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Résume

Le recours aux produits phytosanitaires dans l'agriculture suscite de vifs questionnements
compte tenu de leurs effets néfastes sur lenvironnement. Différents leviers sont
envisageables pour aider les agriculteurs a réduire la quantité de pesticides qu'ils utilisent.
L'un de ces leviers consiste a optimiser les rendements de pulvérisation, et donc a pulvériser
mieux pour pulvériser moins. C'est dans ce contexte que s'inscrit ce travail de these. Il vise
a prouver la faisabilité de micro-capteurs optiques a base de guides d’'onde RIB, qui
permettront a terme une mesure fiable et rapide de la pulvérisation des intrants sur les
feuilles des plantes, de sorte a pouvoir l'optimiser. Il se base sur 'hypothése que le guidage
au travers des guides d'onde RIB se trouvera modifié par suite du dépot de gouttelettes sur
leur surface, via labsorption d’'une partie de Uonde évanescente.

Des guides d’onde RIB a base de couches minces chalcogénures dont le design a été optimisé
par simulation ont été réalisés. Leur réponse vis-a-vis du dépot de gouttelettes d’eau
(principal constituant des pesticides) a ensuite été étudiée. Des expériences menées a la
longueur d’onde A = 1,55 um, ou le coefficient d’absorption de l'eau est de 50 cm™, ont permis
de confirmer Uhypothese de départ. Le dépot de gouttelettes sur la surface d’'un guide
entraine bien une diminution de lintensité lumineuse transmise, diminution d'autant plus
importante que le volume et le nombre des gouttes sont importants, résultats en accord avec
les simulations. D'autres expériences menées entre 1 et 2 um ont permis d'étudier la réponse
spectrale en sortie du guide, et d’'observer a nouveau les effets du dép6t de gouttelettes d’eau,
avec apparition des bandes d'absorption caractéristiques de l'eau a 1,45 et 1,9 um. Une analyse
multivariée a par ailleurs permis d’établir un modele prédictif, permettant de remonter au
volume des gouttes déposées, avec une précision de 0,36 L.

Ces premiers résultats prouvent la faisabilité de micro-capteurs optiques pour la détection
de gouttelettes et en font une solution potentielle pour aider les agriculteurs a optimiser
leurs procédés de pulvérisation.



Abstract

The use of phytosanitary products in agriculture raises serious questions given their harmful
effects on the environment. Various levers can be considered to help farmers reduce the
amount of pesticides they use. One of these levers consists in optimizing spraying yields, and
therefore spraying better to spray less. It is in this context that this thesis work has been
carried out. It aims at proving the feasibility of optical micro-sensors based on RIB
waveguides, which will eventually allow a reliable and fast measurement of the spraying of
inputs on the leaves of plants, so that it can be optimized. It is based on the hypothesis that
the guidance through RIB waveguides will be modified following the deposition of droplets on
their surface, via the absorption of part of the evanescent wave.

RIB waveguides based on chalcogenide thin films whose design has been optimized by
simulation have been realized. Their response to the deposition of water droplets (main
constituent of pesticides) was then studied. Experiments carried out at wavelength = 1.55 um,
where the water absorption coefficient is 50 cm™, confirmed the initial hypothesis. The
deposition of droplets on the surface of a guide does indeed lead to a decrease in transmitted
light intensity, a decrease all the more important as the volume and the number of drops are
important, results in agreement with the simulations. Other experiments carried out between
1 and 2 um allowed to study the spectral response at the output of the guide, and to observe
again the effects of water droplet deposition, with the appearance of absorption bands
characteristic of water at 1.45 and 1.9 um. A multivariate analysis also allowed establishing a
predictive model, allowing to go back to the volume of the deposited drops, with a precision
of 0.36 pl.

These initial results prove the feasibility of optical micro-sensors for droplet detection and
make them a potential solution to help farmers optimize their spraying processes.
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De nos jours les questions environnementales sont au cceur des problématiques
auxquelles les efforts tant politiques que scientifiques tentent d'apporter des
solutions opérationnelles dans les plus brefs délais. Parmi ces questions, on trouve
celle de 'usage des pesticides, qui constitue l'un des principaux éléments perturbant
'équilibre environnemental de notre planeéte. L'usage des pesticides, qui a pris son
essor en 1930 par suite de la premiere guerre mondiale ou la chimie s’est fortement
développée, visait avant tout a protéger les cultures et a assurer une production
agricole pouvant sustenter la majorité. Mais en 1970, le premier intrant phytosanitaire
chimique, le dichlorodiphényltrichloroéthane (DDT), s'est révélé avoir des effets
cancérigénes et reprotoxiques, entrainant linterdiction de son usage en agriculture.

Malgré les efforts mis en ceuvre ensuite pour réduire 'usage de tous les pesticides
en agriculture, leur utilisation s'est encore accrue ces dernieres années. Or lorsque
ces intrants sont pulvérisés sur les cultures, un volume considérable se volatilise
dans l'air voire migre dans les sols, di au fait que certaines gouttelettes éjectées par
les buses de pulvérisation peinent a atteindre leur cible. Si la technique de
pulvérisation était mieux adaptée a l'architecture du couvert végétal traité et aux
conditions météorologiques lors du traitement, les pertes de produits pulvérisés
devraient étre minimisées. L'amélioration de la qualité de la pulvérisation constitue
donc un levier pour réduire la quantité de produits pulvérisés, tout en continuant a
protéger les cultures. Or lamélioration de la qualité de la pulvérisation requiert des
outils pour étre en mesure de la caractériser. Une des voies exploitables pour
caractériser la qualité de la pulvérisation est la caractérisation des dépots de
pulvérisation. En effet celle-ci consiste a mesurer la taille, le nombre et la distribution
des gouttes déposées. Elle permet donc de fournir une estimation de la dose recue
par les différentes zones traitées, dose qui, comparée a la dose émise, permet de
remonter a lefficacité de la pulvérisation.

Il existe difféerentes méthodes pour mesurer les dépots de pulvérisation. Pour la
plupart, elles impliquent l'usage de cartes hydro-sensibles appelées Water Sensitive
Paper (WSP) ; ces méthodes sont colteuses en temps et ont une précision limitée.
D'autres dispositifs plus récents operent grace a un systéme de détection
électronique ; ils n'ont cependant pas une résolution suffisamment élevée pour la
détection des gouttelettes les plus fines. Il n'existe donc pas a ce jour d'outils qui
répondent a tous les impératifs. C'est dans ce contexte de recherche d'outils de
mesure de la pulvérisation qui soient peu colteux, rapides et précis que s'inscrit le
travail de cette these.

Parmi les technologies de détection, les micro-capteurs optiques a guides d’onde ont
retenu notre attention. Ils se sont fortement développés dans divers domaines tels
que le biomédical, le pharmaceutique ou la métrologie de 'environnement. Jugeant

Page |3



(LY

Introduction générale

gu'ils peuvent remplir bon nombre des criteres requis, nous avons décidé de tester
leur potentiel pour mesurer les dépots de pulvérisation en agriculture. Nous avons
alors orienté notre travail vers la réalisation de sondes de liquides a base de guides
d’'onde. Pour ces guides d’'onde, nous avons choisi de travailler avec les verres
chalcogénures du systeme ternaire Ge-Se-Te. Le choix de ces matériaux se trouve
justifié : (i) par leur large domaine de transparence allant de 1 a 16 um incluant les
longueurs d’'onde des télécommunications pour lequel sources, détecteurs, fibres et
matériels de mesure sont performants et peu onéreux ainsi que le moyen infrarouge
ou se situent les bandes d'absorption de nombreuses molécules et (ii) par Uexpertise
acquise quant a la fabrication de structures guidantes a base de couches minces de
ces matériaux.

Le principe de détection de nos sondes se basera sur linteraction entre le liquide
déposé (en loccurrence l'eau, principal constituant des pesticides) sur la surface du
guide d'onde et l'onde évanescente qui voyage en surface du guide. En travaillant a
une longueur d’'onde ou le liquide absorbe, linteraction induira une modification du
signal lumineux, qui dépendra du volume et du nombre des gouttes déposées.

Ce manuscrit est composé de quatre chapitres.

Le chapitre A rappelle le contexte dans lequel s'inscrit cette these. Il fait état des
problématiques existantes liées a la pulvérisation des produits phytosanitaires en
agriculture et énonce les efforts mis en ceuvre pour reglementer leur usage. Il
présente ensuite les différentes méthodes existantes pour caractériser la
pulvérisation des produits phytosanitaires. Ces méthodes se divisent en deux
grandes catégories, selon qu'on étudie le flux de gouttelettes directement en sortie
de buse ou bien les dépots de pulvérisation. Afin de justifier notre choix de micro-
capteurs optiques, le chapitre A présente ensuite le principe de fonctionnement
général des capteurs, avant de décrire celui des capteurs a champ évanescent. Etant
donné que nos guides d’onde exploiteront les propriétés d’absorption des liquides, le
chapitre A présente également quelques notions de base de la spectroscopie en
proche infrarouge. Il s’en suit une introduction aux outils d’analyse multivariée en
spectroscopie, auxquels nous avons eu recours pour extraire des informations fines
a partir des réponses brutes issues de nos sondes. Le chapitre A se conclut par le
positionnement de ce travail de thése et la précision de ses objectifs.

Le chapitre B explique le principe de base des guides d’'ondes, selon les différentes
approches d'optique géométrique, ondulatoire puis électromagnétique. Il énonce
ensuite les phénomeénes de pertes en optique guidée et le principe de champ
évanescent.

Les structures guidantes retenues pour nos sondes, a savoir les guides d'onde de
type RIB, sont alors présentées. Grace a une analyse modale, leurs parametres opto-
géométriques sont optimisés, menant a un choix de design qui est détaillé dans ce
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chapitre. La réponse du guide optimisé vis-a-vis du dép6t de gouttelettes d'eau a sa
surface est enfin étudiée par simulation.

Le chapitre C décrit les étapes de fabrication des guides d’onde RIB dont le design a
été optimisé dans le chapitre précédent: dép6t des couches par co-évaporation
thermique, photolithographie et gravure par usinage ionique. Il présente également
les résultats des caractérisations effectuées sur les couches (mesure de l'épaisseur,
de la composition, de l'indice de réfraction) et sur les guides apres fabrication (profil
et guidage).

Le chapitre D présente enfin les résultats expérimentaux obtenus vis-a-vis de la
réponse des guides d'onde aprés dépot de gouttelettes d’eau a leur surface. Deux
types d’expérimentations ont été menées : les premiéres ont été réalisées a une
longueur d’'onde fixe de 1,55 um, longueur d’onde ou le coefficient d’absorption de l'eau
est de 50 cm™. Les résultats obtenus ont été comparés aux résultats des simulations
présentés dans le Chapitre B. La deuxieme série d’expériences a requis le montage
d'un banc optique fonctionnant entre 1 et 2 um environ. L'analyse des réponses
spectrophotométriques obtenues apres dépot de gouttelettes sur les guides d'onde a
nécessité le recours a une technique de chimiométrie : 'analyse en composantes
principales (ACP). La méthode appliquée ainsi que les résultats obtenus grace a 'ACP
sont détaillés dans ce chapitre D. Celui-ci se termine enfin sur 'établissement d’'un
modele prédictif du volume des gouttelettes déposées sur les guides d’'onde, grace a
une régression des moindres carrés partiels (modele PLS).

Le manuscrit se conclut par une synthése générale, résumant les principaux
résultats obtenus et donnant quelques pistes pour aller plus loin dans la réalisation
de micro-capteurs optiques transférables dans les champs.
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.  Contexte général concernant Uusage des pesticides

Suite a laugmentation du pouvoir d'achat des consommateurs durant la période des
trente glorieuses, entre 1946 et 1975, lagriculture a connu des transformations
considérables. En effet, elle a di s'adapter a une forte augmentation de la demande.
L’'agriculture traditionnelle jusqu’alors pratiquée (mise en jachére, etc) a laissé place
a un nouveau mode d'exploitation intensive des terres et du bétail, s'inscrivant dans
une logique purement productiviste. L'usage des pesticides a explosé, et cela n'a pas
été sans conséquences: pollution des nappes phréatiques, diminution de la
fréquentation de la faune et de la flore lors de la pollinisation aux abords des
exploitations (Tasei, 1995), etc. Mais parallelement a lintensification de l'agriculture,
s'est développée dans les sociétés contemporaines, et en France en particulier, une
conscience écologique de plus en plus forte, qui a entrainé une politisation de la
question environnementale (la PAC du rapport de LA COMMISSION DES AFFAIRES
EUROPEENNES). De nombreux groupes politiques, associatifs ou de consommateurs,
alertent depuis des décennies sur les enjeux de lusage des pesticides sur
U'environnement mais également sur les consommateurs (Briand, 2006; 2011).

Les différents partis politiques écologistes font par ailleurs une percée considérable
depuis 2019. Les agriculteurs font quant a eux face a un dilemme, a savoir continuer
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a utiliser des pesticides tout en sachant qu'ils ont des conséquences néfastes ou
s’orienter vers une agriculture plus biologique en prenant le risque de se retrouver
dans une fragilité financiére encore plus forte.

C'est dans ce contexte politico-économique complexe que se joue lavenir des
pesticides en France.

Dans les paragraphes suivants, nous allons donner quelques généralités sur les
pesticides utilisés en agriculture et nous discuterons des efforts mis en ceuvre pour
essayer de réduire leur utilisation. Dans ce contexte, nous présenterons les
différents outils utilisés actuellement pour aider dans la gestion de lusage des
pesticides. Cela nous permettra de mettre en avant le fait qu'il y a un réel besoin
d'outils de caractérisation des dépots de pesticides, qui pourront permettre de
pulvériser mieux. Nous présenterons alors lobjectif de la thése, a savoir la
réalisation de micro-capteurs pour la caractérisation des dépots de pulvérisation.

Il. Les pesticides en agriculture : nature, impact et
réglementation

I1. Les pesticides (ou produits phytosanitaires)

Les pesticides sont par définition des substances chimiques auxquelles on fait appel
pour lutter contre les organismes considérés comme nuisibles aux végétaux. Ces
derniers sont appelés ainsi pour leur action biocide lorsque la culture est exposée a
des corps externes tels que les insectes, les champignons, les mauvaises herbes
ainsi que les vers parasites. Selon (Munie et al., 1989) le couple composé d'une
substance active et d'une substance d’appoint constitue la formulation du pesticide.
Mais la définition la plus commune est celle énoncée par Uorganisation mondiale de
la santé qui définit les pesticides comme « toute substance ou association de
substances qui est destinée a repousser, détruire ou combattre les ravageurs, y
compris les vecteurs de maladies humaines ou animales et les espéces indésirables
de plantes et d'animaux causant des dommages ou se montrant autrement nuisibles »
(FAO, 1990; OMS, 1994). On retrouve aussi les pesticides dans le controle de la
croissance des plantes ou encore comme défoliants ou agents d'éclaircissage des
fruits. On les utilise méme pour empécher les fruits de chuter de larbre
prématurément. Ces intrants entrent en jeu sur les cultures soit avant, soit apres la
récolte dans le but de prévenir la détérioration des récoltes durant U'entreposage et
le transport (FAO, 1990).

Il est a noter que ces intrants ne datent pas d’hier : en effet, déja dans la Grece antique
le soufre était utilisé pour ses vertus fongicides. Au 19°™ siecle, la lutte contre les
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fongicides faisait appel a la fameuse bouillie bordelaise, a base de minéraux et de
sels de cuivre.

C'est dans les années 1930 que l'on a ensuite vu naitre les pesticides de synthese, et
ce aprés avoir découvert les propriétés insecticides du DDT (dichloro-
diphényltrichloroéthane). Le DDT est un produit chimique organochloré qui, a partir
de la Seconde Guerre mondiale, a rapidement été l'insecticide le plus répandu, aussi
bien chez les militaires que chez les civils. A cette époque, il était difficile d'envisager
une agriculture sans pesticides, mais quelques 20 ans plus tard, des plaintes ont été
recensées a l'égard de ces intrants. En effet, louvrage de Rachel Carson (Carson,
2002), précurseur dans la contribution des mouvements écologistes, fit état de
limpact négatif que pouvaient avoir les pesticides sur Uenvironnement et plus
particulierement sur les oiseaux. Grace a cet ouvrage, l'usage du DDT a été interdit
aux Etats Unis en 1972. Mais l'usage des intrants phytosanitaires fait toujours partie
du paysage agricole, en France en particulier. Selon le rapport de 'UIPP (Union des
Industries et des Protections des Plantes), environ 75000 tonnes d'intrants
phytosanitaires sont consommées par an: 65000 tonnes en agriculture et 10000
tonnes pour les espaces verts. Cette consommation positionne la France a la
troisiéme place mondiale des pays les plus consommateurs, aprés les Etats-Unis et
le Japon, et a la premiere place a l'échelle européenne.

Depuis le début des années 1990, le niveau de production des intrants phytosanitaires
reste a peu pres le méme, bien qu'ils soient de plus en plus puissants et ne
nécessitent donc qu’'une faible dose pour agir efficacement.

Il est a noter que l'on classifie les pesticides selon leur toxicité (aigué, subaigué ou
chronique), mais aussi selon le type de cible que l'on cherche a traiter (insecticide,
herbicide, fongicide, etc.). On peut également les différencier selon leur mode d’action
(par contact, par inhalation ou par ingestion), leur provenance (naturelle ou
synthétique) ou encore selon la nature chimique (organique ou inorganique) de
lintrant, qui détermine la formulation de ce dernier (solide, liquide ou gazeuse).

I.2. Impact des produits phytosanitaires et efforts mis en
ceuvre pour réglementer leur usage

Avec pour objectif daugmenter les rendements de production, l'usage des intrants,
facilité par leur faible colt, s’est largement répandu. Mais la surutilisation des
intrants phytosanitaires n’est pas sans répercussion.

En effet, du fait des méthodes de pulvérisation utilisées, une proportion non
négligeable des produits se disperse dans 'atmospheére sous forme de gouttelettes,
contamine les sols et se répand dans les eaux de surface. Ceci survient durant les
traitements, mais se poursuit également aprés. On parle d'un phénomeéne « de
dérive ».
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Hormis le fait que cette quantité de pesticides perdue représente une perte
économique considérable, elle constitue une véritable catastrophe écologique. Il est
donc primordial de réduire la quantité de pesticides utilisée.

Méme si a l'heure actuelle, il semble difficile d'imaginer une agriculture sans
pesticides, plusieurs articles s'accordent a dire qu'il est tout a fait possible de réduire
considérablement lusage des intrants sans impacter le rendement de la production
agricole (Cooke et al., 1982 ; Lechenet et al., 2017).

Ces derniéres années, les actions politiques se sont multipliées pour arriver a cet
objectif de réduction de l'usage des intrants phytosanitaires. En France, la loi Labbé
du 1" janvier 2017 a par exemple interdit l'utilisation des pesticides pour l'entretien
des espaces verts publics. L'interdiction a ensuite été étendue aux jardins privatifs.
Depuis le 1°" janvier 2019, seuls les pesticides de biocontréle a faible risque ou adaptés
a l'agriculture biologique restent autorisés. Les 30 produits jugés les plus toxiques
sont en effet interdits, et le ministere de lagriculture a instauré une taxe sur les
produits phytosanitaires. Cette taxe est proportionnelle a leur niveau de toxicite, et
se voit augmenter chaque année.

Par ailleurs, sur les deux années 2018 et 2019, 'état a mobilisé 15 millions d'euros
pour le financement de projets de recherche ayant pour but de réduire l'usage des
pesticides. 3000 fermes pilotes DEPHY ont notamment vu le jour, avec pour but de
développer de nouvelles méthodes agricoles plus respectueuses de l'environnement.

Des plans colossaux ont également été entrepris, le plus important étant le plan
ECHOPHYTO 2018 : il vise a réduire de moitié l'usage des pesticides a 'échéance de 10
ans. Un indicateur, appelé NODU, a été développé afin d’'assurer le suivi de la
consommation de pesticides et ainsi s’assurer que la réduction de l'usage des intrants
est bien effective.

En paralléele de ces différentes actions a grande échelle, des actions visant a informer
et a mieux former les agriculteurs ont également été entreprises. Un réseau
d’épidémio-surveillance ainsi que des réseaux de fermes de référence pour
encourager les bonnes pratiques de culture ont par exemple été créés. L'état a aussi
assoupli Uoctroi de crédits en faveur de l'agriculture biologique.

Naturellement, les efforts ne se limitent pas aux actions politiques, cela s’étend
jusqu’au développement de nouveaux processus de réduction des pesticides décrits
dans (Marican and Duran-Lara, 2018). On peut citer par exemple le développement
de la polyculture, dans laquelle plusieurs espéces de plantes sont cultivées au sein
d'une méme exploitation agricole.
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Cette approche s’associe souvent a de 'élevage ou les déchets des animaux servent
d’engrais aux plantes et ou ces dernieres peuvent servir d’aliments pour les animaux.

Enfin, ces derniéres années ont vu le nombre d'articles scientifiques augmenter
considérablement, prouvant que la recherche en termes de méthodes et d’outils pour
réduire lusage des pesticides en agriculture est active. Une des voies explorées est
lamélioration du rendement de pulvérisation. Celle-ci peut tout d’abord étre
obtenue en minimisant la dérive de pulvérisation : pour ce faire, il faut étre en mesure
de caractériser les gouttelettes en sortie de pulvérisateur. L'amélioration du
rendement de pulvérisation peut aussi étre obtenue en optimisant la quantité
surfacique de produit effectivement recue par les plantes. Dans ce cas, il est
indispensable d'étre en mesure de caractériser les dépots de pulvérisation.

Dans le paragraphe suivant sont répertoriées les différentes méthodes, qui existent
ou qui sont a U'étude, pour caractériser la pulvérisation des intrants phytosanitaires.

lll. Méthodes de caractérisation de la pulvérisation des
produits phytosanitaires en agriculture

Dans le monde agricole, l'efficacité de la pulvérisation est mise a U'épreuve selon le
respect des six facteurs décrits dans (Deveau, 2009) et illustrés sur la Figure A.1.

Méthode

", l ' Gondmons

méreorologiques

Matériel
i : Personne
effectuant

la pulvérisation . VT

Figure A. 1. Les 6 clés de Uefficacité de pulvérisation(Deveau, 2009)

Pour étre en mesure d'évaluer lefficacité de pulvérisation, il faut dans un premier
temps étre en mesure de la caractériser. Dans les paragraphes suivants, nous allons
nous intéresser aux différentes méthodes qui le permettent. Nous focaliserons tout
d'abord sur les techniques qui permettent de caractériser les gouttelettes
pulvérisées. Ensuite, nous nous intéresserons aux méthodes de caractérisation des
dépots de pulvérisation.
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1. Métrologie des gouttelettes pulvérisées

Pour obtenir une pulvérisation efficace, il faut optimiser le flux de gouttelettes en
sortie des buses des pulvérisateurs. La direction que vont prendre les gouttelettes,
la vitesse avec laquelle elles vont étre pulvérisées, la distance que les gouttelettes
auront a parcourir avant d’atteindre leur cible ainsi que la taille des gouttelettes sont
autant de parameétres importants. Les jets de pulvérisation ont généralement une
vitesse initiale de prés de 20 m.s™' et les gouttelettes décélerent plus ou moins vite
dans lair selon leur diameétre d’émission. Les gouttes les plus fines atteignent leur
vitesse terminale en une fraction de seconde tandis que les gouttelettes les plus
grosses s'écrasent sur le sol avant d’avoir atteint leur vitesse terminale (Massinon et
al,, 2017). Par contre, les gouttelettes les plus fines, qui sont essentielles pour couvrir
le feuillage de fagon optimale, sont celles qui ont une dérive la plus importante (Hilz
and Vermeer, 2013).

Différents auteurs se sont penchés sur la question de la dérive de pulvérisation. On
peut citer par exemple les travaux de (Grella et al., 2019). Les auteurs ont mis en
place un dispositif de 20 m de long, avec des boites de Pétri espacées tous les 0,5 m
(Figure A.2). Ils ont ensuite pulvérisé de l'eau a laquelle ils ont ajouté un marqueur
jaune, le E-302 (Tartrazine jaune). L'analyse des boites de Pétri aprés pulvérisation
leur a permis de comparer plusieurs dispositifs de pulvérisation et de mettre en
évidence ceux qui géneérent la dérive la moins importante.
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Figure A. 2. Banc d'essai pour évaluer la dérive potentielle d'un pulvérisateur a air
(Grella et al., 2019).
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Comme il l'a été écrit plus haut, la taille des gouttelettes pulvérisées est importante
pour limiter le phénomeéne de dérive. Différentes méthodes existent pour la mesurer.
(Balsari et al. 2019) utilisent, par exemple, un systéme de diffraction laser qui leur
permet, apres traitement grace a un logiciel dédié, d’'obtenir des données sur la taille
des gouttelettes issues des pulvérisateurs. Ils peuvent ainsi comparer les tailles des
gouttelettes en sortie de différents appareils. On peut également citer la méthode
PDPA (Phase Doppler Particle Analyze). Cette méthode est basée sur lutilisation d'un
réseau de franges optiques, réseau créé par le croisement de deux faisceaux lasers
de méme longueur d’'onde. Les gouttes qui traversent le réseau de franges émettent
alors un signal Doppler. En mesurant le signal produit avec deux détecteurs séparés
spatialement, on obtient un déphasage entre les signaux détectés par chaque
détecteur, déphasage qui dépend entre autres de la vitesse de la goutte et de son
diametre (Nuyttens et al., 2007). D'autres méthodes consistent également a utiliser
un capteur optique sans contact pour détecter et mesurer les gouttelettes en vol
(Tréndle et al., 2010) ou exploitent des techniques interférométriques (Bilsky et al.,
201).

