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Introduction générale

Mes travaux de thése ont été effectués dans I’équipe électronique du Laboratoire
GREYC (Groupe de recherche en informatique, image, automatique et instrumentation
de Caen) sous la direction de Bruno Guillet. Parmi les travaux de recherches de 1’équipe
Electronique, les détecteurs de rayonnement pour I’infrarouge et le THz sont le sujet
auquel cette these se rattache.

Les détecteurs infrarouges (IR) sont généralement classés en deux sous famille
détecteurs photoniques et détecteurs thermiques. Les détecteurs thermiques absorbent
I'énergie du rayonnement incident ce qui augmente leur température. Ils sont donc
indépendants de la longueur d’onde. Les détecteurs photoniques quant a eux absorbent
I’énergie a une longueur d’onde bien précise dépendante du band gap du matériau les
constituant. Les photons absorbés produisent alors un courant électrique mesurable. Bien
qu’ils soient plus rapides et plus sensibles, le faible nombre de matériau ayant un band
gap compatible avec les longueurs d’onde IR et I’obligation de les refroidir rendent les
détecteurs photoniques chers et difficiles a mettre en ceuvre.

Parmi tous les représentants des détecteurs thermiques, le bolométre, sujet de cette
these, convertit le rayonnement incident en augmentation de température qui a son tour
provoque la modification de certains paramétres physiques, par exemple la résistivité
électrique. 1l existe des bolometres fonctionnant a température ambiante, ce qui présente
un atout considérable en termes de mis en ceuvre et de coft.

Pour développer un bolometre IR performant, il est essentiel d’utiliser un matériau
thermométre compatible avec la technologie du silicium, d’obtenir une isolation
thermique élevée et d’avoir un faible bruit a température ambiante. De nombreux
matériaux ont déja été utilisés comme couche active IR pour des bolometres. Certains
connaissent déja des applications commerciales (VOy, silicium amorphe, etc.) et d’autres
sont encore au stade expérimental (a-YBCO, VWOy, LSMO, a-SiGe). Parmi eux, I’oxyde
de manganése Lao7SrosMnOs (LSMO) est un bon candidat car il présente une faible
résistivité électrique, et un faible niveau de bruit basse fréquence. Le dép6t du LSMO en
couches minces sur des substrats de silicium est maitrisé au sein du GREYC, ce qui
permet une autonomie sur la fabrication jusqu’a la caractérisation des bolométres.

L’objectif de cette thése est donc d’étudier les performances de ces detecteurs a
base de couches minces de LSMO a différentes longueurs d’onde du visible a I’IR. Pour
cela, j’ai étudié et caractérise le comportement électrothermique de ces structures afin de
déterminer les meilleurs points de fonctionnement.

Le mémoire s’articule en 4 chapitres. Le premier chapitre sera consacré a I’état de
I’art dans le domaine de la détection infrarouge non refroidis. Aprés une présentation des
différentes technologies des détecteurs thermiques et photoniques, je présenterai le
modeéle du bolometre et les différentes figures de merites qui seront étudiées dans la suite
de ce mémoire. Une analyse des différents parametres critiques des bolometres sera
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ensuite donnée. Une présentation des divers matériaux thermometriques utilisables a
300 K et des méthodes de couplage de rayonnement sera faite. Une conclusion partielle
sur I'intérét de I’utilisation du LSMO pour réaliser des bolométres non refroidis
performants terminera cette partie.

Le second chapitre s’attardera dans un premier temps sur la conception et le
procédé de fabrication des bolométres a base de couches minces de LSMO. J’y aborderai
les propriétés physiques des différents matériaux utilisés ainsi que les géométries retenues
pour les bolométres (ponts suspendus) tout en discutant de leurs pertinences dans le cadre
des objectifs fixés pour cette these. Dans un second temps, je présenterai les moyens de
mesures mis en place pour caractériser électriquement les bolomeétres fabriqués. Je
terminerai le chapitre par ’analyse des mesures électrothermiques afin de déterminer les
meilleurs points de fonctionnement des bolometres suspendus a base de LSMO.

Dans le troisieme chapitre, j’aborderai les caractérisations optiques des
bolométres, ce qui constituera une partie importante de cette thése. Les bolometres seront
caractérisés a différentes gammes de longueurs d’onde avec diverses sources de
rayonnement tel que des lasers (visible et IR), un corps noir et un faisceau synchrotron.
Pour chacune de ces sources, je décrirai les bancs de mesures et j’analyserai les mesures
optiques sur des bolométres, de diverses géométries, soumis a diverses températures et
longueurs d’ondes. Enfin, une conclusion partielle discutera des propriétés d’absorption
de ces bolomeétres dans le visible et I'TR.

Le quatrieme et dernier chapitre traite des performances bolométriques des
structures suspendues. Aprés une présentation des méthodes permettant de déterminer la
fréquence de coupure de bolométre, je présenterai et j’analyserai des mesures réalisées
par modulation de la source de rayonnement. Ensuite, j’effectuerai une analyse des
différentes sources de bruit. Grace aux mesures de sensibilité optique du troisieme
chapitre, les valeurs de puissance équivalente de bruit (NEP) et de détectivité spécifique
(D¥*) a différentes longueurs d’onde sont évaluées. Enfin, je comparerai les performances
de mes bolométres avec 1’état de 1’art et je présenterai les perspectives.
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1.1 Le domaine infrarouge

L’expérience de William Herschel en 1800 a mis en évidence l'existence du
rayonnement infrarouge. Son expérience a consisté a disperser la lumiére blanche du
soleil & I’aide d’un prisme et mesurer la température pour chaque couleur. Il a remarqué
gue maximum de température se situait au-dela de la longueur d’onde rouge. Il remarque
donc, I’existence d’un rayonnement invisible par I’ceil humain qu’il nomme d’abord «
chaleur radiante » [Herschel 1800b].

L’infrarouge (IR) est un domaine du rayonnement électromagnétique de longueur
d’onde supérieure a celle du spectre visible mais plus courte que celle des micro-ondes
ou du domaine térahertz (Figure 1-1). Cette gamme de longueurs d’onde s’étend
typiquement de 0,76 pm a 1000 um. Elle se décompose en trois sous domaines :
I’infrarouge proche (de 0,76 & 2 um, NIR — Near IR), I’infrarouge moyen (de 2 a 4 um,
MIR — Medium IR) et I’infrarouge lointain (de 4 & 1000 um, FIR — Far IR) (Figure I-1).

Région (Abbreviation) Longueur d’onde A(pm)
Infrarouge proche (NIR) 0,76 - 2
Infrarouge moyen (MIR) 2-4
Infrarouge lointain (LIR) 4 -1000

Tableau I-1Division du domaine infrarouge.

Le NIR est la partie du spectre qui vient juste apres le visible. Ce domaine du
spectre électromagnétique est trés utilisé dans les domaines de la chimie (polymeres,
pétrochimie, industrie pharmaceutique), de I’alimentation et de I’agriculture. Une
application trés importante du MIR est d’étudier les teneurs en eau des surfaces, tres
souvent utilis¢ dans 1’agriculture. L’atmosphére est en grande partie opaque aux
rayonnements du moyen infrarouge qui sont absorbés par la vapeur d’eau. Les
applications du LIR vont de la mesure de la température apparente des objets jusqu’a
I’intensité du rayonnement infrarouge émis par les corps célestes?.

1 https://www.reseau-canope.fr/docsciences/Le-spectre-des-ondes.html
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Figure 1-1 Spectre électromagnétique?

Depuis la découverte de la région IR du spectre électromagnétique [Herschel
1800a], des progrés immenses ont été accomplis dans ce domaine de l'ingénierie,
notamment en ce qui concerne le développement de capteurs infrarouges.

Une théorie expliquant les phénomeénes liés a ce type de rayonnement
électromagnétique a été développée des années apres la découverte de la région IR du
spectre.

La matiere émet et absorbe en permanence du rayonnement électromagnétique.
Le processus d’émission est li¢ a 1’agitation moléculaire interne de la matiére, agitation
des molécules qui dépend du matériau mais surtout de la température. Pour décrire la
distribution de I'énergie de tout émetteur de rayonnement thermique, le terme « corps
noir » a été introduit par Kirchhoff [Dennis 1986].

I.1.a Rayonnement du corps noir

Un corps noir est un objet qui absorbe toute I'énergie incidente, quelle que soit sa
longueur d'onde, il est aussi un émetteur rayonnant parfait. Stefan (1879) et Boltzmann
(1874) ont déterminé que la quantité totale d'énergie émise par un corps noir est
proportionnelle a sa température absolue a la puissance quatre. Cependant, I'expression
de la distribution spectrale d'un rayonnement de corps noir n'a été développée qu'en 1900,
lorsque I'équation de Planck correspondit parfaitement aux données expérimentales
obtenues grace a la théorie de la quantification d'énergie :

2hc? 1 o (1-1)
L, LT) = 150 — (W-m=2-sr=1 - um-1)
[e /AkBT — 1]

2 https://thermalimagingcamerareviews.com/glossary/
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ou L, est la radiance spectrale d’un corps noir a la longueur d’onde 4 (Figure 1-2)
qui correspond a la puissance émise par unité de surface, d’angle solide et de fréquence
pour une température T, Co est la vitesse de la lumiére 299 792 458 m-s?, h la constante
de Planck 6,62606876x10*J-s, et ks la constante de Boltzmann 1,380 649x10 2% J-K ™1,

En intégrant la Loi de Planck sur les longueurs d’onde et sur tout le demi-espace
au-dessus d’une surface, nous obtenons 1’émittance spectrale du corps noir M :

M; (A,T) = fL’l (A,T) cos 0dR = mLS(A,T) (W-m™2 - um™1) (1-2)

En intégrant la loi de Planck sur tout le domaine spectral, de zéro a l'infini,
I’émittance totale du corps noir M total est obtenu de telle sorte que :

o0 2m°kp . ., (1-3)
M = O-SBT4 (|'4)

ou M est I’émittance totale, osg est la constante de Stefan-Boltzmann de valeur
5,67034419x108 W-m=2-K™.
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Figure 1-2 Radiance spectrale du corps noir en fonction de la longueur d'onde.

La longueur d'onde d'émission maximale Amax des courbes est obtenue par la loi
de déplacement de Wien et est donnée par Amax T = 2898 um-K, ce qui peut étre dérivé de
I'équation de Planck. Dans le domaine des grandes longueurs d’onde, ou 1 > coh/(ksT), le
rayonnement du corps noir peut étre approché par la Loi de Rayleigh-Jeans :

(I-5)

2kgco®T ~
5 Wm

M; (A, T) =
Le corps humain est a une température d’environ 35 °C ou de 308 K, nous avons
donc un pic d’émission de 9,4 um, ¢’est-a-dire dans la région de I’infrarouge lointain. Un

corps chauffé a 400 °C ou 673,15 K (une résistance chauffée, par exemple) aura un pic
d'émission a 4,3 um et émettra également une lumiere visible dans la bande rouge.
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I.1.b Applications infrarouge

Les applications de I’infrarouge peuvent étre classées en deux principales
catégories : I’imagerie et la radiométrie. La radiométrie est basée sur la mesure
quantitative et qualitative du rayonnement dans une bande spectrale donnée. Dans les cas
ou la distribution spectrale est etudiée, on parle de spectroscopie, quand le rayonnement
est converti en température on parle de pyrométrie. Difféeremment de la radiométrie,
I’imagerie n’est basée que sur la mesure qualitative du rayonnement. Les valeurs relatives
de température ou rayonnement sont mesurés. Les images sont faites a partir d’une
matrice de pixel dont la distribution du contraste thermique dans une surface est observée
en fonction du temps [Caniou 1999].

Plusieurs applications utilisent la détection de rayonnement dans I’infrarouge,
parmi lesquelles, les applications se suffisant de la seule émission propre des objets. On
peut citer la recherche médicale pour 1’analyser le flux sanguin, observer les fonctions
musculaires pour la thérapie physique, diagnostiquer les blessures ou les brdlures,
déterminer la température corporelle ou localiser des tumeurs. lls sont aussi trés utilises
aussi dans des applications en recherche scientifique, militaire, sécurité civile, systemes
de vision nocturne, détection d’incendie, détection de gaz, astronomie, spectrométrie
infrarouge, enquéte sur le rayonnement solaire, etc. [Caniou 1999].

I.1.c Absorption de I'atmosphere

Le rayonnement infrarouge émis par des objets distants doit généralement
traverser une certaine distance dans l'air avant d'étre détecté par des détecteurs
infrarouges. L’atmosphére terrestre n’est pas transparente pour toutes les longueurs
d’onde. La transmission du rayonnement a travers 1’atmosphere dépend de 1’absorption
des constituants gazeux qui la compose, en particulier de 1’eau et du dioxyde de carbone
et de I’absorption par diffusion due a la présence de particules, molécules ou aérosols.

Dans la Figure 1-3 on observe les intervalles transparents dans 1’infrarouge proche,
moyen et lointain. L’intervalle dans I’infrarouge lointain 8 — 14 um est souvent utilisé
pour la détection des objets autour de la température ambiante ou pour mesurer les
propriétés thermiques.
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Figure 1-3 Spectre de transmission de I'atmosphére et molécules mises en jeux dans les
fenétres d'absorption [Rogalski 2011].

1.2 Détecteurs de rayonnement

Les détecteurs de rayonnement sont destinés a détecter le rayonnement a une
longueur d'onde spécifique ou sur une large gamme de longueurs d'onde et produire un
signal de sortie proportionnel a la quantité d'énergie absorbée. Ils peuvent étre classés en
deux groupes, les détecteurs thermiques et photoniques. Une description succincte de ces
différents détecteurs est présentée dans cette partie. De plus amples détails sont
disponibles dans les livres [Budzier 2011] et [Rogalski 2011].

1.2.a Détecteurs photoniques

Le principe des détecteurs photoniques est basé sur la formation de porteurs de
charge. Ceux-ci sont engendrés par la création de paires électron-trou, due a 1’absorption
du rayonnement dans un matériau semiconducteur adapté a la longueur d’onde a détecter.
Les types les plus courants sont les photoconducteurs et les photovoltaiques (dispositifs
a jonction). Fréguemment, ces dispositifs sont formés par la combinaison d'éléments des
colonnes Il1 et V du tableau périodique, de fait le résultat de cette combinaison est une
bande interdite adaptée a la détection du rayonnement infrarouge.

Ce qui rend difficile la détection de I’infrarouge est la trés faible énergie du photon
devant étre absorbé. L’énergie d’un photon Epn associé a une radiation de longueur
d’onde A est donnée par :

hc 1-6
En= o

Le photon est détecté uniquement si Epn > Eq ou Eg désigne le gap du semi-

conducteur. Ainsi, la fréquence de coupure des détecteurs photoniques est donnée par la
relation de Planck :

Ac < heo (I-7)

ou Jc est la longueur d’onde de coupure. L’énergie d’un photon est inversement
proportionnelle a la longueur d’onde, plus les longueurs d’onde sont grandes, moins le
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rayonnement sera énergetique. Le silicium a 300 K, par exemple, a une énergie de bande
interdite, Ec = 1,12 eV, il est donc transparent a partir de Ac = 1,1 um. Trouver des
combinaisons de matériaux adaptés a 1’absorption de faible énergie s’avere cher et
difficile, une formation cristalline excellente et un dégrée de pureté trés élevée des
matériaux est nécessaire.

Les détecteurs photoniques utilisés pour la détection de I’infrarouge ont une faible
largeur de bande interdite, adapté a la longueur d’onde a détecter, ce qui engendre un fort
courant d’obscurité a température ambiante. Ce courant d’obscurité peut masquer le
signal utile délivré. Le refroidissement de ces détecteurs est necessaire etant donné que le
courant d’obscurité croit exponentiellement avec la température absolue. Ce qui
augmente le colt d’acquisition et maintenance de ces détecteurs [Hassis 2014]. Les
principaux sont décrits ci-dessous.

1.2.a.1 Détecteurs photovoltaiques

Les détecteurs photovoltaiques sont constitués d’un semiconducteur dopé P d’un
coté et N de I’autre, c’est-a-dire d’une jonction P-N. La jonction P-N a une zone
dépourvue de porteurs libres (zone de déplétion) dans laquelle régne fort champ
électrique. Les paires électrons-trous sont généerés dans la zone de déplétion et sont
sépareés par le champ électrique. Cette séparation provoque des variations de la courbe I-
V de la jonction. Les photons incidents d’énergie supérieure a 1’énergie de gap sont
absorbés et induisent le passage d'un électron de la bande valence vers la bande de
conduction, laissant un trou dans la bande de valence. Ce phénomene permet alors la
détection du rayonnement.

Une autre variante de ce type de détecteur sont les diodes PIN qui sont plus
performantes car elles comportent une zone isolante entre les zones N et P permettant
ainsi d’augmenter la taille de la zone d'absorption (zone de charge d'espace). Cette
augmentation de la zone de charge d’espace permet d’augmenter le nombre de photons
absorbées et donc la sensibilité.

Enfin il est également possible d’utiliser des diodes Schottky pour faire de la
détection de lumiére. Une diode Schottky est une diode qui a un seuil de tension directe
tres bas et un temps de commutation tres court. Ceci permet la détection de faibles signaux
HF et hyperfréquences. L’absence de capacité de diffusion dans la diode Schottky
contrairement a une diode PN et le deplacement des porteurs majoritaires la rend
également performante pour des applications fonctionnant a ces fréquences. Elle peut étre
utilisée pour réaliser de la détection directe ou de la détection hétérodyne®.

3 La détection hétérodyne consiste a transposer I'énergie d'une partie du a plus basse fréquence
(dite « intermédiaire ») avant de la détecter. Ce signal est mélangé sur un élément non-linéaire rapide (par
exemple une photodiode) avec le rayonnement monochromatique d’un local dont la fréquence est proche
de celle du signal.
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Parmi les travaux récents sur les détecteurs photovoltaiques, on peut citer par
exemples les diodes Schottky & base de GaAs et de graphéne (1,83x10'! cm-HzY2-W &
850 nm [Luo 2014]), les diodes Schottky non polarisées (Zero Bias Schottky Barrier
Diode — SBD) de Virginia diodes (NEP de I’ordre de quelques pW Hz? 3 600 GHz). De
plus amples détails sont disponibles dans les livres [Budzier 2011] et [Rogalski 2011].

I.2.a.2 Photoconducteurs

Les photoconducteurs sont des composants semi-conducteurs dans lesquels le
changement de conductivité électrique est mesuré sous I'influence d'un flux lumineux
incident. Une lumiére avec une énergie suffisante va restituer suffisamment d'énergie aux
électrons de la bande de valence pour atteindre la bande de conduction. La création d’une
paire électron trou va permettre la conductivité électrique, donc la diminution de la
résistance électrique.

A titre d’exemples des couches de InSb sur substrat de saphir couplé a des
antennes spirales présentent a température ambiante pour une polarisation a 25 mA : une
sensibilité de 25 V-W-L, une détectivité d’environ 1x108 cm-HzY2-W-tet un NEP de 1x10°
10W.Hzta 1795 um [Tong 2019]. Une constante de temps de 4,7 ps a été relevée pour
ce détecteur. 1l a également été rapporté des couches photoconductrices a base de GaAs
sur des substrats de silicium couplées a des antennes type “nceud papillon” pour la
détection THz [Afalla 2019].

1.2.b Détecteurs thermiques

Le principe des détecteurs thermiques est la conversion de 1’énergie des photons
en chaleur. L’¢lévation de température d’un matériau absorbant le rayonnement est
indirectement mesuré a travers la variation d’une de ses propriétés physiques. La réponse
de ces détecteurs est donc indépendante de la longueur d’onde, c’est le flux énergétique
créé par les photons qui est détecté [Rieke 2003]. Les principaux sont décrits ci-dessous.

1.2.b.1 Détecteurs pneumatiques

Un détecteur pneumatique est constitué d’une cellule a volume constant contenant
un gaz (genéralement du Xénon), avec une fenétre d'un coté qui permet I'entrée du
rayonnement. Ce rayonnement chauffe le gaz a l'intérieur de la cellule, provoquant une
expansion du gaz et une déflexion d'une membrane flexible. Cette déflexion peut étre
mesurée de maniére capacitive (Détecteur de Luft), soit de maniere optique (cellule de
Golay). Le grand avantage de ce type de détecteur est leur grande sensibilité a température
ambiante, autour de 11 fF/UW [Schossig 2011], ainsi qu’une réponse optique plate sur
une large gamme de longueurs d'onde. Cependant, ils sont par construction extrémement
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fragile et treés sensible aux vibrations. Leur constante de temps est trés €élevée, de 1’ordre
de 20-30 ms et la bande passante réduite (jusqu’a une dizaine de Hz) [Sizov 2018].

1.2.b.2 Thermopiles

Les thermopiles sont basées sur la génération d’une tension électrique en fonction
de la température a la jonction de deux matériaux conducteurs différents : une température
fixe tandis que I’autre, placée contre I’absorbant s’échauffe. Les constantes de temps sont
de I’ordre des 10 a 100 ms et la sensibilité est assez faible (de quelques V-W-a quelques
dizaines de V-W) [Dennis 1986].

Dans I’article de [K Wang 2010] une membrane de SiNx a présenté une sensibilité
de 31,65 V/W et une détectivité de 1,16x108 cm-HzY2-W-L, ainsi qu’une constante de
temps de 126 ms pour des mesures avec un corps noir a 823 K.

1.2.b.3 Détecteurs pyroélectriques

Le détecteur pyroélectrique est constitué de lames cristallines qui convertissent
I’énergie thermique en charges ¢électriques de surface. Le changement de température
entraine une variation de polarisation électrique. Cette variation de polarisation crée une
différence de potentiel temporaire, celle-ci disparaissant apres le temps de relaxation
diélectrique. C'est a partir du taux de variation de la polarisation en fonction de la
température que I'on désigne le coefficient pyroélectrique. La différence de ce type de
détecteur avec les autres détecteurs thermiques repose sur le fait que la réponse est
proportionnelle un taux de variation de température, tandis que les autres détecteurs
utilisent la variation de température [Gaussorgues 1989].

Certains matériaux pyroélectriques comme le TGS, LiTaOs, LiNbOs3,
Li»SO4xH-0, BaTiO3, NaNO., PVF2, SBN et SbSi ont été qualifiés par [Hyseni 2010].
La valeur maximale de D* dans le MIR & température ambiante de 300 K est de 2,12x108
cm-HzY?W pour le NaNO; et la constante de temps la plus faible a été atteinte pour le
matériau Li2SO4xH-0 avec une valeur de 670 ms [Hyseni 2010].

Des matériaux comme le a-YBCO couplé a des antennes ont été utilisés pour la
détection dans le proche infrarouge, des valeurs de puissance équivalente au bruit de
2,6 pW-Hz™ ont été mesurées, ainsi que des valeurs de détectivité supérieures a
5,7 10%cm-HzY2-W-1, & température ambiante [Dégardin 2019].

1.2.b.4 Détecteurs bolométriques

Un bolomeétre est un détecteur constitué d’un matériau qui change sa conductivite
électrique en fonction de la température. La détection est faite par 1’absorption du
rayonnement incident par le matériau. Une polarisation en courant ou tension rend
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possible la détermination de la quantité de rayonnement incident sur le détecteur. (Voir
détails dans la section 1.2.d).

1.2.b.5 Cantilever

Les cantilevers sont des poutres suspendues accrochées que d’un c6té, COmposes
de deux mateériaux différents. La différence de coefficients de dilatation thermique de ce
bilame provoque un déplacement du cantilever quand sa température change. En
combinaison avec une plaque de référence, ce cantilever forme une capacité. Lorsque la
lumiére infrarouge est absorbée par le cantilever, celui-ci se déplace et modifie ainsi la
valeur de la capacité qu’il forme avec la plaque de référence. Ce changement de capacité
est proportionnel au rayonnement infrarouge incident et permet donc une mesure [Sharma
2004].

Une méthode différente pour réaliser la mesure du déplacement du cantilever est
possible [Kwon 2013]. Cette méthode optique utilise un laser pour mesurer le
déplacement du cantilever lorsque ce dernier est soumis a un rayonnement infrarouge.
Sur la Figure I-4 il est possible de voir en (b) le schéma de principe et en (a) une
photographie du cantilever. Une détectivité de 2,6x107 cm-HzY2-W- a été rapportée.

\ 4-cell gl - Laser
P
, . hotodetector Lock-in
amplifier

S Cantilever ~
« V——’)w
X . w

IR Source Optical

: ’ ’200 pm J Chopper

Reference

Figure 1-4 Photo SEM d’un cantilever (a) et sSchéma du principe de mesure du
déplacement du cantilever (b). [Kwon 2013]
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Une autre fagon de faire la mesure du rayonnement qui utilise également un
déplacement mécanique est présentée dans la Figure I-5. Le systéeme de mesure est
constitu¢ d’un nano résonateur maintenu dans un état d’oscillation constant. Le
changement d’un paramétre physique externe (température, pression, force, accélération,
rayonnement, gaz, etc...) sur la surface du matériel modifie sa raideur ou sa masse, et
change donc la fréquence de résonance, laquelle est mesurée de facon continue en
utilisant une PLL « phase-locked loop » [Duraffourg 2018].

2um

Figure I-5 Exemple de nano résonateur [Duraffourg 2018].

I.2.c Comparaison

La différence de principes de détection entre les détecteurs photoniques et
thermiques engendre des différences dans les performances (Tableau I-2). Les détecteurs
photoniques sont plus rapides et sensibles que les détecteurs thermiques car la détection
est faite par la création de porteurs de charge tandis que les détecteurs thermiques font la
conversion de 1’énergie recue en chaleur. En revanche, les détecteurs thermiques sont
indépendants de la longueur d'onde car le signal ne dépend pas de la nature photonique
du rayonnement, ils ont donc une réponse spectrale plate dans le spectre
électromagnétique.

Ces difficultés technologiques et les cotts d’utilisation importants motivent
depuis le début des années 1980, suite aux investissements militaires en faveur de la
réalisation de systémes de vision nocturne légers et a bas codt, le développement de
détecteurs infrarouge non refroidis fondés sur le principe de la détection thermique.
[Kruse 1997]
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Parametres

Détecteurs thermiques

Détecteurs photoniques

Constante de temps

ms

Hs

Réponse spectrale

Plate et large

v

Etroit et sélective

Sensibilité Elevée Faible
Température de fonctionnement Ambiante Cryogénique
Coat Economique Codteux
Détectivite spécifique Independent de A Dépendant de A

Gamme de fréquence Centaines de Hz Jusqu’au GHz

Tableau I-2 Comparaison des détecteurs thermiques et des détecteurs photoniques
[Sharma 2004; Budzier 2011].

I.2.d Modele du bolometre

En 1880, le premier bolométre fabriqué a partir d'une fine feuille de platine sombre
a été inventé par Langley et utilisé pour les observations solaires [Herschel 1800a].
Cependant, cet appareil a des limitations pour certaines applications en raison de sa
sensibilité. Afin de résoudre le probléme, les bolometres, fabriqués avec des oxydes ou
des semi-conducteurs ayant un TCR (Coefficient de résistance de la température)
supérieur a celui des métaux (de l'ordre de 2 %-K™) ont remplacé les bolométres
métalliques. Le modeéle du bolometre est décrit ci-dessous pour bien comprendre
comment est faite la conversion du rayonnement électromagnétique en chaleur, puis, le
changement des propriétés thermiques et électriques.

Le bolomeétre est constitué de quatre parties : Un absorbeur, un thermomeétre, une
fuite thermique et un thermostat (Figure 1-6). Les trois premiers sont liés a un thermostat,
fixé a une température To, qui symbolise I’environnement du bolométre ou il aura des
échanges thermiques (gaz, substrat, etc.). Le rayonnement incident de puissance Popt (W)
est absorbé par 1’absorbeur de coefficient d’absorption 7. Cette absorption provoque une
élévation de temperature AT du matériau absorbant, cette élévation change la valeur de la
température du thermomeétre To qui résulte de I’équilibre entre la variation de puissance
et du couplage thermique avec le thermostat par le lien thermique de conductance G.
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P_ (W)

2R

Thermométre 7, + AT

R, +74R

Conductance
thermique G

Thermostat 7},

Figure 1-6 Schéma simplifié du bolométre.

Les bolomeétres existants sont classes en deux types, les monocorps et composites.
Dans les bolométres monocorps, 1’absorbeur et le thermometre sont composés d’un méme
matériau et les composites sont des matériaux distincts.

La conductance thermique G = P/AT (W-K1) est le lien thermique entre le
thermomeétre et le thermostat. Le changement de résistance électrique est détecté par la
variation de la tension aux bornes du bolométre lors d’une polarisation en courant ou
détectée par la variation du courant €lectrique pour le cas d’une polarisation en tension.
Avec une calibration, il est possible de déterminer la quantité de rayonnement incident
sur le dispositif.

L’équation de la sensibilité est donnée par la loi de conservation de I’énergie en
tenant en compte la puissance électrique et optique regue et la puissance évacuée.

Energie accumulée = Energie recue — Energie évacuée

Energie accumulée = C-AT

ou C est capacité calorifique et AT 1’élévation de température T-To pendant un
intervalle temps t.

Energie recue = Piec + Popt

ou Pelec est la puissance électrique dissipée par effet Joule et Popt la puissance du
rayonnement électromagnétique regu par ’absorbeur. La puissance recue depend du
coefficient d’absorption 7 a la longueur d’onde donnée :

Popt(t) = 77Pélec(t) (|'8)

L’énergie est évacuée par la conductance thermique (Ggeo), le lien entre le
bolometre a une température T et le substrat a To. Celle-ci dépend de la géométrie du
matériau et des proprietés thermiques (Voir chapitre 2). L’énergie évacuée pendant le
temps dt et s’écrit : Ggeo(T-To)dt.

Donc, le bilan thermique peut s’écrire sous la forme :
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C. (T-To) = Peiec(t) dt + 7Popt(t) dt - Ggeo(T-To)dt (1-9)
Considérant que la puissance optique varie en fonction du temps autour d’une
valeur moyenne, la température de 1’absorbeur varie aussi autour d’une température
moyenne. Comme la résistance électrique deépend de la température, la puissance
électrique varie aussi autour d’une puissance moyenne. On peut réécrire 1’équation
comme suit :
C. (To+6T(1)-To) = [Patec(t)+ S Petec(t) + 7 (Popt(t) + 6 Pope(t)) - Goeo(T1+0T(1)-To)Jdt  (1-10)

En dérivant en fonction du temps et en séparant les termes constants et les termes
dépendants du temps, on a alors :

Termes constants : Pgiec + 7Popt - Ggeo(T-To) =0

Termes dépendants du temps : CoOT(t) /dt = OPerec(t) + 7(Popt(t)) - Ggeo(S T(1))
Les termes constants représentent 1’¢chauffement permanent du bolométre qui va
augmenter la valeur moyenne de la température.

