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Titre : Etude et réalisation de dispositifs photoniques passifs fonctionnant dans le
domaine du visible : applications a la détection optique et au guidage large bande.

Résumé : Le développement de structures photoniques en optique intégrée fonctionnant a des
longueurs d’onde visible devient un enjeu majeur dans différents domaines tels que la santé, la
détection, ou encore 1’imagerie. Cette thése a pour objectif de développer différentes structures
optiques fonctionnant dans cette gamme ; dispositifs de détection de molécules spécifiques en
milieu liquide et guides d’onde fonctionnant sur une large bande spectrale.

Les dispositifs de détection ont été réalisés a partir de deux familles distinctes de matériaux en
vue de comparer leurs performances : des polymeéres sur un substrat de silice poreuse et le
nitrure de silicium (SiN) sur substrat de Silicium. La transduction est basée sur un résonateur
optique en anneau (OMR), présentant une sensibilité¢ optimale dans le domaine du visible ou
les signatures spectrales des polluants sont répertoriées. Les structures sont optimisées pour
fonctionner a une unique longueur d’onde.

Par ailleurs, nous avons également développé des guides d’onde fonctionnant sur une large
bande spectrale du visible. Ces guides d’onde ont été réalisés a partir d’un unique matériau,
I’oxynitrure de silicium (SiON), en controlant le gradient d'indice des différentes couches mises
en ceuvre. En utilisant des modélisations par des méthodes qui sont décrites et des modeles
spécifiquement développés pour cette étude mais également en adaptant le procédé de
microfabrication en salle blanche, des premiers capteurs OMR constitués de guides d’onde dits
a « ruban » et des guides d’onde enterrés en SiON ont été fabriqués. Un banc de caractérisation
adapté aux longueurs d’onde du visible permet de mesurer les performances optiques des
dispositifs fabriqués et situer les résultats par rapport a 1’état de I’art actuel. Des perspectives a
ces travaux sont proposées en fin de manuscrit.

Mots-clés : Matériaux diélectriques, Matériaux poreux, Optique intégrée, Photonique

Title: Modelling and fabrication of passive photonic devices operating in the visible range:
application to optical sensing and highly broadband waveguiding.

Abstract: The development of photonic structures based on integrated optics operating at
visible wavelengths is becoming a major challenge in various fields such as healthcare,
detection, and imaging. The aim of this thesis is to develop various optical structures operating
in this range: devices for the detection of specific molecules in aqueous environments and
waveguides operating over a wide spectral band.
The detection devices were created using two distinct families of materials in order to compare
their performance: polymers on a porous silica substrate and silicon nitride (SiN) on a silicon
substrate. The sensing area is based on an optical microresonator (OMR), which exhibits
optimal sensitivity in the visible domain where pollutant spectral signatures are already known.
The structures are optimized to operate at a single wavelength. Furthermore, we have also
developed waveguides operating over a wide spectral range in the visible domain. These
waveguides were fabricated using a single material, silicon oxynitride (SiON), by controlling
the refractive index gradient of each layer. By using modelling methods that are described and
models specifically developed for our study, as well as optimizing the cleanroom
microfabrication process, first OMR sensors consisting of ridge waveguides and buried SiION
waveguides were fabricated. A dedicated test bench suitable for visible wavelengths was also
used to extract optical performance of these devices and compare the results to the current state-
of-the-art. Finally, prospects for this work have been proposed.
Keywords: Dielectrics materials, Porous materials, integrated optics, Photonics
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Introduction geénérale

Le déploiement de la photonique moderne au service de nombreuses applications a été rendu
possible notamment par la fabrication et la commercialisation des premiers lasers a
semiconducteurs apparus dans les années 1960 mais également, par le développement des
dispositifs issus des technologies de 1’optique intégrée.

Depuis, la capacité unique des sources laser a créer un faisceau de lumiére avec des propriétés
spécifiques (puissance, cohérence, largeur spectrale...) a permis d’accéder a une large variété
d’applications et notamment la fabrication de « systémes sur puces » dérivées des technologies
de la microélectronique.

L’optique intégrée s’est appuyée sur ces technologies avec un développement constant dans
I’objectif d’améliorer la génération, le guidage et la détection de la lumiére. Dés les années 80-
90, les méthodes de micro et nanofabrication ont permis de créer des dispositifs de taille
submillimétrique, opérant dans le domaine du proche infrarouge (1 — 1,55 um), en particulier
pour des applications de communications numériques a trés haut débit par fibre optique (>
1Gb/s).

Aujourd'hui, le marché principal de la photonique intégrée est celui de la communication
optique mais adressant des bandes spectrales plus étendues que le proche infrarouge.

La maturité de la plateforme « photonique sur silicium » et I'évolution rapide de son écosystéme
seront les moteurs d'un marché des Datacom de 5,4 Md€ en 2027, selon une étude du groupe
Yole : « Market and technology trends - Silicon Photonics 2022 ». Cette croissance sera
également nourrie par de nombreux marchés émergents grice a la maturité croissante de ces
plateformes technologiques.

Les technologies de I'optique intégrée au service des applications médicales font leur apparition
sur le marché, avec de nombreuses jeunes entreprises utilisant les potentialités offertes par ces
technologies. Par exemple, la société GENALYTE utilise des résonateurs optiques en anneau
pour analyser in-situ des échantillons sanguins et détecter des molécules spécifiques’.

Les interconnexions optiques utilisant la photonique sur silicium permettront également
d’augmenter la puissance disponible pour le calcul a haute performance et les communications
de données.

L'informatique photonique, qui permet des calculs analogiques réalisés pour l'intelligence
artificielle (IA) beaucoup plus rapides que I'lA numérique actuelle, est en cours de
développement et arrivera a court terme sur le marché. Enfin, dans le domaine automobile, de
plus en plus de fabricants intégrent la détection et la télémétrie par ondes lumineuses (LiDAR
pour « Light Detection And Ranging ») dans leurs produits. La photonique intégrée est devenue
une passerelle pertinente pour ce type de technologies en les miniaturisant et en réduisant les
colts de fabrication.

S’agissant des missions opérationnelles, la majorit¢ des applications fonctionnent aux
longueurs d’onde du domaine 1-1,55 pm ; domaine classiquement couvert par les applications

L https://www.genalyte.com/home/maverick/
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de télécommunications optiques et les briques de base associées (sources, guides, conversions,
et photodétection). En revanche, travailler avec des guides d’onde optiques dans le domaine
visible est moins fréquent. La raison principale réside dans la difficulté a réaliser des structures
dont le motif est submicronique. Cependant, les longueurs d'onde du visible font 1'objet d'une
attention croissante de la communauté en raison de leurs capacités d’application en
communication et détection voire plus récemment avec les besoins en quantique.