Certaines approches d'imagerie, d’abord utilisées pour des applications autres que
lagriculture (Brady et al., 2009) permettent enfin de caractériser les flux de
gouttelettes. L'usage de caméras a imagerie rapide permet de faire un suivi des
trajectoires et des vitesses des gouttelettes ainsi que de mesurer l'impact de ces
derniéres sur la cible visée (Massinon and Lebeau, 2012)

Il existe donc plusieurs techniques pour mesurer la taille des gouttelettes et pour
estimer la dérive de pulvérisation, et donc pour comparer les flux de gouttelettes
issues de différents pulvérisateurs. Nous allons maintenant nous intéresser a la
caractérisation des dépots de pulvérisation. Il est en effet primordial d’étre en mesure
de vérifier que la quantité de produit recue par la plante est la plus importante
possible.

l.2. Métrologie des dépots de pulvérisation

La caractérisation de la surface de couverture des feuilles par les intrants
phytosanitaires aprés pulvérisation a également intéressé les chercheurs. Les
techniques utilisées sont principalement basées sur l'utilisation de papiers sensibles
a l'eau (WSP : Water Sensitive Paper). Lors des phases de traitement par les produits
phytosanitaires, ces papiers aident a évaluer et estimer la couverture superficielle
(Cunha et al,, 2012; D et al., 2007; D. Fox et al., 2003; Giles and Downey, 2003; Khot et
al., 2012; Pergher and Petris, 2008; Pezzi and Rondelli, 2000; Turner and Huntington,
1970). Ces papiers sensibles a l'eau contiennent des marqueurs, et changent de
couleur lorsqu’une goutte d’eau est en contact avec ces derniers (Salyani et al., 2013).
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Ils peuvent étre placés au niveau des plantes dans la zone cible avant pulvérisation
et recueillent ainsi les produits de pulvérisation. Ils sont alors tachetés (Figure A.3).
Une fois ces papiers secs, ils sont récupérés puis analysés a l'aide d’'une technique
d'imagerie en termes de taille, forme et nombre.

Figure A. 3. Papier sensible a L’eau placé sur un cep de vigne, observé apres
pulvérisation.

Il est a noter que dans la référence (D. Fox et al., 2003), les auteurs proposent une
étude comparative de trois méthodes d'utilisation des données collectées sur papier
sensible : évaluation visuelle du taux de couverture, comptage visuel des gouttelettes
et mesure par un systeme d'imagerie. La corrélation obtenue n'est trés bonne que
pour les taux de couverture inférieurs a 20 %.
Outre les techniques utilisant des papiers sensibles a l'eau, d'autres méthodes
impliquent l'utilisation de traceurs fluorescents. On peut citer les travaux de (Llop et
al,, 2016) dans lesquels l'utilisation d'un traceur fluorescent (Helios SC 500 ; 0,1% v/v)
a permis de suivre le dépot sur les feuilles des plantes (en ng par cm?) ainsi que le
taux de couverture des feuilles par le produit pulvérisé.
Dans la référence (Cerruto et al., 2019), les auteurs ont essayé de corréler le taux de
couverture de la surface et la distribution de la taille des gouttelettes. Pour ce faire,
ils ont pulvérisé simultanément des papiers sensibles et des boites de Pétri
contenant de l'huile de silicone (positionnés tel que décrit sur la Figure A.4) avec de
l'eau a laquelle un marqueur de Ponceau rouge (avec une concentration de 2%) avait
été ajouté.

Spraying direction

—

WaP, WSP,

1&08 O[O
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Figure A. 4. Schéma de positionnement des boites de Pétri (PD) et des papiers sensibles
a l'eau (WSP) sur la table du banc d'essai (dimensions en mm)(Cerruto et al., 2019)
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Comme les méthodes d'analyses qualitatives existantes adoptant lutilisation de
papiers sensibles ou de traceurs fluorescents ne sont généralement pas assez
“intelligentes"” pour permettre une collecte rapide en un seul clic et s'adapter
automatiquement a lenvironnement (par exemple, si l'éclairage change), les
chercheurs ont récemment proposé un nceud intelligent basé sur un capteur de vision
pour collecter automatiquement les images de dépot de gouttelettes (Wang et al,
2019). D'autres auteurs ont envisagé lutilisation d'un capteur commercial de
'humidité des feuilles pour surveiller la pulvérisation et ont comparé les résultats
obtenus avec la technique WSP (Foqué et al., 2018). Le résultat obtenu exprimait une
forte corrélation entre la surface couverte par pulvérisation et le signal en sortie du
capteur. Néanmoins, il n’était pas possible d’estimer directement la couverture de
pulvérisation par le capteur lui-méme ; celle-ci était estimée grace a l'analyse des
papiers hydro-sensibles.

Méme s'il existe différentes méthodes de caractérisation des dépots de pulvérisation,
la recherche d'une méthode sensible, rapide et peu colteuse reste d’actualité.
L'objectif final du travail dans lequel s'inscrit cette thése est ainsi de concevoir des
micro-capteurs qui a terme pourront étre utilisés directement sur le terrain pour
mesurer rapidement la surface de couverture des feuilles. La mesure de la surface
de couverture sera une mesure indirecte, puisque nous avons lintention de
déterminer la surface couverte par une mesure du volume des gouttelettes déposées
sur le capteur. Il est a noter que ce type de mesure de couverture surfacique via la
mesure des volumes de gouttes déposées a déja fait l'objet d’études : certains auteurs
ont en effet proposé un systeme de détection électronique basé sur des mesures de
résistance capable de détecter des gouttes allant de 5 a 10ul (Figure A.5), afin
d'estimer le volume des gouttelettes déposées mais ces dispositifs peinent a
atteindre la finesse de détection espérée qui se trouve en dessous du microlitre
(Giles and Crowe, 2007; Kesterson et al., 2015).

|28mm X |

Figure A. 5. Photographie du réseau de capteurs résistifs utilisés pour caractériser les
dépots de pulvérisation(Kesterson et al., 2015).
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IV. Vers des capteurs optiques pour la mesure surfacique
des dépots de pulveérisation

L’'objectif final du travail dans lequel s'inscrit cette these est de réaliser des capteurs
optiques qui permettront la caractérisation des dépots de pulvérisation. Ces capteurs
auront pour briques de base des guides d’'onde RIB, et s'appuieront sur les réponses
optique ou spectroscopique de ces guides d’'onde vis-a-vis du dépot de gouttelettes
d’eau (principal constituant des pesticides) sur leur surface. Ces capteurs (ou sondes)
exploiteront le fait que l'eau est susceptible d'absorber une partie de l'onde guidée,
via Uexistence de ce que l'on appelle le champ évanescent.

Dans le paragraphe IV.1 sont donnés quelques généralités sur les capteurs et des
exemples de capteurs. Le paragraphe IV.2 donne un éclairage sur les notions de
capteurs a champ évanescent, et le paragraphe IV.3 sur la spectroscopie proche
infrarouge. Le paragraphe IV.4 introduit la notion d'analyse multivariée et le
paragraphe 1V.5 conclut le chapitre A en essayant de positionner ce travail de these
et en fixant ses objectifs.

IVA. Généralités sur les capteurs

IVAA1. Définition d’un capteur et principe de fonctionnement

Un capteur est un systeme chargé de détecter une grandeur physico-chimique,
appelée mesurande, qui n'est pas accessible directement, et de la transformer en une
grandeur exploitable (Figure A.6). Cette grandeur exploitable constitue le signal de
sortie du capteur.

Un capteur est généralement composé de trois éléments : un corps d’épreuve, un
élément de transduction et un module électrique (Figure A.6). Le corps d’épreuve est
un élément (chimique ou physique) qui interagit avec la grandeur a mesurer de
maniere sélective, en induisant la modification d’'une de ses propriétés physico-
chimiques. Cela peut étre la masse, la densité de charges ou lindice de réfraction par
exemple. L'élément de transduction a pour réle de traduire les modifications du corps
d'épreuve en une grandeur quantitative qui va constituer le signal de sortie. Enfin, le
module électrique est constitué de lalimentation électrique du capteur mais
également d’'un amplificateur de signal, et d’éléments permettant le filtrage, la
correction et le traitement du signal.
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Figure A. 6. Principe de fonctionnement d’un capteur.

Les principales caractéristiques d’'un capteur sont : l'étendue de sa mesure, c’est-a-
dire la différence entre les plus petits et les plus grands signaux que le capteur peut
détecter ; sa sensibilité, qui correspond a la plus petite variation de la grandeur
physique que le capteur est capable de détecter; et sa précision, qui évalue la
capacité du capteur a répéter une mesure donnée dans des conditions données.
D'autres caractéristiques sont également a prendre en compte pour évaluer un
capteur, comme sa rapidité (ou temps de réaction), son erreur de mesure, ses limites
d'utilisation ou encore son colit.

IVA1.2. Quelques exemples de capteurs

¢ Les capteurs chimiques et biochimiques

Les capteurs chimiques ou biochimiques sont généralement constitués d'une partie
chimiosélective ou biosélective qui permet une reconnaissance chimique ou
biochimique, ainsi que d'un systeme de transduction qui transforme linteraction
chimique ou biochimique en un signal électrique(Turner, 2013; Xiang et al., 2011).
Dans les capteurs chimiques ou biochimiques (Figure A.7), on appelle « analytes » les
especes que l'on cherche a détecter. Elles peuvent étre des protéines, des gaz, des
ions, etc. On appelle ensuite «récepteurs » les ligands qui vont permettre une
reconnaissance chimique ou biochimique des analytes. Ces récepteurs sont au
préalable immobilisés a la surface du capteur, par greffage (Adabo, 2014), adsorption
(Caroselli et al., 2018; Meulenberg, 2012) ou autre procédé de fixation tel que la
technique de Langmuir-Blodgett (Rella et al., 2002) .
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Figure A. 7. Principe de fonctionnement d’un capteur (bio)chimique (Wenga, 2013).

Les capteurs chimiques et biochimiques sont utilisés dans différents domaines. Dans
le domaine médical, les capteurs biochimiques peuvent par exemple servir pour
détecter des bactéries, des virus ou encore des protéines spécifiques a certaines
maladies. La Figure A.8 montre par exemple un biocapteur développé par la
Compagnie Accu-Chek et utilisé pour mesurer le taux de glucose dans le sang. Les
bandelettes que lon peut voir sur la photographie réagissent a la présence de
glucose. La teneur en glucose dans le sang peut ensuite étre estimée par une
méthode ampérométrique.

| ACCU-CHEK > :_-—_!.-
ACCU-CHEK ) ===

FIGURE A. 8.Biocapteur de la compagnie Accu-Chek, utilisé pour mesurer le taux de
glucose dans le sang.

Dans le domaine environnemental, les capteurs chimiques et biochimiques peuvent
étre utilisés pour analyser les eaux (contréle de leur toxicité par exemple) ou encore
pour obtenir des informations sur la qualité de l'air (Frangois et al., 2016).

Dans le domaine de la domotique, ils peuvent permettre de détecter la présence de
gaz toxiques tels que le monoxyde de carbone par exemple, ou bien détecter des
fuites de gaz domestiques. Dans le domaine de lagroalimentaire, les capteurs
biochimiques (ou biocapteurs) peuvent par exemple étre utilisés pour contréler la
composition des produits: dosage de sucre, des vitamines, etc (Boisse, 2013;
Chretiennot, 2013; Touisni, 2013).
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¢ Les capteurs d'images ou photographiques

Les capteurs d'images (ou photographiques) sont des composants électroniques
photosensibles qui permettent de convertir un rayonnement électromagnétique
(ultraviolet, visible ou infrarouge) en un signal électrique analogique, signal qui est
amplifié, numérisé par un convertisseur analogique-numérique puis traité pour
obtenir une image numérique. Les capteurs d'images utilisent l'effet photoélectrique :
les photons incidents arrachent des électrons aux éléments actifs (appelés
photosites) d'une matrice de photodiodes. On peut citer deux types de capteurs
photographiques : les capteurs CCD et les capteurs CMOS. Les capteurs CCD
(Charge-Coupled Device) ou capteurs a transfert de charge transforment les photons
lumineux en une tension. Ils sont simples a fabriquer et présentent une bonne
sensibilité mais ne sont pas trés rapides. Ils sont donc petit a petit remplacés par les
capteurs CMOS (Complementary Metal Oxide Semi-conductor), qui offrent une
meilleure sensibilité photographique et une lecture des vidéos beaucoup plus rapide.
Les capteurs CMOS sont basés sur la technologie MOS (Métal Oxide Semi-conductor),
inventée par Kahng et Atalla en 1959.

Les capteurs d'images servent en particulier en imagerie numérique. La photographie
présentée sur la Figure A.9 montre par exemple un capteur MOS 14 Mpx utilisé dans
certains appareils photographiques numériques compacts.

Figure A. 9. Capteur MOS utilisé dans certains appareils photographiques numériques
développé par la compagnie panasonic
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IV.2. Les capteurs a champ évanescent

La notion de champ évanescent sera explicitée plus en détail dans le chapitre B
(paragraphe 1.3). Nous nous contenterons ici du fait que le champ évanescent est, en
optique guidée, une partie de l'onde qui ne se propage pas dans le milieu guidant
(cceur d'une fibre optique ou couche de coeur dans le cas d'un guide d’'onde en
technologie planaire, comme nous le verrons dans le chapitre B), mais a proximité
immédiate de ses interfaces. Ce champ évanescent est susceptible d'interagir avec
le milieu environnant si celui-ci est directement en contact avec le milieu guidant. Par
suite de cette interaction, londe guidée se trouve modifiée.

Les capteurs a champ évanescent font ainsi interagir le mesurande et le champ
évanescent. Pour que les capteurs a champ évanescent soient sensibles, il est
indispensable que le champ évanescent soit suffisamment important et que le
mesurande en soit le plus proche possible.

Une configuration simple de ce type de capteurs est celui d'une fibre optique
(constitué d’'un cceur et d'une gaine optique, ainsi que d’'une gaine protectrice) dans
laquelle on a retiré localement la gaine protectrice et réduit l'épaisseur de la gaine
optique, de sorte que le cceur soit le plus proche possible du milieu a analyser (Figure
A.10).

Sobree| DT

', o
-------

Onptical Field Profile

Figure A.10. Capteur a champ évanescent basé sur une fibre optique(Fidanboylu and
Efendioglu, 2009)

La réduction d’épaisseur de la gaine optique peut étre effectuée par chauffage par
exemple (Henry, 1994). La fibre optique est chauffée jusqu'a ramollissement puis
étirée localement. Cela permet d’'une part de réduire la taille de la gaine optique mais
également d’'augmenter la surface d'interaction avec le milieu a analyser. Un des
points limitants des capteurs a champ évanescent est en effet la surface d'interaction
entre le mesurande et le champ évanescent qui est souvent faible. Cette surface
d’interaction peut aussi étre augmentée en utilisant des fibres spéciales, telles que
des fibres micro-structurées (Figure A.11) (Gouriou, 2017; Monro et al., 1999; Russell,
2003).
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En effet, on peut insérer dans les canaux d'air et/ou dans le cceur creux un gaz ou un
liquide, et accroitre ainsi de maniére significative linteraction mesurande/champ
évanescent.

Figure A.11. Exemples de fibres microstructurées. A gauche : fibres a coeur plein en
verre chalcogénure (LVC, Université de Rennes). Au centre : fibres a coeur plein en silice
(X-lim, Université de Limoges). A droite : fibre a coeur creux en silice (Phlam/IRCICA,
Université de Lille).

Les capteurs a champ évanescent ne concernent pas seulement la technologie « fibre
optique ». On peut citer par exemple des travaux trés récents qui proposent un
capteur laser ultrasensible pour détecter le coronavirus Covid-19 a partir de
prélevements salivaires. La lumiére du laser qui se déplace dans le capteur provoque
Uexistence d'un champ évanescent a la surface du capteur, sur laquelle ont été
greffés des biorécepteurs réagissant avec un antigene spécifique de la maladie. Si la
salive contient les molécules de la Covid-19, les biorécepteurs reconnaissent les
antigenes et les fixent. Il en découle une modification de lindice de réfraction et un
changement de direction de propagation de la lumiére (Figure A.12).

Microfluidics

\ Before detection

T

BiMW sensor

Antibodies

After detection

Figure A.12. Image graphique du capteur laser ultrasensible pour la détection de la
Covid-19 (crédit CONVAT).

Les capteurs a champ évanescent peuvent également avoir comme briques de base
des guides d’'onde en technologie planaire. Toutefois, pour que le champ évanescent
puisse interagir avec le milieu environnant, cela nécessite que la couche guidante (ou
couche de cceur) soit directement en contact avec ce dernier. Parmi les structures
qui répondent a cet impératif, on compte les guides d'onde RIB, dont le principe de
fonctionnement et la structure seront discutés dans le chapitre B, notre choix s'étant
porté sur eux.
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On peut citer quelques travaux qui exploitent ce type de structures pour réaliser des
capteurs, comme par exemple (Yuan et al., 2015). Ceux-ci proposent une plateforme
de micro-capteurs biochimiques a résonance plasmonique de surface (SPR), basés
sur des guides d’onde RIB en silicium sur isolant (SOI) dont on peut voir la structure
en bas a gauche de la Figure A.13.
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Figure A.13. Vue de dessus du capteur de résonance plasmonique de surface (SPR) basé
sur des guides d'onde et coupe transversale schématique du guide d'onde RIB en silicium
sur isolant (SOI) (en bas a gauche) (Yuan et al,, 2015).

On peut également citer les travaux de (Liu and Wang, 2018) qui proposent un
dispositif photonique basé sur des guides d’'onde RIB en nitrure de gallium (GaN)
(Figure A.14) a des fins d'applications de détection.

Freestanding membrane

Figure A. 14. Illustration schématique d’un dispositif a base de guide d’onde RIB(Liu and
Wang, 2018).
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IV.3. La spectroscopie proche infrarouge

La Spectroscopie dans le Proche InfraRouge (SPIR) est une technique de mesure
basée sur les vibrations des molécules lorsque celles-ci sont excitées par une
source infrarouge. Le terme «proche infrarouge » découle du fait que cette
spectroscopie utilise le spectre infrarouge dans les longueurs d'onde les plus
proches du visible, c'est-a-dire entre 0,78 et 2,5 um. Les vibrations qui peuvent étre
analysées en spectroscopie proche infrarouge regroupent les interactions
d’élongation et de vibration des liaisons chimiques entre les molécules. Lorsque la
fréquence de la radiation qui vient exciter une liaison est égale a la fréquence de
vibration de cette liaison, alors il y a absorption de l'énergie lumineuse, et présence
d’'un pic spécifique sur le spectre proche infrarouge. L'analyse d’'un spectre proche
infrarouge permet donc de détecter la présence de liaisons bien spécifiques et donc
de remonter a la nature des molécules présentes.

La spectroscopie proche infrarouge s'intéresse aux molécules organiques,
constituées d’atomes de carbone, d'oxygene, d’hydrogene, d'azote, .., reliés entre eux
par des liaisons chimiques covalentes. La quantité d’énergie lumineuse absorbée suit
la loi de Beer-Lambert: autrement dit, labsorbance est proportionnelle a la
concentration du constituant. La spectroscopie proche infrarouge ne dose pas
directement un constituant, mais quantifie le nombre de liaisons chimiques
spécifiques du constituant.

La spectroscopie proche infrarouge est une technique non invasive. Elle est
largement utilisée en agriculture (Cortés et al., 2019; Devianti et al., 2019; Roberts et
al., 2004): on la retrouve en effet dans le controle de qualité des fourrages, des
céréales, du café, du thé, des épices, des fruits, des légumes, de la canne a sucre, des
boissons, des graisses et des huiles, des produits laitiers, des ceufs, de la viande et
d'autres produits agricoles.

Dans le cadre de cette thése, nous allons nous intéresser a la caractérisation des
dépots de pulvérisation. Comme leau est le principal constituant des intrants
phytosanitaires, nous allons, comme explicité dans les chapitres suivants, déposer
des gouttelettes d’eau a la surface de nos guides d’'onde RIB et analyser la réponse.
En particulier, grace au montage d'un banc spectrophotométrique, nous allons
enregistrer les spectres en sortie de guides d'onde, dans le domaine proche
infrarouge, entre 1 et 2 um environ. Comme on peut le voir sur la Figure A5, le
spectre proche infrarouge de l'eau présente, dans ce domaine spectral, deux raies
d’absorption spécifiques, a 1,44 et 2 1,996 um.
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Figure A.15. Spectre proche infrarouge de U'eau(Palmer and Williams, 1974)

L'analyse des spectres que nous obtiendrons impliquera le recours a lanalyse
multivariée. En effet, chacune des mesures correspond a plusieurs centaines de
valeurs, et l'enregistrement de plusieurs spectres génére de grandes quantités de
données. Afin de tirer profit de toutes ces données, il est nécessaire d'utiliser des
outils d’analyse multivariée.

IV.4. L’analyse multivariée en spectroscopie

La chimiométrie est l'application d’outils mathématiques et statistiques pour extraire
un maximum d'informations a partir de données chimiques (Esbensen and Geladi,
1995). Il existe un certain nombre de méthodes chimiométriques, dont certaines sont
basées sur un modele linéaire et d'autres sur un modéle non linéaire. Dans le cas de
ce travail de these, il est nécessaire de faire appel a une technique qui soit fondée
sur une loi linéaire, en accord avec la loi de Beer-Lambert inhérente a la mesure en
spectroscopie. Parmi les méthodes chimiométriques fondées sur une loi linéaire, une
méthode exploratoire, descriptive et non supervisée, est trés utilisée en
spectroscopie (Bacci et al,, 1997 ; Baker and Norris, 1985 ; Cowe and McNicol, 1985 ;
Lavine, 2003) ; il s'agit de l'analyse en composantes principales (ACP).

L'analyse en composantes principales consiste a projeter les résultats sur une base
réduite contenant beaucoup moins de dimensions que le nombre de points
d'acquisition des spectres (nombre de longueurs d'onde) (Naes and Martens, 1984).
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Elle consiste a essayer de définir de nouvelles variables, qui entraineront le moins
possible de pertes d'informations. Plusieurs formalismes peuvent étre utilisés, tels
que l'écriture matricielle (Wold et al., 1987). Ainsi, on peut écrire la matrice X des
données initiales (une matrice de dimensions N x P, N correspondant aux
observations - transmission de la lumiére et P aux variables - longueurs d'onde),
comme la somme des termes A (A étant la dimensionnalité de la nouvelle base,
inférieure a N et P) qui expliquent la plupart des données et une matrice résiduelle E
correspondant au "bruit" (partie des données qui ne sont pas expliquées par
l'analyse). Chacun des termes A est lui-méme le produit de deux vecteurs t; et p. La
matrice X des données initiales peut donc s'écrire comme dans la Figure A.16 :

) B e Y e N P
X = tl + t., — + see + + E
N N N N N N
L ;o )
| |
Termes A Résidus

Figure A.16. Matrice X des données initiales selon le modéle d’ACP.

Les t; sont appelés vecteurs de score, tandis que les p: sont appelés vecteurs de
chargement (Wold et al,, 1987). Les p:i sont les coordonnées d'une composante
principale (CP) dans l'espace original (I'espace des longueurs d'onde, c'est-a-dire que
la CP est un spectre) tandis que les t; sont les coordonnées des spectres mesurés
dans la base de la CP. Les p: sont calculés pour maximiser la variance des spectres
mesurés par rapport a la CP1, et ainsi de suite pour le reste de la variance par rapport
aux autres CP; Ainsi, les CP; sont ordonnées en pourcentage décroissant de la
variance expliquée par rapport aux différents spectres enregistrés, la CP1
correspondant au pourcentage le plus élevé. Habituellement, la projection des scores
des deux premiers vecteurs de score t; et t;, qui captent ainsi les informations
essentielles des spectres, met en évidence les similitudes ou les différences entre
les spectres initiaux, et fait apparaitre les valeurs aberrantes.