Pour écrire 1’équation de la sensibilité du bolométre on ne considere que les termes
dépendants du temps (équation (I-11)). En supposant une variation de puissance
lumineuse incidente du type sinusoidal modulée a la fréquence f, et la résistance électrique
dépendant du courant de polarisation et de la température T, la sensibilité optique en V-W-
! est définie par I’expression :

V() _ i

AP(f)  Gops (T, D1+ 2rfT)?
Le choix du type de polarisation (en courant ou en tension) a été beaucoup été

étudié dans le cas de thermomeétres présentant une évolution monotone de la résistance

électrique avec la température [Neff 2000; Branddo 2001; Guillet 2003]. En effet, un

phénomeéne d’emballement thermique est possible suivant le signe de la variation de la

résistance électrique en fonction de la température et du mode de polarisation. Ce

dR (I-11)
- (T.D)

ROPU(T, 1, f) =

processus a lieu quand la conductance thermique effective n’est plus suffisante pour
évacuer la chaleur recue. Pour éviter I’emballement thermique, une polarisation en
tension sera donc préférée pour un thermometre a TCR positif alors qu’une polarisation
en courant sera plus appropriée pour un thermometre a TCR négatif. On peut cependant
avoir une plus grande sensibilité si on utilise I’autre mode de polarisation. Verghese et al.
propose un critére pour limiter le signal de polarisation [Verghese 1991].

Il'y a donc une réduction de la conductance thermique qui est alors exprimée par
la conductance thermique effective Gefr.

La conductance thermique effective Ge est liée a la conductance thermique pour
une polarisation en courant telle que :

Gerr (T,1) = Gggo — I? Z—ﬁ (T, 1) (-12)

ol Ggeo (W-K™1) est la conductance thermique géométrique qui dépend de la
géométrie du bolométre et de ses propriétés thermiques.
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I.3 Figures de mérite des bolometres

Pour comparer entre eux différents bolomeétres, de nombreuses figures de mérite
ont éteé définies [Rogalski 2011; Dillner 2013; Caniou 1999]. Sont présentées ici les plus
pertinentes, dans le cadre de ce manuscrit.

I.3.a Sensibilité

La sensibilité est le rapport entre la variation de la grandeur de sortie et la grandeur
qu’on veut mesurer. Dans notre cas, le bolometre étant polarisé en courant, on mesure
une tension, donc, la sensibilité, notée 4, est le rapport entre la tension de sortie du
bolométre et la puissance du rayonnement incident AP (f), ou f est la fréquence de
modulation.

La sensibilité peut aussi étre exprimée en AW dans le cas d’une polarisation en
tension. La sensibilité dépend de 1’absorption a la longueur d’onde du rayonnement
considérée, on exprime donc la relation entre la sensibilité électrique et optique comme
ceci :

Rort — T.ﬂ{elec (|_13)

ol RO est la sensibilité optique, R la sensibilité électrique et n le coefficient
d'absorption du détecteur a la longueur d'onde du rayonnement considéré. En connaissant
le coefficient d’absorption a la longueur d’onde mesurée on peut estimer la sensibilité
optique par des mesures électriques. (Voir chapitre 3)

I.3.bTCR

Le TCR, Température Coefficient of Resistance (en K1), qui est la sensibilité
relative du thermomeétre, est un paramétre important de la sensibilité du bolométre. Plus
le TCR est élevé, plus il sera facile de mesurer la variation de résistance électrique avec
la température et par conséquent, plus il sera facile de mesurer la puissance incidente. Le
TCR est défini comme suit :

AR (1-14)
R

| =

TCR =

I1.3.c Constante de temps thermique et fréquence de coupure

Représenté par z, la constante de temps thermique est le temps de reponse du
détecteur a atteindre le régime asymptotique. Ce temps est défini comme le temps requis
pour que le signal de sortie atteigne 63 % de la valeur finale, compte tenu d'un signal
carré a l'entrée. Par I'expression de la sensibilité (I-11), il est possible de déduire la
constante de temps thermique donnée par :
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o g (I-15)

ou C (J-K™) est la capacité calorifique et G (W-K™) la conductance thermique. La
capacité calorifique est donnée par :
C = pycpQd (1-16)

ol p, (kg-m?) est la masse volumique, ¢, (J-kg™-K™) la chaleur spécifique du
matériau et Q (m®) le volume. Le bolométre agit comme un filtre passe-bas thermique du
premier ordre ayant une fréquence de coupure fc donnée par I'expression :

1 ]
P (I1-17)

C2nT

1.3.d Conductance thermique

L’un des parameétres le plus intéressant est la conductance thermique G. Celle-ci
caractérise le lien thermique entre le bolometre et le thermostat. Ce parameétre permet de
quantifier la conduction d’énergie thermique dans un matériau. Le transfert de chaleur
peut étre décrit par les trois processus fondamentaux : conduction, convection et
rayonnement [Vollmer 2010].

Dans le cas d’un détecteur fonctionnant sous vide le transfert de chaleur par
convection est négligeable. On peut également considérer que le transfert de chaleur par
rayonnement est aussi négligeable quand le bolométre fonctionne a 300 K. Le seul
processus de transfert de chaleur restant est la conduction thermique entre le bolométre
et le thermostat (i.e. le substrat).

En fonctionnement, la température du thermostat To est fixe, I’échange thermique
s’effectue de maniere a égaliser la température du bolométre avec la température du
thermostat. Une faible valeur de conductance thermique est souhaitable pour minimiser
les pertes de chaleurs du bolometre, augmenter la sensibilité et réduire le bruit (\Voir
section 11.4).

1.3.e Puissances équivalentes de bruit (NEP) associées aux sources de bruit

Une sensibilit¢ méme ¢élevée ne suffit pas a quantifier les performances d’un
détecteur thermique, le parametre caractéristique préférentiellement utilisé est la
puissance équivalente de bruit NEP (Noise Equivalent Power). Le NEP d’un détecteur
permet d’estimer la valeur la plus faible de variation de flux lumineux que ’on pourra
détecter, c’est plus précisément la puissance lumineuse nécessaire en entrée pour obtenir
un rapport signal a bruit unitaire en sortie. [Jones 1949]

Afin de déterminer la puissance équivalente de bruit d'un bolométre, il faut d'abord
déterminer les sources de bruit qui I’influencent. 1l y a différentes sources de bruit qui
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limitent la performance du détecteur : le bruit de photons, le bruit de phonons, bruit de
Johnson, le bruit basse frequence (ou bruit 1/f) et le bruit de la chaine de mesures (Voir
paragraphes suivant).

I.3.e.1 Bruit de photons

Le bruit de photons provient de la nature corpusculaire des photons du
rayonnement arrivant sur le détecteur. La valeur de ce bruit dépend principalement de la
puissance du rayonnement incident et de la fréquence d’observation. Il représente la limite
ultime du bruit du détecteur, donc, optimiser le détecteur nécessite de ramener
I’intégralité des autres bruits en dessous du bruit de photons, ce qui est possible aux (trés)
basses températures. On parlera alors de détecteur BLIP (Background Limited Infrared
Photodetector). La puissance équivalente de bruit correspondant au bruit de photons est :
NEPZ,p0ne = SZ photons () (I-18)

RE(T, L 1)

0l SZpnotons (f) cOrresponds a la densité spectrale de bruit en tension liée au bruit
de photons. Cette source de bruit sera négligée dans la suite de ce document.

I.3.e.2 Bruit de phonons

Le bruit de phonons est dii aux fluctuations d’énergie le long du lien thermique
entre le thermomeétre et le thermostat. Le bruit de phonons est un bruit blanc (indépendant
de la fréquence) qui dépend quadratiquement de la température du détecteur et de la
conductance thermique [Mather 1982, Mather 1984]. Sa densité spectrale du bruit en
tension s'écrit :

Sepn(f) = RE(T, 1, ) X 4kpT?Gyso (1-19)
La puissance équivalente de bruit est donnée par :
NEPZ, = 4kzT*G (1-20)

I.3.e.3 Bruit de Johnson

Le bruit de Johnson provient du mouvement brownien des porteurs de charges
provoqué par I’agitation thermique. C’est également un bruit blanc, i.e. indépendant de la
fréquence, il représente la limite fondamentale du signal mesurable pour tout matériau
résistif a une température non nulle. Il dépend de la température et de la résistance
électrique du bolométre.

Sa densité spectrale de bruit en tension S7; est :

Sy, = 4kgTR (1-21)
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La puissance equivalente de bruit associe est alors donnée par :
4kgTR(T,I) (1-22)
NEP? =——
D= @

1.3.e.4 Bruit 1/f

Le bruit 1/f (flicker noise) dépend des propriétés intrinseques du matériau utilisé
comme thermometre. La relation semi-empirique de Hooge permet d'introduire le
paramétre de Hooge a+ [Hooge 1969, Hooge 1981], qui normalise la densité spectrale de
bruit en tension 551/f a la fréquence f par la tension appliquée Vm (V), le nombre des
porteurs ne (M=) dans un volume étudié Q (mq), selon la relation :

551” = % V_ﬂzl (1-23)
n. 2-f

Cette relation est intéressante car elle est souvent utilisée pour extraire le
parametre normalisé de Hooge an/ne . Ce parameétre peut étre vu comme un facteur de
mérite pour décrire la qualité d’un matériau ou d’un capteur. Il faut cependant faire a
attention a son utilisation. Elle est seulement valable dans des conditions d’homogénéité
et d’indépendance des sources de bruit locales. On peut noter que le bruit 1/f a une
dépendance quadratique avec la tension. La puissance équivalente de bruit associée est
donnée par :
ay V2 (1-24)
VER D = SRR )

I.3.e.5 Bruit de la chaine de mesures

Dans le cas d’une polarisation en courant (qui sera le cas de cette thése), le bruit
de la chaine de mesure est li¢ au bruit de la source de courant et de I’amplificateur de
tension. L’utilisation d’une électronique faible bruit permet de rendre ce bruit
négligeable. Le bruit de la chaine de mesure s’exprime selon la formule :

Sea(f) = ena(f) + R? - iz (f) (1-25)

ou e?2, est la densité spectrale du bruit en tension et ina la densité spectrale du bruit
en courant.
Le NEP associé est alors :
S5a(f) (1-26)

NEPE(f) = gorn >
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1.3.e.6 NEP total
Le bruit total en tension du bolomeétre peut donc s’écrire sous la forme :
ay V2 1-27
SZ(H) = RE(T,Lf) - 4kgT%Gyeo + 4kpTR + n—H : ﬁ+ NENG) (1-27)
C

La puissance équivalente de bruit total est alors donnée par :

NEPA(f) = 4ksT"Goeo T 1) + o " ¥ S arme r. ) T R, L)

L’optimisation d’un bolométre doit prendre en compte toutes les sources de bruit
pour minimiser le NEP. Afin de diminuer la puissance équivalente de bruit du détecteur,
il faut donc globalement trouver le point de sensibilité électrique maximale (en
déterminant un point de fonctionnement optimal) et réduire la conductance thermique.

1.3.e.7 Détectivité spécifique

La détectivité spécifique D* permet de comparer les différentes technologies de
détection de rayonnement. En prenant en compte le NEP et la surface effective S d’un
détecteur, ce parametre caractéristique s’affranchit de la géométrie du détecteur et devient
représentatif d’une technologie donnée. La détectivité spécifique s’exprime en Jones ou
cm-HzY2.W- [Jones 1949] :

. VS (1-29)
b= NEp

1.3.e.8 Détectivité percussionnelle A

Pour comparer la vitesse de détection des bolomeétres, la détectivité
percussionnelle A (cm-J 1) est un paramétre intéressant car il est donné par le rapport de
la détectivité spécifique sur la racine carrée de la constante de temps [Rogalski 2011].

D* (1-30)

A=

I.3.f Limite fondamentale des performances d'un bolomeétre non-refroidi

La performance des détecteurs thermiques est limitée par le bruit de photons lié
au rayonnement a mesurer. Il est donc intéressant de déterminer le NEP minimum
réalisable, c'est-a-dire le plus petit flux de rayonnement détectable. La détectivité
spécifique maximale d’un tel détecteur BLIP Dg,,p est donnée par :

= (cm-HzY2.W) (1-31)

* —
DBLIP -
16EkBUSBTg
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ou ¢ est I’émittance du détecteur, Tp la température du détecteur. Pour un détecteur
thermique idéal fonctionnant a la température ambiante (Tp = 300 K), la détectivité
spécifique maximale est de Dj;p= 1,81x10'° cm-HzY2.W [Rogalski 2011; Budzier
2011].

1.4 Matériaux des détecteurs thermiques non refroidis

Pour concevoir des bolometres performants a 300 K, il faut utiliser des matériaux
avec des propriétés intéressantes : TCR élevé a température ambiante, faible niveau de
bruit électrique et compatible avec les processus de micro fabrication de circuits intégrés.
Il est également souhaitable que la conductivité thermique du matériau soit faible afin de
ne pas perdre de chaleur dans I'environnement, ce qui diminuerait sa sensibilité. De plus,
sa capacité thermique (et par conséquent sa masse) doit étre petite pour pouvoir chauffer
et refroidir rapidement. Au fil du temps, divers matériaux ont déja été suggérés pour une
utilisation en tant que matériaux résistifs pour les bolometres.

I.4.a Métaux

Les premiers bolometres utilisaient des métaux tels que le platine, le nickel, le
bismuth et I’antimoine en tant que matériaux résistifs. Cependant, les métaux ont une
faible valeur de TCR (typiquement 0,3 %-K™), ce qui réduit la sensibilité [Kraus 1996].
Mais le choix du métal pour un bolometre est intéressant quand on recherche une faible
impédance [Neikirk 1984].

A titre d’illustration, des bolometres non-refroidis a base de couche mince de
platine avec une détectivité spécifique de 2,7x10° cm-HzY?-W-= et un TCR de 0,2 %-K*
est présenté dans la Figure I-7, [Renoux 2011]. Des bolométres Ti couplés a des antennes
sur substrat de silicium montrent un NEP de 6,7x10712 W-Hz*2 3 300 K et une bande
passante de 5,5 kHz [Hiromoto 2019].

Figure I-7 Photographie SEM d 'un bolometre platine de 4 um de long (300 nm
d'épaisseur) [Renoux 2011].
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I.4.b Semi-conducteurs

Le premier choix de matériau parmi les semi-conducteurs pour la réalisation de
bolométres est le silicium. lls constituent le meilleur choix de détecteurs pour de
nombreuses applications, en particulier dans le domaine spectral infrarouge et
submillimétrique [Rogalski 2011]. Les semi-conducteurs I11-V offrent des performances
intéressantes mais leur coit supplémentaire n’est pas compétitif face a la technologie
silicium.

Le silicium amorphe (a-Si) dopée est utilisé pour la réalisation des bolomeétres
infrarouge. Un TCR de -2,4 %-K™ a 300 K [Tissot 2010] est intéressant cependant la forte
résistivité électrique conduit & des niveaux de bruit trop éleves [Rogalski 2011]. Le
dopage d’a-Si avec de I’hydrogéne (a-Si :H) a été testé pour permettre d’améliorer la
conductance électrique et avoir un TCR trés élevé -12 %-K* a 300 K, cependant sa
résistivité électrique est aussi trés élevée (~10” Q-m) [Moreno 2015].

Le germanium est un autre matériau intéressant pour le dopage d’a-Si (a-
Six,Gey:01.xy) due a sa plus faible conductance thermique, comparée au a-Si [Dong
2003]. Dans I’article [Moreno 2015] des bolomeétres en pm-SixGey:H (pm = polymorphe)
contenant des inclusions de nanocristaux ( réduisant la quantité de défauts et améliorant
la conduction) ont été fabriqués et présentent un TCR élevé (-6,6 %-K™ & 300 K) et une
résistivité électrique (3,6x10* Q-m) est plus basse que celle d’a-Si:H.

I.4.c Diode schottky

Les diodes a barriére Schottky (SBD) sont utilisés dans le domaine IR et THz. La
forte non linéarité des caractéristiques I-V de ces jonctions métal-semiconducteur leur
permet d’étre utilisées en détection directe [Brown 2003]. Le signal THz étant rectifié en
une composante continue, ou bien en tant que mélangeur dans un systéme de détection
hétérodyne. Le signal THz est alors mélangé avec un oscillateur local décalé en fréquence
et la composante obtenue a une fréquence intermédiaire peut étre traitée avec des
composants électroniques classiques. Les SBD sont réalisées en technologie planaire
[Mehdi 2017] et atteignent a température ambiante d’excellentes sensibilités dans un
schéma de détection hétérodyne. Cependant la nécessité d’un oscillateur local rend
difficile I’intégration matricielle de ces détecteurs. Dans un schéma de détection directe,
des matrices de diodes en technologies intégralement CMOS [Graziosi 2014; Han 2011]
sont a présent développées avec des performances proches de 1’état de 1’art, qui est de
quelques pW/VHz en technologie GaAs.

1.4.d Oxydes de vanadium

L’oxyde de vanadium (VOy) a commencé a étre utilisé dans les annees 1980 avec
les travaux de Honeywell. L’intérét d’utiliser le VOx dans la fabrication des bolomeétres
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est sa faible résistivité électrique et un TCR élevé [Niklaus 2007; Rogalski 2011]. Les
couches minces d'oxyde de vanadium présentent un TCR compris entre 2 - 3 %-K™* a
300 K [Chen 2001]. Il existe de nombreuses phases dans les oxydes de vanadium, tels
que VO2, V20s et V20z. lls subissent une transition d'un isolant ou d'un semi-conducteur
pour phase métallique & une température donnée. Les VO et V>Os monocristallins ont
un TCR supérieur a 4%- K™, mais sont difficiles a fabriquer [Niklaus 2007]. Le VO peut
basculer de maniére réversible entre un film transparent et opaque dans I’'IR quand
proprement polarisé. [Cheng 2011]. lls nécessitent donc I'ajout d'une couche absorbante.

Bolometres non refroidis, a base de VWO, ont été fabriqués a l'aide d'un
processus compatible CMQOS associé a un micro-usinage de surface. La couche sensible
aux infrarouges présentait un TCR élevé (-2,98%-K™), tout en maintenant la résistance
électrique du bolomeétre a un niveau bas (environ 27 kQ). Une conductance thermique de
’ordre de 1,2x10° WK, une détectivité de 1,1x107 cm-Hz¥2-W et une constante de
temps de 0,723 ms a été mesuré pour un pixel de 70x70 pum?2 [Chi-Anh 2005].

I.4.e Oxydes de manganese Ln1-xMxMnOs3

L'intérét pour les manganites provient de la découverte de leur ferromagnétisme,
de sa corrélation avec la conductivité électrique et la transition de phase métal-isolant
observée au voisinage de la température de Curie Tc [Hofmeister 2010; Itatani 2006; Seko
2005; Victor 1963]. Les oxydes de manganése sont des composés a base d'oxyde de
manganeése, de lanthanide Ln = La, Pr, Sr, Nd, Gd, Y et d'ions de métaux alcalino-terreux
ou divalents M = Ca, Sr, Pb, Ba.

L’oxyde de manganese Lao.7Sro3sMnO3 (LSMO) a été choisi dans le cadre de cette
these comme matériau pour le thermomeétre pour la réalisation des bolometres non
refroidis car il présente un faible niveau de bruit comparé a d'autres matériaux résistifs
tels que les semi-conducteurs (a-Si, a-Si: H, a-Ge, poly SiGe) et d'autres matériaux a base
d'oxydes (YBCO, VOx a semi-conducteur, etc.) ainsi qu’un TCR autour de 2 %-K™a
300 K [Chromik 2014; Chen 2001; Zerov 2001; Chakrabarty 2019; Liu 2013a; Lisauskas
2000]. Les propriétés électriques et thermiques seront présentées dans le chapitre 2.

1.4.f Autres oxydes

Les performances des oxydes de fer sont prometteuses pour des applications
bolométriques, un TCR de —1,6 %-K™* pour des mélanges de magnétite FesO4 et de
wustite Fe;—xO et une faible résistivité des dép6ts (0,36 Q.cm) va dans le sens d’une
meilleure maitrise du niveau de bruit par rapport au silicium amorphe [Puech 2009].

Des matériaux comme le YBCO couplé a des antennes spirale ont été utilisés pour
la détection dans le THz, des valeurs de puissance équivalente au bruit de 50 pW-Hz*a
été mesurées, , a température ambiante [Bevilacqua 2014].
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1.5 Couplage des bolometres non refroidis

L’absorption de I'IR peut étre faite de différentes fagons, soit de fagon par
absorption du rayonnement dans 1’absorbant (voir section 1.2.d) ou de fagon indirecte, par
couplage via une antenne. Les différentes formes de couplage sont présentées ci-dessous :

I.5.a Couplage direct

L’absorbeur et le thermométre sont faits du méme matériau. Le rayonnement
incident est donc absorbé de facon directe. Dans cette these, 1’oxyde de manganese est
utilisé comme absorbeur et thermomeétre, on parle aussi d’une structure monocorps.

I.5.b Couplage par couche absorbante

Les bolometres composés d’un absorbeur et d’un thermometre avec des couches
différentes sont appelés des bolométres composites. L’or noir est un revétement
métallique tres utilisé car il présent une absorption élevée dans la région IR. [Smith 2007,
2015] réalise des bolometres a base de VOy avec une absorption de 70 % pour le MIR et
22 % pour le LIR, cependant 1’ajout de la couche absorbante augmente la masse du
bolométre ce qui provoque 1’augmentation de la constante de temps. [Qian 2013] propose
I’optimisation du dépot d’or noir pour atteigne une absorption de 90 % in the MIR.
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Figure 1-8 Bolométres a base de VO sans la couche absorbante (gauche) et
avec la couche d’or noir (droite) [Smith 2015].

I.5.c Couplage par antenne

Le couplage de I’onde électromagnétique incidente par antenne est une évolution
dans le principe de séparation des fonctions d’un bolométre. L’absorption est faite par
une antenne planaire qui fait la conversion du champ électromagnétique incident en
courant hyperfréquence qui chauffe le bolométre par effet Joule. La dimension du
bolométre dépendra du substrat et la géométrie de I’antenne, il est donc, indépendant de
la longueur d’onde incidente. Il peut admettre des dimensions tres inférieures aux
longueurs d’ondes du rayonnement incident, cela permet de réduire la constante de temps.
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Il existe différents types d’antennes : des antennes large bande (log périodique, spirale,
papillon) et des antennes a bande étroite (double fente, double dipdle).
Le Tableau I-3 présente quelques exemples de bolomeétres couplés a des antennes.

Références Antenne | Couche mince Substrat|Fréquence Photo
[Bevilacqua Antenne YBaxCuzO7«x | ALOs | 100 GHz —
2013] spirale 3 THz
[Degl ’innocenti Papillon graphéne Si0/Si 2 THz
2016]
[Lobotka 2008] Antenne log- LSMO GaAs | 1,4-113

périodique THz
[Yang 2015] Papillon Ni/Cr Si THz
[Cherednichenko | Antenne log- | YBCO/CeO2 | ALO; 0,3-1,6
2011] périodique THz
[Nguyen 2012] | Antenne quasi a-Si Si THz

double
papillon

[Lalinsky 2016] | Antenne log- | LSMO/BTO/ Si THz

périodique | CeO,/YSZ/Si/

SiO2

[Hiromoto 2019] Antenne Ti Si THz

dipdle A/2
[Jorudas 2019] Papillon AlGaN GaN 150 G
[Meilhan 2017] Papillon a-Si Si THz

Tableau 1-3 Bolometres couplés a des antennes.

I.5.d Couplage par cavité quart d'onde

Il est possible d’optimiser la puissance absorbée par le film mince en disposant
d’une surface réfléchissante dans la bande de longueur d’onde de travail située derriére
le film mince. Il s’agit d’une surface réfléchissante située a une distance d = A/4 du film
mince absorbeur. Le taux d’absorption pourra atteindre 100 % mais, contrairement a un
film mince continu sans le résonateur quart d’onde, il y aura une dépendance de
I’absorption & la fréquence suite a I’existence d’interférences constructives ((2*1+1)/4)
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ou destructives (2*4/4) susceptible de le faire chuter. Deux types de cavité sont présentées
a la Figure 1-9 [Niklaus 2007].

Antireflection Layer

Belometer Membrane,, Antireflection Layer\

Bolometer Membrane,

Free Space, \ Via . Via
Infrared Mirror N\ IrI'lfrared Mirror ‘ N .
| | RN
RN G w
L 4 . Id
Substrate Wafer (ROIC) Substrate Wafer (ROIC)
(@) (b)

Figure 1-9 Cavités quart d'onde utilisées en bolométrie : (a)Cavité optique
resonante (b) cavité optique résonante [Niklaus 2007].

I.5.e Spider web

La structure spider-web (forme d’étoile d’araignée) peut permettre un filtrage
sélectif en longueur d’onde. Si la longueur d’onde est plus grande que la taille élémentaire
de la toile, le rayonnement va étre absorbé. Si par contre, la longueur d’onde est plus
petite, le rayonnement ne sera pas absorbé. Un exemple est donné Figure 1-10. Il existe

d’autres structurations de membrane qui permettent le filtrage du rayonnement [Munk
2000].

" absorbing grid

Figure 1-10 Photographie d ‘un bolométre spider web.*

1.6 Conclusion et résumé

Les bolomeétres sont actuellement la technologie dominante en matiere de
détection thermique a température ambiante pour I’IR. Pour concevoir des bolométres
performants a 300 K, il faut utiliser des matériaux avec des propriétés intéressantes et
développer le design pour améliorer I’isolation thermique (conductance thermique) et le
couplage de rayonnement. Le tableau I-4 résume les performances des bolomeétres non
refroidis & base de différents matériaux.

4 https://herschel.jpl.nasa.gov/spirelnstrument.shtml
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Référence Matériaux G T /f /A D*
(W-K?) (cm-Hz"> W)
[Tezcan 2003] a-Si 0,62x107° 21 ms/--/8-14 um 2x10°
[Nguyen 2012] a-Si 12,3x10° 50 ms/--/THz 1,8x10°
[Meilhan 2017] a-Si - 49,5ms/--/ THz 1,8x10°
[Dong 2003] Poly Si-Ge -- 16,6 ms /30 Hz / 8-14 um 8,3x108
[Sumesh 2013] a-Ge-Si-O 9x1073 2,5ms/ 10 Hz/ 4-18 pm 1,4x107
[Moreno 2015] pm-SixGey :H - --/100 Hz / -- 2x10°
[Renoux 2011] Pt 6,7x10°¢ 4us/--/2,74 um 2,7x10°
[Lee 1999] Ti - 12ms /- /- 5x108
[Saxena 2011] Ti 1,04x10° 1,56 ms /- / -- 3,49x107
[Shen 2014] Al 1,33x10° 1ms/--/-- 3,4x107
[Yang 2015] Si0,/Ni/Cr - 15 ps/ /- 2.5x107
[Haenschke 2012] BiSb-Sb - )] 1,8x10°
[Gawarikar 2013] Pt-Ti 2,3x107 58 ms / - / -- 3x10°
[Tu2018] NbsNe 1,8x106 0,17 ms/ -/ - 2x107
[Chi-Anh 2005] VWO, 1,2x10° 0,72 ms /220 Hz / -- 1,1x107
[H Wang 2004] VO, 10 3ms/30 Hz /- 2x108
[Cheng 2011] VO, 1,71x107 2,45ms /60 Hz / -- 1,62x10°
[B Wang 2013] VOx 4,66x107 8,2ms/ 13 Hz/-- 2x10°
[Cherednichenko 2011] YBa,CusO- 53%10°6 2,2ns/--/330 GHz 3,9x10°
[Dayeh 2005] YBCO semi- 4x107 57ms/--/-- 1,2x108
conducteur
[Bevilacqua 2014] YBa;Cus;0; 10x10° 2ns/--/100 GHz 7,8x10°
[Choudhary 2004] LCMO - --/30Hz/-- 1,3x108
[Choudhary 2004] LBMO - --/30Hz/-- 1,0x108
[Lisauskas 2000] Lao~(Pbo.63Sr037)03 106 1'ms/30Hz/-- 1,0x10°
MnO;

[Karanth 2009] Mn-Ni-Co-O 2,6%10° 0,53 ms /10 Hz /- 4.4x108
[Aryan 2015] LSMO 0,28x10° 4ms/ /- 1108
[Liu 2013] LSMO 0,71x107 3,12 ms /30 Hz/ -- 1,1x1010
[Lobotka 2008] Lag.67S10.33Mn0O3 " --/126 Hz/ 1,44 11,3 THz --

Tableau I-4 Etat de [’art des bolométres IR non refroidis.
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Figure 1-11 Détectivité des microbolometres non-refroidis en fonction de leur constante
de temps. BLIP : détectivité spécifiqgue maximale d un détecteur thermique a 300 K

Les performances actuelles des bolometres montrent le NEP de 1’ordre de
pW-Hz Y2 & température ambiante. La Figure 1-11 présente la détectivité des
microbolomeétres non-refroidis en fonction de leur constante de temps, nous avons des
valeurs de ’ordre de 10'° cm-HzY2.W-!, trés proches de la valeur maximale du BLIP
(1,81x10'° cm-HzY2. W),

On note que les bolometres LSMO sont compétitifs par rapport a la littérature.
Dans cette these, les performances du LSMO en tant que détecteur thermique non refroidi
dans le visible et I’infrarouge sont explorées en détail.

Dans la suite de cette thése, je vais montrer les résultats obtenus a partir de
structures suspendues de LSMO sans couche absorbante ni antenne. Ces structures
suspendues permettent d’obtenir de grandes sensibilités et de faibles constantes de temps
thermique. Dans le chapitre 2, la caractérisation électrothermique de ces bolométres a
base de LSMO sera présentée. Puis, dans le chapitre 3, la caractérisation optique a
différentes longueurs d’onde (du visible a I’infrarouge) sera étudiée et analysée. Le
chapitre 4 s’attachera a la mesure des constantes de temps thermiques et de bruit. Les
performances de ces détecteurs en termes de NEP et de détectivité spécifique seront
finalement discutées.
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Ce chapitre est consacré a la présentation des procédés de fabrication des
bolometres a base de LSMO et de leurs caractéristiques électrothermiques. Je présenterai
I’approche que j’ai adoptée pour caractériser et comprendre les propriétés de ce matériau,
afin de jauger le potentiel des couches minces de LSMO pour la détection IR.