A titre d’exemple, dans le domaine des communications, les longueurs d'onde 0,4-0.6 um (bleu-
vert) peuvent étre utilisées pour les communications sous-marines, tandis que les systémes Li-
Fi (de I’anglais « Light Fidelity ») peuvent opérer dans le spectre complet du visible [1]. Le Li-
Fi est une technologie permettant la communication optique sans fil sur des distances couvrant
jusqu’a quelques dizaines de métres. Elle ne nécessite pas obligatoirement de transmissions de
données a haut débit et donc limite la consommation d’énergie.

Pour cela, des systémes d’émission-réception et de modulation des signaux transmis, opérant
dans le visible (450-650 nm), sont requis.

La lumicére visible peut également étre utile pour les LiDAR et la détection atmosphérique. Les
technologies LiDAR se basent sur une méthode de calcul permettant de déterminer une distance
entre le capteur et I’obstacle visé. Différentes longueurs d’onde sont usitées mais, pour exemple,
les longueurs d’onde du visible restent trés pertinentes pour la bathymétrie (estimation des
profondeurs de 1’océan ou de la mer) puisqu’elles ne sont pas réfléchies par la surface de I’eau.

Le choix de développer des structures optiques fonctionnant dans ce domaine de longueur
d’onde impose donc de nouveaux défis a relever, non seulement dans le choix des matériaux
mais également pour la fabrication de structures avec des dimensions de I’ordre de la centaine
de nanometres, qui ont fait I’objet de ce travail de these.

Cette étude s’est déroulée en codirection et cotutelle entre le laboratoire de I’Intégration du
Matériau au Systéme (IMS — Université de Bordeaux, UMR CNRS, France) et I’IRL
Nanotechnologies et Nanosystémes (LN2 — Université de Sherbrooke, CNRS, Canada), et
s’appuie sur leur expérience dans le domaine.

Cette thése a été financée par le programme « Doctorat international » de I’IdEx Bordeaux. Ce
programme soutient des partenariats internationaux avec des destinations ciblées dont 1’objectif
est de financer des contrats doctoraux pour des projets s’inscrivant dans le cadre d’une
coopération internationale (cotutelle ou codirection) avec des partenaires stratégiques ciblés de
I’Université de Bordeaux, dont I’Université de Sherbrooke peut se revendiquer depuis mars
2018.

Elle s’inscrit également dans un programme de recherche, initi€ par le laboratoire IMS depuis
2015, en collaboration avec le LN2, visant a développer des dispositifs de guidage en optique
intégrée opérant dans le domaine du visible et capables d’étre hybridés avec des dispositifs
réalisés par d’autres techniques de fabrication telles que la fabrication additive assistée par
faisceau laser. Il fait suite a deux théses soutenues a I’IMS (Farida MEZIANE, 2012-2015 et
Miguel DIEZ-GARCIA, 2015-2018) et une thése menée en cotutelle entre les deux unités
(Régis ROBLES, 2017-2022).
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Dans ce cadre, la theése de Farida MEZIANE (soutenue en 2016) a porté sur 1’étude de faisabilité
d’un systéme de détection et la simulation d’un capteur réalisé en optique intégrée, appliqué a
la détection en volume d’ions métalliques dans 1’eau, tout en s’affranchissant d’une
fonctionnalisation chimique de surface [2]. Ces travaux se sont orientés vers les
microrésonateurs en anneau (OMR) a base de polymeéres SU-8 (biphénol A d’éther glycidyle)
et dont la couche de gaine supérieure est représentée par le milieu a analyser. Ils ont également
porté sur la détection d’un polluant particulier - le chrome hexavalent, Cr(VI) ainsi qu’une
technique de détection qui puisse étre facile a mettre en ceuvre, rapide et sensible : la
spectroscopie d’absorption.

Afin de mettre en application cette technique de détection : une étape de pré-concentration en
volume doit étre effectuée, au préalable, a I’aide d’un ligand spécifique a mélanger a I’analyte
a détecter, a savoir le 1,5-diphénylcarbazide (DPC). L’intérét de cette complexation, formé par
le groupement chimique Cr(VI)-DPC, est de garantir une absorption maximale dans le domaine
du visible (545nm) dans I’eau [3].

S’agissant de la these de Miguel DIEZ-GARCIA (soutenue en 2018) qui s’est inscrite dans le
prolongement des travaux de these de F. MEZIANE, elle a porté sur le développement de
procédés de fabrication dédiés, la caractérisation de nanostructures sub-longueur d’onde en
polymeres NILUV-394 déposés sur CYTOP et leur utilisation de ces dispositifs pour la micro-
spectrométrie dans le visible [4]. En collaboration avec le centre espagnol TECNALIA et le
LuMIn (Université Paris-Saclay, CNRS, ENS, Centrale Supelec), les briques de base proposées
par Miguel DIEZ-GARCIA ont consisté en des résonateurs optiques, possédant des coupleurs
de réseau de diffraction en polymére pour un couplage optimisé source-guide.

La caractérisation des dispositifs a permis a la fois de poursuivre les travaux sur le banc optique
de I’IMS, d’apporter des réponses a la problématique de couplage dans les guides, de décrire
les impacts de la fabrication sur le rendement optique et de démontrer 1’influence de la
température sur les matériaux utilis€s pour la fabrication [5].

Cette these a présenté 1’utilisation de coupleurs par réseau de diffraction liés avec un
microrésonateur, tout en suggérant des optimisations possibles pour le futur. Toutefois, elle a
aussi mis en lumiere la limitation d’utilisation des matériaux polymeres pour la fabrication de
ces dispositifs, a savoir : leur forte sensibilité aux variations de température extérieures et la
difficulté de reproductibilité en termes de détection notamment en régime statique (i.e. par
dépot de gouttes au-dessus de la zone de détection).

Enfin, la thése de Régis ROBLES (2017-2022) a traité de la conception de structures en
photonique intégrée pour la réalisation de fonctions optiques capables d’opérer dans une large
bande spectrale (> 100nm). L’application de ces structures visait 1’imagerie par synthése
d’ouverture dans le visible [6]. Les lecons tirées des précédentes theses sur la mise en ceuvre de
polymeres comme matériaux de guidage, nous ont amené a privilégier les matériaux
inorganiques notamment les composés a base de nitrures. Ces dispositifs ont été fabriqués a
partir de différentes stoechiométries d’oxynitrure de silicium (SiON) et d’une ingénierie de ces
matériaux pour obtenir un tres faible gradient d’indice de réfraction entre le cceur et les gaines
inférieure & supérieure des structures, et garantir un excellent confinement dans le coeur (>
90%). Cette these a permis d’établir un premier protocole de fabrication de guides optiques en
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technologie dite « full-SiION » couvrant du dépdt des matériaux de guidage a la réalisation des
facettes d’entrée/sortie des dispositifs.