Une fois que l'on a traité les données grace a l'analyse en composantes principales,
une des étapes importantes est de réaliser un étalonnage entre les spectres et la
grandeur a prédire. Cela passe par une étape dite d'apprentissage. On construit un
modele a partir d'un ensemble de spectres dont on connait la valeur de la grandeur
a prédire. Pour établir le modele, plusieurs méthodes sont possibles, comme la
méthode des moindres carrés partiels (PLS) par exemple (Searson et al., 2007).
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Aprés établissement du modele, on effectue une étape de validation croisée qui
consiste a tester le modele sur des spectres qui ont été utilisés pour établir le
modele, puis on teste le modele sur des spectres nouveaux (jeu de test indépendant)
afin d’en évaluer la validité.

IV.5. Positionnement du projet et objectifs de la these

L'état de lart fait ressortir que la problématique liée a lusage des intrants
phytosanitaires en agriculture est toujours ouverte. Méme s'il existe des techniques
pour caractériser les gouttelettes pulvérisées ou les dépots surfaciques de
pulvérisation, il n’existe pas encore d’outil qui permette une mesure rapide, fiable et
automatique /n situ, qui puisse véritablement aider les agriculteurs a la décision.

C'est dans ce contexte que s'inscrit ce travail de these, dont Uobjectif final est de
réaliser des micro-capteurs optiques pour la caractérisation des dépots de
pulvérisation. Ces micro-capteurs auront pour briques de base des guides d’onde RIB
fonctionnant dans le proche infrarouge, domaine ou l'eau, principal constituant des
pesticides, présente des raies d'absorption spécifiques a 1,44 et 1,996 um (Figure A.15).

Parmi les matériaux envisageables pour une application en optique infrarouge, on
trouve les semi-conducteurs tels que Si, CdTe ou CdSe par exemple, ou certains
verres.

Les trois grandes familles de verres sont les verres oxydes, les verres halogénures
et les verres chalcogénures. Les premiers sont en général transparents jusqu'a 4
um, tandis que les verres halogénures et chalcogénures présentent des domaines de
transparence qui peuvent s'étendre jusqu'a 30 um. Ces deux dernieres familles de
verres sont donc particulierement intéressantes pour les applications infrarouges.
Dans le cadre de ce travail, les guides d’onde RIB ont été fabriqués a base de couches
minces de verres chalcogénures.

Les verres chalcogénures contiennent un ou plusieurs éléments chalcogénes
(soufre, sélénium et tellure), liés de maniere covalente a des éléments formateurs de
réseau tels que gallium, le germanium, l'arsenic ou 'antimoine par exemple.

Ces verres sont jaune-orangés a rouges pour ceux a base de soufre, et rouges a noirs
pour ceux a base de sélénium ou de tellure. Il existe un grand nombre de formulations
possibles, si bien que l'on peut jouer sur la composition pour obtenir les propriétés
souhaitées. Les verres chalcogénures sont des matériaux « exotiques » mais l'intérét
pour ces verres se trouve largement justifié du fait de leurs propriétés remarquables.
On peut citer leurs propriétés de changement de phase (amorphe/cristallisé), leurs
propriétés non linéaires tres intéressantes, leur photosensibilité, leur facilité de mise
sous forme de fibres optiques ou de couches minces, leur faible énergie de phonons
et leur transparence dans l'infrarouge.
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C'est cette derniere propriété qui explique leur intérét croissant pour les applications
faisant appel au domaine infrarouge, comme linterférométrie spatiale (Danto et al,,
2006 ; Labadie et al., 2008 ; Vigreux et al., 2011 ; Wilhelm et al., 2007), la biologie (Anne
et al, 2009 ; Lucas et al, 2006) ou encore la métrologie de lenvironnement
(Charpentier, 2009 ; Sen et al., 2004 ; Tsiulyanu et al., 2001 ; Wiisten and Potje-Kamloth,
2010). Les verres chalcogénures sont de plus en plus considérés pour développer des
capteurs infrarouges, comme en témoignent le nombre important de publications ou
de theses proposant cette approche. On peut citer par exemple les travaux de (Anne,
2007), (Coulombier, 2010) ou (Arroyo and Jorge, 2017). Ce dernier a proposé le
développement d’'une plateforme d'optique intégrée a base de verres chalcogénures
pour des applications de détection dans le moyen infrarouge. On peut citer également
les travaux de (Keirsse, 2003) qui a mis au point un biocapteur a base de verres
chalcogénures pour limagerie métabolique et la sécurité alimentaire, la these de
(Michel, 2003) dédiée a la réalisation d'un capteur optique a fibre en verre
chalcogénure pour l'analyse de la pollution de 'eau ou encore la thése de (Lemiere,
2019) qui a fabriqué des fibres chalcogénures et tellurites a supercontinuum pour des
capteurs optiques fonctionnant dans le moyen infrarouge.

Dans le cadre de ce travail de thése, le choix s'est porté sur des verres chalcogénures
du systéme ternaire Ge-Se-Te. L'une des premieres dates d’apparition du systéeme
Ge-Se-Te dans la littérature est 1967, avec les travaux de (Maurugeon et al., 2009)
portant sur le développement d'une nouvelle gamme de semi-conducteurs (les
cristaux GeSegsTeoys). La transparence remarquable des verres du systéeme Ge-Se-
Te a ensuite encouragé les recherches, notamment dans le cadre de la réalisation de
capteurs (Jiang and Jha, 2015 ; Maurugeon et al., 2009, 2011).

Notre travail s'inscrit dans la continuité des travaux de (Vu Thi, 2014), portant sur
létude du systeme ternaire Ge-Se-Te et la fabrication de composants d'optique
intégrée infrarouge pour le développement de micro-capteurs optiques de gaz. Dans
le cadre de sa these, M. Vu Thi a étudié les couches minces du systeme Ge-Se-Te
dans une large gamme de compositions et a mis en évidence un domaine de
compositions particulierement attractif. Ce domaine est entouré dans la Figure A.17,
qui donne les valeurs des indices de réfraction (a A =1,55 um) des différentes couches
déposées. Dans ce domaine, les couches sont stables thermiquement : la différence
entre leur température de cristallisation et leur température de transition vitreuse
(AT) est supérieure a 100 °C, ce qui constitue un critere de stabilité pour les verres.
Dans ce domaine de compositions, les couches sont transparentes de 1a 16 um, zone
intéressante puisqu’elle inclut le proche infrarouge, contrairement a des
compositions trés riches en tellure par exemple. Enfin, dans ce domaine, lindice est
modulable entre 2,5 et 2,7, a A = 1,55 um.
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Figure A.17. Indices de réfraction des couches minces du systeme ternaire Ge-Se-Te (Vu
Thi, 2014), et mise en évidence d’'un domaine de compositions particuliéerement attractif.

Dans le cadre de sa thése, M. Vu Thi a fabriqué des guides d’onde RIB droits et
courbes, des spirales, des jonctions Y, ainsi que des interférométres de type Mach-
Zehnder. Quelques exemples de guides réalisés sont présentés sur la Figure A.18.
Toutes ces structures ont été obtenues en déposant successivement deux couches
du systeme Ge-Se-Te sur des substrats de silicium. La premiere couche, dite couche
tampon, a pour composition GexSegsTer, et la deuxieme couche, la couche de cceur, a
pour composition GexSessTex. Ces deux compositions ont été choisies dans le
domaine entouré sur la Figure A.17. Leurs indices de réfraction sont 2,55 + 0,04 et
2,65 = 0,04, respectivement.

Couche guidante

Wafer silicium

Figure A.18. Guides d’onde RIB a base de couches minces Ge-Se-Te(Thi, 2014) A
gauche : vue de profil d’un guide droit. Au centre : guide spirale. A droite : jonctions Y.
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Dans le cadre de ce travail de thése, nous avons décidé de travailler avec des couches
minces avec ces deux mémes compositions GezsSesTep et GexSessTezn. Seuls les
parametres géométriques des structures guidantes que nous avons réalisées
different de ceux des structures réalisées par M. Vu Thi. Les parameétres
géométriques ont été choisis par suite d'une étape de simulation, qui est détaillée
dans le chapitre B, paragraphe Il. Des simulations ont également été effectuées pour
essayer de prévoir la réponse optique de nos guides d’onde RIB vis-a-vis du dépot de
gouttelettes d’eau déposées a leur surface. Ces simulations sont présentées dans le
chapitre B, paragraphe Ill. Le chapitre C porte ensuite sur la fabrication et la
caractérisation des guides d’onde RIB, tandis que le chapitre D présente tous les
résultats obtenus par suite du dépot de gouttelettes d’eau a la surface des guides
d'onde RIB. Comme plusieurs parametres peuvent interférer avec la mesure, tels que
la position de la gouttelette sur le guide d’'onde ou des fluctuations de la source laser
par exemple, nous verrons qu'il est difficile d’exploiter les spectres bruts. Nous avons
alors fait 'hypothése que linformation que nous cherchons a analyser (a savoir le
volume de la gouttelette déposée a la surface du guide) pourra étre obtenue en
analysant les différences entre les spectres obtenus pour des volumes différents.
Nous avons ainsi réalisé une analyse en composantes principales (Chapitre D, 1V.2.3)
pour mettre en évidence la relation entre les spectres obtenus et le volume des
gouttelettes, puis établi un modéle prédictif (Chapitre D, 1V.2.4).
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. Généraliteés sur les guides d'ondes
I1. Principes d'optique guidée

Dans les paragraphes suivants, nous allons expliquer le principe de fonctionnement
des guides d'onde (fibres optiques et guides planaires). Différentes approches vont
étre abordées : l'approche d’optique géométrique, la théorie ondulatoire et 'approche
électromagnétique. Nous expliquerons ensuite ce que sont les pertes en optique
guidée, avant d’aborder la notion de champ évanescent.

11.1. Approche géométrique

Bien qu’approximative, lapproche d'optique géométrique permet d'expliquer les
propriétés de guidage de la lumiere se propageant dans un milieu donné. Elle n'est
cependant valide que lorsque les dimensions du guide d'onde sont largement
supérieures a la longueur d’onde A considérée.

Dans les fibres optiques, constituées d’'un cceur, d’'une gaine et éventuellement d’un
revétement de protection, lindice du cceur n; est supérieur a celui de la gaine n;
(Figure B.1.a).

Dans les guides d’onde planaires, constitués d’'une couche dite de cceur, d'indice de
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réfraction n;, entourée par un substrat d’indice n, et par un revétement supérieur
d’indice n;, lindice de la couche de cceur est supérieur a celui des deux milieux
environnants (n>n; et ni>n;) (Figure B.1.b).

Le confinement de la lumiére dans la direction z est assuré par des réflexions totales
successives : a linterface entre le cceur et la gaine pour les fibres optiques, et aux
interfaces couche de coeur/substrat et couche de coeur/revétement dans le cas des
guides d’'onde planaires. Dans le cas des guides d’onde a saut d'indice, ou l'indice du
milieu guidant est constant dans toute 'épaisseur, la lumiére confinée se propage en
effectuant un trajet en forme de « zigzag » au sein de la couche guidante (Figure B.2).

X
X

n3

n2 /.

-

y
v
Figure B. 1. a) Schéma d’une fibre optique. b) Schéma d’un guide d’onde planaire.

n3

AN N T ] 2
—_—

n2

Figure B. 2. Confinement de la lumiére au sein du guide planaire.

Ce sont les phénomenes de réflexion et de réfraction aux interfaces entre deux
milieux qui déterminent ce trajet. Ces phénomeénes sont régis par la loi de Snell-
Descartes décrite par U'équation. B.1:

n,sinf; = n,sinb, Eq.B.1

Cette équation exprime la dépendance entre l'angle incident 6; et 'angle de réfraction
8, du rayon incident a Llinterface de deux milieux dindices de réfraction
respectivement n; et n, (Figure B.3).
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Rayon incident 0, 0, Rayon réfléchi

Milieu 1
Milieu 2

02\ Rayon réfracté

Figure B.3. Phénoménes de réflexion et de réfraction d’'un rayon optique incident a
Uinterface de deux milieux d’indices n1 et n2.

Si l'on applique cela aux guides d’onde planaires tels que décrits dans la Figure B.1.b,
on peut définir deux angles critiques pour les interfaces couche de cceur/substrat et
couche de cceur/revétement qui s'écrivent respectivement comme suit :

0., = Arc sin (Z—i) et 0O, =Arcsin (Z—j) Eq.B.2
Si langle d'incidence 8 est inférieur aux angles B, B, le rayon lumineux incident
n'est pas confiné et est réfracté par linterface cceur/ (substrat, revétement) et
s'échappe de la zone de guidage en traversant la couche de (substrat, revétement).
On appelle ce mode de propagation un mode de radiation. Lorsque l'angle d'incidence
est compris entre les angles des couches qui l'enveloppent (8. < 8 < 8.,), le rayon
lumineux incident est entierement réfléechi a linterface cceur/revétement puis
partiellement réfracté a linterface cceur/substrat : ces modes observés sont appelés
modes de substrat car la lumiére s’échappe de la structure de cceur pour aller dans
le substrat.

Lorsque B, B.:< B < 90°, on obtient un guidage total de la lumiére car elle est réfléchie
aux deux interfaces cceur/revétement et cceur/substrat. La lumiére se trouve donc
piégée et confinée a lintérieur de la couche de cceur, et s'y propage selon une
direction donnée.

Lorsque ces conditions sont remplies, la lumiere se retrouve donc confinée a
lintérieur du guide d’'onde et la limite angulaire pour laquelle la lumiére est
totalement confinée dépend des indices de réfraction de chacune des couches n;, n;
et n;. Cela implique Uexistence d'une distribution angulaire bornée, dans laquelle la
réflexion totale est possible, et qui génere un continuum de rayons candidats a la
propagation. Il est a noter que dans le cas des fibres optiques, ce continuum est lié a
langle « d'acceptance » dont le sinus s’appelle l'ouverture numérique (0. N.). Son
expression est donnée par l'équation B.3 :

ON = /(n;)? — (ny)? Eq.B.3
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Ou, comme définis sur la Figure B.1.a, n; est lindice du cceur et n, lindice de la gaine,
avec n > n,.

Nous avons vu dans ce paragraphe que si les conditions sur l'angle incident 8 sont
remplies, on a un confinement de la lumiére dans le guide d’onde, mais la lumiere ne
doit pas étre considérée que comme une somme de rayons lumineux mais plutot
comme un ensemble d'ondes planes. Une approche ondulatoire est donc nécessaire
pour aller plus loin.

11.2. Approche ondulatoire

Un rayon lumineux peut étre assimilé a une onde plane dont le vecteur K,
caractéristique de la propagation, est orienté suivant la normale a la surface du plan
d'onde. Sa norme en rad.m™' est définie par l'équation B.4 :

27

k=—= (Z) N = ky.n, Eq.B.4

ou A et A, sont les longueurs d’'onde dans le guide et dans le vide, respectivement, ou
k et kosont les vecteurs d'onde dans le guide et dans le vide, respectivement, et ou n.

est l'indice de réfraction du cceur.

Pour que la lumiére se propage, londe doit satisfaire a une condition d’auto-
cohérence. Cela implique qu'apres une réflexion totale sur chacune des interfaces
ceeur/substrat et cceur/revétement, notées respectivement ¢ et ¢z, Llonde
résultante et londe incidente doivent étre en phase. Autrement dit, les interférences
doivent étre constructives (Figure B.4).

Figure B.4. Ondes en phase aprés deux réflexions : sur Uinterface coeur/revétement puis
sur Uinterface cceur/substrat.

La condition d’auto-cohérence peut étre définie par la relation :
$21+ P23 + ZdZTHSin Om = 2mTm Eq.B.5

ou d est 'épaisseur du ceeur, m un nombre entier et 8, 'angle de propagation du mode
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m. Cette condition traduit le fait qu'une partie du faisceau (par division du front
d'onde), apres avoir subi une double réflexion, recouvre l'autre partie et interfére
constructivement. Comme langle incident est suffisamment faible par rapport a
l'angle critique, on peut écrire que ¢z = ¢ = -1. La condition d’auto-cohérence (Eq.
B.5) peut alors étre simplifiée :

2d 2 sin 6y, = 2m(m+ 1) ou 2dk sin 6y, = 2m(m + 1) Eq.B.6

Cette équation impose une discrétisation des valeurs de B8, Ces valeurs
correspondent aux différentes valeurs de m et déterminent les modes dits « guidés ».
On peut en déduire que plus la valeur de k sera grande, plus il y aura de modes. Les
angles B, correspondant a une condition de guidage de la lumiere, sont associés a
des constantes de propagation Bn. Ces constantes de propagation sont les modules
longitudinaux des vecteurs d’'onde définis par 'équation :

Bm = Vi = kon.sin6,, Eq.B.7

P

Vp est la vitesse de phase du mode guidé m.

On définit alors la notion d'indice effectif : c’est l'indice d'un milieu homogene dans
lequel la lumiere se déplacerait a la méme vitesse de phase que le mode dans le
guide selon 'axe z. On obtient alors :

B .
Neffm = k—’: = n.sin6,, Eq.B.8

Lorsque la condition de réflexion totale entre le cceur et le substrat n'est plus vérifiée,
il n'y a plus de guidage. La limite de guidage est donc atteinte lorsque l'indice effectif
est égal a l'indice du substrat. De la méme maniére, lorsqu'il n'y a plus réflexion totale
entre le coeur et le revétement, le guidage ne se fait pas : lindice effectif doit donc
étre supérieur a lindice du revétement. Finalement on doit donc avoir :

Nrev, Nsub < Neffm < Nc Eq.B.9

oU nrev et nsup sont les indices de réfraction du revétement et du substrat,
respectivement. La théorie ondulatoire permet donc d’établir 'équation de dispersion
des modes guidés, de calculer les constantes de propagation B ainsi que les indices
effectifs neftm correspondants.

La théorie ondulatoire permet aussi de rendre compte des phénomeénes de
déphasages induits lors des réflexions aux interfaces coeur/substrat et
coeur/revétement du guide d’onde.

Ces phénomeénes sont liés a l'existence de ce que l'on appelle le champ évanescent,
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que lon introduira dans le paragraphe 1.3 de ce chapitre.

En revanche, la théorie ondulatoire ne permet pas de remonter aux profils précis des
différents modes. En effet, ces derniers sont calculables en scalaire mais de fagon
moins précise. Les profils des différents modes sont issus des équations de Maxwell :
une approche électromagnétique est donc nécessaire.

11.3. Approche électromagnétique

L'approche électromagnétique est nécessaire pour étudier le couplage des modes, la
polarisation du signal ainsi que les profils des modes. L'onde lumineuse voyage au
sein d’'un milieu isotrope et peut étre décomposée en deux composantes : le champ
électrique E etle champ magnétique H, vibrant en phase. Les champs vectoriels sont
perpendiculaires entre eux et par rapport a la direction de propagation en tous points ;
la propagation du champ électromagnétique selon l'axe de propagation Z est illustrée

sur la Figure B.5.
Longueur d'onge 5
—— ——
direction de
) e propagation z

Figure B.5. Propagation du champ électrique et du champ magnétique selon la direction
de propagation z.

Les expressions des champs électriques et magnétiques sont régies par les
équations de Maxwell. Dans un milieu diélectrique homogéne, linéaire, isotrope, sans
charge, sans courant et sans perte, elles s’expriment par :

rotE = —MOZ—I: divE =0 Eq.B.10
= dE s -
rotH = £— divH =0 Eq.B.11

OU W est la perméabilité du vide et € la permittivité diélectrique du milieu.

En considérant que l'amplitude de Uonde lumineuse est constante dans la direction
de propagation z, et que l'on est en régime harmonique, les champs électriques et
magnétiques peuvent s'écrire :
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E(x,v,2,t) = E,(x,y).e!@t=B2 ot H(x,y,zt) = H,(x,y).e'@t=F2) Eq.B.12

ou B est la constante de propagation, telle qu'introduite dans l'équation Eq.B.7, ou w
est la pulsation de l'onde optique, ol x et y représentent les coordonnées du plan
transverse et ou E; et Hi représentent les composantes des champs électrique et
magnétique dans le plan transverse.

Dans un guide d’'onde planaire ou lindice varie selon l'axe x et ou la propagation de la
lumiere se fait dans la direction z, le guide est considéré comme infini selon l'axe y.
Dans ce cas, la résolution des équations de Maxwell permet de regrouper les
solutions en deux polarisations orthogonales :

e les modes transverses électriques TE (E est paralléle a linterface, E, = 0,
solution en considérant les composantes E,, H,, H, seulement) ;

e les modes transverses magnétiques TM (H est paralléle a linterface, H. = 0,
intervention des composantes H,, E, E,).
Les modes TE et TM peuvent s’écrire selon les expressions suivantes :
E,=0 E, =0
E=1E, = E,(x)e"“tF?D ot H={H, = H,(x)e!@F? Eq.B.13
E,=0 H,=0

Il est & noter que les faisceaux polarisés rectilignement sont les seuls faisceaux qui
conservent leur polarisation lors d'une réflexion totale dans un guide.

Un mode guidé sera donc polarisé rectilignement sur l'une ou l'autre des deux
polarisations TE ou TM. Cela méne aux deux équations :

d?Ey(x)

—5—+ (k*n;* — BE,(x) =0 Eq.B.14
d?Hy (x) 2.2 2
—= T (k*ni® = f“)H,(x) = 0 Eq.B.15

ol n; = nsy, pour x < 0 (dans le substrat) ; ni = n. pour 0 < x < h (dans le cceur) et n; =
Nrev pour X > h (dans le revétement).

La résolution de ces équations B.14 et B.15 doit donc étre effectuée dans chacun des
trois milieux d'indices nsw, Nc et Ny, la nature des solutions dépendant du signe de
(ni’k*-B?). En effet, lorsque ce terme est supérieur a zéro, les solutions sont de la
forme d’'une sinusoide, mais lorsque ce terme est négatif, les solutions sont de la
forme d'une exponentielle décroissante et décrivent un champ évanescent (notion
explicitée dans le paragraphe 1.3 de ce chapitre) selon la direction x.

Pour un guide d’onde dans lequel se propage un signal de longueur d'onde A et défini
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par les parameétres (d, n., n.w et Nr), on distingue deux cas : celui des guides dits
monomodes pour lesquels un seul mode est guidé et celui des guides multimodes
pour lesquels au contraire plusieurs modes sont guidés. On définit la longueur d'onde
de coupure A, comme la limite entre le régime monomode et le régime multimode.
Par ailleurs, il existe, pour chaque valeur de m (sauf pour m=0 dans un guide
symétrique), une valeur d’épaisseur d minimale. On la nomme épaisseur de coupure
et on la note d... Cette épaisseur correspond a 'épaisseur minimale du guide plan en
dessous duquel le mode n’est plus propagé. Pour que l'onde puisse se propager dans
un guide, la taille de ce dernier doit étre du méme ordre de grandeur que la longueur
de l'onde.

1.2. Les pertes en optique guidée

Il est important de soulever la question des pertes concernant les guides d’'ondes. En
effet, la propagation d'un faisceau lumineux dans un guide d'onde est exposée a des
pertes optiques de différents types. On peut les classer en deux catégories :

o Les pertes de couplage (en dB) : ce sont les pertes générées lors de l'entrée de
la lumiére dans la couche de cceur du guide mais également lors de sa sortie du
guide. Ces pertes apparaissent lorsqu’on essaie de coupler une fibre optique au
guide d’onde pour y injecter le faisceau lumineux et lorsqu’on récupeére le faisceau
a sa sortie. En, effet, les profils de mode n’étant pas toujours identiques entre la
fibre et le guide, le recouvrement des champs ne se fait pas de fagon optimale.
L’énergie collectée dépend donc de la dimension et des indices de la fibre par
rapport a celle du guide. Elle peut également étre atténuée par des réflexions de
Fresnel sur les surfaces (facettes) d’entrée et de sortie du guide ainsi que par un
désalignement ou des facettes de faible qualité.

o Les pertes de propagation (en dB.cm™) : ces pertes sont liées a la propagation
de la lumiére dans la couche de ceeur. Elles sont principalement dues a des pertes
par absorption. Ces pertes par absorption dépendent de la composition chimique
du matériau constitutif du guide, mais peuvent également étre dues aux
impuretés. Les pertes de propagation peuvent également provenir des
phénomeénes de diffusion de la lumiere par des défauts de petite taille (diffusion
de Rayleigh) ou par des défauts de tailles importantes (diffusion de Mie). Ces
pertes sont d’autant plus importantes que la longueur d'onde de la lumiére guidée
est courte car elles sont proportionnelles a 1/A* pour la diffusion de Rayleigh et
en 1/A pour la diffusion de Mie : comme nos travaux sont effectués dans le proche
infrarouge, ces phénomenes de diffusion ne seront pas prédominants.

Il est a noter que les pertes optiques peuvent également étre générées par le guide
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d'onde lui-méme. On peut citer par exemple :

o Les pertes liées a la structure de La couche de cceur : ces pertes ont lieu lorsque
la lumiere est mal confinée a cause d’'une dissymétrie de l'indice de réfraction et
lorsqu’il y a une fuite de la lumiére vers le superstrat (revétement) dues a
'épaisseur de la couche de cceur trop faible.

o Les pertes liées a la technologie de fabrication des guides : on peut par
exemple avoir des pertes par diffraction a linterface couche de ceeur/revétement,
dues a la rugosité de surface, aux rayures ou a la présence de poussiéres par
exemple, ce qui entraine une modification des conditions de réflexion et provoque
ainsi une diminution de lintensité du signal.

