ce paragraphe pour évaluer la cinétique d’accrochage de la
cadavérine sur la surface du microrésonateur.

Pour réaliser ces expériences, nous avons immergé le capteur dans une solution d’acétate de
sodium contenant 10 uM de TAMRA cadavérine et mesuré sa réponse toutes les 2s jusqu’a
obtention du régime de saturation (Figure VI 19 a). Le décalage spectral d'environ 350 pm,
correspondant a la différence entre le plateau de saturation et celui de NaAc, résulte de la
mesure simultanée de la détection homogene et surfacique. En effet, la saturation du capteur,
qui se manifeste par l'obtention de ce plateau, est certes expliquée par le fait que tous les
groupements fonctionnels activés ont recu une molécule cible (détection surfacique) mais
aussi par les molécules cibles non-accrochées (détection homogene) dans la solution.

Pour éliminer I’effet des molécules non accrochées (détection homogene), nous avons mesuré
la réponse du capteur en ringant avec du NaAc pur (solution de référence) la surface du
capteur. Ce rincage sert a évacuer toutes les molécules non accrochés de la surface, donc
supprimer la détection homogene. Il a pour effet de réduire la variation de l'indice effectif du
mode guidé et donc le décalage spectral car la variation de l'indice effectif par rapport a
l'indice de réfraction massif de la solution de référence (NaAc) est supprimée. Apres plusieurs
rincage, 1'effet de la détection homogene est totalement supprimée des lors que nous obtenons
un plateau malgré la dilution (Figure VI 19 b). La différence entre le plateau final (obtenu
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apres dilution) et celui de la solution de référence correspond au décalage spectral introduit
par les molécules accrochées. L'immobilisation par liaison covalente étant irréversible, le
décalage spectral de 210 pm obtenu correspond bien au décalage spectral induit par la
présence de 10 uM de Tamra cadavérine. Cela est d'ailleurs justifié par le bon accord entre le
décalage spectral obtenu en régime dynamique et statique. Cette expérience a été répétée sur
plusieurs jours. Le bon accord entre les différents résultats permet non seulement de
confirmer le bon fonctionnement de la procédure de greffage sur la surface de la SU-8 pour
fournir une détection spécifique, mais aussi de valider la reproductibilité des mesures PS-
OLCL
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Figure VI 19 : Cinétique d’accrochage de la TAMRA cadavérine sur la surface d’un microrésonateur en SU-8 :

(a) réponse spectrale en amplitude ; (b) décalage spectrale en amplitude en fonction du temps.
C. Détection surfacique de la streptavidine-biotine

Apres la validation de la procédure de fonctionnalisation, nous nous sommes intéressés a la
détection de protéines. Dans cette partie du chapitre, nous présentons une étude de détection
de la biotine fonctionnalisée par la molécule de streptavidine. Le choix du systeme
streptavidine-biotine est tres intéressant car il comprend deux types de détection surfacique :

- traitement de surface du microrésonateur (méme principe que celui de
la TAMRA cadavérine) pour immobiliser les molécules de
streptavidine,

- détection des molécules de biotine a 1’aide de la couche de
streptavidine déposée.

Une breve présentation du systéme streptavidine-biotine est d’abord effectuée. Ensuite, nous
présentons une étude relative a 1’accrochage de la streptavidine sur la surface du
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microrésonateur en SU-8, nécessaire pour la détection de la biotine. Enfin, nous exposons les
résultats de détection de la biotine.

1- Présentation du couple streptavidine-biotine

La streptavidine est une protéine produite par la bactérie Streptomyces avidinii. Sa masse
molaire est d’environ 66 000 g/mol et ses dimensions sont de 5,6x4,2x4,2 nm soit une densité
(ou masse volumique) p de 1,093 g/lem’™2 Cette molécule posséde un complexe stable
(une interaction forte), non covalente, avec la biotine de masse molaire 244 g/mol, connue
sous le nom de vitamine B8 ou vitamine H. C’est d’ailleurs ’une des raisons pour laquelle les
systémes streptavidine-biotine sont souvent utilisés comme systemes d'assemblage par affinité
pour le développement de biocapteurs. En plus, une molécule de streptavidine comporte 4
sites de liaison a la biotine, ce qui lui confere une fonction d’amplificateur pour les
applications de détection de la biotine. Au vue de toutes ces propriétés, ce systeme peut
facilement étre utilisé pour détecter des molécules biotinylées des lors qu’elles possedent un
groupement biotine situé en position terminale sur un groupement fonctionnel (biotine-NH,,
biotine-COOH, biotine-OH, etc).

2- Détection de la streptavidine
a- Mesure de cinétique d’accrochage de la streptavidine

Avant de nous intéresser a la détection de la biotine, nous avons d’abord étudié la cinétique
d’accrochage de la streptavidine sur la surface du microrésonateur (hippodrome de rayon R =
180 um et de longueur L. = 120 um). Pour cela, la surface du capteur a d’abord été
fonctionnalisée en suivant intégralement la procédure décrite dans le paragraphe II. A.l.
Ensuite, la solution mere de streptavidine de concentration 0,63g/1, de référence S9059, a été
diluée dans une solution d’acétate de sodium (NaAc) pure pour préparer une nouvelle solution
de concentration 0,5 uM. Une fois cette solution préparée, la réponse du microrésonateur
servant de référence, a été mesurée dans une solution d’acétate de sodium pure. Cette réponse
(Figure VI 20 (a) et (b)) possede a 1580 nm, un facteur de qualité de I’ordre de 18 000, une
finesse de 14 et un contraste de 65%. Les performances spectrales, Q, F et C, de ce composant
sont certes inférieures a celles du composant utilis€é précédemment. En revanche, ce
composant présente I'avantage d'avoir une réponse exploitable en polarisation TE et TM. Ce
qui représente une condition trés importante pour d’éventuelle étude d'orientation des
biomolécules sur la surface du capteur. Dans 1’optique d’exploiter 1’indice effectif du mode
guidé pour évaluer la sensibilité du capteur a la fin des expériences, un ajustement (tenant
compte de la dispersion de matériau, modale et de polarisation) des réponses a été effectué
(Figure VI 20 (c) et (d)). Les lois de dispersion (indice effectif n.y en fonction de la longueur
d’onde A, en nm) du mode fondamental obtenues sont :

Ny m =1,63056-612x107 4, Eq.VI 16
Ny mp =1,61592-523x1074, , Eq.VI 17
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Figure VI 20 : Réponse spectrale en polarisation TE et TM : (a) amplitude de la réponse spectrale ; (b) temps de
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Figure VI 21 : Cinétique d’accrochage de la streptavidine sur la surface du microrésonateur : (a) amplitude
réponse spectrale en polarisation TE ; (b) amplitude réponse spectrale en polarisation TM ; (d) temps de
groupe. en polarisation TE ; (c) temps de groupe. en polarisation TM

Une fois I’étude de la solution de référence terminée, la cinétique d’immobilisation de la
streptavidine sur la surface du capteur a été mesurée. Afin de comparer la sensibilité en phase
et en amplitude, nous avons utilisé le moteur a courant continu (présenté dans le chapitre 3)
pour faire déplacer le miroir mobile. La vitesse de déplacement a été fixée a 1,2 mm/s. Pour
une distance totale de 18 mm (trajet aller retour du miroir), nous mesurons la réponse du
capteur toutes les 15 s.
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Figure VI 22 : Variation de la réponse spectrale en présence de 0,5 uM de streptavidine : (a) décalage spectral
en longueur d’onde en fonction du temps ; (b) variation du temps de groupe en fonction du temps.