En conséquence, les travaux menés dans le cadre de cette these s’inscrivent pleinement dans la
continuité des précédentes études doctorales depuis 2015, ambitionnant de poursuivre :

e Lamise en ceuvre de dispositifs de détection de molécules spécifiques en milieu liquide
et fonctionnant dans le visible, en s’attachant a proposer des dispositifs fabriqués a base
de matériaux organiques (polymeres) et inorganiques (SiN, SiON) dans 1’objectif de
comparer leurs performances.

e Parallélement, les travaux sur le développement de guides d’onde a base de SiON et
fonctionnant sur une large bande spectrale du visible ont également été poursuivis.

A ce titre, plusieurs objectifs sont ciblés :

e Lamodélisation des structures optiques retenues :
- Etude et comparaison des méthodes de calcul de la propagation utilisées dans
les dispositifs de guidage.
- Utilisation pour évaluer les performances optiques des structures envisagées
dans le visible, en fonction de leurs parametres : matériaux et dimensions.
e Le développement des procédés de fabrication optimisés pour chacune des structures :
- Utilisation de procédés issus de la microélectronique et adaptés a la fabrication
de dispositifs basés sur du silicium avec des dimensions micrométriques.
- Fabrication complete des dispositifs de guidage.
e Les performances optiques des dispositifs fabriqués :
- Mise en place d’un banc de mesure optique adapté aux longueurs d’onde du
visible.
- Etude des performances intrinseques des dispositifs mis en ceuvre.

Ce manuscrit s’articule autour de quatre grands chapitres, qui décrivent les travaux menés et
mettent en lumiere les principaux points saillants de cette étude.

Le premier chapitre introduit les travaux de cette thése avec une mise en contexte sur les
technologies de 1’optique intégrée et les structures que nous souhaitons réaliser. Ce chapitre a
¢galement pour but de rappeler brievement les propriétés essentielles de la propagation guidée
et les parametres associés nécessaires a la bonne compréhension du manuscrit.

La premicere partie de ce chapitre se termine en précisant les métriques utilisées pour comparer
les géométries des guides d’onde fabriqués, au service des applications de détection. La
deuxiéme partie sera consacrée a une étude bibliographique des géométries de guide d’onde
pour une application de détection en milieu liquide. Dans la troisiéme partie, nous décrivons la
stratégie de détection que nous souhaitons utiliser pour les dispositifs de détection développés
ainsi que les structures optiques résonantes couramment utilisées pour des applications
capteurs.

Les structures retenues pour I’application de détection adressent les résonateurs en anneau a
base de deux matériaux : d’une part, les polymeres et d’autre part, le Nitrure de Silicium (SiN).
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L’objectif est de comparer les performances de chacune des structures réalisées a partir de ces
matériaux.

Enfin, ce chapitre se termine par une revue de I’état de I’art sur les guides d’onde enterrés
fonctionnant sur une large bande spectrale dans le visible et nous justifierons le choix de
I’oxynitrure de silicium (SiON) pour réaliser ce type de dispositif.

Le deuxiéme chapitre traite de la modélisation des guides d’onde et des résonateurs présentés
dans le chapitre précédent. Nous commencerons par un rappel et une comparaison des
différentes méthodes numériques pour modéliser la propagation d’une onde électromagnétique
dans un guide, a savoir : les éléments finis, les différences finies, le « Film Mode Matching » et
enfin, la méthode de 1’indice effectif.

Dans la suite du chapitre, nous utiliserons ces méthodes pour modéliser les guides d’onde en
fonction de différents parametres clés : matériaux avec leurs indices de réfraction optique
associés et dimensions (hauteur et largeur) de ces structures.

Nous verrons ensuite comment optimiser la sensibilité de la structure résonante retenu a travers
un mod¢le analytique, qui a été spécifiquement développé dans le cadre de cette étude et qui a
fait I’objet d une publication dans une revue internationale en 2023. Ce mod¢le prend en compte
la technique de détection ainsi que les dimensions du dispositif de détection pour maximiser sa
sensibilité. Une synthése dimensionnelle des structures optiques pour la détection sera produite
sous forme d’un tableau récapitulatif. Enfin, nous terminerons ce chapitre par la modélisation
du guide d’onde enterré, réalisé en technologie « full-SiON » et fonctionnant sur une large
bande spectrale dans le visible.

Le troisiéme chapitre détaille le développement technologique des structures optiques
intégrées modeélisées au précédent chapitre. Pour cela, les techniques de microfabrication en
salle blanche utilisées sont exposées a travers la description des matériaux mis en ceuvre, les
techniques de lithographie et le transfert de motif par retrait de matériaux. A la suite, les
multiples étapes de fabrication des différentes structures optiques sont données en distinguant
les dispositifs de détection a base de polymeres, a base de SiN et les guides enterrés en
technologie SiON.

Enfin, le dernier chapitre adresse la caractérisation des structures optiques mises en ceuvre.
La premiere partie décrit le banc optique mis en place, qui permet d’évaluer les performances
des structures fabriquées ainsi que la méthodologie d’extraction des résultats. La deuxiéme
partie analyse les performances optiques obtenues par les dispositifs de détection en matériaux
organiques et inorganiques et, plus particulierement : sensibilité¢ et limite de détection. La
troisiéme partie de ce chapitre sera consacrée a 1’analyse des performances optiques obtenues
des guides d’onde enterrés et réalisés a base de SION pour un fonctionnement large bande dans
le visible, a savoir : plage de longueurs d’onde d’utilisation et extraction des différents niveaux
de pertes optiques en fonction de la longueur d’onde.

Une conclusion générale synthétise les grands points saillants de cette étude, qui se veut

pluridisciplinaire, et des perspectives a 1’étude entreprise, découlant de ce travail, sont
proposées en fin de manuscrit.
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Chapitre 1 : De la photonique intégrée
aux dispositifs de detection

L’optique intégrée est une technologie qui vise a mettre en ceuvre des dispositifs a base de
circuits planaires capables de guider la lumiére et contenant un ou plusieurs composants qui
peuvent étre combinés pour accomplir des fonctions optiques complexes. Elle s’inspire
largement des technologies de micro et nano-fabrication des circuits électroniques intégrés, qui
ont connu un développement rapide depuis les années 90 notamment avec 1’apparition des
« systémes sur puce » (SOC).

L'utilisation de cette terminologie est une maniere de mettre en lumiére la possibilité d’intégrer,
de maniere totale, un systeme technologique complexe sur une puce unique en silicium voire,
a une échelle plus large, dans un seul et unique assemblage (« System in Package »).