Les bolomeétres sont fabriqués sur substrat de silicium, sans couche absorbante
supplémentaire ni antenne. Une couche tampon s’est montrée nécessaire a cause de
I’interdiffusion entre le LSMO et le silicium. Le SrTiO3 (STO) ou le CaTiO3z (CTO) ont
été choisis comme couche tampon pour former une barriére de diffusion.

Dans un premier temps, les propriétés thermiques et optiques des matériaux
utilisés dans la fabrication des bolometres sont présentées. Puis dans un second temps, le
process de fabrication des structures suspendues sera présenté. Pour finir les
caractéristiques électriques et thermiques seront donc présentées dans la section 11.3 et
11.4.

II.1 Propriétés thermiques et optiques des matériaux

La premicre étape de la détection infrarouge est la conversion de 1’énergie
lumineuse incidente en ¢lévation de température. Comme les photons dans I’infrarouge
ont une trés faible énergie, 1’élévation de température sera donc faible : il faut donc
optimiser le rapport signal a bruit. Pour réussir cette étape, il faut avoir un matériau a
TCR élevé et présentant un faible bruit. En effet, il ne sert a rien d’avoir une trés forte
sensibilité si on a un fort niveau de bruit, ou un détecteur faible bruit si on a une trés faible
sensibilite.

L’oxyde de manganése Lao 7Sro,sMnOs (LSMO) a éteé choisi dans le cadre de cette
thése pour la réalisation de bolometres non refroidis. Sa température de Curie, élevée
autour de 360 K (voir section 1.4.e) et son faible niveau de bruit sont des atouts
intéressants pour la bolométrie non-refroidie. Un des défis du dépdt de LSMO sur silicium
réside dans de I’interdiffusion entre le LSMO et le silicium aux températures de dépdt
élevées du LSMO (700 - 750 °C), la compatibilité structurelle avec le silicium et la grande
différence des coefficients de dilatation thermique entre les deux matériaux. Le rapport
des coefficients de dilatation thermique est d'environ un facteur trois entre la température
ambiante et la température de croissance. L’utilisation d’une couche tampon est donc une
condition préalable générale a la croissance d’oxydes épitaxiés sur silicium. Les
caractéristiques des matériaux utilisés sont présentées ci-apres.

IL1.a Lao7SrosMnOs (LSMO)

Les oxydes de manganese ont une structure perovskite comme le montre la Figure
I1-1. L’atome La et ’atome Sr sont situés a tous les sommets de la structure cubique et
les ions oxygene occupent le centre de toutes les faces. Les plus petits ions Mn, (métaux
de transition), sont placés au centre des ions oxygene octaédriques. Mais pour Lai-
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xSrxMnQg, avec x = 0,3, la structure est rhomboédrique, avec a = 0,549 nm et ¢ = 1,3356
nm. Déposée sous forme de films minces, la structure devient pseudocubique avec un
parametre de maille a = 0,3889 nm [Hammouche 1989].

.Lz,Sr
'. Mn
@

Figure 11-1 Schéma illustratif de la structure pérovskite cubique du LSMO.

La Figure 11-2 donne I'évolution de la température de transition en fonction du
dopage x [Urushibara 1995]. La température de transition ferromagnétique, ou
température de Curie Tc (triangles pleins), augmente avec X. Le niveau de dopage est
donc un moyen d’adapter le matériau aux diverses applications. Pour x = 0,3 le LSMO
présente une transition ferromagnétique (F.M.) & paramagnétique-métallique (P.M.) vers
360 K.

500———r—

Pl P.M.

Temperature (K)

: Laq_,Sr,MnO5 |
CNLLIEL: |

1001

I R - I I B

0 61 02 03 04 05 06

Figure I1-2 Diagramme de phase du La:xSrxMnOz en fonction du dopage x [Urushibara
1995]. Ou Tc est la Température de Curie, température a laquelle le matériau
ferromagnétique ou ferrimagnétique (F.M.) perd son aimantation spontanée, Ty est la
Température Neel, C.N.I. : Charge ordered Insulating, P.l. : Paramagnetic Insulating,
P.M. : Paramagnetic Metallic.

La résistivité électrique est un parameétre important pour les matériaux
thermometres utilises dans la fabrication des bolometres (voir modéle du bolometre dans
la section 1.2.d). 11 est possible d’observer la forte variation de la résistivité électrique en
fonction du dopage. Le LSMO est donc un matériau potentiellement intéressant pour des
applications bolométriques a température ambiante car pour certaines compositions il
présente une large variation de la résistance électrique au passage de la transition métal-
isolant au voisinage de 300 K, une faible résistivité électrique, de I’ordre de 10°% Q-cm.
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et un faible niveau de bruit intrinseque comparé aux autres matériaux classiqguement
utilisés comme thermometre [Guillet 2015] (voir section 1.4.e).
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Figure I1-3 Résistivité électrique en fonction de la température pour différents
dopages du Lai-xSrxMnOs sous forme de céramique[Urushibara 1995].

Aprés I’étape de conversion du rayonnement en chaleur au sein du bolometre, il
est important d’avoir un matériau qui ne conduise pas trop la chaleur recue : il faut donc
un matériau a faible conductivité thermique (voir modéle du bolometre 1.2.d et
conductance thermique 1.3.d). Les propriétés thermiques du manganite Lao.7Sro3Mni-
xRuxOz sont présentées dans la Figure Il1-4. La conductivité thermique (Kismo) est
pratiguement constante entre 300 K et 350 K, qui est la gamme de température de
fonctionnement, et est égale 4 2,5 W-m™-K1 [LM Wang 2007].
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Figure 11-4 Conductivité thermique du Lao.7Sro3Mn1-xRuxOs en fonction de la
température [LM Wang 2007].

La chaleur spécifique du LSMO cismo, sous forme céramique, est aussi présentée
dans la Figure 1I-5, caractéristique importante d’un bolométre car elle quantifie 1’énergie
nécessaire pour augmenter sa température, plus cette énergie est faible, plus rapide est le
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bolométre (voir modéle 1.2.d). La chaleur spécifique est environ 130 J-mol™*-K* 4 300 K,
i.e. égale a 574 J-kg*-K* a300 K®. La masse volumique du LSMO est de 6630 kg-m=a
300 K [Rajendran 2003]. On peut noter également qu’un saut de chaleur spécifique,
typique des transitions de phases, est observé dans la gamme de température de
fonctionnement (300 - 375 K).
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Figure 11-5 Chaleur specifique du Lao.7Sro.3sMn1-xRuxOz céramique en fonction
de la tempeérature [LM Wang 2007].

Maintenant que les propriétés électriques et thermiques du LSMO sont connues,
un autre parameétre crucial pour la réalisation de détecteurs infrarouge sans couche
absorbante est I’absorption optique (voir mod¢le 1.2.d). L’absorption du LSMO sous
forme de céramique a été mesurée dans le visible pour différents températures, une
absorption de 84 % a été mesuré pour la longueur d’onde de 635 nm [Okimoto 1997].
Précédemment au GREYC, des mesures ont été également réalisés : 85 % d’absorption,
pour des couches minces de LSMO, a 533 nm [Méchin 2005] et 90 % a 635 nm pour
des bolometres LSMO suspendus de 30 a 200 nm d’épaisseur [Liu 2013b].

IL1b SrTiOs(STO)

Le SrTiO3 (STO) a été utilisé comme couche tampon et de protection pour la
fabrication des bolométres a base de LSMO. Son parametre de maille est 0,3905 nm
(Figure 11-6) tandis que celui du LSMO est 0,3889 nm (voir section 1l.1.a). Cette
différence engendre une déformation (maille étirée dans le plan) par rapport au LSMO au
sein du réseau cristallin de 0,74 % [Chaluvadi 2017].

5 La masse molaire de LSMO est 226.5 g.mol* (les masses molaires sont calculées par le site web
http://www.acreims.fr/datice/math-sciences/doc_peda/massemol/calculmassemol.htm ?Input=)
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Figure I11-6 Dépendance en température du paramétre de maille des pérovskites
CaTiOg, SrTiOz et BaTiO3 par rapport au paramétre de maille du silicium
[Adamo 2015].

La conductivité thermique (ksto) en fonction de la température du STO
monocristallin et polycristallin pour différentes tailles de grain est présentée dans la
Figure 11-7 [Ren 2016]. On remarque que la conductivité thermique dépend de la taille
des grains. A 300 K, la conductivité thermique d’un cristal STO est d’environ 9,3 W-m~
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Figure 11-7 Conductivité thermique du STO monocristallins et polycristallins avec
différentes tailles de grains moyens (55nm, 85nm, 10um, 20pum)en fonction de la
température [Ren 2016].

La conductivité thermique des couches minces de STO déposées par MBE
(Molecular Beam Epitaxy) en fonction de la température est donnée en Figure 11-8 [Oh
2011]. MBE-2-A et MBE-2 correspondent respectivement aux échantillons de STO
déposés a I’'université de Cornell, mesuré directement (MBE-2), et mesuré apres un recuit
sous 1 atm Oz & 700°C pendant 1 heure (MBE-2-A). La valeur de la conductivité
thermique est proche de 10 W-m™*-K™* a 300K. Les échantillons MBE-2 sont fabriquées
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dans les mémes conditions et avec le méme equipement que les couches LSMO/STO/Si
que j’ai utilisées dans cette these.
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Figure 11-8 Conductivité thermique du STO déposé par MBE en fonction de la
température [Oh 2011]. Les échantillons MBE-1-LSAT et MBE-1 ont été déposés a
["université California Santa Barbara, le substrat est STO (001) pour MBE-1 et
(LaAlO3)0.3(SrAlTa0s)o.7 pour MBE-1-LSAT. Les échantillons MBE-2-A et MBE-2 ont

été déposés a ['université de Cornell.

La chaleur spécifique du STO a été mesurée a 300 K par [Duran 2008] (Figure
11-9), ceci a une valeur de 100 J-mol™2-K™ ce qui correspond & csto = 544 J-kgt-K en
prenant la masse molaire du STO égal 40,184 kg-mol™°. La valeur de la masse volumique
du STO vaut 5120 kg-m=a 300 K [Boudali 2009].
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Figure 11-9 Chaleur spécifique du SrTiOs et SrogsPro,15TiOs cristallin sous forme de
céramique en fonction de la température. (A) la chaleur spécifique sur T dans la
transition de phase. (B) la soustraction de STO des données de STO x =0,15. Les

fleches dans les deux encarts indiquent la transition de phase [Duran 2008].

6 https://fr.intl.chemicalaid.com/tools/molarmass.php?formula=SrTiO3
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Un autre paramétre important est 1’absorption du STO dans la gamme infrarouge.
[Dore 1996] a fait des mesures de transmittance sur un cristal de STO a 300 K pour des
longueurs d’ondes comprises entre 0,83 — 14 um, les auteurs ont constaté que le STO est
transparent dans cette gamme d’infrarouge.

IL1.c CaTiOs (CTO)

Le CaTiOgz, noté CTO, a éte utilise comme couche tampon de la méme fagon que
le STO. Son parametre de maille de 0,382 nm (Figure 11-6) est en effet proche de celui du
LSMO (0,3889 nm). La déformation de la maille du LSMO est alors comprimée dans le
plan. Un film de LSMO déposé sur CaTiOs/Si a présenté des propriétés électriques
améliorées (une résistivité électrique et un bruit 1/f plus faible, ainsi qu'une température
élevée de la transition métal-isolant) comparé a d'autres couches minces épitaxiés
[Adamo 2015]. Sur la Figure 11-10, les parameétres thermiques du CTO sont présentés. La
conductivité thermique kcto et la chaleur spécifique ccro sont respectivement égale a 1,68
W-m.Ktet 750 J-kgt-K* [Neufuss 2002].
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Figure 11-10 Propriétés thermiques du CTO céramique en fonction de la température
[Neufuss 2002].

I1.2 Fabrication de structures suspendues

Dans cette section, le procédé de fabrication des bolomeétres utilisés dans le cadre
de cette thése est présenté. Les couches minces de LSMO utilisés proviennent de la
collaboration avec I’Université de Cornell (USA). Le dépdt a été fait par C. Adamo par
jet moléculaire (MBE - Molecular Beam Epitaxy). Les équipements utilisés dans la salle
blanche du GREYC sont décrits en annexes.

Des wafers de trois pouces de LSMO/ STO (ou LSMO/CTO) déposé par MBE
sur silicium ont été coupés en 30 carrés numerotes de 10x10 mm?2 numérotés. Les
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échantillons découpés ont été mis en boite et chacun nommés en fonction de son numéro
de plaque et sa position, par exemple 1’échantillon CA615-6 indique qu’il s’agit de la
plague CA615 et du carré n° 6 situé dans la deuxiéme ligne et premiere colonne.

111211314 [ 15

16 | 17 |1 18 [ 19 | 20

2112212312425

26 12712829 (30

Figure 11-11 Couches minces déposées par MBE; (a) Plaque trois pouces avant
découpage ; (b) Morceaux de 1010 mm? ; (c) Numérotation des échantillons
[Liu 2013b].

II.2.a Procédé de fabrication

Le procédé de fabrication est présenté dans la Figure 11-12. Les couches de LSMO,
sont déposées sur une couche tampon de STO ou CTO sur substrat de silicium. La couche
tampon permet de réduire la réaction chimique entre LSMO et le silicium aux
températures de dépot élevées du LSMO (700 — 750 °C) (barriere de diffusion), et ses
parametres de maille et de dilatation thermique sont proches de celui du LSMO.
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Figure 11-12 Procédé de fabrication des structures suspendues a base de LSMO (a)
Dépat d’or (b) Photolithographie définissant les plots de contacts (c) échantillon avec
plots de contacts sans couche de protection (d) Photolithographie définissant la
structure suspendue (e) Gravure ionique permettant de graver la couche protection,
LSMO et tampon jusqu’au silicium (f) Gravure isotrope du silicium par RIE
[S. Liu 2019].

La premiere étape réalisée au laboratoire GREYC est le dépdt des contacts en or
sur la couche de LSMO Figure 11-12-(a). Le dépot d’or est fait en deux parties, un dépot
par PLD et un dépdt par canons a ions, ces deux étapes sont nécessaires pour ne pas
abimer la couche de LSMO. Cette étape a été étudiée pendant la thése de S. Liu [Liu
2013Db] et cette these, le lecteur intéresse pourra se reférer a Iarticle [S. Liu 2019].
Ensuite, la définition des contacts est faite par photolithographie UV. La gravure de I’or
est quant a elle faite dans une solution K, Figure 11-12-(b). A cette étape de la fabrication,
nous avons des plots d’or définis sur la couche de LSMO et de la résine photosensible sur
les contacts. Avant d’enlever la résine, une couche de protection de STO amorphe (a-
STO) est parfois déposée par PLD (Pulsed Laser Deposition) a tempeérature ambiante sur
la couche de LSMO, Figure I1-12-(c).

La couche protectrice supplémentaire (PL — Protective Layer) sert a renforcer les
ponts suspendus de couches minces de LSMO et par conséquent augmenter le taux de
réussite de fabrication (Figure 11-13). Le taux de reussite de la fabrication des ponts
LSMO suspendus dépend en effet de 1’épaisseur du film LSMO. Un exemple d’un pont
de LSMO casse ayant une épaisseur de 10 nm sans couche protectrice est donné dans la
Figure 11-13 [S. Liu 2019]. Comme les couches de LSMO/tampon sont épitaxiées, la
contrainte résiduelle, liée aux différences de parameétres de maille, peut étre suffisamment
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importante pour rompre les ponts lorsque le substrat Si est effectivement enlevé. Apres
I’ajout de la couche de protection, le taux de réussite a atteint 100 % pour les couches de
10 nm et 90 % pour les couches de 50 nm d’épaisseur.

Suspended LSMO/STO: Suspended LSMO/CTO:

—l— Without top protection layer % Without top protection layer

—&— With top protection layer % With top protection layer
100 4 - L Y a1 = 3 & 0 %0

80 +

//////é

Fabrication success rate (%)

...................

30 40 50 60 70 80 90 100
LSMO film thickness (nm)

Figure I11-13 Taux de réussite de la fabrication des ponts LSMO suspendus par rapport
a I'épaisseur du film LSMO sans et avec couches de protection (PL). Dans le cadre
bleu, une photographie SEM (Scanning Electron Microscopy) avec un exemple d un

pont de LSMO cassé d’une épaisseur de 10 nm sans couche protectrice [S. Liu 2019].

Apres avoir éventuellement déposé la couche de protection sur 1’échantillon et
enlevé la résine des plots, la deuxieme photolithographie UV est réalisee pour la
définition de la géométrie du pont Figure 11-12-(d). Une étape de gravure ionique permet
de graver de la couche de protection jusqu’au silicium, Figure 11-12- (e). Enfin, la gravure
isotrope du silicium est réalisee par RIE (Reactive lon Etching) SFe pour enlever le
silicium en dessous de la structure qui devient alors suspendue Figure 11-12- ().

Un descriptif détaillé avec les étapes de la fabrication des structures suspendues
est donné dans le Tableau I1-1.
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Etape

Meéthodes et conditions

Dépdt des couches minces LSMO et des couches
tampons

MBE (+PLD)

Dépot d’or par PLD et canon a ions

PLD : Fréquence du laser : 5 Hz.
Pression : sous vide (<10 mbar).
Energie : 220 mJ.

Nombre de coups : 5000 cps.
Epaisseur de dépét : ~ 40 nm
Température : 300K

Canon aions:

Pression : sous vide (<10 mbar).
Energie : 10 keV.

Temps de dép6t : 600 s

Epaisseur de dépét : ~ 150 nm
Température : 300K

Photolithographie des plots

Avec le masque des plots (BOLO2011 ou
BOL02019)

Résine : S1813

Temps d'insolation : 5,5 s.

Temps de développement : 40 s.

Gravure Kl

Plonger échantillon dans la solution KI pendant 30-
40 secondes.

Dépdt de la couche de protection

Dép6t a-STO par PLD
Fréquence du laser : 5 Hz.
Pression oxygene : 0,35 mbar
Energie : 230 mJ.

Epaisseur de dépbt : ~ 30 nm
Nombre de coups :1000 cps
Température : 300 K

Nettoyage de la résine

Plonger I'échantillon dans I'acétone sous l'ultrason.

Photolithographie de la structure

Avec le masque de la structure suspendue
(BOLO2011 ou BOL0O2019)

Résine : S1813

Temps d'insolation : 5,5 s.

Temps de développement : 40 s.

Gravure ionique

Courant de décharge : 0,4 A

Tension de faisceau : 600 V

Courant de neutralisation : 1,2 A
Courant/Tension de cathode : 7-8V/5-6A

Gravure RIE

Débit de Gaz SFs : 30 sccm
Puissance : 30 W
Pression : 0,05 Torr

Nettoyage de la résine

Débit de Gaz O; : 30 sccm
Puissance : 15 W
Pression : 0,03 Torr

Tableau 11-1 Descriptif detaillé des étapes du procédé complet de fabrication des
structures suspendues.
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Les couches étudiees sont presentées dans le Tableau IlI-2. Le nom des
échantillons a été choisi selon leurs provenances. Les échantillons testés dans le cadre de
cette thése déposés par C. Adamo de I’Université de Cornell seront notés CAxxx. Le

développement du procédé¢ de fabrication a nécessité un nombre important d’échantillons.

Echantillon Epaisseur Epaisseur Epaisseur Technique
nominale de la | nominale de | nominale dela | de dépdt de
couche tampon la couche couche la couche

LSMO protection LSMO

CA615-6 20 nmde CTO 50 nm - MBE

CA508-17A | 20nmde STO 60 nm - MBE

CAb48-23 20 nm de STO 10 nm 200 nm de YSZ MBE
BA020 20 nm de STO 10+20nm | 30nmdea-STO | MBE +PLD
BA029 20 nm de STO 10+20nm | 30nmdea-STO | MBE +PLD
BA082 20 nm de STO 10+20nm | 30nmdea-STO | MBE +PLD
BAO083 20 nm de STO 10+20nm | 30nmdea-STO | MBE +PLD

Tableau 11-2 Liste d'échantillons utilisés dans cette these.

Pour avoir des bolomeétres avec une résistance électrique faible, nous avons dd
épaissir les couches de 10nm d’épaisseur nominale avec un ajout de 20 nm de LSMO
déposé par PLD comme illustré dans la Figure I1-14, ils seront alors notés BAxxX. Les
dép6ts PLD ont été réalisés au GREYC par S. K. Chaluvadi et V. Pierron.

10 nm de LSMO MBE + 20 nm LSMO déposé par PLD

\
ey

10 nm de LSMO déposé par MBE

e

Si Si

Figure 11-14 Dép6t de la couche supplémentaire de 20 nm de LSMO par PLD.
Cette thése a démarré lors du déménagement du laboratoire dans un nouveau
batiment. Une phase d’ajustements des nouveaux équipements a donc di étre effectuée,
notamment pour optimiser 1’étape de la gravure RIE (pression, temps, puissance). Un
nombre important de tests de fabrication utilisant un certain nombre d’échantillons a été
nécessaire. Par ailleurs, le banc de dépot PLD a été aussi modifié au cours de ma these ce
qui n’a pas permis de tester plusieurs épaisseurs de couche de protection a-STO.

I1.2.b Géométrie des bolometres suspendus

Deux masques ont été utilisés pour la fabrication des bolomeétres suspendus. Le
masque BOLO2011 congu pendant la these de Shuang Liu [S Liu] et le masque
BOLO2019 congu pendant cette thése. Les masques ont été élaborés a 1’aide du logiciel

48



AutoCAD et fabriquées par la société PhotoData’. Les motifs utilisés pendant la thése
sont détaillés ci-dessous.

Le masque BOLO2011 contient des ponts simples et paralléles de largeur 2 ou
4 um et de longueurs 50, 100, 150 et 200 um. Une vue de dessus du masque pour les plots
et les structures suspendues est montrée dans la Figure I11-15-(a). Chaque échantillon
contient 8 motifs d’une méme largeur (2 ou 4 um) et avec les 4 différentes longueurs pour
les structures suspendues (numérotées de 1a 8), trois motifs plus grands (numérotees 9 a
11) pour mesurer des résistances de référence (lignes de largeurs et longueurs,
respectivement de 50 pm/150 pm, 100 um/300 pm et 150 pm/450 pm) Pour des
éventuelles mesures de mobilité électrique, un motif en forme de croix de Hall a été
ajouté. Dans la surface de 1’échantillon 5%10 mm?, il y a deux ponts de chaque longueur.

Structure

Plot Structure Plot suspendue

suspendue

viy
I+ |-
MLV

10 mmy .!.

(
=
Q

X degnall 10 mm

i i O
' m % - =
) 3

v

(a) (b) < 5 mm > < S mm >
Figure 11-15 (a) Masque BOLO2011 [S Liu 2013a] et (b) masque BOLO2019.

Le masque BOLO2019 contient des ponts simples et des ponts paralléles de
longueur 50, 75 et 100 um et 4 um de largeur, avec douze motifs dans une surface de
5x10 mm2. Une vue supérieure du masque des plots et des structures suspendues est
montrée dans la Figure 11-15-(b). Chaque structure contient 12 motifs d’une méme largeur
(4 um) et différentes longueurs (50, 75 et 100 um) pour les structures suspendues (1-12),
trois motifs plus grands de référence définissant des lignes de largeurs et longueurs 50 pum
/150 pm, 100 pm/300 pm et 150 um/450 pm, respectivement (13-15). Dans la surface de
I’échantillon 510 mm?, il y a deux ponts de chaque longueur. Le nombre de contacts en
tension a été réduit a deux pour avoir plus de place, afin de positionner les ponts simples
et paralléles sur un méme échantillon.

Une vue de dessus d’un pont simple est présentée dans la Figure 11-16. Nous avons
deux contacts de courant et deux paires de contacts de tension pour faire des mesures en
4 points. Les contacts de tension supplémentaires sont redondants et peuvent permettre

7 http://www.jdphoto.co.uk/
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des mesures complémentaires (mesure de résistance de contact ou de bruit par corrélation

[Wu 2012]).

Figure 11-16 Image obtenue par microscope confocal d'un pont simple suspendu (100
um de longueur et 4 um de largeur). Mesuré par G. Brasse CIMAP &,

Les motifs avec des ponts paralléles ont été congus afin d’augmenter la surface de
détection. Des surfaces carrées de 50 um, 75 pum, 100 um et 150 um ont étés fabriquées.
Dans chaque échantillon, les motifs sont doublés. Ils sont composés de plusieurs ponts
simples de 4 um de largeur, espacé de 2 um. Cette structure est la solution trouveée face a
I’impossibilité de faire des structures suspendues plus larges au sein du laboratoire. En
effet, une structure plus large présente un risque accru de rupture (due aux relachements
des contraintes) lors de la gravure. Les dimensions des ponts paralléles sont données dans
le Tableau I1-3.

8 CIMAP : Centre de Recherche sur les lons, les Matériaux et la Photonique a I'ENSICAEN
(http://cimap.ensicaen.fr/)
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Longueur | Largeur | Nombre | Distance Largeur Surface Fill
des brins | des brins | de brins entre totale (um) totale factor
(um) (um) chaque d’un (%)
brin motif
(Lm) (Lm2)
50 4 9 2 52 52x50 69
75 4 13 2 76 76%75 68
100 4 17 2 100 100x100 68
150 4 25 2 148 148x150 68

Tableau I1-3 Dimensions des ponts paralléles du masque BOLO2011 et du
masque 2019

Un exemple de ponts simples fabriqués est présenté dans la Figure 11-17: les
couches de LSMO/STO sont suspendues (au-dessus du silicium) et la sous-gravure
latérale est visible en haut a gauche.

si(oo1)
St . = §

{t’“_, 3 |

LSMO/STO

LSMO/
STO/Si

Figure 11-17 Photographies SEM de ponts suspendus LSMO/STO de 50 nm d'épaisseur.
(a) Vue rapprochée des couches suspendues. (b)-(e) Les photographies SEM des ponts
LSMO de différentes longueurs [S. Liu 2019].

Un microscope confocal (Lambda 1050 du laboratoire CIMAP) a été utilisé afin
de mesurer la flexion de certains des ponts suspendus fabriqués ainsi que les dimensions
des échantillons. Le microscope confocal utilise un laser pour éclairer une surface de
I’échantillon et mesure le rayonnement réfléchi. Aprés que le balayage en abscisses et en
ordonnées est effectué, une image a deux dimensions est obtenue. En positionnant le plan
focal de I’objectif a différents niveaux de profondeur dans 1’échantillon, il est possible de
réaliser des séries d’images a partir desquelles nous pouvons obtenir une représentation
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tridimensionnelle de I’objet. La Figure 11-18 est une image 3D pour un pont suspendu de
4 um de large, 100 um de long de 1’échantillon CA508-17A (LSMO 75 nm/STO/Si). La
région située sous le pont suspendu ne peut pas étre reconstituée. Une petite courbure sur
la largeur de la partie suspendue a pu étre observée. Elle est d'environ 150 nm, Figure
11-18-(a). Le long des ponts, la déviation est importante aux points d’ancrage (comme
indiqué dans les lignes de profil en coupe de la Figure 11-18-(b)) pour des ponts de 50,
100 et 150 pm de long. Les structures semblent donc étre rigides et exemptes de flambage
(pas de présence de fleche au centre du pont).
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Figure 11-18 Image au microscope confocal 3D d'un pont suspendu de 4 xm de
large, 100 «m de longueur, structuré dans un film LSMO de 75 nm d'épaisseur

déposé sur STO/Si; (b) les lignes de profil en coupe le long de la longueur

(mesurée au centre de la largeur du pont) des ponts LSMO de 50, 100 et 150 um de

longueur ( CA508-17A) [S. Liu 2019].
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Dans la Figure 11-19, nous pouvons observer une fabrication de 9 ponts en
paralléles de 50 um de longueur et 4 pm de largeur qui n’a malheureusement pas été
réussie. Plusieurs échantillons ont en effet été nécessaires pour optimiser le procédé de
gravure.

(@ - (b)
Figure 11-19 Image (a) 3D et (b)2D du microscope confocal d'un exemple d'une
fabrication de 9 ponts en parallele de 50 um de longueur, 4 um de largeur et 60 nm
d’épaisseur de LSMO.
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Une image 3D réalisée au microscope confocal de ponts paralleles suspendus
(100 x 100 um?2) de CA658-23 est presentée dans la Figure 11-20 a). Nous avons bien les
17 ponts de 100 um de longueur et 4 um de largeur en parallele, séparés par 2 um entre
eux. Le profil en coupe au centre des structures suspendues montre qu’a nouveau il y a
une petite courbure sur la largeur de chaque pont (Figure 11-20 b).

%
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Figure 11-20 (a) Image au microscope confocal 3D de 17 ponts en paralléles de longueur
100 um de largeur 4 um (CA658-23) et (b) les lignes de profil en coupe la largeur

(mesurée au centre de la longueur du pont) avec les 17 ponts paralléles.

I1.3 Caractérisation électrique

L étape de caractérisation électrique d’un bolométre consiste & mesurer sa
résistance électrique en fonction de la température ainsi que la mesure du bruit, présentée
dans le chapitre IV. L’objectif de ces mesures est de trouver le point de fonctionnement
optimal pour lequel on aura le meilleur rapport signal sur bruit.

Nous présentons tout d’abord les différentes polarisations possibles pour notre
capteur puis la solution retenue. Au cours de cette these, la seule mesure de V(I) a
différentes températures a permis d’estimer plusieurs parametres, tels que la résistivité
électrique, la résistance électrique, le dR/dT, le TCR, la sensibilité électrique, la
conductance thermique et la consommation électrique pour différentes températures et
courants électriques.

I1.3.a Techniques de polarisation de bolometre

Pour réaliser la mesure de la résistance électrique du bolométre, nous pouvons le
polariser en courant ou en tension. Il est aussi possible d’opter pour une polarisation en
continue (DC) ou pour une modulation (AC). Pour cette derniére, il existe différentes
formes de modulation (sinus, carré).

Le choix de la polarisation en tension ou en courant dépend du TCR du
thermometre (cf. modéle 12d). Pour un TCR positif, une polarisation en courant risque
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d’engendrer un emballement thermique. Quand le bolometre recoit le rayonnement et
s’échauffe, sa résistance électrique augmente, si le courant est constant, la puissance totale
dissipée augmente de plus en plus, il est donc préférable dans ce cas de privilégier une
polarisation en tension. Pour un TCR negatif, a I’inverse il faut privilégier une
polarisation en courant [Rodriguez 2009].