Dues a l'existence des pertes de propagation et de couplage, lintensité lumineuse en
sortie du guide d’onde est donc moindre par rapport a lintensité lumineuse injectée.

La diminution, ou atténuation, de la puissance du signal transmis est exprimée par le
coefficient d'atténuation a exprimé en (dB.cm™) pour un guide d’onde de longueur L.
Ce coefficient s’écrit :

1 P
a=- 1010g10P—0 Eq.B.16

ou P est la puissance en entrée et P, la puissance en sortie du guide d’onde.

1.3.Le champ évanescent

Nous avons jusqu’'a présent concentré 'étude sur l'onde qui se propage a l'intérieur
du ceeur par des réflexions totales internes a linterface cceur/gaine pour les fibres
optiques et aux interfaces couche de coeur/substrat et couche de cceur/revétement
pour les guides d’'onde planaires. Mais il existe une partie de l'onde dans la gaine
(dans le cas des fibres) ou dans le substrat et dans le revétement (dans le cas des
guides planaires), qui ne se propage pas selon l'axe X mais uniquement selon l'axe Z
et qui reste donc a proximité immédiate des interfaces : c’est 'onde évanescente ou
champ évanescent. On peut schématiser ce champ évanescent tel que présenté dans
la Figure B.6.
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Champ évanescent

|
d, I, n superstrat

Figure B.6. Illustration du champ évanescent a profondeur de pénétration dp.

Il est a noter que le champ évanescent reste a proximité de linterface et donc que sa
profondeur de pénétration d, telle que définie dans la Figure B.1.6 est trés petite. Par
ailleurs, ce champ a une amplitude qui décroit exponentiellement lorsqu'on s'éloigne
de linterface, d'ou le terme « évanescent » (le terme « évanescent » vient du verbe
latin evanescere qui signifie « disparaitre par degrés »). D’apres (Harrick, 1967), la
profondeur de pénétration d, de 'onde évanescente dans le cas des fibres optiques
peut s'exprimer selon l'équation B.17 :

A
d, = ——— Eq.B.17

2m ,ngff -n3

ou ne est lindice effectif du mode, ng lindice de la gaine de la fibre, et A la longueur
d'onde. La profondeur de pénétration d, du champ évanescent dépend donc de
plusieurs facteurs, et en particulier des indices de réfraction des milieux considérés.
Elle est de Uordre de la longueur d’'onde ; des études antérieures ont montré que cette
valeur est suffisante pour étre exploitée comme sonde optique (Rahnavardy et al,
1997 ; Monro et al., 1999 ; Densmore et al,, 2006 ; Gonzalo Wangliemert-Pérez et al.,
2014 ; Chauvin, 2016).

Dans le cas ou le revétement n'est autre que le milieu environnant et lorsque ce
milieu environnant est un gaz, celui-ci va pouvoir absorber une partie de l'énergie
transmise au travers du guide d'onde, via le champ évanescent. L'intensité lumineuse
en sortie du guide d'onde diminuera alors et cette diminution pourra permettre de
remonter a la concentration de gaz. Dans le cas de notre étude, nous exploiterons la
présence du champ évanescent pour mesurer le dép6t de gouttelettes d'eau
déposées a la surface de nos guides d’'onde : l'eau devrait en effet absorber une partie
de l'onde évanescente, conduisant la aussi a une diminution de lintensité lumineuse
transmise. L'effet du dépot de gouttes sur le guide sera étudié par simulation dans le
paragraphe 11.3 de ce chapitre.
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1.4. Justification du choix des guides d’onde de type RIB

Dans les guides d'onde planaires tels que présentés dans la Figure B.lb, le
confinement de la lumiére n'est effectué que selon la dimension verticale et non pas
horizontale. Pour diriger la propagation lumineuse selon une seule direction, il est
nécessaire de confiner l'onde dans les deux directions du plan transverse. Ce
confinement est alors réalisé en ajoutant une barriere d'indice selon la direction
horizontale transverse. Différentes géométries sont alors possibles. Dans la Figure
B.7, sont présentés trois types de structures de guides d’onde dits 3D (2 dimensions
de confinement et 1 de propagation). Il est a noter que cette liste de structures n'est
pas exhaustive : en particulier, nous avons fait le choix de présenter des structures
sans revétement. En effet, lobjectif de ce travail étant d'exploiter le champ
évanescent pour interagir avec le milieu extérieur, les structures ou la couche de
cceur est directement en contact avec le milieu environnant s'imposent a nous.

Dans la structure de gauche sur la Figure B.7, le guide dit « ruban » est partiellement
enterré dans le substrat, dans la structure du centre, la couche de cceur est gravée
sur toute son épaisseur, tandis que dans la structure de droite, elle est partiellement
gravée : on parle dans ce dernier cas d’'un guide d’onde RIB.

Guide d’onde en ruban Guide d’onde canal Guide d’onde RIB

Figure B. 7. ILlLustration de quelques guides d’onde planaires 3D.

Il est a noter que les guides d'onde rubans sont essentiellement obtenus par
modification locale de la couche par implantation ionique (Webb and Townsend, 1976 ;
Vincent, 2003), échange d'ions (Geoffray, 2015) ou écriture laser (Davis et al., 1996 ;
Lapointe, 2017), tandis que les guides d’onde canaux et RIB sont obtenus par dépét de
couche, photolithographie et gravure. Les premiers sont donc principalement des
guides d'onde a gradient d’indice (pour les méthodes d'échange et d'implantation, les
plus courantes) tandis que les autres sont des guides d'onde a saut d'indice.

Les guides d’onde RIB sont bien présent en littérature. On peut citer des travaux assez
anciens comme ceux de (Soref et al, 1991) qui ont étudié des guides d'ondes RIB
monomodes en technologie silicium ou encore ceux de (Petermann et al;, 1976) qui
ont montré que les guides d’'onde RIB a grande section transversale pouvaient guider
la lumiére de facon monomode.
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De nos jours, afin de profiter des infrastructures technologiques de la
microélectronique et développer des puces monolithiques électronique/photonique,
des plateformes de fabrication de guides en technologie Silicium On Insulator (SOI)
ont été développées. Dans ces technologies a base de semi-conducteurs, les fortes
différences d'indices requierent, pour obtenir un guidage monomode, d'aller : (i) vers
des structures compactes types nano-guides (quelques centaines de nanometres de
coté) dont les pertes de propagation (sensibles a la qualité de gravure) et de couplage
sont relativement élevées ou (ii) vers des structures RIB qui permettent de concevoir
des sections de guide plus large (quelques microns) et sont donc moins sensibles
aux pertes. Ce type de structures gagne donc en popularité.

Les premiers guides d'onde RIB monomodes opérant a la longueur d'onde des
télécommunications (1,55 um) ont été fabriqués dans les années 2000. Ils ont ensuite
fait 'objet de nombreux travaux. On peut citer par exemple ceux de (Xia et al., 2004),
(Millner and Hainberger, 2006) ainsi que ceux de (Navalakhe et al., 2008) ou encore
de (Zamhari et al., 2014).

L'équipe « Chalcogénures et Verres » de linstitut Charles Gerhardt a elle aussi porté
son choix sur les structures RIB depuis plusieurs années (Vigreux et al., 2011; Vu Thi,
2014), avec pour objectif de réaliser des micro-capteurs de gaz.

Choix des parametres opto-géométriques

Il.1.Présentation de Uoutil de simulation utilisé

Afin de définir les paramétres opto-géométriques (dimensions et indices optiques)
optimaux pour nos guides d’onde RIB (mais également afin d’étudier l'impact du dépot
de gouttelettes - voir paragraphe Ill de ce chapitre), des simulations ont été réalisées
a l'aide de la suite logicielle commerciale RSoft de Synopsys, notamment avec les
modules FemSim et BeamProp.

L'analyse modale est réalisée par FemSim. Ce module permet de résoudre dans le
plan transverse l'équation d'onde issue des équations de Maxwell grace a une
technique de discrétisation fondée sur les éléments finis. Il fournit par ailleurs les
solutions modales : profil de champ de mode et indice effectif associé.

Le module BeamProp (Beam Propagation Method ou BPM) utilise l'approximation
parabolique ou paraxiale de l'équation de Helmholtz temporelle. Le logiciel utilise une
méthode de calcul basée sur la discrétisation du champ transverse par différences
finies, appliquée a l'équation de Helmoltz modifiée (BPM-FD).

L'algorithme nécessite un champ transverse en entrée ainsi que la répartition
d'indices dans l'espace. Les parametres numériques de simulation sont
principalement les limites du domaine de calcul spatial et les pas de discrétisation
transverse et longitudinal.

Un grand domaine permet de limiter les artefacts de réflexion en bord de fenétre de

Page | 52



CHAPITRE B: Guides d’onde RIB pour qualifier les dépéts de pulvérisation: théorie et simulation

calcul. Les pas transverses doivent étre de l'ordre du dixieme de la longueur d'onde
alors que le pas longitudinal peut étre plus grossier, de l'ordre de la longueur d'onde.
Le rapport entre pas transverse et longitudinal est critique lors d'instabilités et de
divergences de l'algorithme. Evidemment, le temps et la mémoire nécessaires au
calcul augmentent avec le nombre de points.

L'approximation de la méthode est valide pour des cas de faible différence d'indices
entre la couche guidante et son environnement ainsi que pour une propagation de
champ suivant l'axe de propagation. Des approximants de Padé sont souvent associés
a cette méthode pour des approximations précise de la propagation de Helmholtz
(Hadley, 1992). Il est a noter que le cas de guides d'onde bénéficie d'une paraxialité
naturelle pour les modes d'ordre faible.

Dans notre cas, la dissymétrie de la structure transverse nous force a utiliser un
algorithme semi-vectoriel 3D, ce qui complexifie le calcul.

Dans le cas de calculs divergents, un parametre de schéma de calcul (compris entre
0 et 1) permet de modifier l'équilibre entre la valeur du champ connu en z et celle
calculée en z+Az ; sa valeur de base (0,5) peut étre augmentée afin de permettre a
l'algorithme de converger mais cela induit des pertes artificielles a corriger.

En guise de remarque, la méthode BPM est largement utilisée pour simuler la
propagation électromagnétique dans des guides d'onde optiques et des circuits
photoniques intégrés utilisant le mécanisme de guidage, comme les dispositifs a
guide d'ondes multimodes (llic et al., 1994 et 1997), les coupleurs enY (Hu et al., 1997),
les dispositifs d'interférence multimodes, (Levy et al., 1997 et 1999 ; Pathak et al.,
2013), ou encore les coupleurs en étoiles (llic et al., 1994).

1.2 Analyse modale : optimisation des paramétres opto-
géomeétriques transverses

Dans notre étude, nous allons nous limiter a une structure de guide d'onde rectiligne
qui est la sonde de notre capteur. Dans un premier temps, nous allons chercher les
parametres opto-géométriques permettant un confinement monomode du signal. En
effet, la propagation monomode présente un profil transverse de forme constante
lors de la propagation ; ainsi la proportion de champ évanescent est constante selon
la position longitudinale sur le guide.

Le guidage monomode permettra donc par exemple d'étre insensible a la position
longitudinale de la goutte pour un guide idéal sans perte recouvert d'une seule goutte.
Lors des études de propagation, le champ du mode fondamental sera injecté a
l'entrée du guide.

Le procédé de fabrication étant basé sur la gravure d'une couche aprées
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photolithographie, la répartition d'indice est dite a saut d'indice. Le dép6t des couches
chalcogénures Ge-Se-Te étant réalisé sur Silicium dont l'indice de réfraction est plus
élevé, une couche d'isolation optique bas indice est nécessaire entre le substrat
mécanique et la couche guidante afin de permettre la réflexion totale interne. Pour
une couche d'isolation (ou tampon) suffisamment épaisse, le champ de mode est
quasi nul au niveau du substrat mécanique et celui-ci n'est donc pas modélisé dans
le calcul. La différence d'indices An entre la couche guidante et la couche tampon a
été choisie a 0,1. Ce choix permet de relacher les contraintes technologiques sur la
reproductibilité des indices. Les indices sont relativement bas pour les matériaux
choisis : 2,55 pour la couche tampon et 2,65 pour la couche guidante (a la longueur
d'onde A= 1,55 um). Ce choix permet de limiter les réflexions de Fresnel sur les
facettes d'entrée/sortie du guide et donc les pertes de couplage. Pour limiter encore
plus ces pertes, le profil de champ de mode du guide doit étre comparable en forme
et en taille au profil de champ de mode de la fibre optique d'injection.

Dans une structure a forte différence d'indices comme la notre, il faut limiter le
confinement pour obtenir un profil de champ de mode de la taille de celui supporté
par une fibre optique.

Ainsi, la couche guidante n'est pas gravée sur toute sa profondeur et le confinement
horizontal est diminué par la présence d'un guide plan sur le bas du cceur du guide.
Par ailleurs, il est a noter qu'il a été choisi de réaliser des guides RIB avec des flancs
inclinés (0 = 60 ° environ sur la Figure B.8.a), de sorte a étre en mesure de recouvrir
ultérieurement certains zones des composants : en effet, autant il est nécessaire
d’avoir des zones en contact direct avec le milieu extérieur, autant certaines zones
pourront nécessiter d'étre protégées (dans le cas d'un interférometre par exemple,
un des bras servant de référence devra étre recouvert d’'un superstrat).

Ces considérations ont imposé la forme transverse du guide d'onde comme illustré
sur la Figure B.8.a. Il nous reste a optimiser les 3 parameétres géométriques du guide
RIB : épaisseur de la couche de cceur Hc, profondeur de gravure h et largeur du RIB
a la base W.

Mode profile

-
(o]
y (um)

COUCHE CCEUR

COUCHE TAMPON

SUBSTRAT 715325 20 45 0 6 x(ﬁm; 5 0 15 20

Figure B. 8. a) Structure RIB étudié. b) Profil de champ du mode fondamental.

o

L'analyse modale nous a permis dans un premier temps d'isoler les triplets W, Hc, h
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compatibles avec un confinement monomode (tel qu'illustré sur la Figure B.8.b). Ces
triplets sont présentés sur la Figure B.9.a.
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Figure B.9.a) Ensemble des triplets (W, Hc, h) permettant d’obtenir une propagation
monomode (points noirs), les axes correspondant a chacun des trois paramétres
géométriques du design.

Pour chacune des structures, la proportion d’intensité du champ évanescent a ensuite
été calculée a partir du profil de champ. Sur la Figure B.9.b, un gradient de couleurs
a été appliqué permettant de visualiser la valeur du champ évanescent obtenue.

X105
b@
N
» &
ST
0 &
L
&
°
e o
7 - » ... S ® 10
e o e o o N
.5_ ® ® [ ] ® ° ® L] ® [ ] @
® ® [ ] ® ) [ ] ¢ I
5.00.00.’@‘3@000 . " :
e o © e © © e © © e o © © s 20
4 e © ® e e s G@Q i ° = 5 6
e o e o e © e © © e o 4e &
3 = ® ol ¥l (Q\
e e @ e © e © s 14\\? -
: . : . 0/l‘12%$
"7—\7‘***/‘_*\/9—**7** 1
e Y
.8 7,5 7 6,5 6 5,5 5 T
L4 0
_ &
Epai 4
Paisseur de la couche coeur He (um) e

Figure B.9.b) Valeurs de Uintensité du champ évanescent pour toutes les structures RIB
monomodes de la Figure B.8.b : des plus faibles (en bleu) jusqu’aux plus importantes (en
rouge).
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Sur la Figure B.9.b, on percoit 'effet de I'épaisseur de la couche de cceur sur la valeur
du champ évanescent. En effet on remarque que plus sa valeur est faible, plus le
champ évanescent est important. Cela peut s’expliquer par le fait que le mode est
moins bien guidé verticalement car la taille du guide diminue. Lorsque la profondeur
de gravure est trop élevée, le confinement latéral augmente et donc le champ
évanescent diminue. Comme un champ évanescent suffisamment important est
nécessaire pour détecter des gouttes de faible volume, nous avons décidé de ne
retenir que les structures pour lesquelles lintensité du champ évanescent est
supérieure a 3.10°. Les structures ne correspondant pas a ce critéere une fois
écartées, les structures restantes sont regroupées sur la Figure B.9.c suivante :
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Figure B.9.c) Ensemble des designs offrant une propagation monomode et caractérisées
par un champ évanescent supérieur a 3.10°5.

Apreés ce second filtrage des designs simulés, un parametre tout aussi essentiel a
enrichi nos criteres de sélection : il s'agit de lefficacité de couplage de la lumiere
depuis la fibre vers le guide. Nous n'avons gardé que les structures ayant un couplage
efficace a plus de 60 % : elles sont représentées sur la Figure B.9.d.

Pour finir, un dernier critére a été imposé : nous n'avons retenu que les designs de
guide d'onde ayant un rapport épaisseur de couche de cceur sur profondeur de

gravure % supérieur a 0,5. Le but de ce critere est de limiter le couplage depuis la

fibre optique vers les modes du guide plan ou les modes a fuites de la structure
complete.

En effet, notre banc de mesure utilise une injection par couplage bout a bout de la
fibre vers le guide sans systéme de lentille.
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Finalement, il ne reste ainsi que quatre designs répondant a tous les critéeres que
nous avons fixés : ils sont répertoriés sur la Figure B.9.e.
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Figure B.9.d) Ensemble des designs offrant une propagation monomode, caractérisées
par un champ évanescent supérieur a 3.10°° et offrant une efficacité de couplage
supérieure a 60 %.
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Figure B.9.e) Designs a propagation monomode, avec un champ évanescent supérieur a
3.1075, offrant une efficacité de couplage supérieure a 60 % et pour lesquels h/HC > 0,5.
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I.3. Design retenu pour notre étude

Les simulations effectuées ont permis de déterminer quatre structures RIB avec des
parametres géométriques différents, qui répondent aux différents criteres fixés:
guidage monomode de la lumiere, champ évanescent suffisamment important, et
couplage efficace de la lumiere en entrée de guide.

Nous avons décidé de concentrer toute notre étude sur une seule de ces quatre
structures RIB, celle dont les parametres sont les suivants : épaisseur de la couche
ceeur Hc = 6 um et profondeur de gravure h = 4 um. Cette structure répond aux
criteres sila largeur du guide est W = 10 pm. Pour ce qui concerne la couche tampon,
nous avons fixé son épaisseur a Hy = 6 um, comme pour la couche de cceur. Une
épaisseur suffisamment élevée a été choisie afin que cette couche tampon puisse
jouer le role d'isolant optique par rapport au substrat de silicium qui a un indice plus
élevé que nos matériaux. L'épaisseur minimale est celle au-dela de laquelle lindice
effectif du mode est stable en fonction de Hr.

En fixant U'épaisseur de la couche de coeur Hc a 6 um, nous avons en réalité fait un
compromis. En effet, la Figure B.9.b a montré que plus la valeur Hc était faible, plus
le champ évanescent de l'onde guidée était important (puisqu'il se positionne vers la
partie supérieure du guide d’onde) ; mais la Figure B.9.c a montré qu'a linverse plus
la valeur Hc était élevée, plus cela limiterait les pertes d'injection de la source laser
issue de la fibre SMF-28 de longueur d’onde 1,55 um, en réduisant la discordance du
mode du guide. Pour ce qui est du choix de la profondeur de gravure, nous avons la
aussi fait un compromis. En effet, plus la profondeur de gravure h est importante,
plus le mode de propagation est confiné au sein du guide d’'onde, et donc moins le
champ évanescent est grand. En revanche, plus la profondeur de gravure h est faible,
plus le couplage est difficile, et plus les risques d’exciter le mode plan sont
importants. Nous avons alors opté pour une valeur de h légerement supérieure a la
moitié de la hauteur Hc: h = 4 um pour Hc = 6 um (Figure B.10).

—_—I_h_I HCoeur
— _I HTampon

Hcoeur= éum, Htampon= 6um et h= 4pm

Figure B.10. Design du guide d'onde RIB retenu.
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Simulation de Ueffet du dépot de gouttelettes

Afin de caractériser lefficacité du guide d’onde RIB retenu en tant que sonde, nous
avons simulé l'effet du dépot de gouttelettes d’eau déposées a la surface du guide sur
lintensité de la lumiere en sortie de guide. Pour cette étude, nous avons utilisé le
module BPM - Beamprop du logiciel RSoft.

Pour les calculs, le coefficient d’absorption de l'eau a été fixé a 50 cm™, valeur obtenue
grace aux données de la littérature concernant l'absorption de l'eau a 1,55 um (Konig,
2000).

Pour les simulations, nous avons considéré qu’'une goutte d’'eau déposée a la surface
du guide allait adopter la forme d’'une demi-sphere. En effet, des mesures de l'angle
de contact d’'une goutte sur nos couches chalcogénures ont montré qu'il avoisinait les
90 °.

Différents volumes de gouttelettes ont été envisagés : 2, 4, 6, 8 et 10 ul, correspondant
a des rayons de demi-sphere d'environ 0,98; 124; 1,42; 156 et 168 mm,
respectivement.

Afin d’'évaluer l'absorption de la lumiére par l'eau, une résolution 3D (Figure B.11) a
été nécessaire pour prendre en compte le chevauchement entre le champ évanescent
et la goutte déposée sur le guide. Pour évaluer l'atténuation due au parametre de
schéma de calcul (> 0,5, utilisé pour supprimer la divergence de la simulation) une
zone sans goutte a été placée en début de guide. Pendant l'analyse de puissance du
mode durant la propagation, les courbes de puissance en fonction de la distance de
propagation ont été corrigées en utilisant une régression exponentielle dans la région
sans perte pour extraire les pertes dues a la goutte d'eau uniquement.

X
et v
<

>

Figure B.11. Modélisation sous logiciel Rsoft d’un guide d’onde RIB avec la présence d’une
goutte au centre. Sur le schéma en haut a droite, 1 correspond au cceur, 2 correspond au
guide plan, 3 correspond a la couche tampon, et 4 a la goutte).
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Comme le montrent les points orange sur la Figure B.12, lintensité lumineuse relative
(rapportée a l'intensité sans dépot de goutte) en sortie de guide diminue quel que soit
le volume de la goutte déposée et confirme ainsi le fait que l'eau absorbe bien une
partie de la lumiére guidée, via 'onde évanescente.

De plus, on peut voir que la diminution de lintensité du signal de sortie est d'autant
plus grande que le volume de la gouttelette est important.

Ceci est expliqué par le fait que plus le volume de la goutte est important, plus la
surface de guide couverte par la goutte est grande : la surface d'interaction avec le
champ évanescent est donc de plus en plus importante.

Volume de goutte déposée (pl)

0 2 4 6 8 10
O‘w i L L L

2 -

-25

Variation de Ulntensité
Relative en sortie du guide (%)

-3,5

Figure B.12. Variations de Uintensité relative en sortie du guide en fonction du volume de
goutte d’eau déposée.

Pour ces simulations, les gouttelettes ont été systématiquement placées au centre
du guide étudié. Dans la seconde simulation, nous nous sommes intéressés a
linfluence de la position de la goutte sur la réponse du guide. Les guides ont été
segmentés en trois zones de dépot de gouttes : l'une a proximité de la zone d'injection
(Z), la seconde a mi-chemin du parcours optique (Longueur du guide/2) (Z,) et la
troisiéme au bord de la sortie du guide d’'onde (Z3), tel qu'illustré sur la Figure B.13.a
suivante :
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Figure B.13.a) Représentation des trois positions de dépét d’une goutte de 2,5pl a la
surface du guide d’onde : prés de la zone d’injection de la lumiére (Z1), au milieu (Z2) et
prées de la sortie du guide d’onde (Z3).

Aprés avoir conduit les trois tests de dép6t de gouttes avec les trois volumes
(2,5 uL/5 uL/10 uL) sur les positions Z1, Z2 et Z3 on obtient la variation d'intensité
relative représentée dans le graphique (Figure B.13.b) suivant :

Dépot de gouttes sur les trois positions Z1,Z2 et Z3
pour trois volumes différents (2,5ul/5pl/10ul)
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Figure B.13. b) Variations de Uintensité relative en sortie du guide en fonction de la
position de la goutte d’eau déposée pres de la zone d’injection, au centre et en fin de
guide d’onde, et ce pour trois volumes différents : 2.5 ul; 5 pl et 10 pl

Tout d’abord on retrouve que plus le volume de la goutte est grand, plus la variation
d’intensité en sortie est importante. En revanche, on constate que la position de la
goutte en surface du guide n’a pas d'influence sur la variation d'intensité relative en
sortie.

Pour finir, une derniére étude consistant a cumuler des dépdts de gouttelettes de
2,5 ul a été menée. Les résultats des simulations sont présentés sur la Figure B.14.
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On observe que la diminution de lintensité relative en sortie est d'autant plus
importante que le nombre de gouttelettes déposées est important.

Ce résultat conforte la premiére expérience ou la diminution de lintensité était
d’autant plus grande que le volume de la goutte déposée était important.