Les circuits photoniques se décomposent généralement en différentes briques de base,
remplissant chacune une fonction optique spécifique :

e Le laser en tant que source de lumiére possédant des propriétés particulieres (spectrale,
cohérence, bruit, brillance...) ;

e Les dispositifs passifs permettant la répartition, la concentration, le multiplexage-
démultiplexage et dont la composante de base est assurée par les guides d’onde ;

e Les photodétecteurs assurant la transduction optique-électrique associés a des blocs de
traitement de I’information.

Pour miniaturiser ces circuits, la recherche a porté et continue de porter des efforts sur le
développement de I’optique intégrée, en utilisant les procédés de fabrication largement usités
pour les composants a semi-conducteurs de I’¢électronique et de 1’optoélectronique. L’objectif
est de miniaturiser, tant en surface qu’en volume, fabriquer et intégrer les composants optiques
sur des substrats silicium voire connectés a des puces ¢lectroniques par des procédés
hétérogenes, le tout avec la plus grande robustesse et fiabilité s opérationnelle possible.

Dans ce contexte, ce chapitre présentera un état de I’art, probablement non exhaustif, de
différents types de guide d’onde et différentes structures utilisées pour la détection de molécules
déja décrites dans la littérature.

Dans la premiere section, nous aborderons divers types de matériaux employés dans le domaine
de 'optique intégrée. Nous rappellerons l'importance du silicium en tant que matériau de base
ainsi que différents types de semi-conducteur, pour ensuite enchainer avec les matériaux
organiques a base de polymeres.

La deuxiéme section s’attachera a lister les défis de 1’optique appliquée a la détection, en
commengant par une présentation de différentes solutions envisageables pour une application
« capteur ». Nous effectuerons également un bref rappel sur la propagation guidée, suivi des
principes de détection mis en ceuvre en optique intégrée par la communauté.
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Dans la troisieme section, nous présenterons différentes topologies de guides d’onde utilisés
pour des applications de détection. Nous détaillerons, dans une quatriéme section, les structures
optiques utilisant ces guides d’onde pour la détection.

Nous terminerons en introduisant les guides d’onde fonctionnant sur une large bande spectrale
dans le domaine du visible et les travaux que nous meénerons dans ce cadre.
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1.1 Principaux matériaux utilis€s en optique intégrée

1.1.1 Photonique sur silicium

Pour comprendre le succes de la photonique sur silicium, il faut s’intéresser aux avantages
qu’elle posséde sur les autres technologies.

D’une part, le principal matériau utilisé¢ est le silicium, transparent aux longueurs d’onde
employées dans les télécommunications (proche infrarouge : entre 1,31 um et 1,55 um), ce qui
justifie son fort intérét pour le transfert d’informations avec un minimum de pertes de
transmission. Ce matériau est également moins couteux que les autres semi-conducteurs et sa
qualité cristalline est également bien meilleur [7].

D’autre part, I’indice de réfraction du silicium est particuliérement élevé en comparaison des
autres matériaux (environ 3,5 a 1550 nm). Ce contraste d’indice optique permet, lorsqu’il est
utilisé avec un autre matériau, un fort confinement de la lumiére.

Enfin, les processus de fabrication des circuits photoniques sur silicium dérivent de ceux utilisés
pour la fabrication des circuits électroniques CMOS (Complementary Metal Oxyde
Semiconductor). Ils bénéficient donc d’infrastructures déja largement développés dans le
monde de la micro-nanoélectronique, suscitant un intérét croissant pour la réalisation de
technologies optiques intégrées puissantes, fiables et rentables.

\

Les domaines d’application adressés sont larges et vont continuer a progresser dans les
prochaines années, comme le montre les projections a I’horizon 2026 présentées en Figure 1.
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Figure I - Prévisions du marché pour les technologies photoniques sur silicium par
application [8].

La photonique sur silicium est en cours de transfert du stade de recherche en laboratoire a celui
de la production commerciale, notamment dans les domaines des télécommunications. Le
silicium a été le premier constituant de base des premiers dispositifs & semi-conducteurs mais
les dernieres années ont été marquées par la mise en ceuvre de composés, régulierement utilisés
dans la microélectronique comme nous le verrons par la suite, mais qui nécessite un niveau de
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maitrise supplémentaire justifiant les activités de recherche entreprises par la communauté
thématique du domaine.

1.1.2 Matériaux semi-conducteurs

Le nombre d’¢léments chimiques et de composés utilisés dans la fabrication de semi-
conducteurs a augmenté de facon spectaculaire au fur et a mesure de l’évolution des
technologies et des applications adressées (Figure 2).
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Figure 2 - Tableau périodique des éléments avec des marqueurs sur les éléments utilisés dans
I’industrie du semi-conducteur [9].

Des applications émergentes, telles que la biodétection [10], la photonique quantique [11] ou
encore la neurophotonique [12], nécessitent une couverture dans les bandes du visible ou du
proche/moyen infra-rouge.

11 est donc souhaitable d’introduire de nouveaux matériaux présentant une trés faible absorption
a ces longueurs d’onde, tout en maintenant une capacité d’intégration compatible avec les
processus de fabrication déja existants. Le silicium est un matériau semi-conducteur avec une
fenétre de transparence entre 1100 nm et 8500 nm, ce qui en fait un matériau particuliérement
compatible pour réaliser des structures optiques dans le domaine des télécommunications
(Figure 3). D’autres matériaux peuvent alors étre utilisés, tels que la silice ou le nitrure de
silicium possédant des fenétres de transparences aux plus basses longueurs d’onde.
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Figure 3 - Fenétres de transparence de différents matériaux photoniques et applications
visées sur différentes fenétres spectrales [13].

Il est tres difficile, pour un méme matériau, d'offrir des solutions aux diverses exigences
d'application sur une large bande spectrale. A ce titre, les circuits photoniques opérant dans le
visible peuvent prendre appui sur une intégration hétérogeéne de plusieurs matériaux, tout en
gardant a I’esprit que l'intégration doit étre compatible avec les processus de fabrication sur
substrat de silicium.

1.1.3 Matériaux polymeres

Depuis plusieurs années, les matériaux polymeres au service de la photonique intégrée font
I’objet d’études intensives. La demande croissante de composants photoniques qui répondent a
la fois a des critéres économiques et a des exigences techniques a favorisé 1'émergence de
nouvelles technologies permettant une fabrication efficace sans trop compromettre les
performances obtenues avec les matériaux semi-conducteurs et grand gap - diélectriques. Les
technologies polymeéres sont en mesure de répondre a tous ces critéres en permettant notamment
une production en masse de circuits photoniques, a faible colit en parallele sur des substrats
plans [14], [15].