Le principal avantage de la polarisation DC réside dans sa simplicité de mis en
ceuvre avec l’utilisation de sources continues, de montages adéquats (montage
potentiométriques, structures en pont de Wheatstone, ...) et d’amplificateurs basse
fréquence. Ces différents élements doivent cependant étre faible bruit. Une polarisation
modulée nécessite une source modulée et une électronique de lecture adéquate (type
détection synchrone) ce qui rend plus difficile sa mise en ceuvre. En contrepartie, la
translation fréquentielle du signal obtenue par la modulation nous permet d’utiliser les
amplificateurs dans une zone fréquentielle ou leurs performances (notamment en bruit)
sont supérieures. Avec une détection synchrone, nous avons 1’acces aux données basse
fréquence des signaux avec le niveau de performance maximale de la chaine de mesure
[Guillet 2003].

Par exemple, dans le cas d’une modulation sinusoidale sin(2nfmodt), la puissance
électrique dissipée par effet Joule dans le bolomeétre sera alors de type sin2(2afmodt).
L’¢lévation de température dans le bolométre, générée par 1’effet Joule, sera alors
modulée a une fréquence double de celle du signal électrique. La fréquence de modulation
doit étre dehors de la bande passante du bolométre pour éviter de voir apparaitre des
oscillations de la température du bolomeétre (Figure 11-21). Pour une modulation carrée
centré en 0 il n’y a pas ce probléme car dans ce cas la puissance électrique dissipée sera
constante [Catalano 2010].

Polarisation
électrique

Température
du bolométre

Fréquence : fmod Fréquence : 2fmod

Temps Temps
Figure 11-21 Illustration de [’effet de la polarisation AC sinusoidale sur la
température du bolometre.

Pour cette thése nous avons utilisé une polarisation DC ce choix a été fait pour
profiter de la simplicité de mis en ceuvre. Nous avons choisi une polarisation en courant
malgré le TCR positif du LSMO pour des raisons qui seront exposées plus tard dans ce
chapitre.
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I1.3.b Configuration des mesures V(I)

La résistance électrique des échantillons a été mesurée avec la méthode des quatre
pointes a I’aide du traceur de caractéristique HP4156 (Annexe 1X). L’échantillon, collé
avec de lalaque d’argent sur une plaque d’alumine, collé sur le porte échantillon, est placé
dans un cryostat a vide (10" mbar). Le porte échantillon est composé de deux plagques de
cuivre reliées entre elles par une plaque d’époxy. Un PCB (Printed Circuit Boards), de
forme annulaire, dédié au raccordement est placé sur la face supérieure (celle sur laquelle
les échantillons sont fixées). Le bonding pour connecter 1’échantillon au PCB a été fait
avec des fils d’aluminium de diamétre 50 pum comme nous pouvons voir dans la Figure
11-22. Des fils de cuivre sont soudés au PCB pour raccorder les bolometres a I'extérieur
du cryostat.

Le contrdle de la température est fait a 1’aide d’un contréleur Lakeshore 330. Il
utilise une résistance chauffante composée d’un fil de constantan, d'environ 30 Q, placé
sous la plaque de cuivre du porte-échantillon et une sonde Pt100 collée a coté de
I’échantillon pour faire la mesure de la température. Un module Peltier placé au-dessous
du porte échantillon ainsi qu’un systéme de circulation d’eau inclus dans le cryostat sont

utilisés pour refroidir I’échantillon.
Les connections du détecteur, du module Peltier, de la sonde Pt100 et de la
résistance chauffante passent par un connecteur sub-d9 situé a I’arriére du cryostat.

-

CONNECTIONS

HEATING ELEMEN

Figure 11-22 Photographie de deux échantillons testés sur le porte échantillon.

I1.3.c Caractérisation électrique des échantillons

Un exemple typique de mesure de la caractéristique V(1) en fonction de différentes
températures pour des ponts suspendus est présenté dans la Figure 11-23. Sur la Figure
11-23-(a), nous avons les courbes V(I) pour des températures comprises entre 255 K et
390 K (pas typique de 2,5 K), pour un pont simple de 100 pum % 4 um (30 nm de LSMO,
échantillon BA029) et sur la Figure 11-23-(b), les courbes V(I) pour des températures
comprises entre 229 K et 415 K, pour 17 ponts en paralléles de 100 pm % 4 um (50 nm
de LSMO, échantillon CA615-6).
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Figure 11-23 Mesure de V(I) pour différentes températures pour (a) un pont simple de
100x4 pum2, et 30 nm de LSMO (BA029) et (b) 17 ponts paralleles de 100x4 pum? et
50 nm de LSMO (CA615-6).

Nous observons que, a faible courant de polarisation respectivement 4 et 70 YA,
la tension varie linéairement en fonction du courant, la résistance électrique a donc un
comportement ohmique. Pour des courants plus forts, les courbes V(I) ne sont pas
linéaires, ce comportement est, nous le montrerons plus tard, lié a I’auto-échauffement du
bolometre (cf. I1.3.e).

A partir des courbes V(I), la valeur de la résistance électrique est mesurée, en
utilisant uniguement la gamme de courant donnant lieu a un comportement ohmique du
bolometre. Dans le cadre de cette these, la gamme de courant choisi pour extraire la
résistance électrique est de [-1 LA ; 1 HA] car nous sommes siir d’étre toujours placé dans
la région ohmique pour tous les bolométres, en prenant un minimum de 10 points de
mesures. En connaissant la géométrie des échantillons, nous pouvons calculer la
résistivité électrique, les résultats sont montrés dans la section suivante.

Le Tableau 1I-4 présente la liste des échantillons caractérisés électriqguement.
Nous avons caractérisé des ponts simples et des ponts paralleles de différentes longueurs.

Echantillon | Epaisseur de la | Epaisseur | Epaisseur dela | Longueur des
couche tampon | du LSMO | couche protection ponts (Lm)
CA615-6 20nm de CTO 50 nm - 100
(ponts paralléles)

CA508-17A 20 nm de STO 60 nm - 150
BAO029 20nm de STO | 10+ 20 nm 30 nm de a-STO 50, 100, 200
BA082 20nm de STO | 10+ 20 nm 30 nm de a-STO 50, 100
BA082 20nm de STO | 10+ 20 nm 30 nm de a-STO 50, 100

(ponts paralléles)

Tableau 11-4 Liste des échantillons de 4 um de largeur nominale caractérisés
électriquement.
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I1.3.d Mesure de la résistivité électrique des échantillons

Les résistivités électriques des échantillons caractérisés sont présentées dans la
Figure 11-24. Elles ont été estimées a partir de la valeur de la résistance électrique, la
longueur, la largeur mesurée avec le microscope confocal et 1’épaisseur nominale de
LSMO. Pour les ponts paralléles, j’ai supposé que la conduction électrique est identique
sur tous les ponts. On verra dans le chapitre 4 que ce n’est pas exactement le cas.
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Figure 11-24 Résistivité électrique des structures suspendues des échantillons (a)
BA082, (b) BA029, (c) CA615-6 et (d) CA508-17A.

Température (K)

La résistivité électrique, a 300 K, des structures suspendues varient entre
3,1 mQ-cm et 7,2 mQ-cm, Ces valeurs sont proche de celles du LSMO massif, soit 2
mQ-cm [Urushibara 1995]. De plus, les températures de transition sont proches de 360
K. Ces résultats montrent que la fabrication (dép6t de couches minces LSMO/STO par
MBE, et process de gravure) ne dégrade pas les propriétés électriques des bi-couches
LSMO/STO.

On peut noter des cependant que la résistivité électrique des ponts paralleles de
I’échantillon CA615-6 a une valeur de 17,2 mQ-cm. Il n’y avait malheureusement pas de
motif de référence sur échantillon. Plusieurs raisons technologiques peuvent expliquer
cette valeur légerement élevée : qualité dégradée de la couche, mauvais contacts
électriques, problémes de fabrication (par exemple lors de la métallisation), etc. Une autre
possibilité pourrait étre liée a la distribution non linéaire du courant de polarisation entre
les ponts en paralleles de qualité différente (cf. section 1V.3.b).
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I1.3.e Simulations électrothermiques par éléments finis

Des simulations pour comprendre les effets de non-linéarité des courbes de V(1)
des échantillons ont été réalisées a I’aide du logiciel COMSOL Multiphysics. Une analyse
électrothermique a été faite, en supposant uniquement des mécanismes de conduction
pour le transfert de chaleur car les mesures ont été effectuées sous vide (pas de convection
thermique). Le transfert par radiation a été également analysé mais les résultats des
simulations n’ont pas montré de différences significatives avec la simulation ne prenant
en compte que la conduction thermique. Dans le modéle 3D, seule la partie suspendue a
été prise en compte, ce qui inclut la couche de STO tampon, la couche de LSMO et
éventuellement la couche protection a-STO.

Les bords du pont suspendu ont une température fixe (To) car ils sont en contact
avec la partie non suspendue de 1’échantillon, le seul lien thermique avec le thermostat se
fait alors via la conductance thermique du pont (voir le modéle du bolometre dans la
section 1.2.d). Les autres faces sont isolées thermiquement pour simuler le vide. Une
densité de courant J (A-m) est injectée dans le pont provoquant un échauffement de ce
dernier par effet Joule avec pour seule possibilité d’échanger de la chaleur par ses
extrémités. La Figure 11-25 présente le schéma 3D de la simulation.

»
>

To

Température

Figure 11-25 Schéma de la simulation 3D avec COMSOL d 'une multicouche (STO,
LSMO, a-STO). La densité du courant J injectée dans [’échantillon, la température du
thermostat imposée aux extrémiteés (To). La tension (V) et [’augmentation de la
température dans le long du pont.

Les paramétres utilisés dans les simulations pour les deux matériaux (LSMO et
STO) sont présentés dans le Tableau 11-5 (cf. propriétés des matériaux section I1.1). Les
conductivités thermiques du STO et du STO amorphe étant probablement différentes. Des
simulations ont confirmé qu’il y avait environ un facteur 10 entre les deux. J’ai donc
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choisi de fixer les valeurs & 9 et 1 W-K*-m™ respectivement pour le STO et le a-STO.
Ceci sera a nouveau présenté dans le chapitre IV.

Propriétés Nom LSMO STO Unité
Conductivité K 2,5 [LM Wang 2007] STO:9 W-miK1
thermique a-STO : 1

Masse volumique pv 6630 [Rajendran 2003] | 5120[Boudali 2009] kg-m3

Chaleur spécifique | c¢p 556 [LM Wang 2007] | 544[Boudali 2009] | J-kg?!-K*

Résistivité P Interpolation de p(T) Q'm

électrique mesurée

Tableau I1-5 Propriétés thermiques et électriques des matériaux utilisés dans les
simulations COMSOL.

Les équations électro-thermiques utilisées dans COMSOL sont présentées dans le
Tableau 11-6. OU J (A-m™2) est la densité de courant, Qjv (W) est la puissance thermique,
q (W-m) la densité de chaleur, ¢ (W-m) le flux de chaleur.

Conservation de du courant V-]=0Qjy
] =0oFE
E = -VV
Conductivité électrique c=1/p
Transfert de chaleur pc,VT +V - =q
@ = —kVT

Tableau 11-6 - Equations utilisées dans COMSOL.

La simulation électro-thermique consiste a faire varier le courant passant dans le
bolomeétre et mesurer la tension a ses bornes pour différentes températures du thermostat.
En premiere approximation, j’ai effectué une régression linéaire de la résistivité électrique
dans une plage de température autour de 300 K. Cependant, les simulations n’ont pas
donné de résultat probant avec cette technique, la courbe a tendance a augmenter
fortement en fonction de la température due a I’emballement thermique. Nous avons donc
pris la résistivité électrique réelle mesurée auparavant, pour chaque échantillon et nous
obtenons un résultat similaire a la réalité (variation de pente de la courbe V(I) au voisinage
de lopt). Ce phénomene est lié a la résistivité électrique de 1I’échantillon qui diminue (ou
reste constante) a forte température. La Figure 11-26 présente un exemple de ces
simulations électrothermiques pour un pont de STO/LSMO/a-STO 20/30/30 nm de
100 pum de longueur et 4 um de largeur de 1’échantillon BA082. Cet échantillon a été testé
a diverses longueurs d’onde (visible, IR).
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Figure 11-26 V(1) Courbe mesurée et simulée en prenant en compte la résistivité

électrique approximée par régression linéaire et la résistivité électrique réelle du pont
100x4 um?2 de BA029.

N’ayant pas des données pour des températures au-deld de 360 K, nous avons
extrapolé que la résistivité électrique reste constante a partir de cette température, ce qui
semble étre une approximation raisonnable vue 1’allure des courbes (Figure 11-30-(a)).

L’augmentation de la température le long du pont pour des courants de
polarisation entre 1 et 20 pA est montrée dans la Figure 11-27. Dans cet exemple, nous
pouvons quantifier 1’auto-échauffement par effet Joule en fonction du courant de
polarisation, de la température To du thermostat et de p(T).

L’augmentation de la température le long du pont est non uniforme et dépend de
la conductance thermique (voir équation de la variation de la température (11-6), section
I1.4). Nous retrouvons la forme parabolique de la température le long du pont, qui sera
présentée a partir du modeéle analytique de la conductance thermique. Comme nous
savons que les différents parametres de la simulation sont susceptibles de varier d'un
échantillon a I'autre et méme au sein d'un méme échantillon, nous avons fait I'expérience
de faire varier la conductivité thermique, masse volumique et la chaleur spécifique (10%
de variation). Les résultats de ces simulations nous ont montré que l'impact de
I’incertitude de ces paramétres est négligeable. Ce qui tend a nous donner confiance dans
les résultats de nos simulations.
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Figure 11-27 Simulation COMSOL de la température en fonction de la longueur d'un

pont simple de 100x4 um? (BA029) a 300 K pour différents courants de polarisation

avec les paramétres du Tableau I1-5.
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Finalement, les tensions obtenues par simulations ont été superposées a celle
mesurées (courbes (1)), sur la Figure 11-28. Comme dans la région centrale le pont subit
une plus forte augmentation de température (voir Figure 11-29), le LSMO présent dans
cette zone transite (transition métal-isolant) et devient isolant (cf. propriétés LSMO
I.1.a). Sa résistivité électrique devient constante en fonction de la température (voir
Figure 11-24-(a)) et la pente V(I) diminue. Cette diminution est observée pour les plus
fortes températures ou a fort courant, car la majorité du volume t de 1’échantillon a déja
transité et sa résistivité électrique diminue légérement. Aucune bistabilité n'a été mesurée,
contrairement aux ponts suspendus a base de couche mince de LSMO comme rapporté
par [Ceriale 2014].

T T T T T T T
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Figure 11-28 Simulations COMSOL des courbes V(I) pour des ponts simples de 30 nm
LSMO (a) 50 umx4 um et (b) 100 umx=4 pum (symbols). Superposition des mesure de
BAO029 (courbes pleines).
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Figure 11-29 Schéma de la température du LSMO dans le long du pont simple et
représentation de la zone ou le LSMO a transité.

Nous pouvons observer cette non linéarité de la résistance électrique en fonction
de la température pour différents courants de polarisation, en regardant les courbes Figure
11-30. Comme déja dit auparavant, la résistance électrique change en fonction de la
température et du courant de polarisation, donc nous avons deux parametres libres
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permettant de chercher les points de fonctionnement optimaux de chaque structure
suspendue

Il est possible d’observer deux aspects intéressants sur les courbes de la Figure
11-30. Si on les regarde en fonction de 1’augmentation du courant de polarisation, la
résistance €lectrique augmente, ce qui est attendu a cause de I’autoéchauffement de la
résistance électrique. Le deuxiéme point est leur forme, celle-ci change en fonction de la
température, de facon non linéaire. La variation est plus faible en fonction de la
température a fort courant. L’échantillon est a une température €élevée et la majorité du
volume du pont a déja atteint la zone ou le LSMO transite, la résistivité électrique devient
constante ou diminue (cf. Figure 11-24). Ce qui explique donc la tendance a devenir
constant a plus grandes courants de polarisation. Il n’y a donc pas de phénoméne
d’emballement thermique pour les ponts suspendus a base de LSMO car la variation de
résistance électrique en fonction de la température n’est pas monotone car elle a un
changement de pente & hautes températures.
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Figure 11-30 Résistance électrique mesurée en fonction de la température pour
différents courants de polarisation pour les échantillons (a) BA082 50x4 um2 (b)
BA082 100x4 um? (c) BA082 50x50 um?(d) BA082 100x100 um? (e) BA029 50%4 um?
(f) BA029 100x4 um?2 (g) CA615-6 100100 pums2,
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I1.3.f Extraction du dR/dT des bolomeétres suspendus

Dans la section précédente, il est possible d’observer la non-linéarité de V(I) des
structures suspendues et la variation de R(T) pour différents courants de polarisation en
fonction de la température. A partir de ces données, j’ai calculé le dR/dT, figure de mérite
pour les bolometres qui est directement proportionnel a la sensibilité (\Voir égquation de la
sensibilite (1-11)).

Dans la Figure 11-31, j’ai tracé le dR/dT en fonction de la température a différents
courants pour trois échantillons BA082, BA029 et CA615-6. Nous pouvons observer que
la forme de la courbe de dR/dT change en fonction de la température pour différents
courants. La valeur de dR/dT, & une temperature fixe, augmente en fonction du courant,
arrive a un point maximal, et diminue. Le courant donnant le dR/dT maximal, & une
température donnée, est appelé courant optimal (lopt). Cette valeur maximale de dR/dT
est plus grande vers les basses températures mais elle est obtenue avec un courant de
polarisation plus fort.
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Figure 11-31 dR/dT en fonction de la tempeérature pour différents courants de
polarisation des échantillons (a) BA029 50x4 umz, (b) BA029 100x4 um? et (c) CA615-
6 100100 pumz2.

Nous pourrions imaginer avoir des bolometres plus sensibles a basses
températures et fort courant (pour chercher le dR/dT maximal). Cependant, la différence
entre le dR/dT maximal a basse température et a température ambiante est assez faible
(rapport inférieur a 3). Par exemple, pour le bolomeétre 100x4 um?2 (BA029), le dR/dT
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maximal 4 300 K est d’environ 1674 Q-K™ pour un courant de 7 pA, et a 260 K le dR/dT
maximal est de 4767 Q-K pour un courant de 12 pA. Dans ce cas, la consommation
électrique augmente passant de 2,2 uW (300 K) a 7,5 pW (260 K), et le bruit excédentaire
augmente également. Ce dernier est en effet d0 a I’augmentation du courant optimal aux
basses températures (voir chapitre 1V).

L’objectif de cette these étant de concevoir des bolométres non refroidis, je me
suis focalisée sur les performances a 300 K. J’ai étudié diverses structures suspendues de
méme largeur nominale de 4 um a courant optimal (tableau 11-7) et a courant nul (tableau
11-8).

Le dR/dT est un parameétre qui dépend de la résistivité électrique en fonction de
la température et de la géométrie de la structure (voir dans équation (11-1)). Le dR/dT
varie donc linéairement en fonction de la longueur du pont.

drR 1 dp (11-1)
dT ~ wtdT

Le Tableau 1I-7 donne le dR/dT maximal des structures suspendues de méme
largeur nominale de 4um caractérisés a 300 K (incertitude évaluée a 5% pres), ainsi que
le courant lopt pour I’atteindre. Comme présenté dans les courbes de résistance électrique
en fonction de la température, quand nous augmentons le courant, la résistance électrique
chauffe par effet Joule et change de valeur. La résistance électrique dans le tableau est
donc la résistance électrique a 300 K, polarisée avec le courant optimal. On remargue que
pour les ponts simples, le dR/dT augmente en fonction de la longueur. Le courant de
polarisation augmente donc la résistance électrique a 300 K. On peut noter la différence
entre les valeurs de résistance électrique a courant nul (Tableau 11-8) et a lopt (Tableau
11-7).

Le courant de polarisation pour atteindre le dR/dT maximal est plus faible pour
les ponts plus longs (Tableau 11-7). L’augmentation de la température moyenne du pont
est proportionnelle au carré de sa longueur et de la densité de chaleur par unité de volume
et inversement a la conductivité thermique (cf. section 11.4.a). Les ponts plus longs sont
donc plus sensibles a la variation du courant.

Pour les ponts paralléles, le dR/dT est plus faible que pour les ponts simples a
courant nul et a courant optimal. Cela est normal car la résistance électrique de ponts
paralleles est égale a la résistance €lectrique d’un pont simple de méme longueur divisée
par le nombre de ponts. Le courant optimal lot est plus important pour les ponts
paralléles : le courant est en effet divisé par le nombre de de ponts en paralléle (9 ponts
pour les ponts 50x50 et 17 ponts pour les ponts 100x100). Par exemple, si on divise le
courant optimal du pont 50x50 de I’échantillon BA0S2, on obtient la valeur de 9,6 A
(86 pA /9) qui est trés proche de la valeur mesurée pour le pont simple de méme longueur
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Echantillon | Dimensions | Epaisseur de dR/dT lopt R TCR p
(um?) LSMO (nm) (Q-K?h (HA) (kQ) (%-KY | (mQ-ecm)

BA029 50x4 10 + 20 1065 12 25,1 4,24 5,4
BA029 100x4 10 + 20 1674 7 45,3 3,70 5,3
BA029 200x4 10 + 20 2881 4,6 83,9 3,43 4,3
BA082 50x4 10 + 20 727 10 29,5 2,46 6,4
BA082 100x4 10 + 20 1037 4 75,4 1,37 8,1
CA508-17A 150x4 60 1632 5 49,4 3,30 7,1
BA082 50x%50 20+ 10 113 86 4.4 2,59 7,6
BA082 100x100 20+ 10 111 84 3,9 2,81 6,8
CA615-6 100x%100 50 123 80 6,9 1,78 23,5

- e s 7

des échantillons caractérisés a lopt. Les ponts simples sont situés dans la partie

supérieure du tableau et les ponts paralléles dans la partie inférieure.

Echantillon

Dimensions | Epaisseur de dR/T R TCR p
(1m?) LSMO (nm) (Q-K? (k) (%-K?Y) (MmQ-cm)

BA029 50%x4 10 + 20 330 18,1 1,82 3,9
BA029 100x4 10 + 20 515 29,8 1,73 3,3
BA029 200x4 10+ 20 1112 62,7 1,77 3,2
BA082 50%4 10+ 20 432 22,3 1,93 4,8
BA082 100x4 10+ 20 900 58,9 1,53 6,4
CA508-17A 150x4 60 1399 45,5 3,08 6,6
BA082 50%50 10+ 20 92 3,3 2,79 57
BA082 100x100 10+ 20 82 3,2 2,58 5,6
CA615-6 100x100 50 87 59 1,46 20,1

Tableau 11-8 Valeurs a 300 K de dR/dT, TCR, résistance et résistivité électrique des
échantillons caractérisés a | = 0. Les ponts simples sont situés dans la partie supérieure
du tableau et les ponts paralléles dans la partie inférieure.

La Figure 11-32 présente le dR/dT maximal, obtenu a lopt, en fonction du rapport
I/wt des ponts suspendus. Nous pouvons observer que, pour avoir un grand dR/dT, et donc
une sensibilité élevée, la longueur doit étre la plus grande possible, la contrepartie sera

une augmentation de la constante de temps thermique du bolométre due a ’augmentation

de son volume (cf. 1.3.c).
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Figure 11-32 dR/dT maximal pour les ponts simples suspendus des échantillons
BAO029 et BA082 en fonction de leurs géométries.

La caractérisation électrique a courant nul permet d’estimer la valeur du TCR,
figure de mérite trés couramment utilisée pour comparer les matériaux thermometres car
elle est indépendante de la géométrie (cf. section 1.3.b). Malgré des caractéristiques
électriques légérement différentes, nous observons peu de différences sur le TCR
(Tableau 11-7). En effet, le TCR des ponts simples est dans la gamme 1,98 + 0,56 %-K*
et de 2,28 + 0,72 %-K™* pour les ponts paralléles. Ces valeurs sont compatibles avec les
données de la littérature.

I1.3.g Extraction de la sensibilité électrique des bolometres suspendus

Dans la section précédente, nous avons présenté la méthode d’extraction du dR/dT
et du TCR a différents courants et température. A partir de ces valeurs ainsi que celle de
la conductance thermique (estimée dans la section 11.4.b), j’ai calculé la sensibilité
électrique des structures suspendues pour différents courants de polarisation en fonction
de la température (voir (I-11)).

La sensibilité électrique des échantillons (BA082, BA029 et CA615-6) a été
extraite pour différentes températures et courants. A titre d’illustration, j’ai tracé les
mémes 3 exemples que précédemment a la Figure 11-33.
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Figure 11-33 Sensibilité électrique en fonction de la température pour différents
courants pour (a) BA029 50x4 umz, (b) BA029 100x4 um? et (c) CA615-6 les ponts

paralléles 100100 ums?, les symboles carrés représentent la sensibilité maximale
(CA615-6).

Pour tous les échantillons (ponts simples (Figure 11-33-(a) et (b)) ou ponts
paralleles (c)), la sensibilité électrique suit un méme comportement. La sensibilité
électrique est fonction de la température et du courant. Sa valeur maximale est toujours
atteinte a plus faible température a mesure que le courant augmente. L’équation (I-11)
montre en effet que la sensibilité est directement proportionnelle au courant. De plus, plus
le produit 12dR/dT augmente plus la conductance thermique effective diminue (équation
(1-12)) conduisant alors a une augmentation importante de la sensibiliteé.

Le décalage en température a été déja observé avec le dR/dT dans la section 11.3.f,
Figure 11-31. Le décalage du pic de sensibilité en fonction du courant est lié a la
température le long du pont, qui pour rappel n’est pas la méme que la température du
thermostat (voir modéle 1.2.d). Le courant injecté chauffe le pont par effet Joule. Si la
température du thermostat baisse, il faudra alors injecter plus de courant pour atteindre la
valeur maximale de sensibilité. A I’inverse, Si la température du thermostat augmente, le
LSMO transite, sa résistance électrique devient constante (ou diminue) en fonction de la
température et le dR/dT diminue fortement ce qui explique la chute drastique de la
sensibilité.
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I1.4 Caractérisation thermique

L’étape de caractérisation thermique consiste a extraire la conductance thermique
du bolometre. C’est un des parametres les plus importants car il caractérise le lien
thermique entre le thermomeétre et le thermostat. Il dépend de la géométrie et de la
conductivité thermique des matériaux utilisés, je vais donc présenter son expression
analytique et la méthode de mesure utilisée.

I1.4.a Expression analytique de la conductance thermique d’'un pont suspendu

La conductance thermique est une des propriétés physiques importantes d’un
bolométre puisqu’elle permet de quantifier la conduction d’énergie thermique dans un
matériau. Une faible valeur de conductance thermique est souhaitable pour minimiser les
pertes de chaleurs du bolomeétre et augmenter ainsi la sensibilité.

La loi de Fourier est utilisée pour le calcul de la conductance thermique, elle décrit
le flux de chaleur qui est proportionnel au gradient de température [Carslaw 1959] :

@ = —kVT(x) (11-2)

ol @ (W-m?) est le flux de chaleur, k (W-m™*-K) est nommée la conductivité
thermique du matériau, et T(X) est la température dans un pont x. Nos hypotheses de
construction sont les suivantes : 1’axe x est dans le sens longitudinal du pont avec le 0 au
centre, placé dans le vide sans aucun échange de chaleur et ses deux extrémités fixees a
une température To. En fonction du temps, 1’équation de conduction de la chaleur s’écrit :

_ T (x) 11-3
Vo +pyc——=4 (1-3)

ou pv (kg-m3) est la masse volumique, ¢ (3-kg-K™) est la chaleur spécifique du

matériau, et q (W-mq) est la densité de chaleur par unité de volume déposée dans le
matériau.

Pour obtenir I’équation de la conductance thermique d’un pont suspendu de
largeur w, de longueur |, et d'épaisseur t (Figure 11-34), on prend la puissance totale
Pwota=q.W.1.I et on fixe la température des deux extrémités du pont a la température To. A
I'équilibre, et en faisant I'hypothése qu'il n'y a aucune fuite autre (la chaleur ne s'évacue
que par les deux extrémités du pont, selon 1’axe x), I'¢équation (11-3) devient :

T _ g (11-4)

0x2
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ou k est la conductivité thermique du matériau utilisé, car pour un chauffage

: , : aT o Wil
uniforme sur I'ensemble d'un pont suspendu, on a Py = 0. L’équation (11-4) s'utilise

.. . ) (T(=1/2) = TO}
avec les conditions aux limites suivantes : { T(/2) =T,
1/2

v X

Figure 11-34 Représentation schématique d'un pont suspendu, avec ses dimensions et les
axes utilisés dans les calculs de la conductance thermique.

La température en fonction de la dimension x peut alors s'écrire comme :

2 2
gx ql (11-5)
T ==+ Tot g

Donc la variation de température en tout point x dans la longueur du pont est :
2
AT() = T(X) = To = = (= — x2) (11-6)
La moyenne de la variation de température sur toute la longueur | (entre -1/2 et
1/2) est :
AT =AT_ a (172 P 2y 4, = 9 (11-7)
T= 1~ 2k —1/2(4 x%) dx = 12k
L’équation (11-7)(1-4) est ’expression analytique de la variation de température
moyenne en fonction de la longueur d’un pont. Cette équation prend la forme, typique
d’une parabole, comme celle trouvée dans simulation dans la Figure 11-26. On retrouve

en outre les mémes caractéristiques avec la température des extrémités fixées a To et une
. . 12 . , .
valeur maximale atteinte pour X = 0, ATpux =Z—k. On peut par la suite écrire la

conductance thermigque comme suit :

_ P 12kwt 11-8
Ggéo AT 1 ( )

Pour un pont suspendu constitué de n couches (Figure 11-14), la formule (11-8)

peut alors s’écrire ainsi :

Ggeo = HTWZizn(kiti) (11-9)
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Avec ki la conductivité thermique, et t; I'épaisseur pour chacune des couches i
constituant le lien thermique.

Dans le cas d’une puissance électrique dissipée par effet Joule P=RI, la variation
de température moyenne du pont dépend quadratiquement du courant de polarisation et
est proportionnelle a la résistance électrique, et inversement proportionnelle a la
conductance thermique :

RI? __ RI? (11-10)

= == T =
AT Ggeo

Gge’o

Al

I1.4.b Mesure de la conductance thermique des ponts suspendus

La méthode de mesure de la conductance thermique est basée sur la mesure de
V/(1). A partir des mesures de V(1) pour différentes températures, nous pouvons en déduire
R(T) a faible courant ainsi que la tension en fonction du courant & une température
donnée.