Sur la Figure VI 21 (a, b, c et d), représentant la réponse spectrale du capteur en fonction du
temps, nous observons une évolution croissante jusqu’a la saturation liée simultanément a la
détection homogene et a la détection surfacique. Pour éliminer l'influence de la détection
homogene, nous avons mesuré la réponse du capteur en ringant sa surface.

La Figure VI 22 représente la variation spectrale en fonction du temps. Les deux graphes de
cette figure comportent 3 parties expliquant les différentes évolutions de la réponse du
capteur :

e Entre 0 et 100 s: accrochage de la streptavidine sur les groupements
fonctionnels COOH activés apres la fonctionnalisation de la surface du
capteur ;

e De 100 a 300 s: obtention du plateau de saturation du aux molécules
immobilisée sur la surface du capteur et celles présentes dans la solution;

e De 300 a 540 s: élimination, par rincage, des molécules non-accrochées
présentes dans la solution (300 a 400 s) jusqu'a 1'obtention du plateau (400 a
540 s) ou seules les molécules fixées sur la surface du capteur participent a la
variation spectrale.

Sur cette figure, nous observons également que les variations spectrales introduites par les 0,5
uM de streptavidine en polarisation TE (210 pm pour I'amplitude et 4,2 fs pour le temps de
groupe apres un tour de cavité) sont supérieures a celles de la polarisation TM (180 pm en
amplitude et 3,7 fs en temps de groupe apres un tour de cavité). Ce qui permet de prédire que
ce composant est plus sensible en polarisation TE qu’en TM. Pour d'éventuelle étude
d'orientation des biomolécules, la polarisation TE doit par conséquent étre choisie comme
l'orientation préférentielle.

Afin d’estimer la concentration de saturation et la sensibilité de détection, des solutions de
différentes concentrations de streptavidine (0/0,1/0,5/1/2/4 et 6 uM) ont été préparées et
analysées en suivant la méme procédure de traitement de surface et de mesure que
précédemment. Le greffage étant irréversible, différents composants, présentant les mémes
parametres géométriques, ont été utilisés pour étudier ces solutions. Pour chaque solution un
volume de 10 pL a été déposé sur la surface du capteur a I’aide d’une micro-pipette. La
Figure VI 23 présente la variation spectrale (décalage en longueur d’onde et variation du
temps de groupe) en fonction du temps pour les différences concentrations. En (a) et (b), nous
présentons respectivement le décalage spectral en longueur d'onde, obtenu en exploitant
I’amplitude des mesures PS-OLCI, en polarisation TE et TM. En (c) et (d) nous présentons
respectivement la variation du temps de groupe, obtenue en exploitant la phase des mesures
PS-OLCI, en polarisation TE et TM. Nous déduisons de ces résultats, non seulement que la
densité d’accrochage sur la surface du capteur dépend de la concentration de streptavidine
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mais également que la variation spectrale introduite par chaque concentration correspond au
plateau obtenu apres 1’élimination, par ringage, de 1’effet de la détection homogene. Nous
rappelons que l'obtention des plateaux finaux obtenus dans ces différentes expériences, apres
rincage, est lié a l'irréversibilité de I'immobilisation par liaison covalente.
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Figure VI 23: Cinétique d’accrochage de la streptavidine sur la surface du microrésonateur : (a) décalage
spectral en polarisation TE ; (b) décalage spectral en polarisation TM ; (c) variation du temps de groupe en
polarisation TE ; (c) variation du temps de groupe en polarisation TM

La Figure VI 24 présente le décalage spectral et la variation du temps de groupe en fonction
de la concentration de streptavidine. Ces courbes montrent que la saturation du capteur est
atteinte au alentour de 4 uM de streptavidine. En se basant sur les points expérimentaux et les
barres d’erreur, nous avons interpolé la variation spectrale AVS (décalage spectral A4 en pm
ou variation du temps de groupe AGV en fs) en fonction de la concentration C en uM, selon
une loi exponentielle. Le choix du modele exponentiel s’explique par le respect des conditions
de Langmuir (annexe 2).

AVS.(C)=AVS,.|1-exp —Ci

Eq.VI 18
0z

ou z est un indice représentant le mode TE ou TM, AVSy, et Cy, des parametres d’ajustement
déterminés par régression.
Pour ces différents résultats, les parametres d’ajustement obtenus sont représentés dans le
Tableau VI 2 :
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Parametres Décalage spectral Variation temps de groupe
d’ajustement
Qualité de couplage TE ™ TE ™
AVS, (pm ou fs) 690,5 595,6 -14,2 -11,8
Co (UM) 1,45 1,43 1,45 1,48

Tableau VI 2 : Parameétres d’ajustement des résultats expérimentaux sur la streptavidine.
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Figure VI 24: Variation spectrale en fonction de la concentration de streptavidine : (a) décalage spectral en
longueur d’onde; (b) variation du temps de groupe.

Le modele d'ajustement de la variation spectrale en fonction de la concentration de
streptavidine obtenu est ensuite utilisé comme courbe d’étalonnage pour estimer la sensibilité
et la limite de détection du capteur. La sensibilité intrinseque S; en un point M d’abscisse Cy et
d’ordonnée AVS,(Cy) est définie comme la dérivée de la courbe en ce point. Pour notre
modele, elle est définie par :

AVS,.—AVS (C
OAVS. (CO):AVSOZ exp| - Co | = A5 ;(Co)
ac COz COZ

CZ
La limite de détection DL, en termes de concentration de streptavidine, définie comme étant le
rapport entre le bruit de mesure et la sensibilité intrinseque est de la forme :
_ bm _ JAVS, (C,)=bm C,,
S, (Cy) aoC AVS,, —AVS (C,)
Les performances obtenues en considérant le double des écart-types de reproductibilité des

mesures PS-OLCI comme étant la plus petite variation spectrale détectable sont résumées
dans le Tableau VI 3 :

S, (Cy) = Eq.VI 19

Eq.VI 20

P Variation temps de groupe
Performances Décalage spectral 1 tour F tours
TE ™ TE ™ TE ™
Sensibilité
(pm/pM ou 464,33 392,41 -9,39 -7,64 -0,67 -0,54
fs/uM)
Limite de
détection 55,99 66,26 31,94 39,25 2,28 2,81
(nM)

Tableau VI 3 : Performance de détection de streptavidine.