Les matériaux polymeres présentent une variété de propriétés optiques intéressantes comme un
large choix d’indice de réfraction couvrant de 1,3 a 1,7 et donnant acceés a des contrastes
d’indice ¢levés entre le cceur et la gaine [16]. La rapidité et les colts relativement faibles de
mise en ceuvre constituent des atouts supplémentaires pour les polymeres [17].
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Parmi les polymeéres les plus utilisés pour la fabrication de structures optiques intégrées, nous
trouvons :

e Le SU-8 (biphénol A d’éther glycidyle) avec un indice de réfraction optique de 1,56 ;
e Le PMMA (Poly Méthacrylate de Méthyle) avec un indice de 1,5 ;
e Le CYTOP (poly perfluoro butenyl vinyl ether) avec un indice de 1,33.

Certains polymeéres présentent de trés faibles pertes par absorption aux longueurs d’onde
visible. A ce titre, les travaux de I. Assaid et al. montrent que le PMMA posséde des pertes
intrinséques de 1,2.10* dB/cm a 650 nm et deviennent insignifiantes & 1550 nm [18] ; Le SU-
8 absorbe fortement la lumiére dans la région proche de l'ultraviolet et montre une excellente
transparence optique pour des longueurs d'onde supérieures a 400 nm [19], tandis que le
CYTOP peut atteindre une transparence allant jusqu'a 90% dans la gamme de longueurs d'onde
visibles [20].

Le développement de structures optiques a base de matériaux polymeéres a déja été présenté :
C. Delezoide et al. et N-A. Keriel et al. ont réalis¢ des capteurs optiques a base de
microrésonateurs en polymeére SU-8 atteignant respectivement des facteurs de qualité de 35.10°
[21] et 72,9.10% [22]. Les travaux de Y.Sanogo et al. ont permis d’obtenir un facteur de qualité
de 38.10° a partir du méme matériau et des structures similaires [20].

Les travaux de thése de M. Diez ont également porté sur des structures intégrées de type
microrésonateur a partir de CYTOP fonctionnant dans le visible (532 nm) [4]. D. Chauvin et
al. a développé des micro-hippodromes utilisant le CYTOP comme couche de gaine et le SU-8
comme couche de cceur de guides d’onde [23]. Ces ¢études ont clairement montré 1’intérét de
travailler avec des matériaux polymeres.

1.1.4 Synthese

Dans cette premicre partie, nous venons de montrer que les matériaux semi-conducteurs
peuvent bénéficier d'écarts élevés en termes d’indice de réfraction par rapport a une couche de
superstrat constituée d’air ou d’une solution d'analyte. Ce contraste d'indice conduit a un
meilleur confinement et de faibles pertes par courbure. IlIs peuvent alors étre utilisés pour
concevoir des structures a faibles dimensions. Toutefois, travailler dans le domaine visible
limite 1'utilisation du silicium en raison de la non-transparence de ce matériau dans cette gamme
de longueur d’onde. En conséquence, d'autres matériaux inorganiques nitrurés tels que le nitrure
de silicium (SiN) ou l'oxynitrure de silicium (SiON) sont mis en ceuvre.

Parmi les différents matériaux utilisés pour travailler dans le domaine visible, les polyméres
constituent également un choix opportun en raison de leur faible cott, de leur simplicité et de
la possibilité de les traiter a grande échelle.

Au cours des theses précédentes conduites au laboratoire IMS de I’Université de Bordeaux (£
Meziane et M. Diez), un capteur composé¢ d’un résonateur optique pour la détection de
molécules dans 1’eau, a base de polymeres, a été mis au point. Ces travaux ont permis de
développer un banc optique de caractérisation pour les structures fabriquées. Il a ainsi été
possible de mettre en avant les limites de matériaux polymeéres, a savoir leur forte sensibilité

23



aux variations de températures extérieures. La thése de R. Robles, également menée en cotutelle
entre les Universités de Bordeaux et Sherbrooke a traité de la conception de structures en
photonique intégrée a base de matériau SiON. Ces structures avaient pour objectif de permettre
l'imagerie par synthése d'ouverture dans le domaine visible. A cette fin, le doctorant a congu
des structures en photonique intégrée capables de fonctionner sur une large plage spectrale (>
100 nm).

Le point commun entre les travaux de F. Meziane et M. Diez a été de proposer une structure de
détection privilégiant la détection volumétrique par colorimétrie, en utilisant I’amplification du
champ évanescent dans 1’analyte, tout en évitant la fonctionnalisation chimique de surface. Pour
ce faire, les travaux ont porté sur des structures optiques a base de polyméres, tandis que les
travaux de R. Robles ont concerné des structures permettant la réalisation de fonctions optiques
a base de matériaux inorganiques.

C’est dans ce contexte que s’inscrivent les travaux que nous allons mener dans le cadre de cette
theése. Les dispositifs de guidage réalisés seront basés sur deux grandes familles de matériaux :

e Le PMMA au titre des matériaux organiques,
e Le nitrure de silicium (SiN), I’oxynitrure de Silicium (SiON) et la silice (SiO2) au titre
des matériaux inorganiques.

L'objectif de cette thése est double :

e Démontrer la faisabilité de mise en ceuvre de dispositifs optiques de guidage (structure
« ruban ») et de structures résonantes optiques capables de détecter des molécules
spécifiques en milieu liquide, avec une sensibilité satisfaisante, en utilisant des
matériaux organiques (polymeéres) et inorganiques (SiN, SiON) dans le domaine du
visible.

e Mod¢éliser, fabriquer et caractériser des guides d’onde enterrés robustes en technologie
« full SiON » visant un fonctionnement monomode sur la plus large bande spectrale
possible dans le visible.
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1.2 Principales technologies optiques utilisées pour la
detection

Une grande variété¢ de matériaux et d’architectures existent et ont été testées pour la détection
par voie optique. L’objectif des prochaines parties est de montrer la réflexion qui conduit des
objectifs de I’étude décrit précédemment, a la décision de la structure optique.

Au vu des objectifs de la thése mentionnés précédemment, 1’analyse de I’état de 1’art est cruciale
pour prendre connaissance des solutions optiques déja proposées et les comparer. A ce titre, il
est nécessaire de définir les grandeurs fonctionnelles caractéristiques afin de comparer les
dispositifs existants, a savoir :

- La Sensibilité (S) : De facon générale, elle correspond au rapport de la variation de
I’indication du capteur et la variation du mesurande. Dans le cas de notre étude, une
analyse de la variation de transmission du capteur en fonction de la variation de I’indice
de réfraction du milieu a analyser sera effectuée pour définir la sensibilité.

- La Limite de détection (Limit of detection ou LOD) : Cette grandeur représente la plus
petite quantité d’espéce détectable et se mesure en unité d’indice de réfraction
(refractive index unit, RIU).