Un schéma décrivant les procédures est présenté dans la Figure 11-35. Dans les
theses de S. Liu [Liu 2013b] et M. Silva [Silva 2015] le méme principe pour 1’estimation
de la conductance thermique est utilisé. La seule différence entre les deux réside dans
I’ajustement de la courbe de T(R), [Liu 2013b] utilise aussi une régression linéaire de la
courbe, et [Silva 2015] propage 1’ajustement par un polynéme d’ordre 9. Une différence
négligeable a été observé entre les deux méthodes [Silva 2015], ce qui montre que
I’important est d’avoir un nombre suffisant de points sur les courbes de V(I) pour trouver
la résistance électrique a courant nul. Pour remplir cette condition nous avons utilisé, pour
I’estimation de la conductance thermique, un minimum de 10 points dans la courbe V(1)
sur une variation de 0 a 1 gA. Nous avons également fait en sorte ne pas dépasser la
température auquel la régression linéaire de T(R) est faite, au moment de prendre la pente

P(T).
\ Pente a I’origine
RO, T®

Figure 11-35 Schéma pour I'estimation de la conductance thermique des échantillons a
partir des mesures de V(I) et de R(T).

V()

A 4

V-1 (V/) = P(R)

Ggéo (W ' K_l)

Pour présenter cette méthode, je vais I’appliquer au pont 100x4 pum? de
I’échantillon BA029. La Figure 11-36 montre la courbe R(T) a courant nul de ce pont.
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Figure 11-36 Résistance électrique en fonction de la température a 1 = 0 pA (BA029).

Comme nous pouvons le voir sur la figure ci-dessus, la mesure de R(T) nous
permet deduire T(R) (Figure 11-35-(a)). A partir de cette courbe, nous faisons une
régression linéaire, entre 300 et 320 K pour estimer Ggso a 300 K. Grace a la mesure de
V(I), nous calculons la puissance dissipée V-1 et la résistance électrique R = V/I. Nous
avons donc la puissance électrique en fonction de la résistance électrique P(R). Il suffit
maintenant d’utiliser la fonction T(R) pour obtenir la courbe P(T). La conductance
thermique géométrique Ggeo est la pente a I’origine de P(T) (Figure 11-35-(b)).

400 ] ol
380 [ | Wl
o 360 [ i § ol
~ 3,
340 - ] = L
o " w
> = 3]
= 320} e
3 5
‘8 300 | 2 s
p=1
% 280 o 4f
'—
260 | 2
240 . ! . ) ) ) 0 i . . L . | . L L
20000 30000 40000 50000 60000 70000 300 305 310 315 320 325 330 335 340 345
(@) Résistance () (b) Température (K)

Figure 11-37 (a) Courbe de température en fonction de la résistance électrique T(R) et
de (b) puissance électrique en fonction de la température P(T) pour le pont 100x4 pum?
de [’échantillon BA029.

Nous pouvons observer dans la Figure 11-35-(b) I’effet de 1’auto échauffement du
pont lorsque nous augmentons le courant de polarisation, la puissance dissipéee augmente
mais la température du pont diminue. Ce comportement est li¢ a 1’auto échauffement du
pont par effet Joule, le pont atteint des températures élevées et sa résistance électrique
diminue ou devient constante comme nous pouvons le voir dans la Figure 11-36
contrairement aux thermomeétres a R(T) monotone. Les ponts ne subissent donc pas
I’emballement thermique a fortes températures (cf. section 11.3.d).
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II.4.c Comparaison de la mesure et calculs de la conductance thermique

Apres avoir présenté 1’expression analytique de la conductance thermique (11-9)
et la méthode pour la mesurer dans la section 11.4.b, le Tableau 11-9 présente les valeurs de
conductance thermique des eéchantillons étudiées. Parmi les échantillons, nous avons des
ponts simples et ponts paralleles (représentés par « PP »). La conductance thermique
théorique (Gw) a été calculée avec 1’expression (11-9) et les valeurs de paramétres
nominaux (Tableau 11-9) en prenant en compte la largeur des ponts mesurés avec un
microscope optique.

La conductance thermique est de I’ordre de 107 W-K™* pour les ponts simples et
de 10° W-K™ pour les ponts paralléles, (cf. Tableau 11-9). Les valeurs mesurées sont
généralement proches des valeurs théoriques, ce qui confirme le modele analytique. Pour
certains ponts, I’écart avec la théorie est plus important, un défaut local dans le pont ou
une mauvaise estimation des épaisseurs des couches peuvent en étre la cause.

Nous pouvons voir que la conductance est inversement proportionnelle a la
longueur du pont. La Figure 11-38 présente la conductance thermique en fonction de la
longueur pour 1’échantillon BA029. Les largeurs des 3 ponts simples sont comparables
(environ 3,7 um). Les valeurs mesurées sont proches des valeurs théoriques (simulations
w = 3,4 um et 3,7 um), un faible écart est observé pour le pont de longueur 200 pm.

T T
= Gmesuré
G calculé

o 1 L 1 L L L 1 L 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Longueur (um)

Conductance thermique (10'W.K")

Figure 11-38 Conductance thermique théorique et mesuré de I’échantillon BA029.
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Echantillon Epaisseur des | Longueur | Largeur Ggeo (W-K) G (W-K™?)
couches (um) (um) (107 (107
BA029 20nm STO 50 36+0,1 3,1 2,7
30nm LSMO
30nm a-STO
BA029 20nm STO 100 3,7+0,1 1,2 14
30nm LSMO
30nm a-STO
BA029 20nm STO 200 34+0,1 1,2 0,7
30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 50 36+0,1 3,3 2,8
30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 100 36+0,1 1,1 14
30nm LSMO
30nm a-STO
CA508-17A 20nm STO 150 36+0,1 3,8 2,5
60nm LSMO
BA082 20nm STO 50 32+0,1 32,3 30,3
PP50-1 30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 50 32+0,1 30,8 30,3
PP50-2 30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 100 33%+0,1 30,3 28,6
PP100-1 30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 100 34%0,1 30,8 29,5
PP100-2 30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 75 33+0,1 29,6 29,1
PP75-1 30nm LSMO
30nm a-STO
BA082 20nm STO 75 2,7+0,1 17,0 23,9
PP75-2 30nm LSMO
30nm a-STO
CA615-6- 20nm CTO 100 49401 50,0 42,8
PP100 50nm LSMO
30nm a-STO

Tableau 11-9 Conductance thermique mesurée et théorique des ponts suspendus étudiés et
calculées a partir de la largeur mesurée a [’aide d’un microscope optique. Les ponts simples
sont situés dans la partie supérieure du tableau et les ponts paralléles dans la partie inférieure.

*9 Largeur nominale.
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Il est normal d’avoir une conductance thermique plus grande pour les ponts
paralleles car la conductance thermique d’un pont paralléle est le produit de la
conductance d’un pont simple par le nombre de ponts dont ils se constituent
(Gponts paralieles = N Gpont simple, ou n est le nombre de ponts en paralléle). On remarque que
pour des bolométres constitués de ponts paralléles de 50 um de long, la conductance
thermique est d’environ 9 fois celle d’un pont simple de mémes dimensions.

La Figure 11-39 montre le calcul de la conductance thermique en fonction de la
longueur du pont pour des largeurs de 2,7 um et de 4 um (valeurs extrémes mesurées).
Les valeurs mesurees pour tous les ponts de 30 nm (20 + 10) d’épaisseur issues du Tableau
11-9 ont été ajoute sur le graphe pour les comparer a la théorie. Pour les ponts paralléles,
la conductance thermique estimée a été divisée par le nombre de ponts pour pouvoir les

comparer avec les ponts simples. On peut noter que I’ensemble des mesures est compris
entre les 2 courbes de conductance.

T T
The
sl éorique

w=4pum

2r \;\
w =2,7 um .

I 1 L 1 L L 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Conductance thermique (107W.K")

Longueur (um)

Figure 11-39 Conductance thermique mesurés des échantillons présentés dans le
Tableau 11-9 en fonction de la longueur et comparaison avec les calculs en prenant une
largeur de 2,7 - 4 um.

La dispersion des valeurs de conductance thermique provient soit de I’incertitude
de la mesure des dimensions du pont 1ié a 1’étape de photolithographie soit des valeurs de
conductivité thermique utilisées pour les calculs. La couche de a-STO a été déposée par
PLD a température ambiante. Nous avons donc probablement une différence entre la
conductivité thermique du STO épitaxié et du a-STO amorphe. La conductivité thermique
a été estimée a I’aide du logiciel COMSOL Multiphysics pendant les simulations V(I).

Par exemple, pour 1’échantillon BA029, nous pouvons observer dans la Figure
11-40 que pour les simulations faites en ne prenant que la couche de LSMO (symbole m),
la courbe simulée reste au-dessus de celle mesurée, ce qui traduit une surestimation de
I’augmentation de chaleur dans le pont. Nous pouvons également observer qu’en prenant
la conductivité thermique du STO égal & 10 W-m*-K! (valeur issue de la littérature) pour
les couches tampon et de protection, le résultat de la simulation reste au-dessous de la
courbe mesurée, ce qui traduit une sous-estimation de 1’augmentation de chaleur. Apres
quelques simulations, nous observons une superposition de la courbe V(I) théorique et
mesurée, pour une conductivité thermique égal a 1 W-m1.Ktet 9 W-m*-K2, pour le
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STO amorphe et le STO epitaxié respectivement. Il y a donc un facteur 10 entre ces 2
conductivités thermiques.

N Mesure ]

= Sans couche de STO ./
_ et _ PR

Koo = 1Wm' K etk  =9Wm'K' =

. k= 10Wm'K

06

05

04

03

Tension (V)

02

01

0.0

Courant (uA)

Figure 11-40 Mesure et simulation de V(I) pour différentes valeurs de conductivité
thermique des couches tampon et de protection STO a 300 K (BA029 100x4 um3).

Dans la Figure 11-41, nous pouvons voir la température moyenne (calculée a partir
des simulations (cf. section 11.3.e)) d’un pont suspendu 100 x 4 pm? constitué de 30nm
de LSMO, a 300 K et polarisé avec un courant de 6 pA. Pour les trois cas présentés, sans
couches de STO, et pour des couches avec différentes conductivités thermiques du STO.
Nous pouvons observer que la température moyenne est plus importante dans le cas ou
nous n’avons pas de couche STO car la conductance thermique est plus faible (cf.
équation (11-9)). Puisque le STO n’est pas conducteur électrique [Muhamad 2017], la
chaleur liée a la puissance électrique dissipée dans le LSMO est principalement évacuée
par les couches de STO, en réduisant donc le dR/dT du pont. Les calculs de la conductance
thermique en prenant en compte (a) une couche de LSMO 100pumx4umx30 nm, (b) le
LSMO plus la couche tampon de STO 20 nm et (c) LSMO, couche tampon (STO) et la
couche de protection (a-STO), sont présentés dans la Figure 11-42. L’impact de I’ajout
des couches de STO fait que la conductance thermique est environ 4 fois plus grande.
Cependant, comme la conductivité thermique du a-STO est faible, I’impact de la couche
amorphe sur la conductance thermique est négligeable par rapport au cas d’une structure
sans couche de protection.

Comme dans la plupart des échantillons utilisés dans cette thése, la somme de
I’épaisseur de la couche tampon STO (20 nm) et de protection a-STO (30nm) est plus
grande que 1’épaisseur de la couche LSMO (Voir Tableau 11-2) et que ksto > Kismo
(Tableau 11-5), la conductance thermique est majoritairement composée/dominee par la
conductance thermique du STO. La conductance thermique a un lien direct avec les
performances du bolométre. 11 est donc possible d’améliorer les performances des
bolometres a structures suspendues en optimisant les épaisseurs des couches épitaxiées
de LSMO et de STO. La couche de STO amorphe a en effet un faible impact sur la valeur
de la conductance thermique totale.
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Figure 11-41 Température moyenne simulée du pont 4x100 um? de 30 nm de
LSMO (a) sans les couches de STO, (b) avec ka.sto = 1 W-m*K? et ksto=9 W-m™-K? et
(c) Ka-sto = ksto = 10 W-m1.KL,

Dans la Figure 11-41, nous pouvons voir la température moyenne d’un pont
suspendu de I’échantillon 100 x 4 um? (BA029), calculé a partir des simulations (cf.
section 11.3.€). Pour les trois cas présentés, sans couches de STO et pour des couches avec
différentes conductivités thermiques du STO, pour 300 K et courant de 6 HA. Nous
pouvons observer que la température moyenne est plus importante dans le cas ou nous
n’avons pas de couche STO car la conductance thermique est plus faible (cf. équation
(11-9)). Puisque le STO n’est pas conducteur électrique [Muhamad 2017], la chaleur la
puissance électrique dissipée dans le LSMO est évacuée par les couches de STO, en
réduisant donc le dR/dT du pont. Les calculs de la conductance thermique en prenant en
compte (a) une couche de LSMO 100pumx4umx30 nm, (b) le LSMO plus la couche
tampon de STO 20 nm et (¢c) LSMO, couche tampon (STO) et la couche de protection (a-
STO), sont présentés dans la Figure 11-42. L’impact de 1’ajout des couches de STO fait
que la conductance thermique est environ 4 fois plus grande (LSMO et STO/LSMO/a-
STO). Cependant, comme la conductivité thermique du a-STO estimé par les simulations
est faible, I’impact de la couche amorphe sur la conductance thermique est negligeable
par rapport au cas de la couche tampon de STO seule.
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Figure 11-42 Calcul de la conductance thermique du pont 4x100 pm? de 30 nm de
LSMO (a) sans les couches de STO, (b) avec la couche tampon STO ksto=9 W-m?1-K?
et (c)avec la couche tampon, ksto-9 W-m™-K",'et de protection a-STO
Ka-sto = 1 W-m.KL,

I1.4.d Conductance thermique en fonction de la pression

Une analyse de la conductance thermique a été faite en fonction de la pression
pour un pont simple de 100 um de longueur et de 4 um de largeur (BA082). Pour cela, la
sensibilité optique a été mesurée a différentes pressions (plus de détails sur les mesures
optiques sont disponibles dans le chapitre 111). Les mesures ont été faites dans la gamme
1,25 — 25 um, avec le faisceau SOLEIL modulée a 30 Hz (fréquence comprise dans la
bande passante de 1’échantillon, voir section 1V.1.b). Il n’y avait pas au GREYC les
moyens techniques (jauges de pression a large gamme de mesure de pression) pour
réaliser cette mesure. La sensibilité optique a été mesurée, ce qui nous donne une
estimation de la conductance thermique en fonction de la pression (voir chapitre I).

La conductance thermique se décompose entre la conduction thermique dans les
extrémités du pont (Ggeo), la conduction thermique avec I’air autour du pont (qui est
négligeable sous vide) et la radiation thermique (paramétre lui aussi négligeable, cf.
section 11.3.e). Dans la Figure 11-43 I’augmentation de la conductance thermique en
fonction de la pression est due a I’échange de chaleur entre Iair et le pont. A la mesure
que la pression augmente, I’échange de chaleur avec I’air augmente et la conductance
thermique totale augmente.

Au-dela de 1 mbar la conductance thermique augmente fortement, le bolometre
fonctionne alors comme un capteur de pression. Cela nous donne une idée du niveau de
vide que I’on devrait atteindre dans un package pour une application pratique de ce type
de bolométre.
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Figure 11-43 Variation de la conductance thermique en fonction de la pression pour
I'échantillon BA082 100x4 um? et le faisceau 1,25-25 pm modulé & 30 Hz & lopt = 4 pA.

II.5 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a une description des procédes de fabrication des
bolomeétres suspendus ainsi qu’a une présentation des caractéristiques électriques et
thermiques des matériaux utilises. La connaissance de ces derniéres est essentielle pour
la réalisation et I’estimation des performances des bolométres a base de couches minces
de LSMO.

La fabrication de ponts LSMO suspendus a été réussie, des longueurs 50, 100, 150
et 200 um et largeur de 4 um ont pu étre qualifiés. Des ponts paralleles ont aussi été
fabriqués permettant ainsi une évaluation des performances des bolomeétres avec une
surface plus grande de détection.

La caractérisation électrique des divers échantillons fabriqués a montré une légeére
dispersion de leurs résistivités électriques. Les simulations V(I) a permis de mieux
comprendre I’auto échauffement des ponts suspendus pour différentes températures et a
différents courants de polarisation. Nous avons pu observer que la valeur maximale de
dR/dT ne change pas d’un ordre de grandeur en fonction de la température. Sa valeur
maximale est atteinte pour des courants de polarisation plus élevée a basse température
ou pour des courants de polarisation plus faible a température ambiante. Cet aspect est
intéressant car il nous permet de faire des bolométres non-refroidis a trés faible
consommation.

La conductance thermique mesurée s’est révélée étre tres proche des valeurs
théoriques attendues. Des simulations testant I'impact du STO sur la conductance
thermique des structures ont montré que malgré son augmentation, la valeur totale de la
conductance thermique reste de I’ordre de 107 W-K™. La différence de conductivités
thermiques entre les couches de STO épitaxiées et amorphe a également pu étre estimée.
La qualité des échantillons ayant été établie, il est dés lors possible de les caractériser
optiqguement (Chapitre I1l) pour découvrir dans quelle gamme de longueur d’onde les
bolométres sont performants. Et pour enfin estimer leur puissance équivalente de bruit
(NEP) et leur détectivité spécifique D*, a I’aide des mesures du bruit (Chapitre 1V).
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Apres avoir etudié les propriétés électriques et thermiques des bolomeétres non
refroidis a base de LSMO, nous allons nous intéresser, dans ce chapitre, a leurs propriétés
optiques. Des mesures ont eté faites avec différentes sources de rayonnement (du visible
jusqu’a I’IR lointain) afin d’explorer les performances des bolomeétres. Chaque banc
expérimental, permettant d’estimer la puissance incidente sur les bolometres, sera
présenté, puis, la sensibilité optique de ces derniers sera extraite. Nous allons donc
présenter les caractéristiques de la chaine de mesures associée au détecteur (polarisation
et amplification), pour ensuite décrire les bancs de mesures optiques utilisés et pour finir,
exposer les résultats des mesures.

Les mesures de bruits seront quant a elles présentées dans le Chapitre 1V, nous
permettant ainsi d’évaluer le NEP et d’effectuer des comparaisons avec les performances
obtenues dans la littérature.

II1.1 Chaine de mesures

Le schéma de la chaine de mesures est présenté dans la Figure I11-1. Cette chaine
de mesure est constituée d’une source de courant et de deux voies d’amplification.
Chacune de ces voies est dédiée pour un type de mesures : continue (DC) et alternative
(AC). Voltmeétres, analyseur de spectre et ordinateur constituent les appareils de mesures
et d’acquisition des données. Les différents éléments constituant la chaine de mesures
sont présentés dans les prochaines sections.

Sortie DC

Amplificateur, Voltmétre

DC —((HP34401A)—
I G,.=2

Sortie AC

Source R,

de courant Amplificateur

AC Voltmétre GPIB

G,. =220 (HP34401A)[ | Ordinateur
AC

Analyseur
de spectre |
(HP3562A)

Figure I11-1 Schéma de la chaine de mesure électronique utilisé lors des mesures de
résistance électrique et de bruit.
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II1.1.a Source de courant

Une source de courant continue « quasi-idéale » développée lors de la thése de
Sheng Wu [Wu 2012] a éte utilisée pour la polarisation et la mesure de la résistance
électrique du détecteur (Rm). Elle présente une impédance de sortie de Zs tres élevée et
une contribution en bruit négligeable : de plus amples détails sont donnés dans 1’article
[Routoure 2019]. Le courant fourni par la source est fixé par la tension d’entrée Vin et une
résistance fixe Ro, | = Vin/ Ro. Le choix de Roest discuté dans la section 111.1.c. Le courant
maximal est fixé par I’expression :

L. = [Vsal (11-1)
2(Ry + Ryp)

0U Vs est la tension de saturation (15V dans notre cas) de 1’amplificateur utilisé
dans la source de courant. La technique standard a quatre pointes a été utilisée pour
fournir un courant de polarisation et mesurer la tension aux bornes du détecteur.

I11.1.b Amplification faible bruit

La tension de sortie du détecteur est amplifiée et séparée en ses composantes
continue (DC) et alternative (AC) par une électronique faible bruit. La tension en sortie
de I’amplificateur DC est mesurée par un voltmétre nous permettant de déduire la
résistance électrique du bolomeétre (Rm). Un second voltmétre mesure la sortie AC
permettant de déduire la variation de la résistance électrique (ARm).

Pour mesurer le gain de la sortie continue, une résistance métallique %2 W (£1%)
de 49,9 kQ, a été mise a la place de la résistance électrique de I’échantillon Rm. Cette
valeur correspond a la valeur maximale mesurée a 300 K sur les échantillons disponibles.
En mesurant la tension aux bornes de Vm=Rnl et la tension de la sortie continue (Vbc) a
I'aide de deux voltmetres HP34401A pour différentes valeurs de courant de polarisation
(fourni par la source de courant), nous pouvons estimer que le gain de la sortie continue
est de 2 (Figure 111-2).

I =15 uA
- T

T
- Vuf?

Ajustement linéaire

Voc = (2,02 £ 0,01)-Vn |

I 1 I 1 I L I
0.0 0,1 0,2 0,3 04 0,5 06 0,7

v, (V)

Figure 111-2 Tension Vpc en fonction de la tension de sortie Vi pour [’estimation
du gain en sortie de [’étage d’amplification DC.
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L’étage d’amplification AC est utilisé pour mesurer la composante alternative de
la tension du bolomeétre a I’aide d’un voltmétre, cette tension est I’image de la sensibilité
électrique. Elle permet aussi de mesurer le bruit en tension dans le domaine fréquentiel
gréce a un analyseur de spectre HP3562A (Figure 111-3). Les données sont récupérées par
un ordinateur via une interface GPIB et le logiciel Labview.

La Figure 111-3 montre la fonction de transfert de la voie AC représentative d’un
filtre passe bande de 2™ ordre. Le gain dans la bande passante est de 221,4 + 0,2 et les
fréquences de coupure des filtres passe bas et passe haut sont respectivement
(705 + 4)x10° Hz et (130,6 + 1,5)x10° Hz, celles-ci ont été extraites a partir d’un
ajustement Ces valeurs ont été mesuré lors de la thése de A. Aryan [Aryan 2013].

4 Measured

—— Pass-band filter fitting

10' m

10° 10" 10° 10 10°  10° 10  10°  10° 10
Frequency (Hz)

Figure 111-3 Fonction de transfert d amplificateur AC [Aryan 2013].

II1.1.c Bruit de la chaine de mesures

Nous montrons dans la Figure I11-4 une représentation schématique petits signaux
de la méthode de mesure de bruit & quatre pointes. Nous avons la source de courant
d’impédance de sortie Zs et bruit en courant ins, la resistance électrique a mesurer R et
son bruit en tension enrm. Rci et Rev sont les résistances de contact de courant et de
tension, respectivement. enrci et enrcv Sont leur tension de bruit associée. Le bruit de
tension de I'amplificateur différentiel (de gain différentiel Gac) est en. On suppose que
le bruit de courant de I'amplificateur différentiel a haute impédance d'entrée peut étre
négligé.
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Figure 111-4 Représentation schématique de la méthode de mesure de bruit & quatre
pointes avec les différents éléments constituant le circuit de mesure (source de courant
et amplificateur différentiel) et les différentes sources de bruit en tension et en courant

(adapté de [Routoure 2019]).

Le bruit mesuré en sortie, Svsortie, de 1’amplificateur permet de calculer le bruit
total de la chaine de mesures et de 1’échantillon en fonction de I’expression :
2 Slg'sortie (111-2)
Sy =———
GAC
La densité spectrale de bruit en tension en entrée de I’amplificateur SZ est donnée
par :
N e,leCIR,ﬁ (1m-3)
Rep +Zs + Ry,
5 Z2 + RZ,
"M (Rer + Zs + Rip)?
Le bruit lié a la source de courant correspond aux deux premiers termes. Les deux
suivantes sont les bruits dus aux contacts de courant et de tension, respectivement. Le

2p2
S‘% — izs ZSRM
"™ (Rer + Zs + Rpy)?

+ e2,

+enre, + €

dernier correspond au bruit de I’échantillon.
Le bruit de la source de courant quant a lui dépend de la résistance Ro.
L’expression de sa densité spectrale de bruit en courant i2¢ est donnée par :
Y 2.10715  4kpT 25.10718 (111-4)
lns = 5 + + >
RS f Ry R§
Ces valeurs numériques sont extraites de la thése de S. Wu [Wu 2012]. Pour
réduire le bruit de la source de courant, il faut que I’impédance Zs soit plus grande que la
résistance électrique de 1’échantillon a mesurer, et augmenter au maximum la valeur de

Ro. Cependant, nous ne pouvons pas 1’augmenter trop de facon a ne pas €tre limité par le
courant maximal (cf. équation (111-1)). Lors des mesures, la résistance Ro utilisé était au
minimum trois fois plus grande que Rm.

La densité spectrale de bruit en tension de I’amplificateur e?, est donné par
I’expression [Wu 2012] :
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2.10715 I1-5
e2, = T+19'7'10_18 (1-5)
La densité spectrale de bruit en tension de la chaine de mesures a une composante
en bruit 1/f et une composante en bruit blanc. Son expression est finalement donnée par
1I’équation (111-5) :
2107 4kp,T 25.10718 10715 (111-6)

Sz = + + R2 +19,7.10718 4+ ——

La Figure 111-5 présente la densité spectrale du bruit en entrée de I’amplificateur
mesurée a courant nul et a 300 K, et la courbe théorique calculée a partir de la formule
(111-6). Pour cette mesure, une résistance métallique de 49,9 kQ remplace Rm €t une
résistance Ro de 200 kQ ont été utilisées. On peut remarquer le bon accord entre mesures
et courbe théorique. On peut noter la fréquence de coupure liée a la chaine de mesure
associée a 1’échantillon a été observée. Cette fréquence de coupure dépend de la valeur
de la résistance électrique de 1’échantillon [Wu 2012].

5E-15

T
—— Mesure

4E-15 F Théorique

3E-15 F
Bruit 1/f

4

2E-15

Bruit blanc

-1
S, (V.Hz")

1E-15 |-

Coupure de la chaine de mesure

L I ! !
1 10 100 1000 10000 100000

Frequence (Hz)

Figure 111-5 Densité spectrale du bruit en entrée de la chaine de mesure d'une
résistance métallique de 49,9 kQ, avec Ro = 200 k2 a courant nul et a 300 K.

I11.2 Spécifications optiques du cryostat

Le cryostat utilisé au cours de ma these, congu auparavant au sein du laboratoire,
permet de réguler la temperature du porte échantillon a I’aide d’un systéme de circulation
d’eau et d’un module Peltier (voir section 11.3.a). Il permet également d’ajouter des
diaphragmes devant son hublot, qui peut intégrer des fenétres entre 25 et 32 mm de
diametre.

Pour les mesures optiques, différentes fenétres ont éte utilisees dans le hublot du
cryostat, nous permettant de caractériser les échantillons en fonction de différentes
longueurs d’onde. Pour les mesures faites a 1’aide un corps noir (cf. section 111.4), des
fenétres large bande (NaCl, Ge, Saphir), passe bandes étroites (FPB 2,7 et FPB 4,26) et
passe haut (FPH 2,4 et FPH 7,3) ont été utilisés. Le filtre passe haut FPH 2,4 a été

87



également utilisé lors des mesures avec un laser IR (3,39 um) pour filtrer sa composante
de lumiére blanche (cf. section I11.5). Le Tableau I11-1 indique les fenétres utilisées avec
leurs gammes nominales.

Les spectres de transmission des différentes fenétres pour des longueurs d’onde
allant de 0,4 um jusqu’a 25 um ont été réalisé a 1’aide de la technique FTIR « Fourier
Transform InfraRed spectroscopy ». Cette technique permet d’obtenir le spectre de
transmission dans l'infrarouge des différentes fenétres (Figure 111-6)°. Les mesures ont
été réalisées au CIMAP par J. L. Doualan.

100

T
——NaCl
—FPH73

FPH23
——FPB 4,26

80 FPB 27
—— Saphir
—Ge

60 -

40 b

Transmission (%)

2 4 5] 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Longueur d'onde (um)

Figure 111-6 Spectre de transmission des fenétres utilisés dans le cryostat mesurées par

FTIR.
Fenétres | Gammes (um)
NaCl 0,25-16
Ge 8-12
Saphir 02-55

FPB 2,7 2,70+ 0,11
FPB 4,26 4,26 + 0,12
FPH 7,3 7,3-25
FPH 2,4 2,3-10
Tableau I11-1 Fenétres utilisés dans le cryostat pour les mesures optiques.

Pour les sources monochromatiques de type laser (source cohérente), j’ai utilisé
la valeur mesurée de la transmission (cf. section 111.3 et 111.5). Dans le cas du corps noir,
nous avons une source de rayonnement dite « large bande » (incohérente). J*ai considéré
les transmissions de chaque fenétre par tranche de longueur d’onde et pour chaque
tranche, j’ai pris les valeurs de transmissions mesurées par FTIR (Figure 111-6). Le
Tableau I11-2 résume les valeurs retenues pour les différentes fenétres.

10 |_es courbes sont bruitées autour de 2,7 pm & cause de I’absorption de 1’eau.
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Fenétres Transmission (bande spectrale)
NacCl 90% (0,25-16 pum)
Ge 30% (1,8-2 um); 90% (3,6-4,3 um); 90 % (6-15 pum); 30% (15-25 pm)
Saphir 85 % (0,2 —5,5 um)
FPB 2,7 74% (2,6-2,8 um)
FPB 4,26 80% (4,14-4,38 um)
FPH 7,3 85% (7,6-14 um) ; 50% (14-25 pum)
FPH 2,4 85% (2,4-7 um) ; 70% (7-8,5 um) ; 30% (11-25 pm)

Tableau I11-2 Valeur de transmission retenue pour chaque bande spectrale des filtres
optiques utilises.

II1.3 Performances optiques a 630 nm

Afin de caractériser les performances du bolomeétre en tant que détecteur
thermique dans le visible, nous devons mesurer sa sensibilité optique a une source de
rayonnement émettant dans le visible. Pour cela, nous avons étudié les performances
optiques dans le rouge, a 630 nm.