Nombre de goutte déposées de 2.5ul

-1

2 |

|

-3 .

L

-4

5

Relative en sortie du guide (%)

Variation de Ulntensité

-6 | I i

Figure B.14. Variations de lintensité relative en sortie du guide en fonction du nombre
de gouttelettes déposées successivement.

En conclusion de ce chapitre B, les parametres opto-géométriques des guides d’onde
RIB ont été optimisés de sorte a obtenir un guidage monomode, a avoir un champ
évanescent suffisant pour espérer obtenir une interaction avec le milieu extérieur et
a faciliter le couplage avec une fibre optique. Les guides d’onde RIB dont le design a
ainsi été défini ont ensuite été éprouvés quant a leur réponse vis-a-vis du dépot de
gouttelettes a leur surface. Les résultats des simulations ont encouragé la poursuite
de ce travail : en effet, ils montrent que lintensité lumineuse en sortie de guide est
bien modifiée par suite du dépot des gouttes, que cette modification est indépendante
de la position de la goutte mais qu’elle est d’autant plus importante que le volume ou
le nombre de gouttes est important.

Les chapitres C et D suivants portent sur la fabrication (selon le design retenu grace
a la simulation) et la caractérisation des guides donde RIB, et sur létude
expérimentale de la réponse des guides vis-a-vis du dépot de gouttelettes d’eau.
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En nous basant sur les résultats des simulations présentés dans le chapitre
précédent, nous avons procédé a la fabrication des guides d’onde RIB a base de
couches minces chalcogénures du systéme ternaire Ge-Se-Te. Toutes les étapes du
procédé de fabrication sont décrites dans ce chapitre, ainsi que les différentes
caractérisations effectuées sur les guides obtenus (composition, épaisseur, gap
optique et indice de réfraction des couches qui les constituent, profondeur de gravure
et profil des guides, caractéristiques optiques des guides).

l. Fabrication des guides d’onde RIB
Plusieurs séries de composants constitués de guides d’onde droits ont été réalisées

en se basant sur les résultats des simulations (voir chapitre B, paragraphe 11.3) et
donc selon le design de la Figure B.10.

Pour chaque composant, deux couches de 6 um d'épaisseur, de compositions
théoriques GezsSessTen et GesSessTey, ont ainsi été déposées successivement, puis la
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couche de coeur de composition GezsSessTez a été photolithographiée puis gravée sur
une profondeur de 4 um. Il est a noter que nous avons réalisé des guides d’onde de
différentes largeurs, le masque de photolithographie utilisé étant constitué de
plusieurs séries de bandes de largeurs allant de 4 a 40 um.

Toutes les étapes de fabrication sont décrites dans les paragraphes ci-dessous.

1. Dépot des couches par co-évaporation thermique

Il existe différentes techniques de dépot envisageables pour obtenir des couches
minces chalcogénures : les techniques par voie physique en phase gazeuse sont
toutefois les plus répandues. Parmi ces techniques de dépét par voie physique en
phase gazeuse, on peut citer la pulvérisation cathodique. Elle a été utilisée pour
obtenir des couches dans différents systémes chalcogénures, y compris pour le
systeme Ge-Se-Te (Sarrach et al., 1976) qui nous intéresse dans ce travail de these.
Si cette technique est largement utilisée, elle présente toutefois des inconvénients.
En particulier elle nécessite la fabrication de cibles massives et est caractérisée par
de faibles vitesses de dépot. Cela est un facteur réellement limitant dés lors que l'on
cherche a obtenir des couches minces de plusieurs micromeétres d’épaisseur. Une
autre technique de dép6t par voie physique en phase vapeur utilisée pour le dépot
des couches minces chalcogénures est l'ablation laser. Elle nécessite la fabrication
de cibles massives, comme la pulvérisation cathodique, et ne permet généralement
pas de déposer des couches sur des surfaces tres importantes. En revanche, elle
permet un excellent controle de la stoechiométrie. Des couches du systeme binaire
Ge-Se ont par exemple été déposées par cette technique (Pan et al, 2013).
La technique de dépot sous vide en phase vapeur la plus utilisée pour obtenir des
couches minces chalcogénures est lévaporation thermique sous vide. Elle a
d'ailleurs été choisie pour déposer des couches Ge-Se-Te dans différents travaux
(Aly, 2009; El-Korashy et al., 2007; Khan et al., 2002; Sharma and Katyal, 2007). Cette
technique est caractérisée par des vitesses de dépot tres rapides et est facile a
mettre en ceuvre. Cependant elle présente un inconvénient majeur qui est la difficulté
de controler la steechiométrie des couches lorsque les différents éléments
constitutifs ont des tensions de vapeur trés différentes. C'est pour pallier a ce
probleme que 'équipe Chalcogénures et Verres a fait le choix d'une technique dérivée
de l'évaporation thermique, a savoir la co-évaporation thermique. La co-évaporation
thermique consiste a évaporer séparément mais simultanément les différents
éléments constitutifs de la couche (Figure C.1.b).

Cette technique permet de s’affranchir des problémes rencontrés en évaporation
thermique simple tout en gardant ses avantages (vitesse de dépot élevée en
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particulier). Qui plus est, elle présente avantage de pouvoir varier facilement la
camnosition des couches.

A [iit en effet de faire varier les vitesses d’évaporation de l'un ou lautre des
elements. Grace a cette méthode de dépot, des couches épaisses et homogénes du
systeme ternaire Ge-Se-Te ont pu étre obtenues (Vigreux et al., 2013a, 2014). Pour ce
travail de thése, nous avons bénéficié de l'expérience acquise dans l'équipe en termes
de contrdle des épaisseurs, des compositions et des indices de réfraction. Pour
chaque composant, deux couches ont ainsi été successivement déposées par co-
évaporation thermique a l'aide d'un dispositif PLASSYS MEB 500 (Figure C.1.a), en
visant les compositions de GezsSessTen pour la couche tampon et de GezsSessTez pour
la couche de cceur.

. Porte substrat
Substrat

Zone
- @
4

homogéne
A

d’évaporation 4

Source a
effet Joule

! [e |
g.—— Canona
électron

Figure C. 1. a) Photographie du béati de co-évaporation thermique utilisé pour le dépét
des couches Ge-Se-Te ; b) schéma explicatif de la technique de co-évaporation
thermique

Le tellure et le sélénium ont été évaporés par effet Joule, en utilisant des creusets
en carbone graphite insérés dans des nacelles en molybdéne recouvertes d’un
couvercle perforé, en molybdéne également (Figure C.2).
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Figure C.2. a) Creuset Utilisé Pour Le Tellure ; b) Creuset Utilisé Pour Le Sélénium

Le germanium a quant a lui été évaporé par bombardement électronique. Un creuset
en aluminium a été utilisé a cet effet.

Il est important d'indiquer que les trois sources (les deux creusets pour 'évaporation
par effet Joule et le creuset en cuivre dédié au bombardement électronique) ont été
disposées dans le bati (voir Photographie de la Figure C.1) de sorte a obtenir des
couches homogénes en épaisseur et en composition sur une surface d’environ 4 cm
de diametre. Pendant les dépots, elles sont par ailleurs isolées les unes des autres
par des parois métalliques pour éviter toute contamination.

Pour chaque dépot, un substrat de silicium de taille 3 cm x 4 cm a été placé au centre
du porte-substrat, de sorte a accueillir un dép6t homogene sur toute sa surface. Des
morceaux de lame de microscope ont par ailleurs été placés en périphérie pour les
controles d'épaisseur, de composition et d'indice de réfraction apres dépoét. Un
schéma montrant un positionnement type des différents substrats utilisés est
présenté sur la Figure C.3.

Ruban adhésif
de fixation

Lame de
microscope

Porte
substrat

Substrat de Silicium

Figure C.3. Schéma du positionnement du substrat de silicium et de la lame de
microscope témoin sur le porte-substrat. Il est a noter qu’ils sont fixés a U'aide d’un
scotch métallique spécial vide secondaire.

Il est a noter que le porte-substrat utilisé est tournant et chauffé par circulation d’eau
chaude (90°C environ), afin d'assurer la meilleure homogénéité possible et de
favoriser une bonne adhérence des couches sur les substrats.
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Apreés chargement des poudres et positionnement des différents substrats, le bati de
co-évaporation a été placé sous vide secondaire (5.107 mbar environ), afin d'éviter
toute contamination des couches déposées. Avant et pendant le processus de dépot,
les vitesses d’évaporation de chaque élément ont été contrélées a l'aide de moniteurs
a quartz pré-calibrés. Avant dépot, les sources ont été préchauffées jusqu’a atteindre
des vitesses d’évaporation stables pour chacun des éléments.

Il est en effet primordial de ne démarrer le dép6t qu'une fois que les vitesses
d’évaporation des trois éléments constitutifs de la couche sont stabilisées.

Durant cette étape de préchauffage, un cache a permis de protéger les substrats. Une
fois que les vitesses d’évaporation visées ont été atteintes et stabilisées, le cache a
été retiré et le dépot a été initié. Durant tout le dépat, les vitesses d’évaporation de
chaque élément ont été suivies en direct, de sorte a s’assurer qu’elles ne variaient
pas : c'est en effet la condition pour obtenir des couches homogénes en composition.

Des études préliminaires avaient permis de déterminer les vitesses d’évaporation
nécessaires pour obtenir les couches de compositions visées :

e Pour obtenir une couche tampon de composition Ge;sSe¢sTer, les vitesses
d’évaporation cibles sont de 39,5 A/s pour le sélénium, 16,6 A/s pour le tellure
et de 10,6 A/s pour le germanium.

e Pour obtenir une couche de cceur de composition GesSessTey, les vitesses
d’évaporation cibles sont de 34,7 A/s pour le sélénium, 21,4 A/s pour le tellure
et de 11,0 A/s pour le germanium.

Pour atteindre ces vitesses et les stabiliser durant la phase de préchauffage,
différents parametres ont été optimisés. En particulier, deux paliers de puissance,
notés P1 et P2, ont di étre utilisés : le premier pour homogénéiser la température du
matériau, et le deuxieme pour stabiliser la vitesse d’évaporation.

Dans le cas du tellure, le premier palier P1a été fixé a 55 % de la puissance maximale,
et a été maintenu durant un temps t1< 20mn. Le second palier (atteint aprés un temps
t2 <10mn) a quant a lui été fixé a une puissance inférieure (45 %), de sorte a ralentir
laugmentation de la vitesse d’évaporation et a stabiliser la vitesse autour de la valeur
désirée.

Pour le sélénium, le premier palier P1 a été fixé a 30 % et le deuxiéme palier P2 a été
fixé a 26 %. Ces valeurs sont inférieures a celles utilisées pour le tellure : cette
différence est due a une température de fusion plus basse (217°C pour le sélénium
contre 449,5°C pour le tellure).
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Figure C. 4. Puissance de chauffe appliquée et vitesse d’évaporation du tellure pour les
dépots des couches Ge-Se-Tel67 (couche tampon) et Ge-Se-Te168 (couche de cceur).
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Figure C. 5. Puissance de chauffe appliquée et vitesse d’évaporation du sélénium pour
les dépots des couches Ge-Se-Tel67 (couche tampon) et Ge-Se-Te168 (couche de ceceur).
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Figure C. 6. Puissance de chauffe appliquée et vitesse d’évaporation du germanium pour
les dépots des couches Ge-Se-Tel67 (couche tampon) et Ge-Se-Te168 (couche de ceeur).

Dans le cas du germanium, contrairement aux cas du tellure et du sélénium, le
deuxiéme palier P2 a été fixé a une puissance de chauffe (24 %) plus importante que
celle du premier palier P1 (21 %) car le procédé d'évaporation du germanium (par
bombardement électronique) est légerement différent.
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Le premier palier P1 a pour role d’homogénéiser thermiquement le bloc de
germanium ; il permet de faire fondre les granules de germanium et d’obtenir un
liquide homogeéne, avant d'entamer la phase d’évaporation.

Le palier P2 a ensuite pour objectif d’atteindre la vitesse d'évaporation souhaitée.

Il est a noter que pendant la phase de préchauffe, le balayage du faisceau d'électrons
se fait en x et en y afin d’'uniformiser le chauffage.

A titre d’exemple, les courbes de puissance fournie et de vitesse d’évaporation du
tellure, du sélénium et du germanium, enregistrées lors des dépots d’'une couche
tampon (couche référencée Ge-Se-Te 167) et d'une couche de cceur (couche Ge-Se-
Te 168) sont présentées sur les Figures C.4, C.5 et C.6.

Il est a noter que pour ces deux dépots, les vitesses d’évaporation effectives ont été
de 39,5 A/s pour le sélénium, 16,6 A /s pour le tellure, et 10,6 A /s pour le germanium
dans le cas de la couche tampon GeSeTel67 et de 34,7 A/s pour le sélénium, 21,4 A/s
pour le tellure, et 11,0 A/s pour le germanium dans le cas de la couche de coeur
GeSeTelé68.

Hormis les puissances de chauffe appliquées sur les deux paliers P1 et P2, trois
parametres influent sur la stabilité des dépdts. Ces parameétres ont donc été
optimisés pour que la vitesse de dép6t soit stable et n'oscille pas :

Le Gain (A.s7. %) : c’est le rapport de la vitesse d’évaporation sur la puissance de
chauffe. Il a été fixé a 2000 A.s™". %' pour le germanium et 15 A.s". %' pour le tellure
ainsi qu'a 5 A.s™". %" pour le sélénium.

DT (s) : ce parametre correspond au temps aprées lequel une modification de la
puissance de chauffe entraine une modification notable de la vitesse d’'évaporation.
Pour le germanium ce dernier a été fixé a Os, pour le tellure et le sélénium a 10s.

TC (s) : il correspond au temps écoulé entre la variation de puissance de chauffe et
Uobtention d’'une valeur de 63,2 % de la nouvelle vitesse d'évaporation. Ce parameétre
a été optimisé a une valeur de 5s pour le germanium, et a 100s pour le tellure et le
sélénium. Ces parametres ont été optimisés dans le cadre de travaux antérieurs (Vu
Thi et al., 2014).

1.2. Photolithographie

Afin de protéger les zones qui ne doivent pas étre gravées, la couche de cceur doit
subir une étape de lithographie. Le terme « lithographie » provient du grec « lithos »
qui signifie « pierre » et de « graphia » qui signifie « écrire ».

Il désigne ainsi un ensemble de procédés d'« écriture » sur objet, qui different entre
eux par la méthode employée pour réaliser le dessin du motif : la lithographie optique
(photolithographie), la lithographie laser ou la lithographie électronique.
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Comme la lithographie électronique est essentiellement utilisée pour créer des
motifs submicroniques, elle n'a pas été envisagée dans le cadre de ce travail.

Disposant des masques adéquats et n’ayant pas eu besoin dans le cadre de ce travail
de réaliser des motifs complexes, nous nous sommes orientés vers la
photolithographie.

La photolithographie, ou lithographie optique, fait intervenir un polymere
photosensible (appelé photoresist ou photorésine). Celui-ci est déposé sur lobjet, et
aprés exposition a la lumiére UV au travers un masque, il est développé dans un
solvant appelé développeur, pour ne laisser sur Uobjet que les parties de résine utiles.
Les parties de l'objet recouvertes de résine sont ainsi protégées au cours de l'étape
suivante dite de gravure. Lorsque le polymeére photosensible devient plus soluble
dans le développeur aprés illumination, on dit qu'il est « positif », tandis que lorsqu'il
devient moins soluble, on dit qu'il est « négatif ». Le principe de la photolithographie
est résumé sur la Figure C.7.

Etape d’enduction centrifuge (Spin Coating)

Substrat

Lithographie par résine positive

Lumiére UV

Développement

Lithographie par résine Négative

Lumiére UV

Développement

Figure C.7. Principe de la photolithographie

Comme indiqué, la photolithographie passe d'abord par une étape de dépot du
polymere photosensible a la surface de l'objet (dans notre cas le composant constitué
du substrat de silicium recouvert successivement de la couche tampon et de la
couche de cceur).

Cette étape est appelée enduction centrifuge (spin coating en anglais) : elle utilise un
dispositif (photographie sur la Figure C.8) basé sur les forces de rotation centrifuges.
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Son principe de fonctionnement consiste a déposer le polymére photosensible en
solution sur la surface du composant et a opérer une rotation rapide du support.

La photorésine est alors étalée uniformément sur toute la surface du substrat grace
a l'accélération de la rotation qui exerce une force centrifuge.

Un film fin et homogene est obtenu. L'épaisseur de ce film dépend de la viscosité de
la solution initiale, de la vitesse de rotation de l'échantillon ainsi que de l'accélération
du début de la rotation. Il est a noter que le composant est maintenu sur le support
par aspiration sous vide afin d’éviter qu'il ne soit éjecté pendant la rotation.

Figure C.8. Photographie d’un dispositif d’enduction centrifuge

Pour notre étude, nous avons utilisé une photorésine positive, pour obtenir un
transfert direct des motifs (en chrome, opaques aux UV) du masque (en oxyde de
chrome, transparent aux UV) vers la résine. La résine AZ4533 a été choisie. Avec une
vitesse de rotation de 4000 tr/min atteinte en 9s, et appliquée durant 30 s, I'épaisseur
du film obtenu est de 3,3 um environ. Avant insolation, le composant recouvert de
résine a été recuit sur une plaque chauffante a 100 °C pendant 1 minute, afin
d’évaporer le solvant. L'insolation a ensuite été effectuée sous une lampe UV avec
une puissance de 400 W pendant 7 secondes. Le masque utilisé pour réaliser les
guides d’onde RIB droits est un masque constitué de plusieurs séries de 17 bandes de
chrome caractérisées par des bandes de largeurs allant de 4 a 40 um (Tableau C.1 et
Figure C.9).
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Figure C.9. Photographie du masque utilisé pour la réalisation des guides d’onde RIB
droits. On y distingue plusieurs séries de guides, chaque série étant constituée de 17
guides de largeurs allant de 4 & 40 pym.

Apreés insolation, le composant a été plongé dans un bain du développeur AZ726
durant deux minutes, afin de dissoudre les parties insolées, puis rincé abondamment
a leau distillée avant d'étre recuit pendant 1 minute a 115 °C.

_ Largeurs des bandes (um)
1 40
2 35
3 30
4 27
5 25
6 20
7 18
8 17
9 15
10 12
11 11
12 10
13 9
14 8
15 7
16 7
17 4

Tableau C.1. Largeurs des différentes bandes de chrome présentes sur le masque utilisé pour la
réalisation des guides d’onde droits.
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I.3. Gravure par usinage ionique

Apres l'étape de lithographie, suit 'étape de gravure. Celle-ci consiste a enlever de
la matiére, jusqu’a une certaine profondeur, dans les zones non protégées par la
résine. La gravure doit étre précise (bonne résolution), sélective (la résine doit étre
le moins attaquée possible) et directive (pas de gravure latérale, en dessous des
motifs de résine).

Différentes voies de gravure existent, telles que la gravure chimique (Orava et al,,
2006), la gravure physique sous plasma inerte (Ruan et al., 2004) ou encore la gravure
physico-chimique (RIE : Reactive lon Etching) sous plasma réactif (Xu et al., 2008) et
(Vigreux et al., 2011b). Une autre technique peut également étre utilisée : l'usinage
ionique (Huang et al, 2004). L'équipe ChV ayant acquis un équipement d’usinage
ionique il y a une dizaine d’années, cette technique a été privilégiée. Elle a en effet
permis lors des travaux antérieurs d'obtenir des motifs bien résolus, des surfaces
trés peu endommagées apreés gravure et une excellente reproductibilité (Vu Thi et al.,,
2014). Par ailleurs, grace a la possibilité d'incliner le porte échantillon par rapport au
faisceau ionique, des guides d’'onde avec des pans inclinés de 60° environ ont pu étre
obtenus. Ce design est intéressant car il permet d'envisager le dép6t éventuel d’'un
superstrat.

Le principe de gravure par usinage ionique consiste a usiner le matériau sous vide
secondaire en le pulvérisant a l'aide d'ions générés par un plasma. Le plus souvent
lusinage ionique s’effectue avec des ions Ar*, et c’est alors un processus purement
physique. Cependant, pour améliorer la vitesse de gravure et la sélectivité vis-a-vis
de la gravure de la résine, il est possible d'introduire un gaz réactif dans l'enceinte.
Dans notre cas, quelques pourcents d’'oxygéne ont été introduits.

Les ions sont générés dans une chambre de décharge, ou les atomes de gaz (argon
et oxygene dans notre cas) sont ionisés par bombardement d'électrons énergétiques.
La source du faisceau d'ions utilisée est de type Kaufman (Figure C.10).

Screen gn'clt ﬁccelemtor grid Target -

Beam plasma
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Figure C.10. Schéma d’une source d’ion de type Kaufman(Hummel and Guenther, 1995).
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Elle est composée de deux grilles qui permettent d'accélérer les ions et de former le
faisceau d'ions. Un filament en tungsténe (appelé neutraliseur ou encore cathode) est
ensuite utilisé pour introduire des électrons, afin de neutraliser les ions chargés
positivement. Un champ magnétique est par ailleurs utilisé pour augmenter le trajet
des électrons afin de favoriser lionisation des atomes du gaz introduit dans la
chambre et augmenter la probabilité d'ionisation. Le bombardement des atomes de
gaz par les électrons permet de créer un plasma conducteur. Le courant de faisceau
et la tension sont choisis de sorte a obtenir l'énergie et la densité de courant
souhaitées.

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé les conditions de gravure optimisées
lors de travaux précédents: apres établissement d'un vide secondaire inférieur a
10-¢ mbar, de l'oxygéne a été introduit dans 'enceinte jusqu’a obtenir une pression de
7,7.10-5 mbar. Une fois cette pression atteinte, l'argon a été introduit a son tour jusqu'a
atteindre la pression de travail de 4,5.10 mbar. Une tension de 400 V a été fixée pour
la source, et de 130 V pour l'accélérateur. Le courant de la cathode a d’abord été fixé
a 15,6 A, correspondant a une tension de 25,4 V.

La tension de la décharge a été fixée a 40 V et le courant du neutraliseur a 50 mA. Le
courant de la cathode a enfin été augmenté jusqu’a obtenir un courant de faisceau de
50 mA, de sorte a obtenir un courant de grille faible et un faisceau neutralisé. Durant
ces différentes étapes, l'échantillon a graver a été protégeé par un cache. Dés lors que
celui-ci a été retiré, la gravure a démarré. Concernant la durée de gravure, une
courbe de calibration (Vu Thi et al., 2014) a permis d’établir qu'il fallait environ 45
minutes pour obtenir une profondeur de gravure de 4 um environ. Aprés 45 minutes,
le cache a donc été remis en place, et le faisceau coupé.

Apres remise a l'air de l'enceinte, 'échantillon gravé a pu étre récupéré. Il est a noter
que celui-ci a été systématiquement collé sur le porte-substrat grace a une pate
thermique. Celle-ci a été retirée par un ringage a l'éthanol, permettant de retirer
également l'excédent de résine a la surface de 'échantillon.

ll. Caractérisation physico-chimique

Dans les paragraphes précédents ont été décrites les différentes étapes de
fabrication des guides d’'onde RIB. Leur bon fonctionnement (guidage monomode a
1,55 um) requiert toutefois que les couches minces aient bien les caractéristiques
visées en termes de composition, épaisseur et indice de réfraction, et que les guides
soient bien caractérisés par les parametres opto-géométriques définis par les
simulations (profondeur de gravure, largeur des guides, etc).
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Les paragraphes suivants présentent les résultats des caractérisations effectuées
sur les différents composants réalisés dans le cadre de la these.

I1.1. Caractérisation des couches

Comme explicité dans le paragraphe |1 de ce chapitre, en plus des substrats de
silicium, des morceaux de lame de microscope ont été disposés sur le porte-substrat
(Figure C.3), et ce pour chaque dépot de couche. Ces morceaux de lame recouverts
ont été utilisés pour vérifier les différentes caractéristiques (épaisseur, composition,
indice de réfraction et gap optique) des couches déposées. Les différentes méthodes
utilisées sont décrites dans les paragraphes suivants. Elles sont suivies des résultats
obtenus pour les couches des différents composants réalisés.

I11.1. Mesure de Uépaisseur par profilométrie a contact

La profilométrie a contact est une technique basée sur le contact physique entre une
pointe en diamant et la surface a mesurer. Un capteur solidaire de la pointe mesure
sa position verticale Z lorsqu'on la déplace sur la surface (dans la direction de l'axe
X), ce qui permet d'établir le profil Z=f(X) de la surface (Figure C.11). Le profilometre
utilisé est le Dektak 150 comme illustré sur la Figure C.12. Il est a noter qu'il permet
des mesures sur des substrats de diametre allant jusqu'a 200 mm et d'épaisseur
pouvant aller jusqu'a 90 mm. Sa résolution verticale est par ailleurs de 0,1 nm.