Ce tableau récapitulatif des performances de détection de la streptavidine montre que la
sensibilité en polarisation TE est supérieure a celle en TM. Ceci confirme l'intérét de
privilégier la polarisation TE. Afin de comparer les performances de détection surfacique de

la streptavidine avec celles publiées dans la littérature, une conversion en densité surfacique
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est nécessaire. Pour cela une comparaison entre 1’effet de la détection homogene et celui de la
détection surfacique, permettant de mieux modéliser le comportement physique du capteur a
été effectuée.

b- Comparaison de la sensibilité de la détection homogéne et surfacique

Pour comparer la sensibilit¢é des mécanismes de détection, homogene et surfacique, nous
avons préparé des solutions de streptavidine dans du NaAc, de concentrations différentes (0,
1, 6, 10, 200, 400, 550 et 700 uM). Ensuite, des expériences de détection homogene ont été
réalisées en mesurant la réponse du capteur lorsqu'il est immergé dans chaque solution de
streptavidine. Le passage d'une solution de faible concentration a une plus forte s'effectue
apres avoir rincé la surface du capteur avec du NaAc pure. Comme en détection surfacique,
toutes les expériences ont été réalisées a 23,1°C. La Figure VI 25 (a, b, c et d), représente la
réponse spectrale du capteur pour les différentes concentrations.
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Figure VI 25 : Détection homogene de la streptavidine : (a) amplitude réponse spectrale en polarisation TE ; (b)
temps de groupe. en polarisation TE ; (c) amplitude réponse spectrale en polarisation TM ; (d) temps de groupe.
en polarisation TM.

En représentant le décalage spectral et la variation de temps de groupe a 1579 nm, en
polarisation TE et TM, en fonction de la concentration, nous obtenons une évolution linéaire
pour les concentration supérieures a 200 uM (Figure VI 26 (a et c)). Ce qui n'est pas le cas
pour les concentrations inférieures a 10 uM (Figure VI 26 (b et d)). En nous intéressant de
pres aux basses concentrations (0, 1, 6 et 10 uM), nous remarquons que la non-linéarité de la
variation spectrale est due a des niveaux de concentrations inférieurs a la résolution du
dispositif PS-OLCI (double des écart types de reproductibilité¢). La limite de détection
homogene de streptavidine, estimée en exploitant la zone de linéarité, est de 1'ordre de 50 uM.
En comparant cette performance avec celle obtenue précédemment en détection surfacique
(50 nM), nous remarquons que la détection surfacique présente une amélioration d'un facteur
1000. Ces expériences démontrant 1'aspect prépondérant de la détection surfacique, 1'effet de
la détection homogene peut étre négligé lorsque ces deux types de détection sont
simultanément mesurés.
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Figure VI 26 : Variation de la réponse spectrale en présence de streptavidine : (a) et (b) en polarisation TE ; (b)
et (d) en polarisation TM.

c- Evaluation de la limite de détection en unité de densité surfacique

Comme montré dans les expériences précédentes, l'estimation de la limite de détection
nécessite la connaissance de la sensibilité et de la résolution ou bruit de mesure.

o Sensibilité

En détection surfacique, la couche de confinement supérieure du capteur est représentée par
les biomolécules cibles accrochées sur la zone sensible mais aussi par l'ensemble des
molécules reparties dans la solution de référence. Pour simplifier la modélisation de ce
protocole de détection, I'influence des molécules dans la solution de référence est
généralement négligée. Pour notre capteur, cette supposition n’est d’ailleurs pas utopique car
la comparaison entre la détection surfacique et la détection homogene a démontré 1'aspect
majoritaire de la détection surfacique. L'épaisseur e; moyenne d'une molécule de
streptavidine, annoncée par la fiche technique de la solution utilisée, est de 10 £ 2 nm, soit
une incertitude relative de 20 %. La couche de biomolécules e formée sur la surface du
capteur peut étre considérée comme uniforme et possédant un indice de réfraction et une
épaisseur constants (Figure VI 27). Si les molécules sont greffées sur toute la surface du
capteur de maniere dense et dans une direction perpendiculaire, c'est a dire la surface est
saturée a 100%, I'épaisseur moyenne e de la couche de biomolécules peut étre assimilée a
I'épaisseur e, de la streptavidine. Si les molécules sont greffées sur 50% de la surface du
capteur, alors 1'épaisseur moyenne e de biomolécules correspond a e, /2, ainsi de suite. Par
conséquent, la détermination de la limite de détection nécessite la connaissance de 1'épaisseur
de la couche de molécule déposée et de la sensibilité.
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Figure VI 27 : Schéma de principe utilisé pour modéliser la détection surfacique.

Pour ce type de détection, la sensibilité intrinseque du capteur correspond a la variation de la
réponse spectrale (S4 pour I’amplitude et Sgy pour le temps de groupe) par rapport a
I’épaisseur de biomolécules accrochées sur la surface :

S, = oA, Eq.VI 21
de
Sgy = E)E()?_D Eq.VI 22
e

Une variation de 1’épaisseur e engendre une variation de ’indice effectif du mode guidé et se
manifeste par la modification de la réponse du capteur. Par conséquent, ces sensibilités
peuvent étre décomposées sous forme d’un produit de plusieurs sensibilités intermédiaires :

S = o4, = 04, Iy Eq.VI 23
4 Qe on,, de

dGD _ aGD Iy _AGD
de an 8e EYR
Selon le modele du microrésonateur présenté dans le chapitre 1, la variation de la longueur

d’onde de résonance et celle du temps de groupe apres un tour de cavité par rapport a une
solution de référence sont de la forme :

SGV

S, Eq.VI 24

A
A =——n, Eq.VI 25
neﬁ_Ref
L L A
GD =—ngy =——Ny g s Eq.VI 26
c ¢ Apes 7

Nefr refr €t Arep représentent respectivement 1’indice effectif et la longueur d’onde de résonance
de la solution de référence.