I11.3.a Description du banc optique laser 630 nm

Pour la caractérisation dans le visible, nous avons utilis¢é un banc optique
développé durant une précédente thése [Aryan 2013]. Une photo du banc optique et son
schéma sont montrés dans la Figure I11-7.

1

LASER DIODE ==

3 Diode Laser Cube Diviseur de Faisceau u Capteur
- = = T | y
= 0 */’ - (o 7
) \‘ l_ | l Voie 1 {‘J
‘ n‘ Q\;w \ &
- ,\

PHOTODIODE]

S~ «——>

—NK—K Photodiode
(b)

Figure I11-7 (a) Photo du banc optique visible et (b) schéma symbolique.

@)

La source de rayonnement utilisée pour caractériser les bolomeétres est une diode
laser ADL-63058TL (630 nm, 5 mW) fabriquée chez Arima Lasers Company. La diode
laser est alimentée par un circuit électronique que j’ai congu (détails dans annexe), qui
comporte deux entrées, une tension continue V22" et une tension alternative V/%%¢" La
tension continue permet de choisir la puissance continue émise, la tension alternative
quant a elle permet de moduler électroniquement la puissance autour du point de
polarisation préalablement choisi. La puissance de la diode laser en fonction de la tension
continue V %¢"est montrée dans la Figure 111-8. En utilisant la fonction de transfert du
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circuit de polarisation de la diode laser (en annexe), il est possible de trouver le point de
fonctionnement désire.

L’échantillon est placé dans le cryostat a vide (10 mbar) équipé de la fenétre de
NaCl qui possede une transmission de 83 % a 630 nm (Voir Figure 111-6). Le faisceau est
divisé en deux parties par un cube diviseur de faisceau : une premiére partie est focalisee
et va sur une photodiode, pour la mesure de la puissance en temps réel, I’autre partie est
focalisée sur le bolometre, placé a I’intérieur du cryostat (Figure 111-7).

3]

T T T T T T T T T
®  Puissance diode laser ADLE3058TL

S
T

Mesuré :

y=052 W.AL

3F  Datasheet :
y=[04-11] W.A?!

Ofm s s s ssssssnnnm®”

L L L L L L I ! L L !
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

VBEeT (V)

Puissance diode laser (mW)

Figure 111-8 Puissance émise par la diode laser ADL-63058TL a 630 nm en fonction de

la tension DC du circuit d’alimentation.

Pour mesurer la valeur de puissance en temps réel qui arrive sur 1’échantillon, la
photodiode (Hamamatsu S10784) a été choisie car elle présente une assez haute
sensibilité (0,45 A-W? a 660 nm). Un circuit amplificateur 1/V (annexe 1) permet
d’obtenir une relation linéaire entre la puissance incidente et la tension de sortie [Aryan
2013]. Nous pouvons voir le comportement de la tension de sortie de I’amplificateur I/V
en fonction de la puissance incidente sur la photodiode sur la Figure 111-9. Le rapport
tension/puissance mesuré en sortie du circuit électronique de polarisation de la
photodiode, Ry =1050 V-W, nous a permis d’estimer le rapport courant/puissance,
Ri = 0,48 A-W a 630 nm, compatible avec les données de la datasheet & 660 nm.
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Figure 111-9 Fonction de transfert de la photodiode S10784 avec le circuit amplificateur
I/V a 630 nm. Comparaison avec la datasheet a 660 nm.

L’estimation de la puissance incidente sur 1’échantillon est faite a partir des
mesures des transmissions des éléments optiques, de la mesure de la tension de sortie du
circuit amplificateur 1/V de la photodiode et de la taille du spot laser. Deux lentilles
convergentes, L1 de distance focale 225 mm placée entre le cube diviseur et le polariseur
et L2 de focale 100 mm placée entre le cube diviseur de faisceau et la photodiode, et la
puissance incidente sur la photodiode (voie 2) et dans la direction de I’échantillon (voie
1). Les mesures de transmission des éléments optiques réalisées avec des puissances
incidentes de 1 a 5mW sont montrées dans la Figure 111-11. Les transmissions utilisées
dans la suite du manuscrit sont dans le tableau de la Figure 111-11 (d).

Ce banc optique permet de mesurer la sensibilité des bolometres ainsi que la
constante de temps thermique. Pour cela, la puissance de la diode laser est modulée
électriquement par le circuit électronique d’alimentation (détails en annexe I). Un
balayage en fréquence est réalis€¢ pour avoir la fonction de transfert de 1’échantillon
rapport entre la tension alternative de I'échantillon et la tension mesurée en sortie de
I’amplificateur I/V de la photodiode. La fonction de transfert est mesurée en temps réel
avec un analyseur de spectre HP3562A connecté a un ordinateur via Labview.

Une photo du bolométre excité par la diode laser rouge est présentée dans la Figure
[11-10. 11 est possible d’observer I’échantillon 10x5 mm?, composé de huit bolométres,
avec le spot laser centré sur I’'un d’eux. Dans un premier temps, le spot est centré a
« I’ceil ». Puis dans un second temps, un balayage plus fin de la position du spot est
effectué de fagon a avoir une réponse maximale au niveau du bolométre (tension de sortie
de la voie AC). Nous sommes ainsi assurés d’avoir placé correctement le spot laser.
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Figure 111-11 Mesure de la transmission du banc optique avec le laser visible (630 nm)

du (a) cube diviseur de faisceau, (b) lentille L1 (225 mm), (c) lentille L2 (200 mm)
et (d) tableau récapitulatif des transmissions.

considérer le diameétre du faisceau formé entre deux points opposés dont I'intensité est
égale a une fraction spécifiée de l'intensité maximale du faisceau. Quand la forme du
faisceau est gaussienne, ou approximativement gaussienne, la valeur couramment prise
est le diametre dit « 1/e? ». 1l s’agit du point ou I’intensité du faisceau a diminué jusqu’a
1/e* (13,5%) de sa valeur maximale mesurée dans un plan orthogonal a I’axe optique. Une

Figure 111-10 Photo d’un bolométre excité par la diode laser rouge.
La méthode la plus courante pour mesurer la taille d’un faisceau consiste a

autre mesure courante est la largeur a mi-hauteur (appelé FWHM - full width at half

maximum), qui est une estimation de la largeur d'une distribution ou d'un pic d'intensité
d'un phénoméne, ou I’intensité chute a la moitié¢ de sa valeur maximale [Aryan 2013].

C’est cette largeur a mi-hauteur qui sera utilisee pour déterminer la taille du spot laser.
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La taille du spot de cette diode (630 nm) a ét¢ mesurée a 1’aide d’une caméra
thermique (Watec 221S, avec une taille de pixel de 8,6x8,3 um2)[Aryan 2013], placée a
la position de I’échantillon. Le calcul de la surface est basé sur le fait que le spot a une
forme presque elliptique, donc sa surface est égale a S = n-X-Y. Les dimensions X et Y
sont présentées dans le Tableau 111-3. La puissance regue par 1’échantillon sera donc
calculée par le rapport de surfaces de I’échantillon et du spot laser.
Diamétre FWHM
Diode | X (um) | Y (um) | Srwhm (103 um2)

laser 757 176 841

Tableau 111-3 Mesure de la taille du faisceau du laser 630 nm [Aryan 2013].

Maintenant que nous connaissons la surface du spot laser nous pouvons estimer
la puissance incidente sur les bolomeétres. Par exemple, pour une puissance de 1 mW en
sortie de la diode laser qui passe par le cube diviseur de faisceau (transmission de 43,9 %),
puis par la lentille L1 (transmission de 96,5 %) et enfin par la fenétre en NaCl (83 % de
transmission a 630nm), il reste une puissance de 352 uW sur toute la surface du spot laser.
Pour estimer la puissance incidente sur les structures suspendues, il faut multiplier la
puissance incidente totale par le rapport des surfaces du bolométre et du spot laser
Sholometre/Srwnm (Tableau 111-3). Par exemple, un pont typique de 100 x 4 um? sera
illuminé par une puissance incidente de 1,7 uW, soit 0,1 % de la puissance de la diode
laser.

II1.3.b Caractérisation a 630 nm

Des mesures optiques avec des bolométres LSMO a 630 nm ont été faites
auparavant au sein du laboratoire lors de précédentes théses [Aryan 2013], [Liu 2013a] et
[Silva 2015]. Différents bolometres non suspendus sur différents substrats et des
bolometres suspendus sur substrat de silicium ont été étudies. Néanmoins une étude
comparative sur la sensibilité optique pour différents courants et températures s’est avérée
nécessaire pour pouvoir choisir les meilleurs points de fonctionnement du détecteur (cf.
caractérisation électrique 11.3).

Ces mesures ont comme objectif de trouver la sensibilité optique des détecteurs
de rayonnement a une longueur d’onde donnée. Cette derniere dépend du courant de
polarisation, de la conductance thermique et de la valeur de dR/dT (voir équation (I-11)).
Nous ne pouvons donc réaliser ces mesures uniguement apres la caractérisation électrique
présentée dans le chapitre I1.

La sensibilité optique a été mesurée a 30 Hz pour des ponts simples de 50 et
100 pm de longueur, 4 um de largeur et 75 nm de LSMO sur 20 nm de STO [Liu 2013a].
Les ponts ont été polarisés avec un courant fixe (valeurs dans la Figure 111-12) entre 300 K
et 340 K. On remarque dans la Figure 11-12 que la sensibilité optique est proportionnelle
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au dR/dT en fonction de la température, ce qui confirme donc, une réponse de nature
bolomeétrique.

CAE60-22 /L50-W4/ CAB60-22 /L100-W4/
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Figure 111-12 Sensibilité optique (& 630 nm) mesurée en fonction de la température
compareée avec la dérivée de la résistance électrique en fonction de la température
dR/dT pour les ponts (a) 4 um>x50 um et (b) 4 um*100 um de [’échantillon CA660-22
[Liu 2013a].

La sensibilité optique en fonction de la température pour les ponts simples atteint
une valeur maximale entre 320 K et 330 K et diminue ensuite pour des températures plus
élevées.

La sensibilité optique a été également mesurée pour des ponts paralleles
100%100 um2 (CA615-6) pour des températures comprises entre 240 et 340 K et des
courants compris entre 0 et 230 YA avec une fréquence de modulation de 8 Hz pour étre
sr d’étre dans la bande passante du bolométre (cf. section 1V.1.b). On remarque sur la
Figure 111-13, que nous pouvons, comme pour la sensibilité électrique, atteindre le
maximum de sensibilité a fort courant et a faible température ou a température ambiante
et a faible courant (cf. section 11.3.g). Il est également important de noter qu’une fois la
valeur maximale atteinte, la sensibilité optique diminue méme si le courant augmente,
donc il n’est pas intéressant d’augmenter beaucoup le courant pour chercher le point
maximal de sensibilité optique.

94



16000

<~ 14000

12000

(VW

10000

8000 -

6000 |-

4000

2000

Sensibilité optique

Courant (A)

Figure 111-13 Sensibilité optique a 8 Hz de ponts paralléles 100100 pum?2 (CA615-6) en
fonction du courant pour différentes températures.

La Figure 111-14 montre les valeurs maximales de sensibilité électrique et optique
ainsi que le courant optimal, le courant donnant le dR/dT maximal (voir section 11.3.1),
en fonction de la température du thermostat. Lors de la mesure optique, le bolometre
recoit 2 puissances : la puissance électrique (liée a I’effet Joule provoqué par le courant
de polarisation) et la puissance optique. Nous pouvons néanmoins nous permettre de
comparer directement la sensibilité optique et la sensibilité électrique car la puissance
optique incidente de 1’ordre du uW pour un pont simple, est faible par rapport a la
puissance électrique dissipée (107,4 uW a 240 K et 44,1 uW a 300 K).

La proximité des deux sensibilités pour une puissance optique incidente faible,
montre qu'il est bien possible de déduire un courant optimal a partir des mesures
électriques méme si ces deux puissances ne sont pas absorbées de maniére identique. La
puissance optique est en effet absorbée de maniére homogene en surface tandis que la
puissance ¢lectrique est dissipée de fagon non linéaire dans le volume de 1’échantillon et
est proportionnelle a la résistance électrique locale due a 1’échauffement par effet Joule
(voir Figure 11-29). Les écarts de sensibilité a faible température viennent du fait qu‘a fort
courant, nous ne maitrisons pas le courant qui passe par chagque pont (voir chapitre 1V)
provoquant une surestimation de la conductance thermique effective. Pour des
températures plus élevées, la température moyenne du pont arrive a des valeurs
auxquelles nous n’avons pas de mesures de résistance électrique, le dR/dT est donc sous-
estimé.

95



200

)

—

7x10°+ | o

6x10° - -
5x10° \

ax10' - ® - 100

10 .
P 8. 150
2x10* - o Qe

ALY V%
1x10° i‘} . 1
0 T.‘ﬂ.\'g'u’!n:ﬂﬂ.l-.-_t_._
220 240 260 280 300 320 340 360
Température (K)

o (HA)

Sensibilité maximale (V.W
§

Figure 111-14 Comparaison entre les sensibilités (symboles carrés) et le courant de
polarisation optimal (symboles ronds) mesuré électriquement et optiquement pour les
ponts paralléles 100100 pm? (CA615-6). Les symboles vides proviennent de mesures

électriques et les symboles pleins proviennent de mesures optiques. La puissance
optique incidente modulée est de 24 pW.

Le ratio de la sensibilité optique et électrique (voir équation (I1-13)) donne une
absorption de 1’ordre de 80 % a 630 nm, ce qui est conforme a ce qui a été mesuré
précédemment (voir section 11.1).

II1.4 Banc optique du corps noir

Aprés avoir vérifié les performances des bolométres LSMO dans le visible, un
banc de mesures utilisant un corps noir (voir section I.1.a.) a été mis en place pour évaluer
leurs performances dans la gamme infrarouge. Des mesures précédentes ont montré que
le LSMO absorbe dans I’infrarouge grace a des mesures d’absorption a 1’aide d’un
spectrométre infrarouge pour des couches minces non structurées de différentes
épaisseurs de LSMO sur STO/Si (Figure 111-15). Une absorption d’environ 85 % a été
mesurée a 1,5 um, pour des couches assez épaisses (>20 nm). Aucune mesure n’avait été
réalisée sur des structures a base de LSMO.
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Figure 111-15 Absorption mesurée sur les couches minces non structurées de
LSMO/STO/Si pour différentes epaisseurs (5 nm a 200 nm) a 1,5 um [Liu 2013b].

Un corps noir a cavité (LANDCAL R1500T) était disponible parmi les
équipements du laboratoire. Il permet d’obtenir des températures élevées (au-dessus de
150 °C) et d’émettre des rayonnements infrarouges en fixant la température de la cavité.
Le diamétre de I’ouverture de sa cavité cylindrique, faite en carbure de silicium, est de 40
mm et la longueur de la cavité est de 100 mm. Sa température d’utilisation nominale se
situe entre 500 °C et 1450 °C. La température interne est mesurée par un thermocouple
(Pt-PtRh) situé au fond de la cavité et est contr6lée par un contrdleur Eurotherm 2416.

Maintenant que nous avons présenté les caractéristiques techniques du corps noir,
nous allons exposer les caractéristiques de I’ensemble du banc de mesures utilisé.

Une des différences par rapport au banc optique visible est que nous ne pouvons
pas moduler électriqguement le flux émis par le corps noir. Nous avons donc, utilisé un
chopper nous permettant de moduler mécaniquement le flux optique. Le chopper
sélectionné (Stanford Research 540) module les signaux optiques grace a différentes
roues codeuses. Il peut moduler des sources lumineuses a des fréquences allant de 4 Hz a
4 kHz.

Lors des mesures de flux, il faut s’assurer que le bolométre ne regoit que le
rayonnement émis par le corps noir. Généralement, des écrans froids sont installés autour
de I’échantillon pour éviter que le bolométre ne regoive pas des photons provenant du
fond ambiant. Le cryostat utilis¢é pendant cette thése n’a pas cette possibilité
malheureusement. Des diaphragmes peuvent également étre utilisés devant le hublot pour
controler 1’angle sous lequel le détecteur voit le corps noir.
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Figure 111-16 Schéma de principe d 'un cryostat adapté pour la mesure avec un corps
noir.
La configuration utilisée lors des mesures avec le corps noir est présentée dans la
Figure 111-17. Le chopper a été placé entre le cryostat et le corps noir et un diaphragme
permet de réduire 1’angle solide du détecteur.

Cryostat
Corps noir Chopper Diaphragme Hublot

B e
i ,\ |
Profil de 1’angle solide de

. I’échantillon ]
Figure 111-17 Configuration utilisée lors des mesures avec le corps noir.

Echantillon

La puissance étant inversement proportionnelle a la distance au carré (voir section
I11.4.2), le cryostat a été placé devant le corps noir de facon a étre le plus proche possible.
Cette configuration permet d’envoyer plus de puissance a 1’échantillon et de normalement
maitriser le flux. Dans la pratique, le corps noir et le cryostat sont éloignés d’une distance
juste suffisante pour y placer le chopper. Si le corps noir est a 800 °C, et si les éléments
sont trop proches, il y a un suréchauffement du moteur et du disque du chopper. En effet
le disque du chopper est plaqué contre la paroi externe du corps noir, en face de
I’ouverture de la cavité. Lors de nos essais cette paroi atteint des températures élevées
d’environ 100 °C, ce qui nous a contraint a limiter le temps de mesures pour laisser
refroidir le chopper entre chaque essai. De plus, bien que la distance entre le corps noir et
le cryostat ait été minimisée, cela n’était pas suffisant pour que le bolométre soit
exactement aligné et avoir I’angle solide de la Figure I11-17. Un diaphragme de 8,4 mm
de diamétre a donc été placé devant la fenétre du cryostat pour réduire 1’angle solide dans
lequel I’échantillon voit le corps noir.

I11.4.a Calcul de la puissance émise par le corps noir

Pour mesurer la stabilité de la puissance émise, nous avons placé un wattmétre
(Ophir 7Z01565) et le filtre passe bande étroite FPB 2,7 um (cf. Tableau I11-1) devant le
corps noir a une distance de 15 cm. Dans la Figure 111-18, nous observons la stabilité de
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la puissance au cours du temps pour différentes températures (entre 600 °C et 1300 °C)
en laissant un temps de stabilisation d’environ 30 minutes entre chaque essai. Sur la
Figure 111-18-(b), un zoom de la puissance mesurée par le wattmétre permet d’observer
la régulation de température effectuée par le contréleur PID (Eurotherm 2416). La
radiance spectrale du corps noir a 800 °C et la puissance filtrée par le filtre passe-bande
FPB 2,7 sont données sur la Figure 111-18-(c).
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Figure 111-18 (a) Puissance mesurée du corps noir avec le filtre FPB 2,7 avec (a) le
wattmetre en fonction du temps a une distance de 15 cm pour différentes températures
du corps noir (b) zoom sur la fluctuation de la puissance pour une température de
800 °C et (c) radiance spectrale du corps noir en fonction de la longueur d'onde pour la
température de 800 °C et la bande spectrale filtrée par FPB 2,7 (en rouge).

A présent, nous allons montrer comment nous avons estimé la puissance regue par
I’échantillon. Dans la Figure 111-19, nous avons A; et A la surface du bolométre et du
diaphragme (qui diminue 1’angle solide), respectivement et d la distance les séparant.
Dans ce modeéle, la température de la pale du chopper n’a pas été prise en compte.
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Figure H1-19 Schéma du cryostat montrant les grandeurs d’intérét pour [’estimation de

la puissance regue par l’échantillon

L’estimation de la puissance regue est réalisée en faisant ’intégration de la
radiance L,, équation (I-3), dans la gamme de longueur d’onde li¢e a la fenétre utilisée et
en multipliant par la transmission associée (présentée dans la Figure 111-6). La distance
entre le détecteur et le corps noir étant relativement faible, typiquement inférieure a 20
cm, I’absorption atmosphérique est négligée. La puissance émise par le corps noir vers le
bolometre est donnée par :

Popt 21 = Tri2, A, M, (1-7)

ou l’angle solide est 2, = A,/d* , Tr la transmission de la fenétre et Mo
I’émittance du corps noir (voir équation (I-3)). La puissance émise par le bolomeétre et
recue par le corps noir est donné par :
Popt 152 = Tr(21A1 My (111-8)

ou I’angle solide est £2; = A,/d?* et My ’émittance du bolométre. La puissance
totale recue par le bolométre est la différence P,,r = Popr251 — Popr1-2- EN
considérant I’émittance M, > M; nous avons :
_ TrA1 A M, (11-9)
opt — d?
Si nous prenons le diametre du diaphragme Do nous pouvons réécrire 1’équation
(111-9) :
_ TRA,mDEM, (111-10)
opt — 4‘d2

ou la distance entre 1’échantillon et le diaphragme, d, est de 34 mm (voir Figure
111-20).
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I11.4.b Mesure de la puissance regue par le corps noir

L’échantillon utilisé lors de la campagne de mesures avec le corps noir était le
pont simple 150x4 pm? (CA508-17A). La configuration, a I’échelle, ainsi qu’une photo
du banc de mesures avec le corps noir est présentée dans la Figure 111-20. Il est important
de remarquer que I’emplacement de 1’échantillon sur le porte-échantillon dans le cryostat
doit étre assez précis. Le bolométre a mesurer doit étre donc positionner au centre du
porte échantillon pour avoir un angle solide proche de la configuration idéale de la figure
111-19.

“Trou” du chopper —
Corps noir —T
Surface du corps noir a0 R

(a) vu par ’échantillon

Figure 111-20 (a) Banc optique avec le corps noir a /’échelle (dimensions en mm) et (b)
photo du corps noir, le chopper et le cryostat avec le diaphragme installé devant le
hublot.

Des mesures pour tester le banc de mesures complet, optique et électronique ont
été faites dans la configuration de la Figure I11-20 (a). La température du corps noir a été
fixée a 800 °C (1073 K) de fagon a avoir un bon compromis entre le niveau de puissance
optique et une température suffisamment basse pour ne pas endommager le chopper
comme expliqué précédemment. Le flux est modulé a une fréquence de 30 Hz pour étre
slir de se trouver dans la bande passante de 1’échantillon (estimée & une centaine de Hz,
voir modele 1.2.d). La fenétre NaCl a été utilisée avec le diaphragme de 8,4 mm de
diamétre. Le pont 150x4 um? était polarisé a 5 pA. La tension AC en sortie de
1’électronique du bolométre éclairé par le flux modulé est montrée dans la Figure 111-21.

Tension (V)

_2 L 1 L 1 1 1 L 1 n 1 L 1 n 1 n 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Temps (ms)

Figure 111-21 Mesure d’un pont 100x4um (CA508-17A) polarisé a 5 pA, éclairé par le
corps noir a 800 °C, modulé a 30 Hz, via la fenétre de NaCl et le diaphragme de 8,4 mm.
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Nous observons la forme trapézoidale de la courbe qui aurait da étre carré. Ce
probleme apparait quand le diamétre du spot de la source est du méme ordre de grandeur
que la taille du trou du chopper [Duma 2013]. Idéalement, nous devrions avoir une taille
de spot beaucoup plus faible que la taille du trou du chopper, ce dernier ayant une surface
de 315 mm?. Nous aurions pu placer un diaphragme directement devant I’ouverture de la
cavité du corps noir de fagon a réduire la taille du spot par rapport au trou du disque du
chopper. Malheureusement, une telle configuration rend encore plus difficile
I’alignement entre le corps noir, le cryostat et le bolométre. Or, nous savons que cet
alignement est critique pour obtenir des mesures de qualité.

Cette forme non carrée nous pose probléeme pour calculer correctement le niveau
de puissance recue. En effet, s'il est facile de connaitre le niveau de puissance contenu
dans un signal carré, I’exercice s’avére plus difficile pour un signal trés déformé. Pour
résoudre ce probléme, nous avons décidé de filtrer le signal de facon a ne conserver que
la puissance contenue a la fréquence fondamentale du signal. En effet, la dégradation du
signal que nous observons se fait pour les harmoniques de plus haute fréquence. En ne
conservant que la puissance contenue a la fréquence fondamentale nous pouvons faire
une comparaison plus précise entre la puissance absorbée et la puissance réelle et étudier
la constante de temps thermique [McCloskey 2014].

Nous avons donc ajouté un filtre passe bande d’ordre 4 de gain unitaire (Wavetek
Rockland Dual Hi/Lo Filter 452B) a la sortie de I’amplificateur AC : la configuration est
donc celle de la Figure 111-23. Le filtre passe bande est composé de deux filtres en série,
un passe-haut et un passe-bas avec des fréquences de coupure de 20 et 40 Hz
respectivement. A la fréquence de modulation 30 Hz, proche de la fréquence centrale du
filtre, un gain de 0,96 a été mesuré. Sa fonction de transfert est présentée dans la Figure
1-22.

Gain

Bande passante : 20-40 Hz
L

1 10 I(I!D 1000
Fréquence (Hz)

Figure 111-22 Fonction de transfert du filtre passe bande de 4°™ ordre de gain unitaire
ajouté en sortie de I'électronique pour filtrer la fréquence fondamentale du signal de
sortie.
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Figure 111-23 Schéma modifié de la chaine de mesure électronique utilisant un filtre
passe-bande pour le filtrage de la raie fondamentale lors de la modulation par un
chopper.

Nous avons calculé les valeurs de puissance théorique regue par 1’échantillon
(sans modulation) dans le Tableau IlI-4, a partir des équations (I-3), en faisant
I’intégration dans la bande spectrale des filtres optiques (Figure I11-6) et en utilisant
I’équation (111-5).

Fenétres | Ma800°C | Ma1000°C | Pneo a800°C Ptnéo @ 1000 °C

(W-m?) (W-m2) (nW) (W)

NaCl 21215 42245 610,2 1215,1
Ge 7411 11650 2132 3351

Saphir 17448 38307 501,9 1101,9
FPB 2,7 466 1025 134 29,5
FPB 4,26 732 1235 21,1 355
FPH 7,3 3389 3752 97,5 107,9
FPH 2,4 15096 30435 434,2 875,4

Tableau 111-4 Emittance M du corps noir et I ’estimation de la puissance théorique
incidente recue par le bolometre (CA508-17A) de dimension 150x4 um? avec le

diaphragme de 8,4 mm de diamétre a 800 °C et 1000 °C pour les différents filtres optiques.

Il faut maintenant mesurer la puissance incidente. L’estimation de la puissance
absorbée par 1’échantillon a éte faite a partir de la mesure de la tension AC, en prenant en
compte la sensibilité au courant de polarisation et la fonction de transfert de la chaine de
mesures. La courbe R(T) du pont 100x4um? a été présentée en Figure 11-23 (d). A partir

de la valeur de Z—: (égale a 1650 Q-K* a 300 K), et de la conductance thermique Ggeo de

3,8x107 W-K™, il est possible d’estimer la sensibilité a 23,3 kVW? (en supposant i = 1).
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La puissance incidente recue est donnée par la tension en sortie, ramenée a
I’amplitude du signal modulée, divisée par la sensibilité¢ électrique au courant et a la
température donnée :

B Vac - V2 (1-112)
Frecte = G Grure y Fr
ou Fr = 0,64 [Lam] est un facteur correctif correspondant a la décomposition de
Fourier du fondamental d’un signal carré(ce facteur permet de prendre en compte le fait
que nous ne mesurons que la puissance contenue a la fréquence fondamentale du signal

tout en faisant I’hypoth¢se raisonnable, qu’il n’y a pas de différence entre la puissance du

fondamental d’un signal carré et celle du signal trapézoidale mesuré). Le facteur V2 est
dd & la mesure de la tension efficace Vac en sortie du filtre a I’aide d’un multimétre. Les
résultats des mesures sont présentés dans le Tableau I11-5.

Vac (mV) Vac (mV) Pr (nW) Pr (nW)

800 °C 1000 °C 800 °C 1000 °C
NaCl 55,5 95,5 23,1 39,6
Ge 30 31 12,4 12,9
Saphir 44,4 51 18,4 21,1
FPB 2,7 1,2 0,5
FPB 4,26 0,9 0,4
FPH 7,3 11 13 4,6 54
FPH 2,4 33 66 13,7 27,3

Tableau I11-5 Tension efficace de sortie VAC et estimation de la puissance recue par le
pont de 100x4um?2 (CA508-17A) polarisé a 5 pA a 300 K (en supposant 5=1).

En utilisant les résultats estimés du Tableau I11-4 et la puissance re¢cue mesurée du
Tableau I11-5, le rapport de ces valeurs permet d’obtenir une estimation de I’absorption,
n, du bolometre.
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Rapport Pr/Pthso (%) Rapport Pr/Pthso (%0)
800 °C 1000 °C

NaCl 3,8 3,3
Ge 5,8 3,8
Saphir 3,7 1,9
FPB 2,7 1,7
FPB 4,26 1,0
FPH 7,3 4,7 5,0
FPH 2,4 3,2 3,1

Tableau I11-6 Rapport entre la puissance mesurée et la puissance théorique pour les
différents filtres optiques pour le pont de 100x4umz2 (CA508-17A) polarisé a 5 uA a
300 K (en supposant #=1).

Nous constatons que le rapport entre la puissance mesurée et théorique est trés
faible. Cet écart pourrait s’expliquer par une faible absorption pour les longueurs d’onde
concernées. Cependant, I’absorption dans la gamme du visible étant d’environ 80 % (cf.
I1.1.8), nous avons décid¢ de conduire des mesures complémentaires de fagcon a s’assurer
que nous mesurions bien le signal en provenance du corps noir.

En faisant varier la distance entre 1’échantillon et le corps noir, nous allons
chercher a voir si la réponse est effectivement inversement proportionnelle au carré de la
distance. La réponse optique du bolomeétre a été mesurée a 1’aide du corps noir a 1200 °C,
température plus élevée que pour les mesures précédentes, pour avoir suffisamment de
signal a distances plus importantes, sans surchauffer le chopper, avec une modulation a
30 Hz et un filtre Ge. Les mesures obtenues sont preésentées sur la Figure 111-24, on y voit
également un ajustement en 1/d?. Cette figure tend a nous conforter dans 1’idée que c’est
bien le flux lumineux que nous mesurons.

T T T T T T T T T
024 | = CAS07-17A 1
Ajustement 1/d*

022 - oonee
T, =1200°C

0,20
018 |-
016 |

014 |-

Ve )

012

010

0,08 |

1 L 1 L 1 1 L 1 L
0,11 012 0,13 0,14 015 0,16 017 0,18 0,19 020 0,21

Distance (m)

Figure 111-24 Tension efficace AC en sortie du pont de 100x4um?2 (CA508-17A) polarisé
a5 pA a 300 K en fonction de la distance du corps noir a 1200 °C.