Pointe

Sens de
déplacement

1P

Dépot de Couche

——
Substrat

Figure C.11. Image d’un dispositif Dektak 150 et principe de fonctionnement d’un
profilomeétre a contact.
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Pour mesurer l'épaisseur de nos couches minces déposées sur les morceaux de
lame de microscope témoins, nous avons au préalable enlevé la couche localement
en réalisant une rayure (avec l'aréte d’'une spatule par exemple, et sans rayer la lame
de verre).

Nous avons ensuite positionné la pointe pres de la rayure grace a une caméra, et
réglé la distance de déplacement de sorte a la traverser de part en part. Nous avons
alors récupéré un signal en forme de créneau, qui nous a permis d'évaluer 'épaisseur
de la couche déposée (en mesurant la différence de hauteur entre le bas et le haut

du créneau) (Figure C.12).
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Figure C.12. Profil obtenu en profilométrie aprés avoir retiré localement la couche par
grattage. La différence de hauteur indiquée par les curseurs rouge et vert permet de
mesurer U'épaisseur de la couche déposée sur la lame de microscope témoin.

I11.2. Détermination de la composition par spectrométrie a rayons X
a dispersion d’énergie (EDX) couplée au MEB

Les compositions effectives des couches ont été déterminées par spectrométrie a
rayons X a dispersion d’énergie (EDX). Cette technique consiste a analyser les rayons
X générés par un échantillon placé sous le faisceau d'électrons du microscope
électronique a balayage (MEB). Le rayonnement X émis lors de linteraction entre les
électrons et l'échantillon est retranscrit sous la forme d’un spectre. Dans ce spectre
apparaissent des pics d'intensité variable, qui sont caractéristiques des éléments
constitutifs de l'échantillon analysé. L'analyse de ces pics permet de remonter a la
composition de l'échantillon. A titre d'exemple, les spectres obtenus pour deux
couches types (la couche tampon Ge-Se-Te 167 et la couche de cceur Ge-Se-Te 168)
sont présentés dans les Figures C .13 et C.14. Les résultats des analyses issus de ces
deux spectres sont par ailleurs résumés dans les tableaux C.2 et C.3.
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Figure C.13. Spectre EDX enregistré pour la couche tampon Ge-Se-Te 167.

Elément % Masse % Atomique
Ge 16.82 19.95
Se 57.55 62.75
Te 25.63 17.29
Total 100% 100%

Tableau C.2. Résultats des analyses issues du spectre EDX de la couche tampon Ge-Se-Te 167.
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Figure C.14. Spectre EDX enregistré pour la couche de coeur Ge-Se-Te 168.

élément % Masse % Atomique
Ge 17.54 21.42
Se 49.70 55.82
Te 32.76 22.77
Total 100% 100%

Tableau C.3. Résultats des analyses issues du spectre EDX de la couche de coeur Ge-Se-Te 168.
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Il est a noter que pour chaque couche, trois mesures a différents endroits de la
couche ont été effectués et que l'écart-type est inférieur a 1% atomique pour chacun
des trois éléments Ge, Se et Te.

I11.3. Détermination des indices de réfraction par spectroscopie
visible et proche infrarouge (méthode de Swanepoel)

Afin de mesurer lindice de réfraction des couches tampons et des couches de cceur,
nous avons au préalable enregistré leurs spectres de transmission entre 700 et 2500
nm grace a un spectrophotométre Cary 5000 de chez Varian. Les spectres types
obtenus pour une couche tampon (la couche Ge-Se-Te 167) et une couche de cceur (la
couche Ge-Se-Te 168) sont présentés sur la Figure C.16.

120
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— %T Tampon %T Coeur
0 0
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Figure C.15. Spectres de transmission de la couche tampon Ge-Se-Te 167 (a gauche) et
de la couche de coeur Ge-Se-Te 168 (a droite). La zone de transmission est celle utilisée
pour déterminer Uindice de réfraction par la méthode de Swanepoel.

Nous avons ensuite exploité la partie transmittive des spectres de transmission (voir
zone étudiée sur la Figure C.15), et en particulier les oscillations. Celles-ci sont en
effet dues a des interférences entre les rayons directement transmis et les rayons
transmis apres un certain nombre de réflexions aux interfaces entre la couche de
coeur et les deux milieux environnants (la lame de microscope d’'une part et lair
d'autre part). L'analyse des oscillations permet ainsi de remonter a l'épaisseur
optique de la couche analysée, c’est-a-dire au produit de son épaisseur géométrique
et de son indice de réfraction. Pour extraire ces deux grandeurs a partir des données
de transmission, et en particulier pour obtenir lindice de réfraction en fonction de la
longueur d’'onde dans le domaine de longueurs d’onde étudié, nous avons eu recours
a la méthode de Swanepoel (Swanepoel, 1983), appelée aussi méthode des
enveloppes de transmission.

En effet les oscillations peuvent étre bornées par deux courbes (appelées
enveloppes), l'une passant par tous les maxima (courbe Tu(A)) et l'autre par tous les
minima (courbe Tn(\)).
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La premiére étape de cette méthode consiste donc a repérer les positions des
longueurs d'ondes A(nm) de tous les extrema de la courbe de transmission. Pour
chacune de ces longueurs d'onde, deux valeurs sont relevées: la valeur de
lextremum réel et la valeur de lUextremum fictif correspondant (Tu(A)' pour un
maximum fictif et T(\)' pour un minimum fictif). Pour chaque longueur d’'onde, on a
donc deux valeurs Tn(A) et Tu(A). A partir de ces valeurs, on détermine des valeurs
N(A), selon 'équation C.1:

Ty —Tm N2 +1 Eq. C.1

N(4) =2

ou ns est lindice de réfraction du substrat (ns = 1,51 pour la lame de microscope
utilisée). A partir de ces valeurs N(A), on obtient des premieres valeurs
approximatives des indices de réfraction n(A) grace a l'équation C.2:

n(a) = JN +/N? —n,? Eq. C.2

On utilise ensuite le fait que pour chaque extremum de la courbe, le produit de
'épaisseur et de lindice de réfraction vérifie la relation suivante l'équation C.3:

2n(Ae = ma
@ Eq.C.3

ou m représente lordre des interférences. m est un entier dans le cas des maximas
tandis que m est un demi-entier dans le cas des minima.

Sion appelle m; l'ordre du premier extremum de la courbe de transmission en partant
des grandes longueurs d’'onde, cette relation devient 2[n(\))/\]e = m; pour le premier
extremum ; 2[n(A2)/Az2]e = m; + % pour le deuxiéme extremum ; 2[n(As)/As]e = m; + 1 pour
le troisiéeme extremum et ainsi de suite. Elle peut donc étre généralisée selon
'équation C.4 suivante :

2[n(A)/A]xe = my +1;/2 Eq. C.4

ou i est un nombre entier: 0 pour le premier extremum, 1 pour le deuxiéme
extremum, 2 pour le troisieme, etc., en allant des grandes vers les faibles longueurs
d'onde. En tracant Li/2 en fonction de n(\)/A;, on obtient une droite dont l'ordonnée a
Uorigine est une valeur approchée de mi. La Figure C.16 présente a titre d'exemple la
droite obtenue dans le cas de l'analyse Swanepoel de la couche Ge-Se-Te 167.

D'apres l'équation de la droite, la valeur de m; est ici de 14,476 : cependant m; ne peut
étre qu'un entier (si le premier extremum est un maximum) ou un demi-entier (si le
premier extremum est un minimum). Comme dans le cas de la courbe de
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transmission analysée, le premier extremum était un maximum, la valeur de m;
retenue a été de 14.

11
y=13,347x- 14,476

9 R*=0,9993
7
5
S 3
1
10 0,5 1 1,5 2

nfA

Figure C. 16. Droite obtenue pour 1/2 en fonction de n/A.

A cette étape de la méthode, il est important de contréler la validité de la valeur m;
déterminée. On calcule donc pour chaque valeur de longueur d’'onde A; la valeur de
Uépaisseur issue de l'équation C.4, soit: e = [m; + /2] / 2[n(M)/A]. L'épaisseur
géométrique de la couche étant indépendante de la longueur d’onde, sa valeur doit en
principe étre sensiblement la méme quel que soit i. Elle doit par ailleurs étre de
lordre de grandeur de l'épaisseur mesurée par profilométrie a contact. Si ces deux
conditions sont remplies, la valeur m; est valide. Dans ce cas, on calcule la valeur
moyenne & des épaisseurs obtenues, et on linjecte dans 'équation C.4. On obtient
alors une expression plus précise de lindice de réfraction (Eq. C.5) pour chaque
longueur d’'onde correspondant a un extremum de la courbe de transmission :

n(Ai) = [ml + 1i/2] Ai /(28&) Eq.C.5

La simulation des points obtenus en utilisant la loi de Cauchy (Cauchy, 1836) donnée
par l'équation C.6 permet enfin d’obtenir la courbe n(}) :

n(d) = A + B/? EqC.6

La Figure C.17 donne a titre d’'exemple U'évolution de lindice de réfraction en fonction
de la longueur d’'onde pour les deux couches constituant un composant (couche
tampon Ge-Se-Te 167 et couche de cceur Ge-Se-Te 168), obtenue grice a l'analyse
Swanepoel (points sur la courbe) et la loi de Cauchy.
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Figure C. 17. Evolution de Uindice de réfraction en fonction de la longueur d’onde pour
les couches GeSeTe 167 et 168 : les points correspondent aux valeurs de lindice déduites
de lanalyse de Swanepoel et les traits continus correspondent a la simulation par la Loi

de Cauchy.

I11.4. Calcul du gap optique par spectroscopie visible et proche
infrarouge (méthode de Tauc)

Il existe différentes méthodes pour mesurer le gap optique E, mais la plus
couramment utilisée est la méthode de Tauc (Tauc et al., 1966). Elle exploite la zone
de forte absorption des courbes de transmission (voir Figure C.15).

Dans la zone de forte absorption, les transitions optiques entre la bande de valence
et la bande de conduction sont régies par l'équation C.7 suivante :

(hw — Eg)" Eq. C.7

a(w) = f—

ou B est une constante qui dépend de la probabilité de transition, w la fréquence
angulaire du photo incident, h la constante de Planck réduite et M un nombre qui
caractérise le processus de transition. Les coefficients d’absorption a sont quant a
eux déduits directement a partir des courbes de transmission a travers l'équation de
Beer-Lambert donnée par l'équation C.8 :

a = z]n(—) Eq C.8
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La valeur de M a été fixée a 2 dans l'équation C.7. En effet, M est égal a % lorsque la
transition est directe et égal a 2 pour des transitions indirectes (Tauc et al., 1966). Or
d’'aprés la littérature (Urbach, 1953) et (Davis and Mott, 1970), les matériaux

Ge-Se-Te obéissent a des transitions indirectes. En tracant (ahw)"2 en fonction de hw,
on obtient donc une droite de 'équation C.9:

1 1 1
(ahw)z = zhw — BZEg Eq. C.9

L'équation de cette droite permet de calculer le gap optique E; en effectuant le
quotient entre l'ordonnée a lorigine et la pente de la droite. A titre d’'exemple, la Figure
C.18 montre la droite obtenue pour la couche GeSeTel67, ayant permis de calculer
pour cette couche un gap optique E; de 1,8 eV.

y = 666,25x- 1035,1
R*=0,9847

1,74 1,75 1,76 1,77 1,78 1,79 18 1,81

ho (eV) 7.

Figure C. 18. Tracé de la droite (ahv) % = f(hv) issue de la courbe de transmission de la
couche Ge-Se-Te 167, dans le domaine 1 cm-1 < o < 104 cm™"). Le gap optique calculé est
Eg=1,8eV.

111.5. Résultats obtenus

Le tableau C.4 ci-dessous rassemble les résultats des caractérisations effectuées
pour les couches tampon et de cceur des principaux composants réalisés et testés
ultérieurement. Chaque composant est nommé GeSeTe N-N+1: en effet il a été obtenu
par dépot successif de deux couches du systéeme ternaire Ge-Se-Te, la couche
tampon GeSeTe N et la couche de coeur GeSeTe N+1.
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Il est a noter que d’autres couches ont été déposées durant la thése, mais pour
différentes raisons, les guides obtenus n'ont pas donné satisfaction (probléme
pendant l'un des dépots, échantillon cassé, mauvais clivage, etc.). Nous avons choisi
de ne pas les répertorier dans ce tableau.

Epaisseur Epaisseur Composition réelle n Swanepoel a
Composant | Couche réelle (um) = Energie de gap (eV] An a1550nm
P o calculée (um) +2 % at. 8 gap (eV) 1,55 um 0,01
0.01 um
6,25 6,25 GeySegaTers 1,38 2,57
0,09
6,15 6,17 GeySeseTess 1,39 2,66
5,95 6,2 GeySeq;Ters 1,41 2,5
0,12
5,91 5,98 GeysSeseTey; 1,39 2,62
5,85 6,3 GejsSegiTey 1,39 2,52
0,08
5,91 6,5 GejgSessTer; 1,38 2,6
6,3 6,45 Ge;;Segy5Tesss 1,42 2,541
0,044
6,7 7,03 GeyoSegiTeso 1,41 2,585

Tableau C.4. Caractéristiques des couches tampon et de coeur des principaux composants réalisés
et testés durant la these.

Comme on peut le voir dans le Tableau C.4, les caractéristiques des couches sont
globalement en accord avec ce qui était visé. Hormis la couche GeSeTe 211 qui a une
épaisseur un peu trop élevée, comme attendu, les épaisseurs des couches obtenues
sont voisines de 6 um, avec une erreur de = 0,5 um. Ce résultat est en accord avec
les travaux précédents (Vu Thi, 2014), Uerreur s’expliquant principalement par les
erreurs cumulées des moniteurs a quartz (5 % chacun).

Les compositions sont quant a elles légerement différentes des compositions visées
(c’est-a-dire GessSessTen pour les couches tampon et GessSessTez pour les couches
de cceur), ce qui explique que leurs indices de réfraction soient également un peu
éloignés des valeurs souhaitées. Des réajustements des conditions de dépat auraient
pu étre effectués pour obtenir des couches dont la composition se rapproche
davantage de la composition cible. Mais cela ne nous a pas semblé indispensable. En
effet, comme on peut le constater dans la derniére colonne du Tableau C.4, la
différence An entre lindice de la couche de cceur et celui de la couche tampon est
systématiquement positive et de Uordre de 0,1 (a part pour le composant GeSeTe 211-
212).

Donc méme si les compositions et les indices de réfraction des couches sont
sensiblement différents de ce qui était visé, une différence d'indices An en accord
avec la valeur utilisée pour les simulations (chapitre B, paragraphe 11.2) a bien été
obtenue.
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I.2. Caractérisation des guides

Comme prédit par les simulations, la profondeur de gravure de la couche de ceoeur
doit étre de l'ordre de 4 um pour permettre un bon couplage de la lumiére dans nos
guides, obtenir un guidage monomode de la lumiere et un champ évanescent
important. Aprés les étapes de photolithographie et de gravure par usinage ionique
telles que décrites dans les paragraphes 1.2 et 1.3, il a donc été primordial de contrdler
la profondeur de gravure de chaque composant réalisé. La premiére méthode utilisée
a été la profilométrie a contact (méthode décrite dans le paragraphe IL.1.1). Cette
méthode nous a permis de vérifier trés rapidement que les profondeurs de gravure
étaient bien de 4 um environ, quels que soient les composants. Ce résultat a été
confirmé lors des observations au MEB de certains des composants. La Figure C.19
montre a titre d'exemple un des guides d’onde RIB du composant GeSeTe 161-162, vu
de profil. On peut y voir la superposition des deux couches (couche tampon et couche
de cceur) d’'une épaisseur totale de 12,7 um (valeur cohérente avec les valeurs des
épaisseurs des deux couches mesurées séparément - Tableau C.4) et on peut y
vérifier la profondeur de gravure de 4,05 um.

Figure C.19. Photographie MEB d’un guide d’onde RIB du composant GeSeTe 161-162, vu
de profil. IL est a noter qu’avant son observation, le composant a été clivé tel que décrit
dans le paragraphe 111.3.1 de ce chapitre.

lll. Caractérisation optique
lll.1. Préparation des faces d’entrée et de sortie des guides
Afin d'étre en mesure d'injecter correctement la lumiere dans les guides et de pouvoir

la collecter en sortie, il est indispensable de préparer les faces d'entrée et de sortie
des guides.
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Le polissage étant complexe du fait de la différence de dureté trés importante entre
les substrats de silicium et nos couches chalcogénures Ge-Se-Te, la méthode
retenue a été le clivage. La majorité des guides testés et utilisés dans le cadre de
cette these ont donc été clivés en utilisant un protocole tres simple. A l'aide d’'une
pointe diamant, nous avons entamé le substrat de silicium (sur la face arriere des
composants) en tracant une ligne sur toute la largeur de l'échantillon ; ensuite, par
effet de levier, nous avons appliqué une force pour casser l'échantillon de sorte que
la fissure suive la structure cristalline du substrat de silicium (Figure C.20). Lorsque
'étape de clivage s’est bien déroulée, la qualité des faces d’entrée et de sortie obtenue
a été tout a fait satisfaisante. Pour illustration, la Figure C.21 montre la photographie
MEB du composant GeSeTe 161-162, vu de dessus, aprés clivage tel que décrit ci-
dessus. On peut constater que le clivage a été net, si bien que la face est propre. Mais
il est a noter que cette méthode de clivage présente des limites : souvent, le clivage
ne se passe pas comme prévu et les faces sont abimées. Beaucoup de composants
ont di étre écartés car ils étaient inutilisables. Cela nous a amenés a réfléchir a des
voies d’amélioration de la préparation des faces d'entrée et de sortie de nos
composants, pour avoir un taux de réussite plus important. Les pistes envisagées
seront discutées dans la conclusion de ce travail.

Yoy 4

Figure C. 20. Illustration de la méthode de clivage des composants ; le tracé de clive se
fait sur la face arriére de U’échantillon

Figure C.21. Photographie MEB du composant Ge-Se-Te 161-162 vu du dessus, et observé
aprés l'étape de clivage.

Page | 89



@)

&

Chapitre C : Fabrication et caractérisation des guides d’onde RIB

lll.2. Caractérisation a 1,55 pm

L’'objectif ici a été de vérifier le bon guidage de nos composants. Pour cette étude
nous avons utilisé le banc optique décrit dans la Figure C.22. Ce dispositif dispose
d'un laser AP3350A opérant a une longueur d'onde A = 1,55 um avec une puissance
d'entrée d'environ 4,5 mW. La lumiére issue du laser est injectée dans les guides
d'onde grace a une fibre optique du type SMF28, placée au plus prés de la face
d'entrée.

Durant les mesures, le composant est maintenu par aspiration sous vide afin d’éviter
les chocs mécaniques ainsi que les vibrations indésirables qui peuvent perturber
l'alignement. Le banc optique employé dispose d’'un photo-détecteur en germanium
ainsi que d'une caméra Infra-rouge (HAMAMATSU C2400-03 Infrared Vidicon Camera
Head) dans lesquels le faisceau lumineux est couplé simultanément grace a un
séparateur de faisceau (THORLABS MKI100). Le photo-détecteur permet le cas
échéant de mesurer la puissance récupérée apres transmission dans le guide,
puissance qui peut étre comparée a la puissance en sortie de la fibre pour évaluer
les pertes de propagation par exemple. Dans le cadre de ce travail, nous n’avons pas
effectué de mesures de pertes, ces mesures nécessitant de couper progressivement
le composant (méthode du cut-back) et étant donc destructives. Nous avons admis
que les pertes de propagation étaient de Uordre de 1 dB.cm™ (Vu Thi, 2014).

La caméra infrarouge permet par contre de contrdler que la lumiéere est bien été
injectée dans les guides d’'onde et de vérifier les profils de mode en sortie.

Photo-détecteur

!

Lentille  Diviseur de Camera
faisceau

Fibre optique

Echantillon
Laser 1550 nm

Plateforme 3 Axes

Figure C. 22. En haut : schéma du banc optique opérant a 1,55 pm et en bas :

photographie du banc, ici utilisé pour caractériser les guides d'onde RIB du composant
GeSeTe 167-168.
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Les images obtenues difféerent selon la largeur du guide sondé. Sur la Figure C.23,
correspondant a l'image en sortie d'un guide de 15 um de large du composant Ge-Se-
Te 167-168, on peut observer une tidche lumineuse caractéristique d’'un guidage
monomode. Sur la Figure C.24, correspondant a limage en sortie d’'un guide plus
large (20 um) du méme composant, on observe en revanche plusieurs taches,
caractéristiques d’'un guidage multimode.

Figure C.23. Image en sortie d’un guide de 15 pm de large du composant GeSeTe 167-
168. Cette image est caractéristique d’'un guidage monomode.

Figure C.24. Image en sortie d’'un guide de 20pum de large du composant GeSeTe 167-
168. Cette image est caractéristique d’'un guidage multimode.

Tous les composants dont les caractéristiques sont données dans le Tableau C.4 ont
donné lieu a des résultats similaires. Grace a un clivage correct, il a en effet été
possible d'injecter la lumiéere dans les différents guides et d’observer un signal en
sortie. Globalement, les guides de largeurs inférieures ou égales a 15 um ont donné
lieu a un guidage monomode, et les guides de largeur supérieure ont donné lieu a un
guidage multimode. Il est a noter que la largeur optimale définie par les simulations
était de 10 um.
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Maintenant que nous avons caractérisé les guides et vérifié leur fonctionnement a
1,55 um, nous nous sommes intéressés a la réponse de ces guides vis-a-vis du dépot
de gouttelettes sur leur surface. Cette étude fait Uobjet du dernier chapitre de ce
manuscrit.

Page | 92



Chapitre C : Fabrication et caractérisation des guides d’onde RIB

o)

Reféerences

Aly, K.A. (2009). Optical properties of Ge-Se-Te wedge-shaped films by using only
transmission spectra. J. Non-Cryst. Solids 355, 1489-1495.

Cauchy, A.L.B. (1836). Mémoire sur la dispersion de la lumiere (J. G. Calve).

Davis, E.A., and Mott, N.F. (1970). Conduction in non-crystalline systems V.
Conductivity, optical absorption and photoconductivity in amorphous semiconductors.
Philos. Mag. J. Theor. Exp. Appl. Phys. 22, 0903-0922.

El-Korashy, A., Bakry, A., Abdel-Rahim, M.A,, and Abd El-Sattar, M. (2007). Annealing
effects on some physical properties of Ge55e25Te70 chalcogenide glasses. Phys. B
Condens. Matter 391, 266-273.

Huang, C.C., Hewak, D.W., and Badding, J.V. (2004). Deposition and characterization of
germanium sulphide glass planar waveguides. Opt. Express 12, 2501-2506.

Hummel, R.E.,, and Guenther, K.H. (1995). Handbook of Optical Properties: Thin Films
for Optical Coatings (CRC Press).

Khan, S.A., Zulfequar, M., and Husain, M. (2002). Effects of annealing on crystallization
process in amorphous Ge55e95—xTex thin films. Phys. B Condens. Matter 324, 336-
343.

Orava, J., Wagner, T., Krbal, M., Kohoutek, T., Vlcek, M., and Frumar, M. (2006). Selective
wet-etching of undoped and silver photodoped amorphous thin films of chalcogenide
glasses in inorganic alkaline solutions. J. Non-Cryst. Solids 352, 1637-1640.

Pan, R.K,, Tao, H.Z., Wang, J.Z., Wang, J.Y,, Chu, H.F., Zhang, T.J., Wang, D.F., and Zhao,
X.J. (2013). Structure and optical properties of amorphous Ge-Se films prepared by
pulsed laser deposition. Optik 124, 4943-4946.

Ruan, Y., Li, W., Jarvis, R., Madsen, N., Rode, A, and Luther-Davies, B. (2004).
Fabrication and characterization of low loss rib chalcogenide waveguides made by
dry etching. Opt. Express 12, 5140-5145.

Sarrach, D.J., De Neufville, J.P.,, and Haworth, W.L. (1976). Studies of amorphous
GeSeTe alloys (I): Preparation and calorimetric observations. J. Non-Cryst. Solids 22,
245-2617.

Sharma, P., and Katyal, S.C. (2007). Thickness dependence of optical parameters for
Ge-Se-Te thin films. Mater. Lett. 61, 4516-4518.

Swanepoel, R. (1983). Determination of the thickness and optical constants of
amorphous silicon. J. Phys. [E] 16, 1214-1222.

Tauc, J., Grigorovici, R., and Vancu, A. (1966). Optical Properties and Electronic
Structure of Amorphous Germanium. Phys. Status Solidi B 15, 627-637.

Page | 93



Chapitre C : Fabrication et caractérisation des guides d’onde RIB

Urbach, F. (1953). The Long-Wavelength Edge of Photographic Sensitivity and of the
Electronic Absorption of Solids. Phys. Rev. 92, 1324-1324.

Vigreux, C., Sousa, S.D., Foucan, V., Barthélémy, E., and Pradel, A. (2011). Deep reactive
ion etching of thermally co-evaporated Te-Ge films for IR integrated optics
components. Microelectron. Eng. 88, 222-227.