La dérivée de la longueur d’onde de résonance par rapport a I’indice effectif, et celle du temps
de groupe par rapport a la longueur d’onde, déduites de ces équations sont :

oA, A
e = _"ReS Eq.VI27
My My gey
o0GD L n,
= -Res Eq.VI 28
oA, ¢ Ay
En introduisant ces nouvelles équations dans les expressions de sensibilité, nous obtenons :
on
S, = ey Oy aes S, Eq.VI 29
neﬁ’_Ref ae neﬂ_Ref
L e, €
Sp; =——LRL g Eq.VI 30
¢ ﬂ’Ref

Ces expressions montrent clairement que la connaissance de la variation de 1’indice effectif
par rapport a 1’épaisseur de la couche de biomolécules déposée (S.) permet de déduire la
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sensibilité intrinseque du capteur. Les travaux de these de Chao[VLm, basés sur la résolution
de I’équation d’onde dans la structure représentée en Figure VI 27,ont montré que 1’épaisseur
e de la couche de biomolécules vue par les modes TE et TM sont de la forme :

e = ! \/nz -n’ —\/nz—n2 tan 2—7[ n’ —n’ w Eq.VI 31
(PSSR, off ~ e £ ey VT e 7
A
1 ’ 2
2 2 n 2 2 T [ 2 W
ey = Ny =N, —| — | AN N tan{— n, — Ny —}
27l =) L[ 1 1 : n )V LAY 2
l neﬂ 72+72 1
n;, n.
Eq.VI 32
L’inverse de S, déduit de ces expressions est :
A + A tan{zz n? —n? w}+
e P
271',/112 —-n? 2mn’-n’ A 2
eff c f eff
_ dey Moy Eq.VI 33

-1 _ 2
(Se_TE) = aneﬁ_ - ncz _nsz w

. Ode n, ‘ 2 2 2T 5 2w
(SeiTM) 1 — ™ _ ffl I’lf —neﬁ, tan{7 nf —neﬂ E}
2 2 -

eff | 2 2
n; n. | n,
Eq.VI 34
2
A 1 n 1 27 w
aveCA=—| —+ 1 ——— |etB =tany— n;—nfﬂ—
27| 2 —n? \ny ) Jn?—n} A 2

Les sensibilités globales ou intrinseques obtenues en exploitant simultanément les données
expérimentales et les équations 29, 30, 33 et 34 sont représentées en Figure VI 28. Ces
sensibilités seront par la suite exploitées pour évaluer la limite de détection.

; 1.1 . . .
—TE | ™ —_—TE
2 105} === TM |
z
i
&

STG

1578.5 1579 1579.5 1580 1578.5 1579 1579.5 1550
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Figure VI 28: Variation spectrale en fonction de ’épaisseur de streptavidine : (a) décalage spectral en longueur
d’onde; (b) variation du temps de groupe.
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e Limite de détection

A partir de la sensibilité intrinseque déterminée a la longueur d’onde de travail (longueur
d'onde de résonance utilisée de 1578,8 nm), nous avons estimé 1’épaisseur minimale e, de la
couche de biomolécules détectable et déduit la limite de détection LD en terme de densité
surfacique de masse (fg/mm?) en utilisant les relations suivantes:

b
rin_ 2 = 5" Eq.VI35
Z
LD =e, .p Eq.VI 36

I’indice z représente soit le parametre du temps de groupe GD ou soit celui de I’amplitude A.
Les performances obtenues en termes de sensibilité, d’épaisseur minimale de biomolécules,
de limite de détection en fg/mm?Zet en fg pour une surface sensible du capteur de 0,0056 mm®
sont données dans le Tableau VI 4. Pour estimer ces performances, nous avons d'abord
déterminé la sensibilité a partir de la Figure VI 28. Ensuite 1'épaisseur minimale de
biomolécules est calculée a partir de Eq.VI 35, en utilisant la sensibilité précédemment
évaluée. L'épaisseur obtenue est enfin utilisée pour calculer LD a partir de Eq.VI 36.

Variation temps de groupe

Décalage spectral

Performances 1 tour F tours
TE ™ TE ™ TE ™
Sensibilité
(pm/pm ou 60 £ 20 55+20 1,13£0,39 | 1,05+0,39 | 15,82 +5,5 | 14,7+5,5
ps/nm)

Epaisseur de
biomolécules | 0,56 + 0,30 | 0,59 +0,30 | 0,27 +0,14 | 0,29+0,14 | 3,78 +1,96 | 4,07 + 1,96
(pm)
Limite de
détection 610+310 | 650+310 | 290+ 150 | 310% 150 2010 25+10
(fg/mm?*)
Limite de
détection (fg)

338*£1,85| 3,56£1,85 | 1,63£0,87 | 1,72£0,87 | 0,11 £0,06 | 0,12 £ 0,06

Tableau VI 4 : Performances de détection en terme de densité de surface de la streptavidine.

Dans le Tableau VI 5 sont répertoriés quelques résultats de détection surfacique de la
streptavidine obtenus par différentes équipes. Il est tres difficile de comparer les performances
annoncées par diverses équipes car les conditions d’évaluation sont généralement différentes.
En effet, pour évaluer la limite de détection du capteur, certaines équipes, comme celle de
Chao V™' considérent le dixieme de la largeur a mi-hauteur de la raie de résonance comme
bruit de mesure (Chao considere b, = 7 pm) tandis que d’autres équipes choisissent la
résolution spectrale de leur source, typiquement de 1 pm. Pour évaluer ces performances,
nous avons choisi I’'un des cas le plus défavorable qui considere le double de 1’écart-type de
reproductibilité soit 24 pm comme étant le bruit de mesure. Malgré cette surévaluation des
bruits de mesure, le Tableau VI 5 montre que nos performances de détection de streptavidine
obtenues a partir du module des mesures PS-OLCI :
- sont du méme ordre de grandeur que celles obtenues avec les capteurs
SPR et les microrésonateurs capillaires ;
- présentent une amélioration d’un facteur 400 et 30, respectivement,
par rapport aux microrésonateurs en polystyrene et silicium ;
- sont moins bonnes que celles obtenues avec les capteur a bases de
cristaux photoniques.

166



En revanche, celles obtenues en exploitant la phase, apres un tour de cavité, des mesures PS-
OLCI sont du méme ordre de grandeur que les performances des capteurs a base de cristaux
photoniques.

Lorsque nous nous intéressons de pres aux performances des capteurs SPR, considérée
comme la technologie de référence avec une limite de détection de 1'ordre du pg/mmz, nous
remarquons que notre dispositif est capable de suivre la cinétique d’accrochage des molécules
sur la surface du capteur. Contrairement aux techniques SPR qui n’exploitent que la
polarisation TM, notre dispositif est capable de fournir des informations en polarisation TE et
TM. Ce qui permet d'envisager des études de l'orientation des molécules sur la surface du
capteur, en favorisant la polarisation TE car elle est plus sensible que la polarisation TM. En
plus, nos premiers résultats en termes de limite de détection présentent une amélioration d’un
facteur 4 par rapport au capteur SPR. Cette facteur est multiplié par 8 lorsque nous
considérons la phase ayant fait F' = 14 tours de cavité. Ces résultats peuvent étre largement
améliorés si un composant possédant un Q, F et un contraste C élevés est utilisé mais aussi si
la reproductibilité des mesures PS-OLCI est améliorée.