Pour chercher les autres sources possibles de problémes pouvant expliquer le
faible niveau des puissances mesurées, il faut analyser le banc optique. Nous pouvons
voir dans la Figure 111-25, une vue de face a I’échelle du disque du chopper, le diametre
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de la cavité du corps noir (4 cm) en rouge et de I’angle solide vu par le détecteur a travers
de I’ouverture du diaphragme (en bleu). Nous remarquons alors que le détecteur voit une
surface plus grande que la taille des trous du disque du chopper. Ce qui signifie que la
surface vue par le détecteur n’est pas intégralement éclairée, cette différence engendre
une perte d’environ 52 % pour le diaphragme de 8,4 mm.

Figure I11-25 Vue de face a [’échelle du disque du chopper (SR540) avec le diamétre du
corps noir, et la projection de I'angle solide vu par le bolométre a travers le
diaphragme.

En plus de cette perte, j’ai observé également que si le cryostat est déplacé pour
changer d’échantillon, il est difficile de remettre tous les éléments exactement a la méme
place. Ce qui dégrade la reproductibilité des mesures.

Des nouvelles mesures avec les filtres passe bande (FB 2,7 et 4,26) et le corps noir
a 1000 °C ont été faites. Pour cela, une attention toute particuliere a été portée sur le
positionnement du bolometre au centre du porte échantillon. On peut noter la forte
réduction de I’écart entre la puissance regue et théorique (Tableau I11-7) : il y a présent
un facteur d’environ 10. 1l reste probablement trop nombreuses incertitudes sur la valeur
exacte de la puissance regue par le bolometre. Cette différence, nous a incité a utiliser des
sources cohérentes plus faciles a quantifier (laser 3,39 pm par exemple).

Vac (MV) | Vac (MV) | P, (nW) Pr (NW) Rapport Rapport
Premiere Bolométre | Premiere | Bolometre Premiere Bolométre
mesure recentré mesure recentré mesure recentré
Pr/Pthéo (%) | Pr/Pthéo (%)
FPB 2,7 1,2 21,5 0,4 6,2 1,2 13,7
FPB 4,26 0,9 13,8 0,3 41 0,7 17,6

Tableau I11-7 Valeurs de tension efficace et puissance incidente recue estimée avant et
apres repositionnement du bolometre sur le porte échantillon, pour 2 filtres optiques
pour le pont de 100x4umz2 (CA508-17A) polarisé a 5 pA a 300 K éclairé par un corps
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Malgré ces problémes de métrologie, nous avons pu constater que le bolométre
LSMO absorbe dans la gamme IR. Le coefficient d’absorption a 2,7 um et 4,26 pum est
probablement environ de 20 % compte tenu des rapports observés.

Les puissances théoriques et les puissances mesurées sont présentées
respectivement sur la Figure I11-26-(a) et (b). Nous pouvons remarquer la similarité
d’allure entre les deux histogrammes. Cette similarité nous indique que le détecteur est
bien sensible aux effets provoqués par les changements de filtres. Ce qui nous conforte
dans le fait que le signal mesuré est bien en provenance du corps noir.

r

P (nW)

0 L L L 0
NaCl FPH 2 4 Saphir Ge FPH73 NaCl FPH 2,4 Saphir Ge FPH 7,3

(a) Fenétre (b) Fenétre

L
FPB 4,26 FPB27

(d)

Figure 111-26 (a) Puissance mesurée et (b) théorique avec différents filtres (Tabelau I11-
5) (avant recentrage du porte échantillon) (c) Puissance regue par I’échantillon et (d)
théorique avec les filtres FPB 2,7 et FPB 4,26 (apres recentrage du porte échantillon).

1
FPB 27

(C) Fenétre

FPB 4,26

Fenétre

II1.5 Performances optiques a 3,39 um (He-Ne)

Les résultats obtenus, présentes au tableau I11-5, lors des mesures en utilisant le
corps noir indiquent que les bolometres LSMO absorbent dans I’infrarouge lointain (au-
dessus de 7,3 pm). Cependant, nous ne pouvons pas quantifier correctement les
performances des bolométres (absorption, détectivité, NEP) car il y a trop d’incertitudes
lors des mesures avec le corps noir. Pour la suite, un banc de mesures optique a été
développé en utilisant un laser IR de longueur d’onde 3,39 pum. Le banc optique sera
décrit, et les mesures de sensibilité optiques seront présentees et analysées.

107



II1.5.a Description du banc laser 3,39 pm

Le laser a gaz He-Ne (R-32172) offre un faisceau en continu a une longueur
d’onde de 3,39 um avec une puissance nominale de 2,0 mW. Le milieu actif est un
mélange He : Ne (10 : 1). Le laser posséde une cavité optique adapté pour tirer parti de la
transition 3s-3p entre deux sous niveaux de 1’atome de néon.

Le banc de mesures peut étre observé dans la Figure I11-27. Le faisceau issu du
laser passe par le filtre passe haut FPH 2,4, présenté précédemment dans la Figure 111-6.
Il permet de couper la composante visible du faisceau. La modulation optique du faisceau
laser est réalisé par un chopper (SR540). Le faisceau est divisé en deux a 1’aide d'une
fenétre de CaF2 ayant un dép6t d'un verre de GaGeSbSe a sa surface. Cette fenétre permet
d’avoir une atténuation fixe, en effet I'indice élevé du verre déposé sur la fenétre cause
des réflexions qui atténuent le signal.

Une partie du faisceau est alors focalisée, a I’aide d’une lentille convergente
(f =225 mm), sur le détecteur. L’autre partie va sur un photodétecteur (PDA20H-EC)
PbSe, fonctionnant dans la gamme 1,5 — 4,8 um, pour mesurer la puissance du faisceau
en temps réel. La fenétre de NaCl a été utilisée dans le cryostat car elle permet d’avoir

une transmission de 90 % pour la longueur d’onde du laser (Figure 111-6).

Figure 111-27 Banc de mesures optiques avec le laser He-Ne 3,39 um.

Toujours dans le but de faire les mesures de sensibilité il est important, comme
nous 1’avons montré pour le laser visible, de connaitre la taille du spot laser He-Ne.
N’ayant pas de caméra adaptée, une technique classique de mesure de la taille d’un
faisceau gaussien appelée « Knife-Edge » ou « lame de couteau » a été utilisée pour la
mesure de la taille du spot. Comme il s’agit d’un laser qui émet une puissance continue,
la technique, bien que longue, est adaptée. Cette technique consiste a déplacer une lame
droite dans 1’axe orthogonal a I’axe de propagation optique avec un pas connu et de
mesurer la puissance derriére la lame. Une fois que la lame couvre tout le spot la puissance
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mesurée tombe a zéro. La derivée de la courbe de puissance, ainsi obtenue, en fonction
de la position donne une fonction gaussienne, si le spot est bien gaussien.

Pour la réalisation de cette mesure, le wattmétre a été mis a la place de
I’échantillon, les éléments optiques (lentille et fenétre NaCl) ont été conservés dans la
méme position pour avoir la valeur de puissance incidente directement sur 1’échantillon.
Une lame droite a été installée sur une table micrométrique et un pas de 20 um a été
utilisé. La Figure 111-29 présente la mesure de la taille du laser He-Ne, une largeur a mi-
hauteur (FWHM) de 1,17 mm a été trouvée. En considérant que la largeur a mi-hauteur
est identique dans la direction orthogonale, la surface du spot sera de 1,08 mmz2. Nous
pouvons observer, dans la Figure 111-28, la mesure de la puissance en fonction de la
distance parcourue par la lame, la puissance diminue en mesure que la lame couvre le
spot laser.

Puissance (mW)

——— Puissance mesuré par le wattmétre

1 L 1 s I L
0.0 05 10 15 2,0 25 3,0

Distance (mm)

Figure 111-28 Puissance mesurée par le wattmétre en fonction de la distance
totale parcourue par la lame devant le spot laser 3,39 um.

= Laser 3,39 um

o Gauss fit

Dérivée (mW)

0,0 05 1,0 1,5 2,0 25 3.0
Spot (mm)

Figure 111-29 Mesure de la taille du spot laser 3,39 pm.
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I11.5.b Caractéristiques a 3,39 um

Le laser IR a 3,39 pum a été utilisé pour I’étude des ponts simples et ponts paralléles
de 30 nm d’épaisseur de LSMO. Les échantillons sont listés sur le Tableau 111-8.

Echantillon | Dimensions | dR/dT (Q-K1)a | lopt (LA) TCR R (kQ)

(Lm?) 300 K a 300 K (%-K?1) | a300K
BA029 50x4 1065 12 4,24 25,1
BA029 100x4 1674 7 3,70 45,3
BA082 50x4 727 10 2,46 29,5
BA082 100x4 1037 4 1,37 75,4
BA082 50x%50 113 86 2,59 4.4
BA082 100x100 111 84 2,81 3,9

Tableau 111-8 Echantillons caractérisés avec le laser IR & 3,39 um. Les ponts simples
sont situés dans la partie supérieure du tableau et les ponts paralléles dans la partie

inférieure.

Un exemple de mesure de la sensibilité optique en fonction de la température pour
I’échantillon BA029 est donné dans la Figure 111-30 : nous pouvons vérifier que le pont a
bien une réponse bolométrique, car la sensibilité optique est proportionnelle a dR/dT.
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Sensibilité optique (V.W
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320
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Figure I11-30 Sensibilité optique a 3,39 um et dR/dT d'un pont suspendu de 100x4 pum?2
polarise & 7 pA en fonction de la température (BA029).

La sensibilité optique en fonction du courant pour différents températures, Figure
I11-31, été mesurée pour les ponts simples de 50 et 100 um de longueur de 1’échantillon

BA029.
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Figure I11-31 Sensibilité optique a 3,39um (pour un signal modulé a 30 Hz) en fonction
du courant pour les ponts simples de (a) 50%4 um? et (b) 100%4 um? de [’échantillon
BAQ29.

Nous remarquons un comportement similaire de la sensibilité optique avec celui
observé a 630 nm. Nous pouvons voir que le maximum de sensibilité optique, comme
pour les mesures dans le visible (voir Figure 111-12), est plus importante a faible
température.

Pour le pont plus long, celui de 100 um de longueur, le courant optimal est plus
faible que pour celui de 50 um dans les mémes conditions de température. La sensibilité
optique est également plus importante pour des ponts plus longs. La conductance
thermique est en effet inversement proportionnelle a la longueur. Cette analyse a été
détaillée précédemment (cf. section 11.4.a).

Dans la Figure 111-32, nous présentons la sensibilité électrique et optique des ponts
simples en fonction du courant a 300 K, pour I’échantillon BA0S2. Nous remarquons que
la sensibilité des ponts simples de cet échantillon est plus petite que de celle de
I’échantillon présenté dans la Figure 111-31. Ce fait est d0 a la valeur de dR/dT qui est
plus petite pour cet échantillon (voir section 11.3.f), les bolométres fabriqués a partir de
ce dernier sont donc tous un peu moins sensibles.
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Figure 111-32 Sensibilité optique a 3,39um (pour un signal modulé a 30 Hz) en fonction
du courant pour les ponts simples de (a) 50%4 um? et (b) 100x4 um? de l’échantillon
BA082 a 300 K.
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La Figure 111-33 présente la sensibilité électrique et optique des ponts paralleles
(BA082) en fonction du courant a 300 K. Les deux ponts ont des résistivités électriques
similaires (voir la résistivité électrique de 1’échantillon Figure 11-24) ainsi que des valeurs
de conductance thermique tres proches. Pour le bolometre 50x50 umz2 la conductance
thermique vaut 3,2x10° W-K? et celle du bolométre 100x100 um? 3,0x10° W-K
(Tableau 11-9 BA082 PP50-1 et BA082 PP100-1). Comme attendu, ces parametres
expliquent le fait que la sensibilité électrique des deux échantillons est similaire.
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Figure 111-33 Sensibilité optique a 30 Hz en fonction du courant pour les ponts
paralleles de (a) 50%50 um? et (b) 100x100 um? de [’échantillon BA082 a 3,39um, a
300 K.

Dans la Figure 111-34 nous avons alors vérifié la linéarité de la réponse des
bolométres en fonction de la puissance recue. Cette mesure a été réalisé a 300 K avec les
courants optimaux de chaque structure. La puissance du laser étant fixe, nous avons dd
I’atténuer a I’aide de fenétres en verre pour avoir différents niveaux de puissance optique.
Les fenétres a notre disposition engendrant un niveau relativement important
d’atténuation (environ 70% pour chaque fenétre), nous n’avons pu réaliser que deux
atténuations (en combinant deux fenétres). Le rapport des surfaces réelles des bolométres
de 50x50um2 et de 100x100um? est de 3,68 : la puissance incidente recue par chacun
d’entre eux est donc différentes. Le rapport entre la tension efficace Vac (donc la
puissance recue) par les deux bolomeétres est 1égérement différent et vaut environ 3,13.
Cet écart est vraisemblablement d{i aux incertitudes de mesures des dimensions des ponts
paralléles.

En calculant les rapports entre sensibilités électrique et optique, nous en déduisons
une absorption d’environ 30 % a 3,39 um. Cette valeur est comparable avec les
coefficients d’absorption mesurés a 630 nm et avec le corps noir : le bolometre absorbe
bien dans I’IR moyen et sans couche absorbante.

o
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Figure 111-34 Tension aux bornes des ponts paralleles de (a) 50x50 um? et (b)
100x100 pum2 en fonction de la puissance optique recue (3,39 um) modulée a 30 Hz, a
300 K et pour le courant optimal de polarisation lopt de 86 et 84 A respectivement.

II1.6 Performances dans le MIR et FIR

Les résultats obtenus lors des mesures en utilisant le corps noir et le laser IR de
longueur d’onde 3,39 um nous a permis de voir les performances des bolometres LSMO
dans D’infrarouge moyen. Pour aller plus loin, des mesures sur la ligne AILES du
synchrotron SOLEIL ont été faite pour connaitre le comportement des bolomeétres
suspendus dans d’autres gammes de longueur d’onde (MIR, LIR). Une campagne de
mesures de deux jours a été effectuée en Juillet 2019.

I11.6.a Description synchrotron Soleil

Une simple description du principe d’émission de rayonnement synchrotron est
faite ci-apreés. Nous nous limiterons aux aspects nécessaires a la compréhension des
mesures effectuées.

Le synchrotron SOLEIL « Source Optimisée de Lumiére d Energie Intermédiaire
du LURE», le LURE ¢étant le « Laboratoire d’Utilisation de Rayonnement
Electromagnétique », est un accélérateur de particules. Les électrons sont produits au sein
d’un canon a électrons au LINAC « LINear Accelerator » puis sont groupés en paquets
et accélerés. lls sont ensuite introduits dans un booster pour étre accélérées et énergisees.
Ils sont ensuite transférés dans I’anneau de stockage qui est constitué de plusieurs sections
rectilignes liées entre elles par des aimants de courbures. Le rayonnement synchrotron est
émis quand les électrons perdent de 1’énergiec quand ils sont déviés par le champ
magnétique des aimants de courbures ou par des onduleurs [Gruet 2016].
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Figure 111-35 Schéma du synchrotron SOLEIL et de la circulation des électrons.!

La ligne AILES « Advanced Infrared Line Exploited for Spectroscopy » couvre la
gamme s’étendant des infrarouges aux térahertz (3 um a 1,25 mm). La ligne est utilisée
dans des applications ou il est nécessaire de combler le gap spectral entre I’IR et les micro-
ondes avec une intensité importante et une grande stabilité.

I11.6.b Caractéristiques du faisceau Soleil

Dans la Figure 111-36 nous pouvons voir I’intérieur du cryostat utilisé lors des
mesures au synchrotron SOLEIL auquel I’échantillon a été placé. Le faisceau a été
modulé a I’aide du chopper (SR540). L’échantillon a été collé sur un port échantillon en
cuivre comportant une sonde Pt100 pour mesurer la température.

(b)

Figure 111-36 (a) Vue de l’intérieur du cryostat ou [’échantillon a été placé, (b) vue
détaillée du porte I'échantillon avec la sonde Pt100, (c)vue de dessus du cryostat avec
[’entrée du faisceau et le chopper.

La chaine de mesures décrite dans la section 111.1 a été utilisé lors de la campagne
de mesure au synchrotron SOLEIL. L’ensemble du cryostat (contenant 1’échantillon et le

11 https://www.synchrotron-soleil . fr/fr/recherche
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chopper) est placé sous vide secondaire pour étre compatible avec I’installation et les
performances des bolomeétres suspendus.

Figure 111-37 Photographie de I'ensemble avec le cryostat, notre équipement et
I'ordinateur qui récupére les données.

Deux types de rayonnement sont disponibles: un rayonnement MIR et un
rayonnement FIR. La source synchrotron est plus intense aux faibles longueurs d’ondes
(MIR). Le profil spectral normalisé du faisceau des deux gammes (MIR et FIR) est
présenté dans la Figure 111-38. Le rayonnement émis dépend de la longueur d’onde et
ressemble grossiérement & un profil gaussien entre 2 um et environ 20 yum pour la gamme
MIR, et entre 12 um et 200 um pour la gamme FIR. Le faisceau a éte filtré par des filtres
optiques différents en fonction de la gamme de rayonnement.
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Figure 111-38 Profil du spectre du faisceau synchrotron dans la gamme (a) MIR et (b)
FIR.

Le faisceau a été filtré par deux filtres optiques. Pour le MIR, nous avons utilisé
des fenétres en KBr et la beamsplitter en KBr, un avec une transmission de 85 % dans la
gamme 1,2 — 25 um. Les mesures faites dans le MIR le sont avec un filtre optique passe-
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bande (BBP 8600-12200 nm- Spectrogon), utilisé en série pour pouvoir quantifier les
performances du détecteur dans cette gamme de longueur d’onde. Le spectre de
transmission du filtre est présenté dans la Figure 111-39. Dans la bande de transmission,
le filtre a une transmission de 87 %.
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Figure 111-39 Spectre de transmission du filtre passe bande 8,6 - 12,2 pm (FPB 10).%2

Pour la gamme FIR nous avons utilisé une autre lame séparatrice (beamsplitter)
et des fenétres en polyéthyléne (Mylar) transmettant dans la gamme 16 a 1000 pum. Le
Tableau 111-9 résume les filtres utilisés et leurs gammes de transmission respectives.

Filtre Gamme de transmission (m)
IR proche/moyen/lointain (MIR) 1,25-25
IR lointain (FIR) 16 - 1000
Filtre passe bande (FPB 10) 86+02-122+0,2

Tableau I11-9 Filtres utilisés avec le faisceau SOLEIL avec leurs gammes de
transmission nominale respectives.

Le faisceau est focalisé sur un iris qui permet de modifier I’intensité de la
puissance incidente en changeant son diamétre d’ouverture. Un wattmeétre a été mis en
lieu et place de I’échantillon, les filtres optiques (MIR et FIR) ont été conservés dans la
méme configuration que celle des mesures de fagon a connaitre la valeur de puissance
incidente regue par 1’échantillon. La puissance a été mesurée pour différentes ouvertures
de I’iris (Figure 111-40). On remarque que la puissance incidente est plus importante dans
la gamme MIR : il y a environ un facteur 4 par rapport a la puissance incidente dans la
gamme FIR. Pour une ouverture d’iris d’environ 2 mm?, la puissance incidente n’est plus
proportionnelle a la surface d’ouverture. La totalité du faisceau passe donc totalement a
travers les grandes ouvertures. Sa surface doit étre de I’ordre de 2 & 3 mm?.

12 https://www.spectrogon.com/
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Figure 111-40 Puissance mesurée par le wattmetre a la place du détecteur pour
les mémes conditions de mesures pour les gammes MIR et FIR3,

IIL.6.c Caractérisation optique et électrique dans l'infrarouge moyen et
lointain

Apres avoir présenté les caractéristiques du faisceau SOLEIL et des filtres utilises,
nous allons a présent présenter les mesures effectuées.

II1.6.c.1 Caractérisation d’'un pont non suspendu

La premiere mesure réalisée avec le faisceau SOLEIL était dans la gamme MIR,
avec un bolométre non suspendu pour vérifier le protocole de mesure, la chaine de mesure
et vérifier que le LSMO absorbe dans cette gamme de longueur d’onde. Ce détecteur est
une piste en LSMO de 200 pum de largeur, 600 pm de longueur et d’épaisseur 50 nm sur
substrat de STO (échantillon BA006). La courbe de R(T) est donnée Figure 111-41-(a).
Pour une puissance incidente donnée, une variation de courant a été réalisée pour estimer
la sensibilité optique du bolométre (Figure 111-41-(b)). Comme attendu par le modéle du
bolométre (cf. formule (I-13)), on remarque que la tension efficace AC est bien
proportionnelle au courant de polarisation. Il est aussi possible d’utiliser un courant de
polarisation élevé car le bolométre n’étant pas suspendu, la conductance thermique est
élevée (de I’ordre de 10°3xW-K™1). La sensibilité de ce bolométre est donc au moins 1000
fois plus faible que les structures suspendues présentées auparavant dans cette theése.

13 Mesures effectuées par J.-B. Brubach (SOLEIL)
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Figure 111-41 (a) Résistance électrique en fonction de la température (b) Variation de la
tension efficace du bolomeétre non suspendu (BA006) en fonction du courant de
polarisation a 300 K avec le faisceau dans la gamme MIR modulé a 30 Hz. (BAOOQ6).

I11.6.c.2 Caractérisation d’'un pont suspendu

La sensibilité optique du pont suspendu de 100x4 um?2 (BA082) polarisé a 4 pA a
été mesuré dans les 3 configurations du Tableau 111-9, avec une ouverture d’iris de 2 mm.

Pour mesurer la taille du spot dans la gamme MIR (Figure 111-45) et dans la
gamme FIR (Figure 111-43), le faisceau a été déplacé sur I’échantillon dans deux axes
différents orthogonaux, sur la largeur (Z) et la longueur (). Les largeurs a mi-hauteur
ont été estimées pour ces deux gammes et présentées dans le Tableau I11-10.
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Figure 111-43 Déplacement du faisceau sur la longueur et largeur du pont avec le filtre
FIR et le faisceau modulé a 30 Hz.

X (um) Y (um) Surface (Um?)
MIR 93 74 21620
FIR 120 57 21488

Tableau I111-10 Mesure de la taille du faisceau SOLEIL, avec [’échantillon 100%4 um?2
(BA082), modulée a 30 Hz.

La puissance regue par I’échantillon a été estimée en calculant le rapport entre la
surface du pont suspendu et la surface estimée a partir de la largeur a mi-hauteur mesurée
par le bolométre (Tableau I11-10) et en considérant la calibration effectuée précédemment
(Figure 111-40).

La linéarité de la sensibilité optique dans la gamme MIR en fonction de la
puissance incidente a été réalisé avec le pont suspendu. Le protocole est identique a celui
présenté lors de la calibration du faisceau (figure 111-40). La Figure I11-44 montre la
puissance mesurée par le pont et la puissance totale du faisceau (voir figure 111-40) en
fonction de la surface I’iris. On remarque la réponse lin€aire de la mesure de puissance
par le pont contrairement a la mesure de calibration.
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Figure 111-44 Puissance regue par [’échantillon et puissance total mesurée avec
le wattmétre en fonction de ['ouverture de l’iris pour le filtre MIR.

Afin d’examiner 1’évolution de la sensibilité optique du pont dans différentes
gammes de longueur d’onde, nous avons mesuré ces sensibilités optiques a 300 K pour
différents courants de polarisation (0 a 8 pA). Lors de ces mesures, le faisceau optique
était modulé a 30 Hz et I’ouverture de Iiris était de 2 mm et 1 mm pour respectivement
les mesures dans la gamme MIR et la gamme FIR. La Figure 1l1-45 présente les
sensibilités optiques mesurées dans les 3 configurations : gamme MIR, gamme 8,6 — 12,2
pum et gamme FIR ainsi que la sensibilité électrique (mesurée auparavant, cf. section
11.3.9).

Les sensibilités optiques ont été calculées en prenant en compte la puissance
incidente dans chaque gamme de longueur d’onde. Ces calculs de puissance sont estimes
a partir de la calibration de puissance (Figure 111-40), de la surface des spots (cf. Tableau
[11-10). On remarque que les sensibilités optiques ont la méme forme que la sensibilité
électrique : nous avons donc bien une réponse bolométrique dans ces gammes de longueur
d’onde. Les maximas de sensibilité optique sont tous situés au courant optimal de 4 pA.
La sensibilité optique est plus grande dans la gamme MIR. Une estimation de ’absorption
est de 10% dans toute la gamme (1,25 pm -25 pum). Dans la gamme 8,6 um-12,2 um, sa
valeur est l1égérement plus faible (~3 %). Dans la gamme FIR, les mesures indiguent un
coefficient d’absorption de 50 %. Cette mesure n’est pas correcte car en réalité une partie
du faisceau située dans la gamme MIR n’a pas été correctement filtré. Des mesures
complémentaires sont envisagées début 2020 pour reproduire ces mesures.
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Figure I11-45 Sensibilité électrique et optiqguement fonction du courant a 300 K pour le
pont simple 100x4 um (BA082) pour les gammes (a) MIR (b) FPB 10, et (c) FIR.

Pour voir la linéarité de la sensibilité en fonction de la puissance incidente, nous
avons augmenté la taille de I’iris et donc augmenter la puissance incidente. Nous pouvons
voir dans la Figure 111-44 qu’au début la courbe est linéaire et aprés un phénomeéne de
saturation apparait. La saturation apparait quand le faisceau devient plus grand que
I’échantillon et donc, I’agrandissement de [I’ouverture ne change plus
proportionnellement la puissance incidente sur I’échantillon.
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II11.7 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a la caractérisation optique des bolométres LSMO
suspendus a différentes longueurs d’onde. Aprés une présentation des chaines de mesures,
j’ai étudié les performances des bolomeétres du visible a I’IR. Pour cela, différentes
sources de rayonnement ont été utilisées : laser visible 630 nm, laser IR 3,39 um, corps
noir et le rayonnement synchrotron SOLEIL Les résultats montrent que les bolométres
sont tres sensibles du visible au proche IR.

La derniére partie de cette thése présente les performances bolométriques des
bolométres : constante de temps thermique, puissance équivalente de bruit NEP et
détectivité spécifique.

La derniére partie de ce chapitre, et de cette thése, présentera des mesures de bruit
pour pouvoir estimer la performance des bolometres LSMO pour des gammes de
longueurs d’onde et pouvoir le comparer et d’améliorer les performances.
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Le chapitre Il a permis de mettre en evidence le comportement électrothermique
des bolometres LSMO. Le chapitre Il a ensuite présenté les performances optiques des
bolometres dans le visible et I’infrarouge. Nous présenterons dans la premiére section de
ce dernier chapitre une description des diverses méthodes utilisées pour la mesure de la
constante de temps thermique des bolomeétres, puis les mesures seront présentées ainsi
que des analyses en fonction de la géométrie des structures suspendues.

Dans la deuxieme section, nous présenteron les mesures de densité spectrale de
bruit dans diverses conditions de mesures. Ensuite, des analyses sur la puissance
équivalente de bruit NEP seront présentées : il s’agit en effet d’une figure de mérite
importante car elle désigne la plus petite puissance possible qu’un bolomeétre est capable
de détecter. Nous analyserons alors les parametres critiques des détecteurs en fonction de
leur géométrie, constante de temps et bande passante. Pour finir nous verrons comment il
est possible de faire des compromis sur ces différents parametres en fonction du type de
performances que 1’on souhaite privilégier.

IV.1 Estimation de la constante de temps thermique

La constante de temps thermique t est définie comme le temps nécessaire pour
que le signal de sortie atteigne 63% de la valeur finale lors d’une réponse a un échelon
appliqué a filtre passe bas thermique du 1°" ordre. La constante de temps thermique est le
rapport entre la capacité calorifique et la conductance thermique (cf. chapitre I). La
constante de temps thermique dépend des grandeurs intrinséques du bolométre, telles que
la masse volumique, la chaleur spécifique, la conductivité thermique et de sa géométrie.
Nous pouvons également définir la fréquence de coupure (exprimée en Hz) a partir de t :

1 G (IV-1)
Je = 2 = 2mC

Il convient de distinguer la constante de temps thermique effective terr et la
constante de temps thermique intrinseque t. La ou la constante de temps thermique
intrinséque ne tient compte que des propriétés intrinseques des matériaux, la constante de
temps thermique effective représente celle du détecteur a son point de fonctionnement.
Le parti pris dans cette these a été de mesurer uniqguement la constante de temps thermique
effective. En effet, I’objectif est ici d’optimiser les performances des bolométres en
déterminant les points de fonctionnement optimaux. Dans ces conditions, la contre
réaction thermique diminue la conductance thermique augmentant par conséquent la
constante de temps thermique (cf. modele 1.2.d).

Une approche possible serait de mesurer indirectement la constante de temps
thermique en mesurant séparément la conductance thermique et la capacité calorifique.
Malheureusement, la détermination expérimentale de la capacité calorifique (ou de la
chaleur spécifique) est assez délicate.
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IV.1.a Techniques de mesure de la constante de temps thermique

La mesure de la constante de temps thermique peut étre réalisée soit a 1’aide d’un
échelon de température induit par un échelon optique ou électrique (courant ou tension
en fonction de la polarisation utilisée), ou bien a I’aide d’une excitation sinusoidale de
température induite électriquement ou optiquement.

IV.1.a.1 Réponse a un échelon de température

La constante de temps thermique peut étre estimée en mesurant la réponse du
détecteur face a un échelon de température. Cet échelon de température peut étre généré
par un échelon électrique ou de rayonnement. Classiquement, pour cette technique de
mesure nous nous plagons dans 1’hypothése d’un bolomeétre dont la résistance électrique
varie linéairement avec la température. Le bolometre se comporte alors comme un filtre
passe bas thermique du 1°" ordre et on peut exprimer sa résistance électrique en fonction
du temps par :

R(t) =Ry + AR(1 — e %) (IV-2)

ou Ro est la résistance électrique initiale.

Plusieurs techniques ont été reportées dans la littérature. On peut citer par
exemple, pour éliminer la composante continue souvent grande par rapport a la variation
induite par I’échelon, 1’utilisation de montage soustracteur [Deep 1992], I’utilisation d’un
montage en pont de Wheatstone [Neuzil 2002] ou I’utilisation de deux échelons
¢électriques d’amplitude différente [Deep 1992]. D’autres techniques proposent des
impulsions de tension trés courtes (inférieure a la constante de temps thermique) [Neuzil
2002] et [Karunasiri’ 1998] ou des impulsions d’amplitude trés faible [Svato§ 2018] pour
limiter au maximum la puissance dissipée dans le bolométre.