Vigreux, C., Thi, M.V.,, Maulion, G., Kribich, R., and Pradel, A. (2013a). Te-Ge-Se
thermally co-evaporated films: Elaboration, characterization and use for the
manufacture of IR rib waveguides, basic elements of CO2 microsensors. In 2013 15th
International Conference on Transparent Optical Networks (ICTON), pp. 1-5.

Vigreux, C., Vu Thi, M., Escalier, R., Maulion, G., Kribich, R., and Pradel, A. (2013b).
Channel waveguides based on thermally co-evaporated Te-Ge-Se films for infrared
integrated optics. J. Non-Cryst. Solids 377, 205.

Vigreux, C., Thi, M.V, Maulion, G., Kribich, R., Barillot, M, Kirschner, V., and Pradel, A.
(2014). Wide-range transmitting chalcogenide films and development of micro-
components for infrared integrated optics applications. Opt. Mater. Express 4, 1617-
1631.

Vu Thi, M. (2014). Etude des couches minces du systeme ternaire Ge-Se-Te et
fabrication de composants d'optique intégrée IR, briques de base de micro-capteurs
optiques de gaz. Thése, Université Montpellier II.

Xu, C., Liu, B,, Song, Z., Feng, S., and Chen, B. (2008). Reactive-ion etching of Sn-doped
Ge2Sh2Te5 in CHF3/02 plasma for non-volatile phase-change memory device. Thin
Solid Films 516, 7871-7874.

Page | 94



Page | 95



Page | 96



Chapitre D : Des guides d’onde RIB vers les capteurs

CHAPITRE D 95
. Test des guides sur banc optique a A=1,55 pm 97

1. Veérification de la sensibilité du guide d’onde vis-a-vis du dépot de gouttelettes
d’eau98

2. Influence du volume de la goutte déposée sur Uintensité relative en sortie de
guide 99

1.3. Influence de la position des gouttelettes déposées sur Uintensité relative en
sortie de guide 100

4. Influence du nombre de gouttes déposées sur Uintensité relative en sortie de
guide 102

Il. Mesure spectrophotométrique entre 1,2 et 2 ym 103

1. Description du dispositif utilisé pour les mesures spectrophotométriques.....104

I.2. Acquisition des spectres 104
I.3. Analyse en composantes principales (ACP) 106
I1.3.1. Description de la méthode ACP 107
I1.3.2. Résultats 109

4. Modele de prédiction 12
I.4.1. Description du modéle de régression des moindres carrés (PLS)......ccooeeeeccce 13
1.4.2. Resultats 15
Reéférences 18

Apres avoir fabriqué et caractérisé les guides d’'onde RIB, nous nous sommes
concentrés sur la réponse de ces guides d’'onde vis-a-vis du dépot de gouttelettes
d'eau déminéralisée sur leur surface. Nous avons réalisé une premiére étude a A=
1,55 um, longueur d'onde a laquelle le coefficient d’'absorption de l'eau est d’environ
50 cm™. Les résultats obtenus sont présentés dans le paragraphe I. Nous avons
ensuite monté un banc spectrophotométrique dédié a nos expériences : celui-ci opere
entre 1 et 2 um environ, domaine incluant deux bandes d’absorption de l'eau (1,46 et
1,94 um). Les résultats obtenus sont résumés dans le paragraphe Il.

I Test des guides sur banc optique a A= 1,55 ym
Pour les mesures mono-longueurs d’'onde a 1,55 um, le méme banc que celui décrit
dans le chapitre C, paragraphe IIl.2 a été utilisé (voir figure C.23). Le composant

référencé Ge-Se-Te 161-162 dans le tableau C.4 a par ailleurs été utilisé pour toutes
les expérimentations.
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11. Vérification de la sensibilité du guide d’onde vis-a-vis du
dépot de gouttelettes d’eau

Afin de valider la sensibilité du guide d’'onde vis-a-vis du dépot de gouttelettes d’eau,
une premiere expérience a été menée en déposant successivement 10 gouttes d'un
méme volume sur un guide d’'onde, apres avoir vérifié qu'il était bien monomode (voir
chapitre C, paragraphe Ill. 2). Entre deux dépots de gouttelettes successifs, nous
avons procédé a un séchage par air sec. L'intensité lumineuse en sortie de guide a
été enregistrée en continu : la Figure D.1 montre l'exemple de I'évolution de lintensité
en sortie de guide pour des gouttelettes d’'un volume égal a 2,5 ul. Le méme résultat
a été obtenu pour tous les volumes testés, attestant du fait que le guide d’onde
« répond » correctement vis-a-vis de la présence d'eau a sa surface, et ce de facon
répétable. En effet, comme on peut le voir sur la Figure D.1, avant dépot de la premiére
gouttelette, une intensité lumineuse appelée |, est enregistrée (premier plateau vert).

Signal
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b
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I

-
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L

Intensité en sortie de
guide (signal brut)

o
3]
T

1

%0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
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FIGURE D. 1. Intensité lumineuse en sortie d’'un guide droit monomode du composant Ge-
Se-Te 167- 168 en fonction du temps. Chaque diminution du signal correspond a Uinstant
ou une goutte est déposée a la surface du guide, et chaque ré-augmentation de
Uintensité coincide avec le séchage de la goutte. L'opération « dépot puis séchage d’une
goutte » a été répété 10 fois.

Apres dépot de la premiere gouttelette, Uintensité chute, di a Uabsorption d’'une partie
de l'onde évanescente par l'eau (premier plateau rouge, intensité I). Apres séchage
de la premiere goutte, lintensité raugmente pour récupérer une intensité
approximativement égale a sa valeur initiale |, (deuxiéme plateau vert). Et lopération
se répete dix fois.
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1.2. Influence du volume de la goutte déposée sur lUintensité
relative en sortie de guide

L'intensité relative (I/ls)) en sortie d'un guide d'onde monomode a été mesurée en
fonction du volume de la goutte déposée (Figure D.2, en bleu). Elle a été comparée
aux valeurs simulées (Figure D.2, en orange), telles que présentées dans le chapitre
B, paragraphe Ill. Il est a noter que les valeurs simulées ont toutefois été augmentées
d’'un facteur 25 pour étre comparées aux valeurs expérimentales.

Comme le montrent les points bleus sur la Figure D.2, lintensité lumineuse en sortie de guide
diminue quel que soit le volume de la goutte déposée, en accord avec les résultats obtenus
dans le paragraphe L1 et confirmant ainsi le fait que 'eau absorbe bien une partie de la
lumiére guidée, via londe évanescente. De plus, on peut voir que la diminution de l'intensité
du signal de sortie est d'autant plus grande que le volume de la gouttelette est
important. Ceci est cohérent avec les prévisions issues des simulations et est
expliqué par le fait que plus le volume de la goutte est important, plus la surface de
guide couverte par la goutte est grande: la surface d'interaction avec le champ
évanescent est donc de plus en plus importante.
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Figure D. 2. Evolution de Uintensité relative en sortie de guide en fonction du volume de la goutte
déposée. Les ronds bleus correspondent aux valeurs expérimentales. Les carrés orange
correspondent aux valeurs simulées (x25), telles que décrites dans le chapitre B, paragraphe |Il.

Indépendamment du facteur 25 existant entre les valeurs théoriques et les valeurs
expérimentales, on voit par ailleurs sur la Figure D.2 qu'il y a un écart entre
expérience et théorie, écart qui est d'autant plus grand que le volume de la goutte est
grand. Nous expliquons cet écart par la forme des gouttelettes, qui differe en
simulation par rapport au cas réel.
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En effet, pour les simulations, comme indiqué dans le paragraphe Ill du chapitre B,
nous avons choisi de simuler une goutte déposée par une demi-sphere, hypothese
guidée par le fait que l'angle de contact de 'eau sur une couche chalcogénure Ge-Se-
Te est de lordre de 90°. Or du fait de la structure des guides en rubans, les
gouttelettes se déposent plutot sous la forme de demi-ellipsoides, le grand axe étant
parallele aux guides. En conséquence, pour un volume de goutte similaire, la surface
du guide d'onde couverte par la goutte est plus grande dans le cas réel que dans les
simulations, comme l'illustre la Figure D.3. L'effet sur la diminution de lintensité en
sortie de guide est donc plus important expérimentalement, a volume égal.

direction (radiusr) 4 (large radiusr', small radius

. 2: Propagation . half-sphere |, half ellipsoid
0.66 r', height 0.66 ')

z: Propagation
direction

Figure D. 3.a) Images d’'une goutte de 6 ul déposée a la surface du guide (vue du dessus et vue de
profil) dans la direction des guides et dans la direction perpendiculaire aux guides. b)
Comparaison géométrique entre une demi-sphere et une demi-ellipsoide de méme volume. Pour
unvolumede 6 L r =142 mmetr =186 mm.

1.3. Influence de la position des gouttelettes déposées sur
Uintensité relative en sortie de guide

Dans les deux paragraphes précédents, nous avons vu que le dép6t d’'une gouttelette
d'eau a la surface d’'un guide donde monomode diminuait lintensité lumineuse en
sortie de guide, et que Ueffet était d’autant plus grand que le volume de la goutte était
important. Pour ces expériences, les gouttelettes étaient systématiquement
déposées approximativement au centre du guide étudié. Dans ce paragraphe, nous
nous intéressons a linfluence de la position de la goutte sur la réponse du guide.
Trois positions de goutte ont été choisies ou Z1 correspond a un dépot en début de
guide, Z2 au milieu du guide et Z3 en fin du guide.
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Les variations relatives de l'intensité en fonction de la position des gouttelettes sont
comparées dans la Figure D.5, pour des gouttes de 2,5 ul, 5 ul puis 10 pul. Comme
schématisé dans la Figure D.4 :

- Les points de gauche correspondent aux valeurs de l'intensité relative obtenue
dans le cas d’'un dépot des gouttes proche de Uentrée des guides.

- Les points centraux correspondent aux valeurs obtenues lorsque la goutte est
déposée au centre du guide,

- Et les points de droite correspondent aux valeurs lorsque les gouttes sont
déposées proche de la sortie des guides.

Figure D. 4. Illustration des trois postions de dépo6t de la goutte d’eau a Z1, Z2 et Z3.

Tout d’abord on retrouve que plus le volume de la goutte est grand, plus la variation
d’intensité en sortie est importante (Figure.D.5). On retrouve aussi le méme écart
entre les résultats expérimentaux (carrés oranges) et les résultats simulés (ronds
bleus). En revanche, on constate que la position de la goutte en surface du guide n'a
pas d'influence sur la variation d'intensité relative en sortie. Ce résultat conforte l'idée
qu'il sera possible de transférer cette technologie au champ car en pulvérisation
agricole la dispersion des gouttes en surface du capteur se fera de facon aléatoire et
ne doit pas altérer la réponse du capteur.
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Dépot de gouttes sur les trois positions Z1,Z2 et Z3
pour trois volumes différents (2,5ul/5ul/10ul)
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Figure D.5. Intensité relative en sortie de guide pour trois volumes de goutte différents
(2,5; 5 et 10 pl), et selon la position de la goutte déposée: proche de Uentrée du guide
(points a gauche pour chaque volume), au centre du guide (points au centre pour chaque
volume) et proche de la sortie du guide (points a droite pour chaque volume). Ronds

bleus : valeurs expérimentales. Carrés orange : valeurs simulées x25 (voir paragraphe
11.3).

1.4. Influence du nombre de gouttes déposées sur Uintensité
relative en sortie de guide

Pour cette derniere étude, plusieurs gouttelettes de 2,5 ul ont été déposées
successivement, de sorte a observer linfluence du nombre de gouttes sur lintensité
relative en sortie de guide. Les résultats expérimentaux vs résultats simulés sont
présentés sur la Figure D.6 (ronds bleus pour U'expérimentation et carrés orange pour
la simulation). Comme déja observé sur les Figures D.2 et D.5, l'écart entre les
valeurs expérimentales et les valeurs simulées (multipliées du facteur 25 observé)
est tres faible pour les petits volumes. On observe par ailleurs que la diminution de
lintensité relative en sortie est d'autant plus importante que le nombre de gouttes
déposées est important. Ce résultat est important pour espérer réaliser un capteur
permettant la caractérisation d’'un dépot de gouttelettes.
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Figure D.6. Intensité relative en sortie de guide en fonction du nombre de gouttes de 2,5
ul déposées. Cercles bleus : points expérimentaux. Carrés orange : valeurs simulées
(voir paragraphe I1.3).

Il Mesure spectrophotométrique entre 1,2 et 2 pm

Contrairement a l'étude précédente effectuée a une seule longueur d’onde (1,55 um),
cette étude spectrophotométrique entre 1,2 et 2 um a nécessité le développement d’'un
nouveau dispositif optique. Celui-ci est décrit dans le paragraphe Il.1. Des spectres
en transmission ont ensuite été enregistrés, avant dépot et apres dépot de goutte,
comme dans l'étude précédente.

Il est a noter que les expérimentations ont cette fois-ci été effectuées sur le
composant référencé Ge-Se-Te 167-168 dans le Tableau C.4. Les spectres obtenus

sont discutés dans le paragraphe 11.2.

Comme il sera explicité dans le paragraphe 1.2, les spectres bruts ont nécessité un
traitement spécifique d’analyse multivariée. En effet les spectres constituent des
observations que l'on appelle multivariées ou les variables sont les longueurs d’onde.
Une analyse en composantes principales (ACP) ainsi qu'une approche par méthode
de régression des moindres carrés partiels (PLS) ont ainsi été appliquées aux
données brutes, comme décrit respectivement dans les paragraphes 1.3 et Il.4.
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Il.1.Description du dispositif utilisé pour les mesures
spectrophotométriques

Le banc optique développé pour cette étude est schématisé sur la Figure D.7. Il est
équipé d'une source laser supercontinuum (SM-100 NIR ; LEUKOS) combinée a un
générateur de signal (4422 ; SEFRAM). Un filtre passe-haut (FELH1150nm ; Thorlabs)
permet d'adapter la gamme de transmission des guides d'ondes GeSeTe. Pour
minimiser les pertes de couplage, une lentille de longueur focale 3,5 mm (87-127 AR
; optique Edmund) est utilisée pour focaliser le signal de la fibre supercontinuum a
'entrée du guide d'onde, avec une ouverture numérique de 0,4. L'échantillon est
maintenu grace a une pompe a vide (HWV001, THORLABS) sur une plate-forme de
translation 3 axes (M-562 ; Newport). De plus, une lentille convexe (AL1815-C ;
Thorlabs), servant de collimateur, est placée a 11 mm de la sortie des guides d'ondes.
Ensuite ce faisceau passe par un séparateur de faisceau (BSF10-C, THORLABS) ou 10
% de la lumiére est réfléchie sur une caméra (WDY SMR S320-VS ; NIT) ce qui permet
de controler linjection dans le guide d'onde. Les 90 % restants du faisceau sont
transmis a une lentille (AL1225 M-C ; Thorlabs) pour injecter la lumiére dans le
spectrometre a transformée de Fourrier (UV-VIS-NIR TF ; ARCoptix). La plage
spectrale choisie pour cette étude est comprise entre 1,2 et 2 um.

Camera

Générateur de signal

I Diviseur Spectrophotomeétre
Supercontinuum filter Lentille  Plateforme3 Axes Lentille de_ Lentille TR-NIR
Pass-haut faisceau

Figure D.7. Banc spectrophotométrique utilisé pour caractériser les dépbts de
gouttelettes sur la surface des guides d'onde du composant Ge-Se-Te 167-168.

11.2. Acquisition des spectres

Contrairement a l'étude en mono-longueur d’onde, il est a noter qu'ici nous avons
travaillé avec un guide d'onde large (35 um), et donc multimode, de sorte a avoir en
sortie une intensité lumineuse optimale. Par ailleurs, alors que pour la premiére
étude effectuée 31,55 um, nous avons travaillé avec des volumes d’eau déminéralisée
allant de 2 a 10 ul, pour cette étude spectrophotométrique, nous avons décidé de
travailler avec des volumes plus petits, dans la gamme allant de 0,13 2,5 ul. L'idée
était de vérifier la sensibilité de notre guide d’'onde, et également de se rapprocher
des tailles de gouttelettes pulvérisées dans les champs (de lordre du microlitre).
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Nous avons également opté pour une étude plus fine, en faisant varier le volume par
pas de 0,1 ul. Nous avons ainsi travaillé avec 25 volumes différents entre 0,1 et 2,5 ul.

A laide d’'une micropipette, nous avons donc déposé des gouttelettes de volumes
allant de 0,1a 2,5 ul en surface du guide d'onde multimode de 35 um de large.

Le spectre en sortie de guide a été enregistré avant et apres chaque dépét de goutte.
L'échantillon a été séché a l'air sec entre chaque dép6t de gouttes, tout en s’assurant
que la transmission du guide d'onde n'avait pas été altérée. 25 spectres ont ainsi été
enregistrés, correspondant aux 25 volumes de goutte différents. L’expérience a par
ailleurs été répétée 3 fois a trois dates différentes, donnant ainsi 3 séries de mesures
(S1, S2 et S3), chacune des séries étant constituée de 25 spectres. Au total, 75
spectres ont donc été enregistrés.

Pour chaque spectre, la transmittance T (A) a été calculée selon 'équation Eq.D.1 ou
I, et | correspondent au spectre enregistré avant le dépot des gouttes et apres le
dépot de gouttes, respectivement. |, correspond a lintensité du spectre lorsque la
source lumineuse est éteinte.

1)L

o I,(4)-1,(4)

éq.D.1

Les 75 spectres de transmission relatifs (correspondant aux trois séries S1, S2 et S3)
sont représentés sur la Figure D.8.

Ce que lon remarque en premier dans la Figure D.8 est qu'il y a une certaine
homogénéité dans les spectres : chacun d’'entre eux présente un « creux » a environ
1450 nm, longueur d’'onde correspondant a la bande d'absorption liée a l'énergie
vibratoire de la liaison oxygéne-hydrogéne (0-H) dans l'eau. Quatre spectres sont
tout de méme un peu différents, et correspondent aux valeurs aberrantes qui seront
rejetées par la suite, pour Uanalyse multivariée.

Deux conclusions peuvent étre tirées de ces spectres bruts: le guide d'onde est
sensible vis-a-vis du dépot de gouttes d’eau, et ce des le plus petit volume étudié, a
savoir 0,1 ul. L'autre conclusion importante est qu'il n'y a en apparence pas de
corrélation entre la transmittance mesurée et le volume de la goutte déposée. En
effet, si U'on regarde linsert de la Figure D.8, on se rend compte qu'il n'y a pas de
corrélation directe entre la valeur de la transmittance a 1,55 um et le volume de la
goutte, alors qu’on se serait attendu a avoir une transmittance d'autant plus faible
que le volume de la goutte est important.

Pour aller plus loin, nous avons utilisé une analyse en composantes principales pour
essayer d’extraire une information plus fine a partir de nos spectres bruts. Celle-ci
est décrite dans le paragraphe 11.3 suivant.
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Figure D.8. Transmittances issues des 3 séries de mesures sur 25 volumes différents,
dans la gamme allant de 0,1 a 2,5 pl. Les quatre spectres en pointillés (aberrants) seront
écartés lors de l'analyse multivariée. En insert : valeurs de la transmittance a 1,45 pym, en

fonction du volume des gouttes.

I.3.  Analyse en composantes principales (ACP)

Comme explicité dans le paragraphe précédent, il n'y a pas de corrélation directe
entre les spectres bruts et les volumes des gouttes déposées. Or les spectres
enregistrés pour des volumes de gouttes identiques devraient étre similaires;
inversement, les spectres devraient différer en fonction du volume, et la différence
entre les spectres devrait étre d’autant plus marquée que les écarts entre les
volumes de gouttes sont grands.

Cependant, certains parametres peuvent interférer sur la mesure, tels que la position
de la goutte déposée sur le guide (on peut imaginer qu'elle peut étre plus ou moins
bien centrée sur la largeur du guide), la température de la piece, ou encore la qualité
de linjection de la lumiére. En effet, cette derniere peut varier en raison d'un mauvais
alignement de l'échantillon entre des séries de mesures similaires ou de fluctuations
des sources laser entre les spectres de référence (lo) et les spectres mesurés (l).

Tous ces parametres indépendants du volume de goutte déposée rendent difficile
Uexploitation des spectres bruts. Une analyse en composantes principales (dont la
méthode est décrite dans le paragraphe 11.3.1) va aider a explorer les informations
contenues dans le jeu de données.
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Cela nous aidera par la suite a extraire linformation recherchée, a savoir linfluence
du volume de goutte déposée sur la perte d'intensité en sortie de guide. Les résultats
issus de 'ACP sont explicités dans le paragraphe 11.3.2.

I1.3.1. Description de la méthode ACP

Afin de traiter les spectres bruts, nous avons utilisé une méthode d’analyse
multivariée : lanalyse en composantes principales, notée ACP. C'est une méthode de
classification couramment utilisée qui présente différents avantages pour cette
étude. Ne nécessitant pas de phase d’apprentissage (méthode non supervisée), celle-
civise a explorer le jeu de données d’entrée. Cette méthode exploratoire permet donc
de constater si les spectres mesurés forment des groupes distincts et s'il existe au
sein du jeu de données des mesures anormalement éloignées du groupe de mesures
que l'on pourra par la suite considérer comme mesures aberrantes.

Formulée pour la premiére fois par Karl Pearson (F.R.S, 1901) cette méthode a depuis
largement été reprise. Elle a notamment contribué au développement de la
chimiométrie a travers les travaux de (Wold et al, 1987). D'autres champs
d’'applications tels que la spectro-pluviométrie (Salles, 1995) ou le partitionnement
des expressions génomique en biotechnologie (Ringnér, 2008) sollicitent cette
méthode, jusqu’a l'étude paléo-climatologique de la Grece ancienne (Sabatier and
Campo, 1984). Mais dans notre cas d'étude, le choix de cette méthode a été consolidé
par son usage dans l'analyse de données spectrales comme présentée dans les
travaux (Mariano et al., 2014) et (Xu et al., 2019).

Pour détailler un peu plus, cette méthode consiste a décorréler les variables qui sont
au départ liées entre elles. Plus simplement, cela consiste a créer de nouvelles
variables a partir de combinaisons de variables existantes. Ces nouvelles variables
sont dites décorrélées ou orthogonales entre elles. Les nouvelles variables formées
sont appelées composantes principales (CP). Le nombre de composantes est limité
au (rang-1) de la matrice. Ces variables sont projetées sur un espace réduit de
dimension plus faible que le nombre de points d'acquisition des spectres (ces points
d’'acquisition représentant les longueurs d'onde des spectres enregistrés). Les
composantes sont générées par ordre de composant faisant varier le plus le jeu
donné. Les composantes principales sont générées selon leur impact décroissant sur
la variation des données. Ainsi les premiéres composantes représentent les
variables qui contribuent a la variation majoritaire du jeu de données.

Cela simplifie alors 'exploration du jeu de données. Ce nouveau référentiel formé par
les composantes principales permet de mettre en évidence des valeurs aberrantes
appelées « outliers », qui sont alors écartées de l'analyse, puis de déterminer des
groupes d'observations.
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L’ACP fournit des composantes principales qui sont des variables synthétiques qui
résument les phénoménes sous-jacents au jeu de données (spectres enregistrés).
C’est donc une pré-étape essentielle a toute analyse multivariée d’un jeu de données.

Dans la méthode d’analyse ACP, les spectres enregistrés pour chaque volume sont
représentés sous forme matricielle. Cette matrice que lon nomme X est de
dimensions (N, P) ou les N lignes représentent les observations (transmission
lumineuse en sortie du guide d’onde) et ou les P colonnes représentent les variables
(longueurs d'onde des spectres) tel qu'il est noté sur 'équation D.2.

Xll XlP
XNl XNP
Cette matrice X peut étre décomposée selon l'équation Eq.D.3 suivante :
X=TP' +EavecA=TP' Eq.D.3

Elle peut aussi, comme présenté sur la Figure D.9, étre décomposée en la somme de
A termes, A étant le nombre de composantes principales expliquant la majeure partie
des différences entre les spectres, et d'un terme résiduel correspondant au bruit.

L e ] P

P P
| o[ p |
- t3 + ses + + E
N N N

|

Figure D.9. Ecriture matricielle des données initiales selon le modéle d’analyse en
composantes principales (ACP).

P
P -I P l -l P
+
N

X =t1

Comme on peut le voir dans la Figure D.9, chacun des A termes est lui-méme le
produit de deux vecteurs t; et pi". Les vecteurs t; (dont Uécriture matricielle est donnée
dans l'équation Eq. D.4) sont appelés les « scores » et les vecteurs pi' (dont U'écriture
matricielle est donnée dans léquation Eg. D.5) correspondent aux vecteurs
transposés des pi. Les vecteurs p; correspondant aux « loadings »: ce sont les
charges d'une composante principale dans l'espace initial des longueurs d'onde.
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Ils correspondent donc a la contribution des variables dans la composante principale
générée. Les A termes sont classés dans lordre décroissant du pourcentage de la
variance expliquée entre les spectres enregistrés. Le « loading » p; est donc calculé
pour maximiser la variance des spectres mesurés et ainsi de suite jusqu'au pa,
correspondant au « loading » le moins influent.