Techniques Limite de détection Références
(fg/mmz)
SPR 910 [VL.13,VI.16]
Mach-zehnder 20 000 [VI.15]
Micro-hipodromme en 250 000 [VI.12]
polystyrene

microrésonateur en silicium 20 000 [VI.16]
microrésonateur capillaire 500 [VI.17]

Cristaux photoniques 400 [VI.18,19]

Tableau VI 5 : Comparaison des performance de détection de la streptavidine.
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Figure VI 29 : Réponse spectrale en polarisation TE et TM dans NaAc et NaAc + 1 uM de streptavidine : (a)
amplitude de la réponse spectrale ; (b) dérivée de la phase.

Apres I’étude de la streptavidine, nous avons souhaité étudier la sensibilité de notre dispositif
a détecter le couple streptavidine-biotine. Pour cela, la surface du microrésonateur a d’abord
été fonctionnalisée pour accrocher les molécules de streptavidine nécessaires au greffage de la
biotine. Pour réaliser cette expérience, un autre microrésonateur en forme d’hippodrome de
rayon 220 um et de longueur 120 um a été traité. A la fin de la fonctionnalisation, la réponse
de ce capteur a été mesurée lorsqu’il est immergé dans une solution de NaAc pure. Ensuite, il
a été immergé dans une solution de NaAc contenant 1 uM de streptavidine. Dix minutes
(temps supérieurs a celui nécessaire pour I’accrochage des molécules) apres le dépot de la
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solution de streptavidine, la surface du capteur a été rincée avec du NaAc pure pour éliminer
I’effet de la détection homogene (molécules non-accrochées). Apres le ringage, les réponses

en polarisation TE et TM ont été mesurées. Ce nouveau composant possede a 1549,5 nm un

facteur de qualité de 25 000 et 20 000 et une finesse de 18 et 14, respectivement en
polarisation TE et TM. Sur la Figure VI 29, représentant la réponse spectrale de ce composant
dans une solution de NaAc pure et une solution de NaAc contenant 1 uM de streptavidine,
nous observons une variation de la réponse spectrale. Afin de conserver la dynamique (ISL =
1,1 nm) du capteur pour la détection de la molécule de biotine, nous prenons comme référence
la réponse dans la solution de streptavidine.

Mesure de référence Immobilisation de streptavidine sur le capteur
| Con:lpnsan.t’ Dépot NaAC + : : Dépdt 1 uM L, Ringage avec NaAc j_é_’ Mesure L, Dépiit 10
i fonctionnalisé mesure de la réponse E i streptavidine apres 10 min 11| dans NaAC pM biotine
' | Dépét 20 | Mesure dans | | Ringage avec NaAc Dépét 20 Mesure dans | | Ringage avec NaAc
| nMbiotine NaAC | |  aprés10min uM biotine NaAC aprés 10 min
L
| Rnu;age a11|r]ec IfJaAc - Mesuredans | Dépdt 20 _ | Ringage avec NaAc Mesure dans
| apres 11 min NaAC uM biotine | aprés 10 min NaAC

Immobilisation de biotine sur Ia streptavidine greffée sur le capteur

Figure VI 30 : Schéma fonctionnel du principe de mesure en régime statique de biotine.
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Figure VI 31: Réponse spectrale en présence de biotine : (a) décalage spectral en polarisation TE ; (b) variation
du temps de groupe en polarisation TE ; (c) décalage spectral en polarisation TM ; (d) variation du temps de
groupe en polarisation TM
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Enfin, le capteur a été recouvert d’une solution de biotine de 10 uM. Apres 10 min, la surface
du capteur a été rincée et sa réponse a été mesurée. L’expérience a été répétée, jusqu’a la
saturation, en rajoutant a chaque fois, a I’aide d’une micro-pipette, un volume de 15 pL. d’une
solution de biotine de concentration 20uM. La Figure VI 30 représente le schéma fonctionnel
de la procédure de mesure de la biotine.

La Figure VI 31 représente les réponses spectrales du capteur en polarisation TE et TM pour
différentes concentrations de biotine. Cette figure montre une évolution croissante de la
réponse jusqu’a la saturation. La Figure VI 32 représente le décalage spectral en longueur
d’onde et la variation du temps de groupe a 1550 nm en fonction de la concentration. Comme
dans le cas de la détection de streptavidine, en se basant sur les points expérimentaux et les
barres d’erreur, nous avons interpolé la variation spectrale AVS en fonction de la
concentration C en uM, selon une loi exponentielle. Les parametres d’ajustement obtenus sont
donnés dans le Tableau VI 6 :

Parametres Décalage spectral Variation temps de groupe
d’ajustement
Qualité de couplage TE ™ TE ™
AVS, (pm ou fs) 461,7 431,2 -6,1 -3,2
Co (UM) 35,5 35,7 34,64 35

Tableau VI 6 : Parametres d’ajustement des résultats expérimentaux sur la biotine.

Les performances obtenues en considérant le double des écart-types de reproductibilité des
mesures PS-OLCI comme étant la plus petite variation spectrale détectable sont résumées
dans le Tableau VI 7 :

Variation temps de groupe
Décalage spectral
Performances gesp 1 tour F tours
TE ™ TE ™ TE ™
Sensibilité (pm/uM
(pm/p 12,2 11,1 0,16 0,11 -2.88 -1,54
ou fs/uM)
Limite de détection
2.8 3,6 1,9 2,6 0,11 0,18
M)
Tableau VI 7: Performance de détection de streptavidine.
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Figure VI 32: Variation spectrale en fonction de la concentration de biotine : (a) décalage spectral en longueur
d’onde; (b) variation du temps de groupe a 1550 nm.

Les performances de détection de biotine en polarisation TE sont 1égerement supérieures a

celles en polarisation TM. Ces nouvelles performances démontrent non seulement la capacité
du dispositif PS-OLCI et microrésonateur a la détection surfacique, mais aussi a la détection
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des interactions moléculaires de biomolécules pouvant servir a 1’évaluation de 1’association et
la dissociation entre deux molécules dans une solutions.

Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié la réponse optique de I’association d’un PS-OLCI et d’un
capteur a base de microrésonateur lorsque ce dernier est immergé dans une solution de
biomolécules. A cet effet, deux protocoles de détection ont été étudiés: la détection
homogene (lorsque les molécules cibles sont reparties de fagcon homogene dans la solution) et
la détection surfacique (lorsque les molécules cibles sont fixées sur la surface du capteur).
Dans la mise en oeuvre de la détection homogene, nous avons fait circuler de I’eau déionisée
contenant de tres faibles concentrations de glucose dans un circuit optofluidique intégrant le
capteur. Pour chaque concentration, nous avons mesuré a 1’aide du dispositif PS-OLCI, le
décalage spectral en longueur d’onde de résonance et la variation du temps de groupe. Les
limites de détection obtenues, sur un composant possédant un Q de ’ordre de 38 2000, en
exploitant ces deux grandeurs sont respectivement de 50 + 20 ug/ml et 25 £ 10 ug/ml, ce qui
peut suggérer la mesure de la phase possedant une limite de détection meilleure que celle de
I’amplitude. Toutefois ces résultats doivent étre approfondis pour conforter cette conclusion.
Comme démontré dans ce chapitre, ces performances prometteuses peuvent €tre améliorées
lorsqu’un microrésonateur possédant un Q élevé est utilis€ ou encore lorsque les incertitudes
liées a la reproductibilité des mesures sont améliorées. L.’ inconvénient majeur du protocole de
détection homogene est sa non-sélectivité. Pour y remédier des expériences de détection
surfacique ont été mises en oeuvre. Dans ce cas de figure, une étape de chimie de surface
permettant d’accrocher des entités de reconnaissance des molécules cibles sur la surface du
capteur, i. e. la fonctionnalisation, a été réalisée par le LBPA. La molécule de TAMRA
cadavérine a d’abord été étudiée dans ces conditions de détection. L’expérience a été réalisée
en suivant la cinétique d’accrochage en régime statique et dynamique de la molécule sur la
surface. La limite de détection estimée pour cette molécule est de I’ordre de 25 + 16 ag/mm’.
Ensuite, la protéine streptavidine a été étudiées. La limite de détection de la streptavidine
obtenue est de I’ordre de 300 fg/mm?. Il a également été démontré que la limite de détection
obtenue en détection surfacique de streptavidine présente une amélioration d'un facteur 1000
par rapport a celle obtenue en détection homogene. Apres 1'étude de la streptavidine, nous
avons évalué la capacité de ces capteur a détecter plusieurs couche de biomolécules. Pour cela
la molécule de biotine, fonctionnalisée par la streptavidine a été évaluée. La limite de
détection de la biotine ainsi obtenue est de 1I’ordre de 2 uM soit environ 500 pg/l.

Ces différentes expériences ont non seulement démontré le protocole de détection surfacique,
mais aussi la capacité de notre dispositif a détecter les molécules de petites tailles, de faibles
masses molaires (TAMRA cadavérine et biotine) et des molécules de grandes tailles
(streptavidine). Cela démontre la possibilité de réaliser un biocapteur sans marqueurs
performant basé sur 1’association microrésonateur -PS-OLCI.

Les premieres performances de détection de streptavidine seraient 4 fois meilleures que celles
obtenues a l’aide de la technique SPR considérée a ce jour comme la technique de
biodétection sans marqueur de référence, ce qui fait de ces capteurs a base de microrésonateur
des candidats potentiels pour la détection de tres faibles concentrations de biomolécules. Ils
pouvent étre utilisés dans de nombreux domaines tels que la santé pour effectuer des
diagnostics précoces des maladies ou encore dans le domaine de I’environnement pour
I'analyse chimique (niveau de pollution de I’eau, de I’air, du sol, etc).
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Conclusion générale

Cette theése présente I'association d'un interférometre en lumiere incohérente sensible a la
phase (PS-OLCI) et d'un capteur a base de microrésonateurs optiques comme nouveau
protocole de biodétection sans marqueurs fluorescents. Les travaux réalisés a cet effet, dont la
synthese est présentée dans ce mémoire, peuvent étre groupés en trois parties principales :
conception et fabrication de microrésonateurs optiques, adaptation du PS-OLCI comme
nouvelle technique d'interrogation et de caractérisation des microrésonateurs, démonstration
de l'association PS-OLCI et microrésonateur comme biocapteur.

Dans ce manuscrit, nous avons de prime abord fait un rappel du principe de fonctionnement et
de quelques caractéristiques d’un capteur, rappelé des notions de base de 1’optique guidée et
présenté un état de l’art des performances et des limites des techniques optiques de
biodétections actuelles notamment des capteurs a base de microrésonateurs optiques. Cet état
de l'art, nous permet de mieux comprendre l'influence des parametres opto-géométriques et
celle de la configuration du couplage sur les performances des capteurs optiques a base de
microrésonateurs. Ceci a abouti a 1’établissement du cahier des charges de notre étude :
conception et réalisation de microrésonateurs (en forme d’hippodrome) polymeres en
couplage vertical possédant un facteur de qualité supérieur a 20 000 dans I’eau.

Pour répondre aux exigences de ce cahier des charges, nous avons congu, a ’aide de la
méthode de I’indice effectif, et réalisé, a 1'aide de la photolithographie traditionnelle, des
microrésonateurs a guides rectangulaires monomodes en matériaux SU-8. Les différentes
étapes de conception et de réalisation sont décrits dans le chapitre II de ce mémoire. Les
résultats de caractérisation, a 1’aide de la méthode de balayage spectral du LPQM, nous ont
non seulement permis de valider la procédure de fabrication des composants élaborée mais
aussi d’atteindre notre objectif. En effet, nous avons obtenu réalis€¢ des microrésonateurs
possédant un facteur de qualité supérieur a 30 000 dans 1'eau.

Compte-tenu des limitations des techniques actuelles de caractérisation de microrésonateurs,
comme leur incapacité a fournir les pertes optiques et 1'évolution de la phase du signal optique
propagé dans le composant, nous avons proposé une technique alternative. La mise en place
de la technique interférométrique, proposée pour fournir ces informations, a fait I'objet de la
deuxieme partie de nos travaux (présenté dans le chapitre III). Une description du principe de
fonctionnement d'un dispositif PS-OLCI, basé sur un interférometre de Michelson, a d'abord
été présentée. Ensuite, nous avons exposé une synthese des différentes modifications
apportées au dispositif PS-OLCI du LNE, initialement développé pour caractériser des
composants utilisés dans les télécommunications optiques, pour interroger les
microrésonateurs.

Afin de prédire la réponse PS-OLCI d'un capteur a base de microrésonateur, nous avons
proposé un modele analytique de cette association, tenant compte de la dispersion de 1'indice
effectif des modes guidés. Le modele théorique développé, mettant en évidence la relation
existant entre l'interférogramme et les intégrales de Fresnel, a été validé par I’ajustement des
mesures expérimentales.