Ces grandeurs ne constituent pas les seuls « métriques » pour un dispositif de détection optique
et, ci-apres, nous dressons une revue, non exhaustive, des principales architectures offrant des
capacités de détection optique et des principales propriétés & performances associées.

1.2.1 Capteur a base de fibre optique

Les fibres optiques sont largement utilisées pour les télécommunications a tres haut débit de
par leurs propriétés et performances a transmettre des signaux optiques notamment sur de tres
longues distances. Cette avancée a donné naissance a un moyen de communication, déployé a
trés large échelle, résistant aux interférences électromagnétiques basses fréquences et limitant
les pertes optiques par propagation. Cette technologie est donc adaptée pour étudier le
comportement des dispositifs optiques vis-a-vis des perturbations environnementales en
mettant le cceur de la fibre en contact du milieu a analyser [24].

Le fonctionnement des fibres utilisées comme capteur est comparable a celui d’un guide d’onde
ruban mais en considérant une géométrie cylindrique de guidage. La lumicre est guidée dans la
fibre (cceur), ou une partie (gaine) est en contact avec le milieu a analyser. Dans la région de
détection, la fibre optique est revétue d'un matériau sensible a I’analyte a détecter. Lorsque le
signal lumineux interagit avec le matériau sensible, ses propriétés (intensité ou son état de
polarisation) changent avec la variation de concentration de molécules présentes dans le milieu
[25].

Les fibres optiques peuvent étre utilisées pour la fabrication de capteurs dits « a leviers ». Ce
type de capteurs correspond a une structure mécanique qui se compose d'une poutre fixée a une
extrémité et qui est libre de se déplacer a 'autre extrémité. Le cantilever est congu de maniere
a fléchir ou a se déformer en réponse a certaines forces appliquées. Dans le contexte de détection
mentionné précédemment, le cantilever est utilis¢ comme capteur de masse en mesurant les
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changements de fréquence de résonance induits par 1'adsorption de biomolécules sur sa surface.
Pour exemple, nous pouvons citer les travaux de F. Bokeloh et al. [26] qui ont montré la
possibilité de réaliser ce type de capteurs en une seule étape et dans un environnement sans
salle blanche, en tant qu'extension du cceur de la fibre par une technique de fabrication a travers
la fibre.

Des travaux ont également été portés sur des fibres optiques nanostructurées, telles que les
fibres a cristaux photoniques. Ce type de capteurs, utilisant une partie microfluidique, intégre
des guides d’onde creux ou circule de I’analyte dans la structure optique. En raison de leur
proximité avec le ceeur optique, ces canaux peuvent avoir un bon chevauchement avec le mode
optique de la fibre, ce qui en fait un candidat naturel pour les schémas de détection.

Pour exemple, les travaux de D. K. C. Wu et al. [27] présentent un capteur, fonctionnant a 1500
nm, capable d’atteindre une sensibilité de 38.10° nm/RIU et une limite de détection de 4,6.107
RIU. Toutefois, ces fibres a base de cristaux photoniques présentent une faible résistance
mécanique la rendant trés fragile lors de manipulations et des pertes élevées (2 a 7 dB/cm) en
comparaison des guides d’onde sur puce a iso-longueur d’onde.

Bien que la sensibilité des fibres optiques nanostructurées soit élevée, cela nécessite des
processus complexes de fabrication tels que I'amincissement ou la gravure de la fibre. De tels
processus réduisent la résistance mécanique du capteur a fibre, rendant sa miniaturisation et son
intégration relativement difficiles. Leur utilisation, en tant que solution commerciale, reste donc
trés limitée.

1.2.2 Détection par résonance plasmonique de surface
Le principe de détection par résonance de plasmons de surface (SPR pour « surface plasmon
resonance ») consiste a générer une onde de surface, de polarisation transverse magnétique TM,
se propageant a I’interface entre un métal et un diélectrique grace aux électrons libres présents
dans le métal qui interagissent avec la lumiere incidente.

Les plasmons de surface sont dus a une excitation optique a l'interface entre deux milieux. Le
premier milieu a une permittivité négative et contient des porteurs de charges libres (¢électrons
dans un métal), tandis que le deuxiéme milieu a une permittivité positive (milieu diélectrique).
Ces plasmons de surface sont essentiellement des ondes évanescentes se propageant le long de
cette interface. Plus précisément, c’est un mode ¢€lectromagnétique fondamental a 1’interface
entre deux milieux de permittivité opposée, présentant une fréquence propre.

En pratique, la méthode la plus courante pour exciter des plasmons est celle d’un couplage
d’une source lumineuse a travers un prisme en exploitant le phénomene de réflexion totale
interne et de I’angle critique associé. Le prisme d’indice de réfraction élevé dont une des faces
est recouverte d’une couche métallique nanométrique elle-méme en contact avec un milieu
diélectrique de faible indice. Dans le cas de la Figure 4 ci-apres ou la lumiere incidente arrive
avec un angle supérieur a I’angle critique (0 > Ocritique) sur la surface du prisme, toute la lumiére
incidente est réfléchie et une onde évanescente est produite sur cette interface. Cette onde peut
se coupler avec un plasmon de surface a la jonction des deux milieux. Lorsque la lumicre
polarisée éclaire a travers le prisme la surface du capteur recouvert d’une fine couche
métallique, celle-ci agit comme un miroir et la lumiere sera réfléchie. En changeant 1’angle
d’incidence et en suivant 1’évolution de ’intensité lumineuse réfléchie comme illustré sur la
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Figure 4, on observe que cette derniére passe par un minimum. Pour cette valeur d’angle
d’incidence appelé angle de résonance du plasmon de surface, la lumiére vient exciter ce
dernier.

Les capteurs, utilisant la SPR, sont largement utilisés pour la caractérisation et la quantification
de molécules mais nécessitent de déposer une couche métallique entre le matériau dié¢lectrique
et le milieu a analyser.

La production scientifique, faisant référence a ce type de détection, ne fait qu’augmenter pour
devenir aujourd’hui une méthode d’imagerie trés utilisée en recherche mais également
commercialement [28]-[30].

De tels capteurs ont démontré une excellente limite de détection (10 RIU) [31], [32]. Toutefois,
un capteur SPR a une taille relativement grande et sa miniaturisation dans les plateformes de
laboratoire sur puce reste trés complexe, limitant encore aujourd’hui leur déploiement a large
échelle en particulier pour des mesures in-situ [33].
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Figure 4 - Principe général de la technique de résonance plasmonique de surface [34].

1.2.3 Détection en optique guidée par perturbation du champ
¢vanescent

1.2.3.1 Brefs rappels des conditions nécessaires a la propagation
guidée
Avant de détailler les techniques de détection accessibles par la mise en ceuvre de dispositifs
développés en optique intégrée, nous allons procéder a un bref rappel de la propagation de la
lumiére dans des structures guidantes.