IV.1.a.2 b Réponse a une excitation modulée de température

La mesure de la constante de temps thermique par excitation sinusoidale ou carrée
de température est réalisée avec une modulation du signal de polarisation ou avec une
modulation du signal optigue.

Dans le cas de la modulation électrique, le signal de polarisation provoque une
oscillation de puissance dissipée par effet Joule. Il y a donc une variation du signal de
sortie avec une composante fondamentale et une composante de 3°™ harmonique. La
méthode dite 3w consiste & mesurer I’amplitude de cette 3™ harmonique qui est
uniquement liée a 1’auto-échauffement par effet Joule [Yamane 2002], [Cheenne 2000].
La modulation du signal optique (sous forme sinusoidale ou carrée) provoque une
modulation de température de méme fréquence, qui induit alors une variation de
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résistance électrique du bolomeétre. La mesure de la fonction de transfert du bolometre
permet alors de déterminer la fréquence de coupure [Dong 2005] et [Bhan 2009].

C’est cette derniére méthode de caractérisation optique qui sera utilisée dans cette
these (cf. chapitre Ill) : la modulation du signal optique sera réalisée soit par une
modulation sinusoidale d’une diode laser (635 nm) soit par une modulation carrée réalisée
via un hacheur optique (Corps Noir, laser 3,39 pum et rayonnement synchrotron).

IV.1.b Mesure de la constante de temps thermique des ponts suspendus

Dans le cadre de cette thése, la constante de temps thermique des ponts suspendus
a été mesurée par la méthode de la réponse optique liée a une excitation carrée a I’aide du
banc utilisant le laser IR (cf. section 111.5). La Figure V-1 présente un exemple de la
mesure de la fréquence de coupure des ponts simples et ponts paralleles de 1’échantillon
BAO082 polarisé avec le courant optimal (cf. Tableau 11-7) et a température ambiante. On
remarque que les réponses normalisées sont bien de type filtre passe bas du 1 ordre (avec
une pente -20 dB par décade).
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Figure IV-1 Mesures de la fréquence de coupure des ponts suspendus polarisés
a lopt de I'échantillon BA082 & 300 K avec le laser 3,39 pm.

IV.1.b.1 Constantes de temps thermique intrinseque et effective a 300 K
A partir des mesures de fréquence de coupure et de conductance thermique, la
constante de temps thermique effective et la capacité calorifique ont été estimées et

présentées dans le Tableau 1V-1. Les mémes grandeurs sont calculées a partir des
propriétés thermiques issues de la littérature (présentée dans la section 11.1).
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Echantillon fe fe Teff T C C
(Hz) (Hz) (ms) (ms) (x1010J. K1) | (x10103.KY)
mesure | théorique | estimée | théorique estimée théorique
BA082 353 820 0,46 0,20 15 0,5
50x4
BA082 137 205 1,17 0,78 1,3 1,0
100x4
BA029 292 820 0,55 0,20 1,69 0,5
50x4
BAO029 85 205 1,87 0,78 1,98 1,0
100x4
CA615-6 106 163 1,50 0,99 75,0 16,7
100x100
BAO082 415 820 0,39 0,20 12,5 3,8
50x50
BAO082 136 205 1,18 0,78 35,5 14,7
100x100

Tableau 1V-1 Comparaison des mesures et des valeurs théoriques pour la fréquence de
coupure, la constante de temps thermique et la capacité calorifique des structures
suspendues polarisées a courant optimal a 300 K. Les ponts simples sont situés dans la
partie supérieure du tableau et les ponts paralléles dans la partie inférieure.

Les constantes de temps thermique effective sont de 1’ordre de 1 ms. Ces valeurs
sont intéressantes car elles sont faibles pour des détecteurs thermiques. Ces performances
sont atteintes grace au faible volume des ponts suspendus.

En exprimant la constante de temps thermique, donnée par le rapport entre la
capacité calorifique et la conductance thermique (cf. équation (I-12)), en fonction de la
dimension du pont nous obtenons 1’équation (IV-3). Dans le cas d’une polarisation a
faible courant (c’est-a-dire pas au courant optimal), la contre-réaction ne modifie pas la
réponse thermique du bolomeétre. Dans ce cas, la constante de temps thermique évolue en
fonction de la longueur du pont au carré (cf. Figure 1V-2).
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ponts suspendus de différentes épaisseurs de LSMO, a partir des valeurs de conductivité
thermique, de chaleur spécifique et de masse volumique de la littérature Tableau 1V-2

Par contre, quand le bolométre est polarisé au courant optimal, la constante de
temps thermique est modifiée. La constante de temps thermique effective est en effet
donnée par :

tors = C _ C (IV-3)
Gerr g _I2dR
geo (T

Au courant optimal, le terme lié a la contre-réaction I°dR/dT n’est en effet plus

négligeable par rapporta Gy, = 12(W/1) (kpsmotismo + ksrotsro )-

Longueur Ggeo 12xdR/dT T eff
(um) (107xW-K?) | (107xW-K™)
BA029 50 3,1 15 21
BA029 100 1,2 0,8 3t
BA082 50 3,3 0,7 1,51
BA082 100 1,1 0,2 T

Tableau 1V-2 Variables importantes pour la constante de temps thermique effective :
conductance thermique géométrique et terme de contre réaction 12dR/dT

Enfin, on peut noter que les capacités calorifiques estimées sont supérieures aux
valeurs théoriques. Cette différence n’est pas surprenante car la capacité calorifique du
LSMO n’est pas bien documentée et la valeur utilisée dans les calculs théoriques ne tient
pas compte du saut de chaleur spécifique a la transition (cf. section 11.1.a).
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IV.1.b.2 Constantes de temps de réponse thermique effective des ponts
paralleles

Les ponts simples et paralléles de méme longueur doivent avoir la méme constante
de temps thermique effective. Selon 1’équation (IV-4) la constante de temps thermique
effective est le rapport entre la capacité calorifique et la conductance thermique effective.
Pour les ponts paralléles, ces deux parametres sont multipliés par le nombre de ponts n,
ce qui donne la constante de temps thermique effective d’un pont simple :

n-C c (Iv-4)

= = Tpont

Tponts paralleles —

N Gerp  Geps

Comme I’indique le tableau IV-1, les mesures confirment ce comportement.
L’augmentation de la surface des bolométres ne dégrade donc pas la constante de temps
thermique effective quand le bolométre est constitué de ponts paralléles.

IV.1.b.3 Evolution de la constante de temps thermique effective en fonction de
la température

Afin de choisir le bon point de fonctionnement, il faut vérifier maintenant que la
constante de temps thermique effective ne varie pas trop en fonction de la température de
fonctionnement. Pour cela, la sensibilité optique de I’échantillon CA615-6 en fonction de
la fréquence a été évaluée a 635 nm, pour différentes températures a courant optimal entre
240 K et 315 K.

Tout d’abord, on retrouve I’augmentation de la sensibilité optique (environ d’un
facteur 10) aux basses températures (cf. section 111.3). On remarque également une faible
augmentation (environ 40%) de la bande passante en fonction de la température. La
fréquence de coupure fc est de 86 + 6 Hz a 240 K et atteint 124 + 18 Hz & 315 K. Cette
évolution est due a la variation de la conductance effective qui dépend du courant et de
dR/dT (cf. expression (I-12)). Comme a faible température, le courant optimal et le dR/dT
sont plus importants (cf. section 11.3.) le produit I2dR/dT est plus grand. La fréquence de
coupure étant directement proportionnelle a la conductance thermique effective (cf.
équation (1V-1)), plus la température augmente, plus la fréquence de coupure augmente.
Aux fréquences élevées (au-dela de 500 Hz), un comportement non bolométrique a été
mesuré. Ce phénomeéne, déja observé sur des bolometres LSMO/STO/Si non suspendus
lors de la these de A. Aryan [Aryan 2013], avait été interprété par des effets
photoélectriques. L’estimation de 1a fréquence de coupure pour des températures elevées
(>315 K) est donc tres difficile.
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Figure 1V-3 Sensibilité optique & 635 nm en fonction de la fréquence pour différentes

températures a courant optimal (échantillon CA615-6).

Le Tableau I11-3 synthétise les performances des ponts parall¢les de 1’échantillon
CA516-6 polarisés a courant optimal a différentes températures. Bien que la sensibilité
optique soit améliorée a baisse température (cf. section I11.3), nous constatons aussi que
la consommation électrique est plus importante a faible température car comme discuté
dans la section 11.3.f, le courant optimal pour atteindre le maximum de dR/dT est
inversement proportionnel a la température. Typiquement, la consommation & 300 K est
environ deux fois plus faible qu’a 240 K.

Ponts paralléles 100x100 pm?2 (CA615-6) Ggéo mesurée = 5-10° W. K1
Température (K) 240 300 315
fe (Hz) 86 106 124
T (ms) 1,85 1,50 1,29

lopt (MA) 175 80 55
dR/dT (T(lopt)) 162 123 132
Geff (10°W.K™1) 0,32 4,21 4,79
C (109J.K1) 5,92 63,2 61,8
R (Q) 3507 6894 8098
Sensibilité (V.W1) 14412 1968 1033
Consommation (UW) 107,4 44,1 24,5

Tableau 1V-3 Résumé des performances des ponts paralléles 100100 um?2 (CA615-6).

IV.2 Mesures des parametres de bruit blanc et de bruit 1/f

Les mesures de bruit ont été effectuées a l'aide d'un analyseur de spectre
(HP3562A) et de I’¢lectronique présentée dans la section Ill.1.a. Les donnees sont
récupérées a 1’aide d'un ordinateur portable avec une interface GPIB pour lire et stocker
les valeurs mesurees. Un exemple typique de mesure de densités spectrales de bruit en
tension, ramenée en entrée de I’amplificateur, S2 pour un pont simple de 100 x 4 pm2
(échantillon BA082) pour différents courants a 300 K est présenté dans la Figure 1V-4.
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Figure 1V-4 Exemple de mesure de densités spectrales de bruit en entrée pour différents
courants de polarisation pour le pont simple suspendu 100x4 um?2 a 300 K (BA082).

Il est possible d’observer que le bruit posséde une composante de bruit blanc et
une composante en 1/f. Le bruit blanc est composé du bruit de Johnson (proportionnel a
la résistance électrique), du bruit de phonon (proportionnel a la conductance thermique)
et du bruit blanc de la chaine de mesures. Le bruit basse fréquence excédentaire est
compose du bruit en 1/f de la chaine de mesures et du bruit intrinseque 1/f du bolometre.

L’équation de la densité spectrale de bruit en tension est donnée dans 1’équation
(IV-5).

2 2 2 2 2,32 ag Vm  (IV-9)

Sy(f) = 4kgTR + Ry (T, L1) - 4kpT*Ggeo + €a(f) + R - ina(f) + 0
Nous y retrouvons la somme de toutes les composantes du bruit, a savoir dans

I’ordre de gauche a droit : le bruit Johnson, le bruit de phonon, le bruit blanc de la chaine

de mesures (composé des densités spectrales de bruit de I’amplificateur et de la source de

courant) et enfin le bruit intrinséque 1/f du bolometre.

IV.2.a Mesures de bruit blanc des structures suspendues

La mesure a courant nul est la somme du bruit blanc de la chaine de mesure, du
bruit de Johnson du bolométre 4kgTR et du bruit de Johnson des contacts en tension. En
pratique, on soustrait de la mesure le bruit blanc de la chaine de mesure pour déterminer
le bruit de Johnson. A courant éleve, le bruit blanc augmente ce qui peut étre expliqué par
I’augmentation du bruit de phonons.

Le bruit de la résistance a mesurer est facilement calculable par la formule
(4ksTR). Le bruit des contacts de tension est dépendant du design du masque. Ces
derniers ont été congus de facon réduire les résistances de contact, par des connexions
courtes et larges, et donc, réduire le bruit de Johnson, mais pas trop large pour que le
courant de polarisation ne rentre pas dedans et ne géenere pas du bruit 1/f non souhaité
[Liu 2013b; Wu 2012].

132



Le bruit de I’électronique de mesure est composé d une composante de bruit blanc
et 1/f. Le bruit blanc de la chaine de mesures est de 1,0-10°%6\2.-Hz'Y2 (cf. I11.1) peut étre
considéré comme négligeable vis-a-vis du bruit de I’échantillon qui est de 1’ordre de
10" %5 V2-Hz'Y2 (voir Figure IV-4).

IV.2.b Mesures de bruit en 1/f des structures suspendues

Le bruit basse fréquence est dépendant du courant de polarisation. Pour déterminer
le bruit 1/f intrinséque au bolomeétre, j’ai utilisé le paramétre normalisé de Hooge an/ne,
introduit dans la section 1.3.e.4, qui permet de comparer le niveau de bruit de plusieurs
échantillons indépendamment de leur volume, courant de polarisation et géométrie.
Rappelons que cette méthode empirique suppose un matériau homogene, ce qui n’est pas
le cas quand le bolométre est polarise a fort courant. La méthode utilisée dans cette thése
s’inspire d’une des méthodes de ’article [Guillet 2011] et se déroule en quatre étapes :

- soustraction de la densité spectrale de bruit en tension a courant nul SZ(0) de
chaque densité spectrale de bruit en tension mesurée a un courant donné Sz(I) puis
multiplication par la fréquence, pour estimer le bruit en 1/f & 1 Hz (cf. Figure 1VV-5-(a)).

. . L aygV3
- estimation des valeurs des plateaux, correspondant a o‘:—;‘

C

- soustraction de la mesure de la tension continue a courant nul (lié a un éventuel
offset) des mesures Vi a chaque courant.
- extraction du parameétre de Hooge, Z—‘: en prenant en compte la largeur mesurée
des ponts (cf. équation (1-23)) a I’aide d’un ajustement linéaire de la Figure IV-5-(b)

La Figure IV-5-(c) montre que le bruit 1/f augmente linéairement en fonction de
V;2 a faible courant alors que 1’évolution quadratique du bruit en fonction du courant n’est
plus valable pour des courants entre 7 pA et 15 PA, correspondant a des tensions V2
supérieure a1 V. A ces valeurs, le transport électrique n’est probablement plus homogéne
car une partie du LSMO a transité (cf. figure Figure I1V-5).

Pour estimer correctement le parametre normalisé de Hooge, il faut donc utiliser
de faibles courants de polarisation et vérifier que le bruit excédentaire de la chaine de
mesures ne domine pas. C’est le cas dans les mesures de bruit présentées dans cette thése :

le bruit a 1Hz lié a la source de courant et a I’amplificateur est de 6,0-10716 \v2.Hz 12,
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Figure 1V-5 Exemple de la méthode d ’extraction du parametre normalise de Hooge a
partir des mesures de densités spectrales de bruit en tension pour le pont 100x4 um?
(BA082). (a) Soustraction de la densité spectrale de bruit en tension a courant nul pour
chaque densité spectrale de bruit en tension mesurée a un courant donné (Figure 1V-7)
puis multiplication par la fréquence, pour estimer le bruit en 1/f & 1 Hz (b) Densités
spectrales de bruit en tension de I’échantillon a 1 Hz en fonction de V,2 pour des
courants entre 1 et 5 PA. (c) Densités spectrales de bruit en tension de [’échantillon a
1 Hz en fonction de V,2 pour courants entre 1 et 15 pA.

La Figure V-6 représente les densités spectrales de tension a 1 Hz multiplié par
les volumes respectifs des échantillons & 300 K en fonction de la tension pour les
différents ponts de 30 nm d’épaisseur. On a bien une relation quadratique pour I’ensemble
des structures étudiées a faible courant.
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Figure IV-6 Densité spectrale de bruit en tension multiplié par la fréquence et le
volume en fonction de V.

Les paramétres normalisés de Hooge des ponts suspendus sont présentés dans le
Tableau 1V-4 et sont de 1’ordre de 10%° m® ce qui est faible par rapport aux matériaux
classiquement utilisés en bolométrie & 300 K. On peut remarquer qu’il n’y a pas de
différence notable entre ponts simples et ponts paralléles. Ces valeurs sont comparables
aux mesures effectuées sur des couches non suspendues LSMO sur STO ou sur STO/Si
[Méchin 2012, 2013], et des structures suspendues LSMO/STO ou LSMO/CTO [Liu
2019]. L’ensemble de ces mesures montre que le procédé de fabrication des ponts
suspendus ne dégrade pas la qualité électrique des couches de LSMO.

Echantillon Couche suspendue an/nc (M?)
BA082 50x4 5,243,1x10°%
BA082 100x4 2,840,2x10%

BA029 50x4 2,340,2x10%°

BA029 100x4
BA082 50x50

4,0+0,7x10°%

BA082 100x100

7,0+0,8x103°

Tableau 1V-4 Paramétres normalisés de Hooge de ponts suspendus. Les ponts simples
sont situés dans la partie supérieure du tableau et les ponts paralléles dans la partie
inférieure.

IV.3 Puissance équivalente de bruit (NEP)

Afin de de déterminer les performances des bolometres, il faut analyser la
puissance équivalente de bruit NEP en fonction de la géométrie et des parametres
critiques du bolometre. Pour rappel, le NEP est donné par le bruit divisé par la sensibilité
du détecteur. Les contributions des différentes sources de bruit sur le NEP ont deja éte
présentées dans le chapitre I. A 1’aide des parametres normalises de Hooge (cf. section
précedente), de I’estimation des sensibilites (cf. chapitre I1), il semble alors envisageable
de prévoir le NEP d’un bolométre connaissant ses dimensions et le courant de polarisation
avec la formule ci-dessous :
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NEP2(f) = NEPZ(f) + NEP%, (f) + NEP% +(f) + NEPZ(f) (1V-6)

Pour atteindre un NEP le plus petit possible, il faut réduire au maximum chaque
contribution des différentes sources de bruit du détecteur. L’équation précédente peut étre
alors réécrite sous la forme :
4kgTR(T,I) ay V2 S2, (IV-7)

RE(T, L 1) n_cﬂf%%(T,I,f)+9?%(T,l,f)

Pour minimiser le NEP, il faut maximiser la sensibilité et réduire la conductance
thermique. Ces 2 parameétres étant inversement proportionnels, on peut réduire le NEP
avec une faible conductance et un courant optimal permettant d’avoir la sensibilité
maximale (cf. équation (I-13)).

Les performances en NEP des ponts simples et des ponts paralléles de 2
échantillons (BA029 et BA082) sont par la suite étudiées en fonction du courant de
polarisation et de la température de fonctionnement.

NEP2(f) = + 4k T%G o (T, 1) +

IV.3.a NEP de ponts simples
IV.3.a.1 NEP en fonction de la température

Les densités spectrales de bruit en tension ont été mesurées pour les ponts simples
de longueur 50 pm et 100 pum de 1’échantillon BA029 pour différentes températures (de
280 K a 340 K), pour un courant fixe de 5 pA. Pour I’ensemble des ponts mesurés, on
remarque que la densité spectrale de bruit en tension augmente en fonction de la
température mais ces 2 ponts ont deux comportements distincts (Figure 1V-7).

Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)

(@) (b)
Figure IV-7 Mesures de densités spectrales de bruit en tension pour un courant de 5 pA
pour des ponts simples de (a) 50x4 um?2 et (b) 100x4 um2 (BA029) a différentes
températures.

Pour le pont 50x4 um?, le courant optimal est relativement élevé (lopt=12 pA &
300 K). Une polarisation a 5 WA ne va donc pas provoquer un important auto-
échauffement sur une grande gamme de température. Le courant optimal augmente en
effet quand la température diminue (Figure 11-31). Le bruit de Johnson est seulement
visible aux basses températures. Le bruit 1/f domine pour quasiment toutes les
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températures. Aux températures élevées, le bruit de phonons devient de plus en plus
important car la sensibilité augmente (lopt devient de plus en plus proche de 5 pA). La
densité spectrale de bruit en tension n’est plus alors inversement proportionnelle a la
frégquence.

Le pont 100x4 pm? a un courant optimal faible (lopt= 7 pA & 300 K). Le bruit de
phonons va donc dominer au voisinage de 300 K. On remarque en effet qu’un bruit blanc
associ¢ a une fréquence de coupure d’environ 100 Hz augmente avec la température (cf.
formule (IV-7)). Aux plus hautes températures, le bruit 1/f devient le terme dominant, en
effet le bruit de phonons diminue légérement car la sensibilité électrique diminue (cf.
Figure 111-32).

Les NEP électriques des 2 ponts sont présentés sur la Figure IV-8. Le NEP du
pont 50x4 pumz2 dépend de la fréquence pour toutes les températures. Aux basses
températures (< 310 K), le NEP atteint sa valeur minimale (~5x10? W-HzY?) sur une
petite bande de fréquence. Le bruit en 1/f étant dominant, le NEP suit I’augmentation de
ce bruit en fonction de la température. Il y a donc une augmentation monotone du NEP
en fonction de la température.

Pour le pont 100x4 umz, le NEP est constant sur une large bande de fréguence,
pour des températures de 280 a 320 K. Le bruit 1/f est en effet négligeable par rapport au
bruit de phonons. Le NEP électrique minimum (~8x107*® W-Hz'?) est obtenu pour le
pont 100x4 um2 a 310 K. Le courant optimal est probablement proche de la valeur du
courant de polarisation 5 pA a cette température. A plus haute température, le NEP
augmente avec la température car celui-ci est dominé par le bruit en 1/f.

—280K
—285K

290K
——285K

300K
—— 305K

310K
315K
ot —— 320 K
Al —— 325 K
—330K
——335K
— 340K
—345K
—— 350K

280 K

(b) 10 100 1000

Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)

Figure 1V-8 NEP électrique en fonction de la fréquence a courant 5 A des ponts simples
de (a) 50x4 um?2 et (b) 100x4 um? (BA029) a différentes températures.

Nous venons d’observer le comportement en fonction de la température. Etant
donné que les variables comme la résistance électrique, la sensibilité électrique et la
conductance thermique sont toutes dépendantes les unes des autres et varient en fonction
de la température et du courant, et ce de fagon non linéaire, il est difficile de prédire le
comportement du systéme. Une analyse pour chaque variable est donc nécessaire.
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1V.3.a.2 NEP en fonction du courant de polarisation a 300 K

Pour étudier les performances des bolométres a température ambiante, les densités
spectrales de bruit en tension ont été mesurées a 300 K pour différentes valeurs de courant
de polarisation. Le NEP a alors été estimé a partir des valeurs de la sensibilité électrique
et de la conductance thermique (voir caractérisation électrique et thermique dans les
sections 11.3 et 11.4). On peut distinguer des comportements différents en fonction de la
sensibilité du pont suspendu.

a) Cas d’un échantillon ayant de faibles sensibilités BA082

Les ponts suspendus (50 um et 100 pum) de I’échantillon BA082 présentent de
faibles dR/dT (cf. Tableau 11-7). Les sensibilités électriques augmentent en fonction du
courant jusqu’a atteindre leur valeur maximale au courant optimal, respectivement 32000
V-W1a11 pA et 45000 V-W? a4 pA pour le pont de 50 um et 100 um de long (Figure
IV-9).

.
50x4 um?

—— 100x4 pm?

Sensibilité électrique {V.Wﬂ)

Courant (uA)

Figure 1V-9 Sensibilité électrique en fonction du courant des ponts simples de
50x4 um? et 1004 pm?2 (BA082) a 300 K.
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Figure 1V-10 (a) Densité spectrale de bruit en tension et (b) NEP électrique en fonction
de la fréquence pour différents courants pour le pont simple de 50x4 pm? (BA082).
(c) Densité spectrale de bruit en tension et (d) NEP électrique en fonction de la
fréquence pour différents courants pour le pont simple de 100x4 um? (BA082).

Nous pouvons constater que le bruit 1/f domine a basse fréquence pour les deux
échantillons. Pour 1’échantillon de 100 um de long (Figure 1V-10-(c)) le bruit 1/f domine
sur toute la bande passante. Nous remarquons également que le niveau de bruit de ce
dernier est plus important. Malgré cela, les NEP des deux sont du méme ordre de
grandeurs. En effet, la sensibilité de I’échantillon de 100 um est plus importante que celle
de I’échantillon de 50 um (Figure 1V-9) ce qui compense le niveau de bruit plus important
de I’échantillon de 100 um.

b) Cas d’un échantillon ayant de fortes sensibilités BA029

Les sensibilités électriques des ponts suspendus de 1’échantillon BA029 sont plus
élevées que ceux de 1’échantillon BA082, voir Figure IV-11. De plus, il y a une trés forte
augmentation de la sensibilité électrique au courant optimal lo. Cette évolution est
directement liée aux courbes R(T) plus marquées a 300K. Le pont 100x4 um?2 a une
sensibilité électrique d’environ 300000 V-W=1a 7 pA.
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Figure IV-11 Sensibilité électrique en fonction du courant des ponts simples de
50%4 um? et 1004 pmz2 (BA029) a 300 K.

La densité spectrale de bruit en tension et le NEP électrique en fonction de la
fréquence pour différents courants pour le pont simple de 50x4 pm2 et 100x4 pum?
(BA029) sont présentés. Figure 1V-12.

Dans la Figure 1V-12-(a), nous pouvons voir que les mesures et les calculs de la
densité spectrale de bruit en tension sont en accord. Une fréquence de coupure de 2200
Hz liée a la chaine de mesure associée a 1’échantillon est observée. Le bruit en 1/f
augmente en fonction du courant ainsi que le bruit blanc. A fort courant (11 pA) le bruit
devient non homogeéne et les calculs ne suivent plus les mesures effectuées.

Nous pouvons observer que le NEP électrique (Figure 1V-12-(b)) minimum est
atteint pour un courant de 11 pA, bien que pour ce courant le bruit soit le plus élevée (voir
Figure 1V-12-(a)). Ceci est di au fait que le NEP est inversement proportionnel a la
sensibilité, cette derniere va venir contrebalancer 1’augmentation du bruit. En effet, la
sensibilité de cet échantillon étant maximale pour un courant lopt de 12 pA (voir Figure
IV-11). Malheureusement nous n’avons pas fait de mesures pour un courant de 12 pA.
Les valeurs de NEP obtenues, bien que non mesuré pour la sensibilité maximale, sont de
I’ordre de 102 W-Hz™..Les mémes mesures ont été effectuées pour 1’échantillon de
100x4 um2. Il y a un bon accord entre les mesures et les calculs (Figure 1V-12-(c)). Il faut
cependant noter que la sensibilité utilisée pour I’ajustement a été 1égérement réduite pour
probablement compenser une variation de température. Le bruit blanc augmente, atteint
son maximum a 7 pA et diminue a partir de 9 A pour rester quasiment constant jusqu’a
15 pA (Figure 1V-12-(c)).
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La sensibilité électrique de 1’échantillon BA029 est d’environ six fois plus grande
que I’échantillon BA082, voir Figure 1V-11 et Figure IV-9. Le NEP dépendant de
I’inverse de la racine carré de la sensibilité, le rapport entre le NEP des deux échantillons
sera alors égal a la racine carrée du rapport de la sensibilite. Le NEP électrique pour
I’échantillon BA082 est donc deux fois plus petit pour la méme géométrie. Nous

atteignons un NEP électrique de 1’ordre de 1 pW-Hz 2 pour les deux ponts.

— =3 A
—1=7A

I=9 A l
1o | 1= 11 pA

L L I
10 100 1000

(b) Fréquence (Hz)

Sv (V2Hz")

NEP (W.Hz "%

()

2 /2 -1
S, (V2HzZ")
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((;) Fréquence (Hz) (d) Fréquence (Hz)

Figure 1V-12 (a) Densité spectrale de bruit en tension et (b) NEP électrique en fonction
de la fréquence pour différents courants pour le pont simple de 50x4 pm?2 (BA029).
(c) Densité spectrale de bruit en tension et (d) NEP électrique en fonction de la
fréquence pour différents courants pour le pont simple de 100x4 um?2 (BA029).

La Figure IV-13 donne I’évolution des différentes contributions de bruit en
fonction du courant pour les 2 ponts a 30 Hz et a 300 K. Cette fréquence a été choisie car
c’est la fréquence a laquelle les mesures optiques ont été faites. Les courbes ont été
estimées a partir des parameétres de bruit blanc et 1/f précédemment déterminés pour
plusieurs valeurs de courant. La température moyenne Tm a différents courants est
également reportée sur les 2 courbes. Cette température est estimée par la valeur de la
résistance électrique ramenée a courant a nul. Le pont de 50 pm n’a malheureusement pas
été caractérisé jusqu’au courant optimal car il a été détérioré lors d’une erreur de mesure.

Nous pouvons voir que le bruit Johnson augmente trés peu avec le courant pour
les longueurs de ponts. En effet, pour les variations de courant de polarisation étudiées,
la température moyenne des ponts varie de quelques dizaines de kelvin. Cette variation

141



de température moyenne induit alors une variation maximale de résistance électrique
d’environ 200 %. Finalement, le bruit de Johnson augmentera seulement d’un facteur 2.

Pour le pont de 50 um, Figure 1\VV-13-(a), le bruit 1/f est dominant. La conductance
thermique plus grande, liée a la géométrie de 1I’échantillon (voir section 11.4.c), engendre
une faible sensibilité, le bruit 1/f domine donc pour tous les courants de polarisation. Pour
le pont de 100 um, Figure 1V-13-(b), le bruit 1/f, n’est pas dominant méme a faible
courant, il est du méme ordre de grandeur que le bruit de Johnson. A fort courant, il
diminue due a la diminution de la résistance électrique du pont a fort tempeérature (cf.
Figure 11-30).

Le bruit de phonons augmente en fonction du courant car il est proportionnel au
carré de la sensibilité électrique (cf. équation (IV-5)). Pour le pont de 100 pum, il atteint
son maximum a lopt (7 HA) et il diminue apres, en suivant la forme de la sensibilité (cf.
Figure IV-11).
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Figure IV-13 (a) Densité spectrale de bruit en tension en fonction des différents
courants pour les ponts simples de (a) 50x4 um2 et (b) 100 x 4 um2 a 300 K (BA029).

c) Comparaison NEP mesuré et valeurs théoriques a 300 K

Pour bien comprendre ’allure des courbes du NEP et les composantes du bruit
dominantes pour chaque courant, j’ai repris les mesures du pont 100x4 pm?2 de
1’échantillon BAO29 car ses perform