Cet ajustement nous a permis d'extraire les parametres optogéométriques comme les pertes de
propagation et l'indice effectif des modes guidés. Le bon accord entre le calcul théorique et les
mesures PS-OLCI et celui entre les parametres extraits des mesures PS-OLCI et les mesures
spectrales réalisées au LPQM, ont permis de valider ce dispositif comme outil de
caractérisation des microrésonateurs. Ce dispositif a également été utilisé pour discerner les
différents régimes de couplage entre le microrésonateur et le guide d’injection. Ceci montre
que le dispositif PS-OLCI n'est pas seulement un outil de caractérisation mais aussi un
véritable outil d’aide a la conception de microrésonateurs.
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Apres cette validation, nous avons démontré la capacité de 1'association d’un PS-OLCI et d’un
capteur a base de microrésonateur a détecter de tres faible concentration de biomolécules.
Pour cela, nous avons d'abord mis en évidence la détection homogene de glucose dans I’eau
déionisée. Ces expériences ont démontré que cette association est capable de déceler en
solution aqueuse des concentrations de 'ordre de 50 pg/ml et 25 pg/ml de glucose dans 1'eau,
en exploitant respectivement 1’amplitude et la phase des mesures PS-OLCI. Les premiers
résultats semble indiquer qu’on peut obtenir une meilleure limite de détection en exploitant la
phase, ce que permet en particulier le dispositif PS-OLCI.

La méthode de détection homogene n'étant pas sélective, nous avons réalisé des expériences
de détection surfacique ou spécifique. Cette méthode de détection, apportant la sélectivité,
permet de tester le capteur dans un environnement réel (mélange de différentes molécules).
Cela nécessite la fonctionnalisation de la surface du capteur. Cette opération consiste a
accrocher des récepteurs appropriés afin d'immobiliser les molécules cibles sur sa surface. A
cet effet, nous nous sommes intéressés a la détection des molécules possédant un groupement
fonctionnel de type amine. Une procédure optimisée de greffage et de quantification de
biomolécules, présentant un groupement amine, sur la surface de microrésonateur en SU-8 a
été développée par le LBPA. Cette procédure a été mise a profit pour étudier la cinétique
d’accrochage des biomolécules sur la surface du capteur a base de microrésonateur. La
cinétique d’accrochage en régime statique et en régime dynamique de la molécule de
TAMRA cadavérine, choisie comme molécule test, a ét€ étudiée. La limite de détection
estimée pour cette molécule est de I’ordre de 30 + 10 ag/mm? (2 + une incertitude type). Le
bon accord entre les sensibilités obtenu en régime dynamique et statique a permis de valider la
procédure de greffage de biomolécules sur la surface des microrésonateurs en SU-8.

Les expériences de détection de la protéine streptavidine, réalisées apres cette validation, ont
fourni une limite de détection de 1’ordre de 300 + 150 fg/mmz. La différence entre cette
performance et celle obtenue sur la TAMRA cadavérine est expliquée par la taille de ces
molécules. En effet, la TAMRA cadavérine est une molécule de faible taille caractérissée par
sa faible masse molaire (M = 517 g/mol) alors que la streptavidine, comme d’ailleurs les
protéines de facon générale, est une molécule de grande taille (M = 66 000 g/mol). Ces
performances démontrent la capacité de notre capteur (microrésonateur+PS-OLCI) a détecter
des molécules de faibles et grandes masses molaires ou tailles.

Une comparaison entre les méthodes de détection homogene et surfacique de streptavidine a
montré que la limite de détection en détection surfacique présente une amélioration d'un
facteur 1000 par rapport a celle obtenue en détection homogene. Ceci montre qu’en plus de la
sélectivité, la détection surfacique est plus sensible et représente donc la méthode retenue
pour évaluer avec précision les faibles concentrations de biomolécules.

Apres 1'étude de la streptavidine, nous avons évalué la capacité de ces capteurs a détecter
plusieurs couches de biomolécules. Pour cela la molécule de biotine, fonctionnalisée par la
streptavidine a été évaluée. La limite de détection de la biotine ainsi obtenue est de 1’ordre de
2 uM soit environ 500 pg/l.

Les premiers résultats obtenus et présentés dans ce chapitre peuvent €tre améliorés si un
composant possédant un facteur de qualité Q et un contraste de transmission C élevés est
utilisé ou encore si la résolution du dispositif PS-OLCI est améliorée.

Ces résultats ont été comparés avec les performances obtenues a 1’aide de la technique SPR,
considérée a ce jour comme la technique de biodétection sans marqueur de référence. Deux
conclusions pertinentes découlent de cette comparaisons. Tout d’abord nous remarquons qu’a
I’inverse des capteurs SPR, nos capteurs exploitent simultanément les réponses en
polarisation TE et TM. Ceci est nécessaire en biologie pour d’éventuelles études d’orientation
de la molécule sur la surface du capteur. En plus, les limites de détection obtenues en
surévaluant le bruit de mesures de notre dispositif sont meilleures que celles fournies par les
capteurs SPR.
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Ces résultats font de ces composants de potentiels candidats pour la détection de tres faibles
concentrations de biomolécules. Ces composants peuvent étre utilisés dans de nombreux
domaines tels que la santé pour effectuer des diagnostics précoces des maladies ou encore
dans le domaine de I’environnement pour 1'analyse chimique (niveau de pollution de 1’eau, de
I’air, etc).

Pour élargir ce sujet, il serait d’abord tres intéressant de remplacer la platine de translation
piézoélectrique du dispositif PS-OLCI par une nouvelle produisant moins de vibration afin de
suivre 1’évolution de la phase en temps réelle. Ensuite, il serait également important de se
pencher sur I’étude de 1’orientation des biomolécules sur la surface du capteur afin de mettre a
profit I’exploitation simultanée des polarisations TE et TM. Enfin, des études supplémentaires
permettant d’évaluer la sensibilit¢ du capteur a détecter des molécules présentant un
groupement réactif autres que amine, comme les groupements OH, COOH, SH, permettront
de confirmer les potentiels de 1’association PS-OLCI-microrésonateur pour des applications
de biocapteurs. Ces perspectives de travail représentent aussi une ouverture de collaboration
avec des biologistes ou des biochimistes, afin de mener a bien ces applications expérimentales
de biodétection.
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Annexe 1

1- Coefficient de transmission complexe

Soit a; un champ optique incident injecté dans le guide rectiligne, une partie b; du champs
incident est directement transmise dans le guide rectiligne et 1’autre partie b, est couplée dans
la cavité. Apres chaque tour de cavité, une partie du champ b, est couplée dans le guide
rectiligne et 1’autre partie a, transmise dans la cavité et continue a circuler. Les variables ket
k' représentent, respectivement, les coefficients de couplage guide rectiligne-cavité et cavité-
guide rectiligne. 7 et 7' représentent le coefficient de transmission guide rectiligne-guide
rectiligne et cavité-cavité T', respectivement.

b,

A

a, i/
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Figure 25: Schéma fonctionnel d’un microrésonateur en forme d’hippodrome.

La fonction de transfert de microrésonateur, représentant le rapport entre le champ transmis b,
et le champ incident a;, peut étre déterminée a partir de la méthode des matrices de diffusion
utilisée par A. Yariv. La matrice de diffusion ou de transfert définie au point de couplage
cavité guide rectiligne est de la forme:

b, iK'
'=a, A ALII
b, jKk T \a,

ou j représente le nombre complexe tel que \/_ =—leta, les pertes par couplage.