Deux approches, largement développées dans la littérature scientifique, permettent d’étudier la
propagation de la lumiére et ses principales propriétés dans une structure guidante :

e Une approche basée sur I’optique géométrique [35], [36],
e Et une autre méthode, basée sur la résolution des équations de Maxwell dans le cadre
d’une approche ondulatoire [37], [38].

L’optique guidée utilise la propriété de base, a savoir le principe de réflexion totale interne aux
interfaces afin de confiner et maitriser la propagation de I’onde dans le cceur du guide. Un guide
d’onde est donc un support de transport d’énergie lumineuse.
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La forme la plus simple d’un guide, appelé guide « ruban», est composée d’un matériau
considéré comme le cceur des guides, avec un indice de réfraction (nc), déposé sur une couche
de confinement, avec un indice plus faible (n¢r) et d’une couche supérieure appelée superstrat
(nsup) (Figure 5). Par un choix judicieux des indices de réfraction optique et des matériaux en
présence, la trés grande majorité de 1’énergie lumineuse (> 90%) est transportée par le coeur du
guide.

Nsup
largeur

hauteur

Nef

substrat

Figure 5 — Schéma représentatif d 'un guide d'onde dit « ruban » (vue en coupe).

Afin d’obtenir la condition de réflexion totale interne dans le cceur, il est nécessaire que :
Nsup < Neceur €t Nef < Neceur

Dans ce cas-1a, le faisceau se propage selon différentes distributions spatiales possibles appelées
« modes guidés ». L’indice effectif du mode guidé est propre a chaque mode. Il est donné par
le rapport entre la vitesse de phase du mode et celle du vide.

Ces modes guidés ont une polarisation magnétique transverse (TM) ou électrique transverse
(TE). De plus, le nombre de modes guidés existants dans un guide d’onde dépend de sa
géométrie, des indices de réfraction des matériaux, de la longueur d’onde de travail et de la
polarisation [39].

Lorsqu’un mode se propage dans le guide d’onde : une partie de ’onde se propage dans le
superstrat (que I’on peut quantifier par le pourcentage de lumiére dans le superstrat : I'suyp), une
autre dans le ceeur (I'c), et le reste dans la couche de confinement (I'cr). Dans le cas d’une
application de détection, seule la partie de ’onde au contact du milieu a analyser impacte la
réponse optique. C’est ’interaction de cette onde évanescente avec le milieu a analyser qui
permet de réaliser la transduction désirée.

Dans la suite du manuscrit, nous considérerons que la portion se propageant dans le superstrat
constitue ’onde évanescente, a la différence de la définition connue dans la littérature qui
représente la portion se propageant dans toute la gaine.

A ce titre, nous parlerons donc de taux de champ évanescent (EFR pour « Evanescent Field
Ratio ») comme le pourcentage d’énergie lumineuse du faisceau se propageant dans le milieu a
analyser. Il est trés dépendant des dimensions du guide et des indices de réfraction des
différentes couches.
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1.2.3.2 Principes généraux de détection par perturbation du champ
évanescent
Notre étude ambitionne de réaliser des structures guidantes permettant la détection de molécules
spécifiques dans I'eau. Cette détection se fera par la perturbation de 1’onde évanescente, comme
nous allons le montrer.

Dans la suite de cette étude, un compromis sera fait sur 1’optimisation du taux de champ
¢vanescent. En effet, la sensibilit¢ du capteur augmente proportionnellement a l'intensité
lumineuse en contact avec le milieu a analyser. Néanmoins, la quantité de lumiére sera
¢galement plus soumise aux pertes du guide, ce qui impactera les performances du capteur.

De manicre générale, les capteurs optiques ont pour objectif de quantifier une variation de
I’indice effectif du milieu a analyser au travers de la mesure d’une réponse spécifique. Cette
réponse se traduit plus particulierement par une variation de la transmission en fonction de la
fréquence ou de la longueur d’onde.

En optique guidée, la propagation du mode principalement guidé¢ est affectée par 1’interaction
entre I’onde évanescente et I’analyte placé au-dessus du cceur du guide (Figure 6).

Champ évanescent

Substrat silicium

Figure 6 — Schéma représentatif de la détection par perturbation du champ évanescent se
propageant au-dessus du coeur d’un guide d’onde.

A ce stade, la détection se fait par perturbation des conditions de propagation du champ
¢vanescent et deux stratégies sont alors possibles :

e La premicre consiste en une détection surfacique (Figure 7.a), qui nécessite une étape
de chimie sur la surface du capteur. Le greffage de récepteurs chimiques spécifiques a
la surface du capteur permet d’immobiliser les molécules spécifiques présentent dans la
solution. Cette méthode, largement usitée, est tres sélective et offre de forts niveaux de
sensibilité [40].

e [ ’autre possibilité s’appuie sur une détection en volume (Figure 7.b) : Cette technique
ne nécessite pas de chimie de surface et permet d’obtenir des échantillons réutilisables,
ce qui n’est pas toujours le cas avec un mode de détection surfacique.
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Substrat silicium Substrat silicium

a) b)

Figure 7 — Principes généraux de détection par perturbation du champ évanescent d’'une
structure guidante réalisée en optique intégrée : (a) détection surfacique ; (b) détection en
volume.

La fonctionnalisation lors de la détection surfacique apporte a la fois une sensibilité et une
spécificité de détection mais nécessite le dépot de ligands chimiquement adaptés, qui allonge
le temps de préparation et engendre des cotits supplémentaires de mise en ceuvre.

Une détection en volume permet de simplifier la réalisation du capteur en s’affranchissant de
cette étape de dépot mais elle n’apporte, en revanche, aucune sélectivité intrinséque. Toutefois,
nous verrons par la suite comment répondre a cette problématique de sélectivité.

1.2.4 Principales grandeurs fonctionnelles caractéristiques des capteurs
réalisés en optique intégrée
La présence de molécules en solution va engendrer une modification de 1’indice de réfraction

complexe de la couche de superstrat. Cette modification porte essentiellement sur la partie réelle
et imaginaire de 1’indice de réfraction complexe du milieu a analyser (nsup) :

Nsup = NRe T j N ; avec Nre 1a partie réelle et n; la partie complexe.

Deux méthodes de mesure de la réponse optique d’un capteur a champ évanescent sont alors
possibles :

e La mesure du décalage des raies de résonance du spectre de transmission (décalage
spectral) ;

e Lamesure d’absorption, qui se caractérise par une mesure de la variation d’intensité des
raies de résonance a une longueur d’onde fixe.