P

ol Pa
Tll TlA

T = : == [Tsz "'TA] Eq Dll-
TN]. TNA
P
Pll PlA
PNl PNA
N

11.3.2. Résultats

Une analyse en composante principale telle que décrite dans le paragraphe précédent
a été réalisée a laide de loutil informatique MATLAB sur notre jeu de données
constitué de 75 spectres, correspondant aux trois séries de mesures pour 25 volumes
de gouttes différents. L'analyse a permis de mettre en évidence que deux
composantes principales expliquaient 95,81 % de la variance entre les différents
spectres enregistrés : la composante principale CP1 explique a elle seule 85,72 % de
la variance, tandis que la composante principale CP2 explique les 10,09 %
supplémentaires. En ce qui concerne les 4,19 % restants, ils ont été attribués a du
bruit.

Une fois les composantes principales identifiées, nous avons projeté les différents
spectres sur chacune des deux composantes principales CP1 et CP2: nous avons
ainsi obtenu les scores pour chaque spectre. La Figure D.10.a présente les scores
relatifs a la composante principale CP1, tandis que la Figure D.11.a présente les scores
relatifs a la composante principale CP2, et ce en fonction du volume des gouttes
déposées. Il est a noter que les échantillons de 1a 75 ont été classés en partant des
volumes les plus petits (0,1 ul) vers les volumes les plus grands (2,5 ul), chaque
volume étant représenté trois fois (puisque 3 séries de mesures ont été effectuées).
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Nous avons également tracé les « loadings » en fonction de la longueur d'onde pour
chaque composante principale (Figure D.10.b pour la composante principale CP1 et
Figure D.11.b pour la CP2). Et pour finir, nous avons fait une projection des CP1 sur les
CP2, générée a partir de 'ensemble des données tel qu'il est décrit sur la Figure D.13.
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Figure D.10. Représentation des scores (a) et des loadings (b) relatifs a la CP1. Il faut
noter que les échantillons 1 a 75 sont classés par volume croissant, indépendamment de
la série de mesures (S1, S2 ou S3).

On observe sur la Figure D.10a les 4 points correspondant aux spectres atypiques que
nous avions repérés dans la Figure D.8. Ces « outliers » sont probablement dus a des
erreurs de mesure. Le reste des scores sur la CP1 sont répartis de maniere assez
homogene autour de l'axe correspondant a un score de 0. Cela signifie qu'il n'y a pas
de corrélation entre la composante principale CP1 et le volume des gouttelettes. La
variance principale entre les différents spectres n'est donc pas due a l'absorption de
l'eau mais a des problemes de mesure ou a des phénomenes physiques. Ceci est
confirmé par lallure des « loadings » pour cette composante principale CP1 (Figure
D.10.b). En effet, on peut voir que les « loadings » pour la CP1 sont tous positifs et
diminuent avec la longueur d'onde, indiquant que la CP1 est probablement corrélée
aux pertes par injection et/ou aux pertes par propagation.
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Figure D.11. Représentation des scores (a) et des loadings (b) relatifs a PC2. Les
échantillons sont classés par volume croissant, indépendamment de la série de mesures
(S1, S2 ou S3).

En ce qui concerne la Figure D.11.a, elle met en évidence la corrélation entre les
scores sur la composante principale CP2 et les volumes de gouttes déposées.

En effet, méme si l'effet n'est pas trés prononcé, on peut remarquer que les scores
sur la CP2 sont principalement positifs pour les faibles volumes, diminuent lorsque
les volumes augmentent et sont principalement négatifs pour les volumes élevés. La
composante principale CP2 est donc liée a l'absorption d'eau. Ce résultat est confirmé
par lallure des « loadings » pour la CP2 (Figure D.11.b). En effet, les « loadings » pour
la CP2 en fonction de la longueur d'onde forment une courbe qui a une forte
ressemblance avec le spectre d'absorption spécifique de l'eau: on y distingue en
particulier un creux d'absorption élevé a environ 1450 nm et un second a environ 1940
nm. On remarque par ailleurs que les « loadings » sont négatifs dans le domaine
spectral ou l'eau absorbe.

Il est a noter également que les valeurs aberrantes observées dans la Figure D.10.a
ne sont pas observées dans la D.11.a. Cela confirme le fait que ces « outliers » sont
bien corrélés a des erreurs de mesures et non au volume des gouttelettes.

Dans la Figure D.12, qui correspond a la projection des scores CP2 sur CP1, on
retrouve les valeurs aberrantes observées précédemment (Figures D.7 et D.10.a). Ces
« outliers » seront supprimés du jeu de données pour l'établissement du modéle de
prédiction (voir paragraphe Il.4 suivant). La projection de CP2 sur CP1 nous permet
de voir que, hormis les quatre « outliers », les résultats forment un nuage de points
homogeéne ou les groupes de points de mémes volumes se chevauchent. Néanmoins,
on retrouve la méme tendance sur la CP2 que sur la Figure D.10.a, a savoir que les
points correspondant aux faibles volumes sont principalement caractérisés par des
scores positifs tandis que les points correspondant a des volumes élevés sont
principalement caractérisés par des scores négatifs.
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Figure D.12. Graphique des scores CP1 et CP2 du jeu de données.

On peut finalement conclure de 'ACP que 85,72 % des différences entre les spectres
sont dues a des phénomenes physiques, alors que seulement 10,09 % des différences
observées sont dues a la présence d'eau. Malheureusement, la mesure est donc plus
sensible aux perturbations du systeme qu'a 'élément que lon cherche a mesurer.
Cela explique pourquoi il est difficile, a partir des spectres bruts, de voir la corrélation
entre la transmittance et le volume des gouttes déposées. Ceci étant, l'analyse en
composantes principales a permis de mettre en évidence que l'effet de volume est
mesurable.

4. Modeéle de prédiction

L'analyse en composantes principales ayant montré que Ueffet du volume de goutte
déposée était mesurable, nous avons décidé de réaliser un modeéle de prédiction du
volume de goutte. L'objectif de ce modéle est de pouvoir remonter au volume de
goutte déposée a partir d'un spectre brut donné. Il s'agit, pour réaliser ce modele,
d'utiliser le jeu de données obtenu précédemment, autrement dit les données issues
des 75 spectres enregistrés sur 25 volumes de goutte différents entre 0,1 et 2,5 ul, et
de procéder a une régression des moindres carrés partiels (modele PLS). Cette
méthode est explicitée dans le paragraphe Il.4.1, tandis que les résultats obtenus sont
résumés dans le paragraphe 11.4.2 suivant.
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I1.4.1. Description du modéle de régression des moindres carrés
(PLS)

En spectrométrie proche infrarouge, la régression des moindres carrés partiels
(PLS) est la méthode de régression la plus courante pour traiter les données
multivariées. Elle a été énoncée pour la premiere fois a travers les travaux de (WOLD,
1966) puis a été plus amplement développée dans (Wold et al., 2001a, 2001b) ainsi que
dans (Martens and Naes, 1992; Tenenhaus, 1998). Cette méthode itérative relie les
données spectrales aux variables mesurées et est adaptée pour des applications
prédictives. A la différence de la méthode ACP, la méthode PLS est supervisée car
elle nécessite une phase d'étalonnage. Mais elle est sous d’'autres aspects similaire
a la méthode ACP car elle calcule aussi la covariance entre des variables. La
régression PLS maximise la variance de la matrice prédictive X et maximise la
corrélation entre X et la variable a expliquer Y en calculant ce qu'on appelle des
variables latentes (LVs). Les matrices X et Y peuvent s’écrire selon les équations D.é
et D.7 suivantes :

X=TP +E
Eqs. (D.6 et D.7)
Y =UR + F

Les matrices P et R représentent les « loadings » des matrices X et Y. Ici il existe une
relation linéaire entre les coordonnées factorielles T et U appelés scores de X et Y.
U est donnée par l'équation. D.8 :

U=TD + H Eq.D.8

A noter que D est une matrice diagonale et que la matrice Y s'écrit sous la forme de
l'équation D.9 :

Y =TR + F* Eq.D.9
Ou les matrices E, F, F* et H sont les matrices résiduelles.

Dans le cas de notre étude, les spectres initialement enregistrés en transmittance
ont tout d'abord été convertis en absorbance [-log T(A)]. Afin de réduire le bruit sur
les spectres enregistrés, ils ont ensuite été lissés en utilisant un algorithme de
Savitzky-Golay avec un polynome du second ordre et 15 points (Savitzky and Golay,
1964). Ensuite, afin de supprimer la ligne de base, un prétraitement de type SNV
(Standard Normale Variation) a été appliquée (Barnes et al., 1989).
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Le nombre de variables latentes a été déterminé en comparant les performances au
moyen d'une validation croisée (leave-one-out)(Wold, 1978). Cette méthode dite de
« cross validation » permet de déterminer un nombre optimal de variables latentes
en évaluant l'exactitude des prédictions d’'un modeéle ayant un nombre croissant de
variables latentes.

Dans notre étude la matrice du jeu de données est divisée en deux parties, 'une va
servir d'échantillon pour construire le modele calibration (2/3 de notre jeu de
données) et lautre va servir d’échantillon de prédiction pour estimer les erreurs de
prédiction.

La qualité des performances de validations croisées (en utilisant les ensembles S1 et
S2) et de la prédiction (en utilisant l'ensemble indépendant S3) a été évaluée par le
nombre de variables latentes (LV) utilisées dans les modeles, le coefficient de
détermination R?, lerreur standard de validation croisée (SECV) ainsi que l'erreur
standard de prédiction (SEP) corrigée du biais.

Un schéma récapitulatif des différentes étapes appliquées aux spectres enregistrés
afin de construire le modele prédictif est décrit sur la Figure D.13.

ETAPE

Analyse du jeu de données

OUTILS

Analyse en Composantes
Principales (PCA)

PRODUITS

Prétraitementdes
Spectres

Mise en évidence des
Outliers

Orthogonalisation, SNV,
SAVGOL....etc.

Données Corrigées

Choix du jeu de test

Sélection aléatoire d’'un
tiers du jeu de donnée total

Calcul du modéle de
Calibration

Jeu de calibration et jeu de
test

PLS

Statistique de la calibration
R?, SEC

Validation du modeéle de
Calibration

Cross validation

Statistique de la cross
validation LV, R?, SECV

Test du modeéle de
prédiction

Application du
prétraitement + modele

Statistique de prédiction

R2, SEP et Biais

Figure D.13. Récapitulatif des étapes suivies pour construire le modele prédictif.
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1.4.2. Résultats

Nous avons utilisé la PLS pour essayer de prédire le volume des gouttes déposées
sur le guide d’'onde, et ce a partir des spectres enregistrés en sortie du guide.

Le modele a été établi en utilisant le jeu de données issues des seules séries de
mesures S1 et S2 (soit a partir des données de 50 spectres), et apres avoir écarté les
valeurs aberrantes (« outliers »). Les résultats obtenus pour ce modeéle de calibration
sont présentés sur la Figure D.14 ou les volumes prédits obtenus sont tracés en
fonction des valeurs réelles. On peut déduire de ces résultats les performances
métrologiques du systéeme (laser + sonde + détecteur + modele). La répétabilité est
donnée par l'erreur-type de validation croisée (SECV) ou la variance, l'exactitude est
donnée par le biais et la précision par le coefficient de corrélation R Pour le modéle
de calibration, le R? obtenu est égal a 0,803, le biais est de 0,00508 et la variance est
de 0,299 ul. On en déduit que la variance impacte le modele de calibration ce qui limite
sa précision, puisque la plupart des variances expliquées sont dues aux perturbations
physiques qui ont lieu lors de la mesure exprimée par la composante principale (CP1).
Cela limite donc le processus d'apprentissage.

La faible valeur du biais peut étre interprétée comme le fait que la variance de S1 et
S2 est symétrique et a peu d'impact sur l'erreur moyenne. Le résultat est donc assez
encourageant.
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Figure D.14. Performance du modeéle de calibration établi a partir du modele issu des
séries S1 et S2 et testé sur ces mémes séries de mesures : tracé des volumes prédits en
fonction des volumes réels.

Page [ 115



@

O

Chapitre D : Des guides d’onde RIB vers les capteurs

Apreés avoir construit le modéle de calibration sur les mesures issues des séries S1
et S2 nous allons tester ce modeéle sur un jeu de données indépendantes, a savoir les
25 spectres de la série S3. Les volumes prédits obtenus sont reportés en fonction
des volumes réels sur la Figure D.15. Le coefficient de corrélation obtenu est de 0,665
et l'erreur-type de prédiction ou la variance du volume prédit est passée de 0,299 a
0,391 ul. Le biais est maintenant 50 fois plus fort (a une valeur de -0,105), ce qui a un
impact négatif sur le R%.
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Figure D.15. Performance du modeéle de calibration établi a partir des données issues
des séries ST et S2 et testé sur ces mémes séries de mesures : tracé des volumes prédits
en fonction des volumes réels.

La baisse du coefficient de corrélation (0,665) n'est pas due au volume de goutte
déposée mais aux conditions expérimentales, c.-a-d. a la qualité d'injection de
lumiére au sein du guide d’'onde, a la position des gouttes sur la surface du guide
d'onde, etc. Le principal élément a améliorer est sans doute l'injection de la lumiére.
Celle-ci pourrait étre optimisée et rendue plus robuste en optimisant le choix de la
plage de longueurs d'ondes étudiée et en réduisant les perturbations mécaniques
pouvant impacter la qualité et l'alignement de l'injection. D’autre part, la température
peut modifier légerement l'étendue du champ évanescent, le contrdle thermique
permettrait de quantifier la variance expliquée par la température. Pour finir, la
position latérale de la goutte modifie la surface d'interaction entre la goutte d’eau et
la lumiére ce qui fait donc varier le signal en sortie. Cet effet peut étre étudié en
visualisant la position de la gouttelette et peut étre limité en mesurant la
transmission d'une série de guides d'ondes proches (distance de quelques microns
ou dizaines de microns) sur lesquels la gouttelette est déposée.

En somme, en diminuant la variance physique, la variance expliquée par la présence
de la goutte augmenterait ce qui pourrait améliorer le processus d'apprentissage
conduisant vers un meilleur modele.
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De plus, augmenter le nombre de mesures, et donc utiliser un jeu de données plus
riche, améliorerait le processus d'apprentissage et améliorerait les performances
des prédictions en conditions réelles. La précision de prédiction obtenue de 66,5 %
pourrait ainsi étre augmentée et la variance de 0,39 uL pourrait étre réduite.

Les résultats obtenus sont trés positifs. On peut atteindre une résolution de lUordre
du uL ou moins. Cette résolution est primordiale si on souhaite caractériser des
dépots de pulvérisation.
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Depuis plusieurs années, de nombreux efforts sont mis en ceuvre pour tenter de
réduire 'usage des produits phytosanitaires. Parmi les solutions envisagées, l'une
consiste a optimiser la phase de pulvérisation des intrants sur les cultures, avec pour
objectif daugmenter le rendement de la dose regue par rapport a la dose émise. Cette
phase d'optimisation nécessite cependant des outils de caractérisation des flux de
gouttelettes en sortie des buses d'une part et des dépots de pulvérisation sur les
feuilles d’autre part. C'est dans le cadre de la recherche d'un outil pour caractériser
les dépots de pulvérisation que s’est inscrit ce travail de thése. Les techniques
utilisées actuellement restent en effet insuffisantes en termes de précision et de
résolution. Par ailleurs, la majorité d’entre elles font appel a lutilisation de papier
hydro-sensible, et sont trés couteuses en temps.

La solution d'optique guidée que nous avons envisagée consiste en la détection des
perturbations liées au dép6t de gouttelettes d’eau (principal constituant des
pesticides) a la surface d’'un guide d’'onde, de sorte a étre en mesure de remonter au
volume des gouttes déposées. L'hypothese émise au départ est le fait que 'eau allait
absorber une partie de la lumiére transmise au travers le guide d’'onde, via U'existence
d'un champ évanescent. Notre choix de structures guidantes s'est porté sur les
guides d’'onde nervurés, appelés guides d'onde RIB, et la technologie retenue pour les
fabriquer est lempilement et la gravure de couches. Le choix des matériaux s'est
quant a lui porté sur les verres chalcogénures, et en particulier sur le systeme
ternaire Ge-Se-Te, largement étudié dans la these de Mai VU THI. Deux compositions
(GesSessTen et GessSessTey) ont été retenues, offrant a la fois une bonne stabilité
thermique et un domaine de transparence allant de 1a 16 um. Ce domaine est trés
intéressant puisqu’il permet d'utiliser les bancs de caractérisation optique équipés
aux longueurs d’'onde des télécommunications (1 = 1,3 et 1,55 um) tout en ouvrant la
porte du domaine du moyen infrarouge ou l'eau a plusieurs raies d’absorption
caractéristiques.

Ce travail de these a donc consisté en la réalisation de guides d'onde RIB a base de
couches minces chalcogénures puis en l'étude de leur réponse vis-a-vis du dépat de
gouttelettes d’eau sur leur surface. Le manuscrit a été divisé en quatre chapitres.

Le chapitre A a permis de rappeler les problématiques liées a l'usage des produits
phytosanitaires et a rendre compte des efforts mis en ceuvre pour limiter leur usage
au maximum. Il a également permis de faire U'état des lieux des techniques existantes
pour caractériser les gouttelettes en sortie des buses des pulvérisateurs et les
dépots de pulvérisation. Ensuite, ce chapitre a été Uoccasion de rappeler le principe
de fonctionnement des capteurs, d'en donner quelques exemples et de présenter les
capteurs particuliers que sont les capteurs a champ évanescent. Il a enfin permis de
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donner un éclairage sur deux techniques exploitées dans le cadre de la thése, a savoir
la spectroscopie proche infrarouge et l'analyse multivariée, avant de conclure sur les
objectifs de la these.

Le chapitre B de ce manuscrit a quant a lui énoncé les principes théoriques de
Uoptique guidée. Il a en particulier introduit la notion de pertes optiques puis celle de
champ évanescent, notion indispensable pour comprendre les interactions entre les
guides d’'onde et le milieu environnant. Il a également permis de justifier notre choix
des structures RIB. Enfin, le chapitre B a porté sur les résultats issus des étapes de
simulation. Le premier résultat des simulations a été lidentification d’'une structure
RIB attractive, a savoir offrant un guidage monomode a A = 1,55 um, permettant un
bon coupage de la lumiére en entrée et étant caractérisée par un champ évanescent
suffisamment important pour pouvoir espérer une interaction avec les gouttelettes
d’'eau. Le deuxiéme résultat des simulations a été la mise en évidence de la réponse
des guides vis-a-vis du dépot de gouttelettes d’eau. En admettant que le coefficient
d’absorption de l'eau a 1,55 um était de 50 cm™, les simulations ont montré que la
réponse devait étre d’autant plus importante que le volume et le nombre des gouttes
déposées étaient importants.

Le chapitre C a ensuite été dédié a la présentation des différentes étapes de
fabrication des composants, ainsi qu'a la vérification de toutes leurs caractéristiques.
Les deux couches minces de compositions théoriques GessSessTen et GexsSessTez ont
été déposées par co-évaporation thermique, puis la couche de GessSessTexn a été
gravée par usinage ionique apres une étape de photolithographie. Si les épaisseurs
des deux couches et la profondeur de gravure mesurées ont été en accord avec les
valeurs visées, les compositions des couches ont été légerement différentes.
Cependant la différence d'indices de réfraction entre les deux couches est restée de
lordre de grandeur attendu, a savoir An ~ 0,1, valeur permettant de garantir le
fonctionnement des guides d’'onde. Et en effet, la caractérisation optique a A = 1,55 um
a permis de vérifier le guidage effectif des guides d’'onde RIB fabriqués.

Le chapitre D a conclu le manuscrit en présentant les résultats expérimentaux
concernant la réponse des guides d’'onde RIB vis-a-vis du dépot de gouttelettes d’eau.
Deux types d'expérimentations y ont été décrites. Les guides d'onde RIB ont tout
d'abord été testés a A = 1,55um, de sorte a vérifier les prédictions issues des
simulations. Comme attendu, le dépot de gouttelettes s'est traduit par une diminution
de lintensité lumineuse, attestant de lexistence d'interactions entre l'eau et une
partie du champ évanescent. Comme prédit, la diminution a été d’'autant plus grande
que le volume et le nombre des gouttes étaient importants. Les écarts entre la
simulation et les résultats expérimentaux ont en partie pu étre expliqués par la forme
des gouttelettes : si des gouttes semi-sphériques ont été utilisées pour la simulation,
des gouttes semi-ellipsoidales ont été observées expérimentalement. Un facteur 25
ayant da étre appliqué pour faire coller simulation et expériences n'a toutefois pas
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encore pu étre explicité. Les guides d’'onde RIB ont ensuite été testés sur un banc
spectrophotométrique, fonctionnant de 1,2 a 2 um, gamme de longueurs d’onde ou se
situent deux bandes d’absorption caractéristiques de leau (1,44 et 1,99 um). Les
expériences ont permis de confirmer lobservation de leffet lié au dépot des
gouttelettes, avec l'apparition des bandes d'absorption de l'eau sur le spectre en
sortie de guide. En revanche, les spectres bruts obtenus n'ont pas permis une
corrélation directe avec le volume des gouttes déposées. Il a fallu, pour extraire
linformation souhaitée, utiliser des outils d’analyse multivariée. Le jeu de données
constitué des spectres enregistrés a été analysé par la méthode ACP (analyse en
composantes principales). Celle-ci a montré que 10,09% de la variance spectrale était
liés a la taille des gouttelettes et que 85,72% était liés au bruit de la mesure. Un
modele de prédiction a ensuite été établi a partir du jeu de données afin d’'estimer le
volume des gouttes déposées sur le guide d'ondes. Les premiers résultats ont montré
que ce modele permettait de remonter au volume des gouttes déposées a 0,39 pul
pres.

Pour conclure, les résultats de cette thése sont tres encourageants et ouvrent des
perspectives de développement de micro-capteurs optiques a base de guides d’onde
RIB pour la caractérisation des dépots de pulvérisation agricole. Pour aller plus loin,
différents points peuvent toutefois étre améliorés. En particulier, il est impératif
d’établir une procédure de préparation des faces d'entrée et de sortie qui soit plus
fiable. Comme indiqué dans le manuscrit, un certain nombre de composants réalisés
n‘ont en effet pas pu étre testés optiquement, le clivage ayant endommagé les guides
d'onde, rendant impossible linjection de la lumiere. Durant la these, différentes pistes
ont été étudiées pour pallier ce probleme de préparation des faces d’entrée et de
sortie. Par exemple, un outil d’aide au clivage a été imaginé puis réalisé en impression
3D. Cet outil permet de stabiliser le composant pendant la découpe a l'aide d'une
pointe diamant. Celle-ci est par ailleurs maintenue fixée au-dessus du composant, de
sorte a éviter toute déviation et a garantir une entaille bien perpendiculaire a la
surface, d'un bout a l'autre du composant. Cet outil a été réalisé durant les derniers
mois de la thése et n'a donc pas pu étre éprouvé. Trés récemment, de nouveaux
composants ont également été réalisés en utilisant une autre procédure : cette fois,
les substrats de silicium ont été prédécoupés sur quelques dizaines de micrometres
de profondeur sur la face arriére, et ce avant le dépot des couches chalcogénures.
Cette prédécoupe a été effectuée en salle blanche, en utilisant un dispositif spécifique
appelé DISCO DAD ou une lame vient prédécouper le substrat de silicium sur chaque
bord a une profondeur donnée. Apres dépot des deux couches tampon et de cceur,
photolithographie et gravure, il a ainsi suffi d'appliquer une tres faible pression pour
que le clivage opere. Les faces d'entrée et de sortie se sont avérées étre beaucoup
plus propres et ce de fagon beaucoup plus reproductible. C'est donc une piste a
poursuivre pour espérer réaliser des composants exploitables.
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Une connectorisation active par matrice de fibres optiques pourra ensuite étre
réalisée, de sorte a étre en mesure d'aligner les composants plus facilement a une
source et un détecteur. Une stabilisation mécanique de la connectique dans une
résine par moulage a injection pourra également étre envisagée, tout comme une
connexion avec des sources et des photodétecteurs. Une fois les dispositifs rendus
plus robustes, de nouvelles séries de mesure pourront étre réalisées. Dans ce cas,
on pourra espérer augmenter la part de la variance spectrale liée a la présence de
gouttelettes a la surface des guides, et donc améliorer la valeur de 10,09 % obtenue
dans le cadre de la thése. En multipliant les expériences, on pourra également affiner
les modeles de prédiction, et espérer obtenir une meilleure précision sur la prédiction
des volumes.

Il restera a tester les composants dans des conditions s’approchant des conditions
réelles, de sorte a pouvoir valider la technologie.
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