Le développement de la matrice de transfert conduit a:
b =o,(m, + jK'a,) All2
b,=a(jxu, +7'a,) All3

Le champs a; correspondant a la partie de b, ayant parcouru un tour de cavité, son expression
tenant compte des pertes de propagation a dans la cavité et du retard accumulé pendant de ce
tour est :

2m,,
a, =ab, exp(j /{ﬁ L] Al.l4

Le coefficient de transmission complexe H(A) du microrésonateur, correspondant au rapport
entre le champ transmis b; et le champ incident a;, obtenu a partir de Al.1 2 est de la forme :

b . ,a
HA)="t=a,(t+ jK—=) AllS
a, a,
a N . ) s . .. b . .
—Z est obtenu a partir de I’équation Al.1 4 et celui de—2 est obtenu 2 partir de
a, a,

I’équation Al.13:

Le rapport
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2/m
a—zzab—zexp(j i LJ All6

a, a A
Lol kv

=a| jKk+1 ALL7
4 a4

En substituant le rapport b de A.1.1 6 par I’expression de A.1.1 7 on obtient :
a
Jjo,Kkuexp| j T L

= Al lS8
a, . 2m,,;
I-oat'exp| j /1“ L

4

. . a o . -

En substituant également le rapport — dans A.1.1 5 on aboutit a 1’expression du coefficient
a

de transmission complexe d’un microrésonateur.

27
o7 — (kk'+rt)aa exp(jlneﬂ Lj

H(A) = Al.19
, 27
l-aart exp[]lneﬂLJ
Dans le cas d’un modele symétrique, c’est-a-dire k=x' et T=T', H(A) devient : .
2
ar—(x° +72)ct'izaexp(j/1n€#Lj
HA)= Al.110
2z
l—O{iaTexp(]neﬁLj
A
En utilisant la loi de conservation de I’énergie définie par :
(x> +73) =1 All1l
L’expression de H(A) devient:
2
ar-a’a exp(jfneﬁ Lj
HA) = Al.lI2

l—a'iafexp(jz/fneﬂLj

2- Coefficient de transmission en intensité

La transmission en intensité pour un microrésonateur symétrique définie par le rapport entre

I’intensité lumineuse transmise et 1’intensité incidente peut s’écrire sous la forme suivante :
2

2

=|H(/1)|2:

2
ar—a’a exp(jfneﬂLj

‘ l—aiafexp(jz/fneﬁLj ‘

bl

T = Al2 1]

1

Cette équation peut étre réécrite par :
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2

ot — aiza exp(jzﬂneﬂLj
A
T = Al22

2
‘1 - aiaTexp(jz/;[neﬁ.Lj

2 2
(%T— a.’acos (Zﬂneﬂ LD + (aiza sin [mneﬂLD
A A

T = : —  AL23
2z . (27
l-aatcos| —n,,L || +|aarsin| ——n, L
2z
2 Tl + azaiz —2aaqrcos| —n, L
— Pout bl 2 ﬂ’
T_P___ = a, - Al24
n 1% 1+ 7%’ — 2aa, cos (/lneﬂLj
3- Largeur a mi-hauteur d’une raie de résonance
La largeur a mi-hauteur d’une raie de résonance est obtenue lorsque :
2 2 2
T°+a’a,” —2aa,Tcos
T=a’———5 reos@) Al31
1+7%a’a,” —2aa.7cos(p)
2z
¢ = 7neffL Al.32
T . +T.
= —max___min AL33
2

Tonax €t Tyin représentant, respectivement le maximum et le minimum de transmission. Ces
extréma sont obtenus lorsque la dérivée de T par rapport a A s’annule, a savoir

2 2 )
cos(%n efij =1 et 005(77[ neﬁ.Lj =—1. Les valeurs de Tux, Tmin €t Z déduites sont de la

forme :
2?2 2?2
oaT+ad, o,T—ac,
T,.=|——— | aT,, =| ————— Al.34
I+ e, l-me,
2\?2 2\?2
|| ot+ac, oT—-aq,
Z=—|| ———| +| — Al35
2 I+ e, l-we,

En résolvant A1.3 1 sur une période (I’intervalle spectral libre), nous obtenons les deux
solutions et la différence de phase suivantes :

. Zl+a’ra?)-la’ +a'a?)

¢, = cos [ e alz-a) AL36
4 Zl+a’r?a?)- (o2 +a ')

¢, =—cos ( razlz—a?) AL37

Al.38

Z(l +a’t%a’ )— (0(,.272 +aa )j

Ap=¢ —¢, =2cos" [ Zaifa(Z _0‘,'2)
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En exprimant la largeur 2 mi-hauteur 84 en fonction de A@, nous obtenons :

S=d -4 =LA Ap Ak ( (1+052 2 2) (ai2r2+ai4a2)j 130
=, -4 = .

2m, L m, L 2aulz-a?)
A1 et A, représentent les longueurs d’onde a mi-hauteur définies respectivement autour de la
longueur d’onde de résonance Acg par, Aco-04 /2 et Aco+0A4 /2.
Lorsque Acg>>0A4 /2, I’expression de la largeur a mi-hauteur devient :
Zl+a’t’a’)-\a’t +a'a’
§h= 0 o e a)(’2 ‘a’) A1.3 10
m Zaiz'a(Z -q, )

eff

Annexe 2 :modele de Langmuir

Le modele de Langmuir est tres utilisée en chimie de surface pour décrire des phénomenes
d’adsorption de particules dans le cas ou le nombre de sites d’adsorption sur la surface est
fixe, c’est a dire que chaque site ne peut adsorber qu’une seule particule et que les interactions
entre les particules sont négligées.

Ce modele suppose que les réactions mettent en jeu un Ligand (ou récepteur) L et un analyte
(ou cible) monovalent A qui vont réagir exclusivement entre eux pour former une couche
organique LA (Figure A 2).

Cibles A Ligands L Couple LA

n,

Figure A 2 : Schéma de principe de l'interaction moléculaire suivant le modéle de Langmuir.

La réaction chimique entre ces deux molécules peut s’écrire sous la forme suivante :

K'ASS
L+A ——* LA A21

diss

K.ss correspond a la constante d’association et K, celle de dissociation.
Le taux de formation des complexes LA en fonction du temps 7 suit la loi suivante :
J[LA
[a ] = Kﬂ” [A] [L] Kdzvs‘ [LA] A22
t

ou [A], [L] et [LA] représentent respectivement la concentration de A, L et LA.
Cette équation se présente sous la forme d’une équation différentielle inhomogene de premier
ordre. Sa solution est de la forme :

~ [AIK,
LAY = (L) (1-exp(-[K, [A]+ K, ]t)  A23

ass dms
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