Dans le cas d’un décalage spectral, la présence de molécules va engendrer une évolution de la
position d’une raie de résonance, comme le montre la Figure 8. Le principe de cette méthode
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de mesure consiste a suivre, a partir d’une solution de référence, I’évolution de la position d’un
pic de résonance pour différentes concentrations de molécules dans 1’analyte.

La sensibilité du dispositif est définie comme le rapport entre la variation du parameétre optique
(décalage de la longueur d’onde), et la variation d’indice de réfraction du superstrat, qui est
directement li¢ a la concentration de molécules présentes dans le milieu a analyser.
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Figure 8 — Exemple de mesure effectuée a partir du décalage de la longueur d’onde de
résonance. En noir, la courbe obtenue avec la solution de référence. En rouge, la courbe
obtenue en présence de [’analyte (sous une concentration spécifique).

Cette technique est limitée par la plage spectrale de fonctionnement du capteur. Il est donc
nécessaire d’utiliser une source de lumiere accordable en longueur d’onde pour correctement
observer le décalage d’une raie de résonance.

De manicre générale, la spectroscopie d’absorption permet, a partir d’une signature de raies
d’absorption d’un produit, de remonter a la répartition des composants qui sont I’origine de
I’effet observé. La Figure 9 montre le spectre d'absorption de la nébuleuse planétaire HEN 3-
1312 autour de A = 650 nm, grace auquel on peut remonter a sa composition, notamment la
présence des ¢léments Ca(I), Fe(I) et Ba(Il).
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Figure 9 — Exemple de spectre d'absorption a haute résolution dans le domaine du visible de

la nébuleuse planétaire HEN 3-1312 avec des lignes d'absorption caractéristiques des
élements Ca, Fe et Ba(ll) ©2004 ESO [41].

Dans le cas d’une variation d’intensité, la présence de molécules se manifeste par une variation
d'intensité lumineuse a une longueur d'onde spécifique, liée a la variation de la composante
imaginaire de l'indice effectif de réfraction optique (Figure 10).
Cette variation d’intensité lumineuse est I’image d’une absorption d’énergie par les molécules
présentes en solution. L’absorption sera maximale sous certaines conditions relatives a la
formation compléte du complexe colorimétrique et de la longueur d’onde d’étude. En
conséquence, la partie imaginaire n; est directement reliée au taux de décroissance de la
puissance dans le mode guidé. Ici, la sensibilité du dispositif correspond au rapport entre la
variation de perte de puissance transmise et la variation de la partie imaginaire de 1’indice de
réfraction du superstrat.
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Figure 10— Exemple de Spectre de transmission d'un résonateur a anneau pour différentes
variations d'indice de réfraction complexe [4].
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Pour ce projet de these, la détection de volume a été privilégiée a la détection surfacique en
particulier dans 1’objectif d’une plus grande simplicité de mise en ceuvre, tout en considérant
que la détection par fonctionnalisation chimique de surface reste une référence en termes de
sensibilité et de sélectivité. Le défi de la détection en volume réside dans I’obtention d’une
bonne sélectivité. Pour tenter de résoudre ce probléme, notre choix s’est porté sur la mise en
ceuvre d’une réaction colorimétrique dans le domaine du visible. De cette maniére, notre
dispositif de détection ne réagira qu'aux molécules qui absorbent la lumiére a la longueur d'onde
d’absorption et gagner ainsi en spécificité qui, rappelons-le, est perdue dans le cadre d’une
détection en volume [3]. Par ailleurs, les longueurs d’onde dans la gamme du visible présentent
deux avantages majeurs :

e Une majorité des polluants de I’eau a détecter possedent un spectre d’absorption dans
le visible [4],
e FElles permettent de s’affranchir de 1’absorption de la lumiére dans I’eau.

Notre étude ambitionnera donc de montrer la faisabilit¢ de réalisation d’un dispositif de
détection opérant dans le domaine du visible, avec un double objectif :

1) De fagcon prioritaire, nous privilégierons une détection par la mesure du décalage des
raies de résonance du spectre de transmission de nos dispositifs qui permettra d’évaluer
les performances de ces derniers et de les comparer a 1’état de 1’art puisque cette
technique de détection est largement utilisée par la communauté thématique,

2) Puis en fonction des résultats a 1’issue de la fabrication des structures retenues, nous
tenterons de réaliser une détection par la mesure de la variation d’intensité d’une raie de
résonance a une longueur d’onde précise. Pour ce faire, nous synthétiserons, en
collaboration avec a une équipe de I’Institut des Sciences Moléculaires de I’Université
de Bordeaux une molécule absorbante a 760 nm et soluble dans I’eau : la sulfo-cyanine
7. Le spectre d’absorption de cette molécule sera caractérisé pour différentes
concentrations grace a un spectrophotomeétre présent au Laboratoire Ondes et Maticre
d’Aquitaine (LOMA) de I’Université de Bordeaux, et dont le spectre d’absorption est
présenté en Figure 11.

Cette molécule présente un pic d’absorption a la longueur d’onde de 760 nm que nous
chercherons a détecter a travers une variation sur le coefficient d’absorption [3]. En effet, la
sensibilité du capteur optique est directement liée aux variations de la partie imaginaire de
I’indice effectif (n;) a travers les pertes d’absorption du superstrat (Osup(ni)) :

4'7Tni
)lres

Xsup (nl) =

Concretement, cette modification sera détectée par une variation de I’intensité de transmission
exaltée a la longueur d’onde de résonance (Ares).
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Figure 11 — Spectre d’absorption de la sulfo-cyanine 7 pour différentes concentrations

(10ug/L a 10mg/L) en milieu liquide.

I ! I
900 1000

34



1.3 Les guides d’ondes au service de la détection par voie
optique

Contrairement aux capteurs a fibres optiques ou en SPR, les capteurs en optique intégrée
peuvent €tre miniaturisés et intégrés sur une petite surface avec les « systémes sur puce »
(SOC).

La section précédente s’est attachée a montrer I’intérét des dispositifs guidants pour la détection
en optique guidée par perturbation du champ évanescent qu’elle soit surfacique ou volumique.
De tels dispositifs se basent sur une partie essentielle : le guide d’onde, qu’il soit rectiligne ou
courbé voire formant un anneau en configuration de résonateur.

La suite de ce paragraphe a pour objectif de présenter, sans exhaustivité, les différents types de
guide exposés dans la bibliographie et pour lesquels, nous présenterons les architectures
technologiques et les performances intrinséques.

1.3.1 Guide d’onde ruban

Le guide d’onde le plus communément utilisé est le guide « ruban » (ridge waveguide en
anglais).

Les propriétés de guidage de la lumiére sont, en partie, contrdlées par le gradient d’indice de
réfraction aux interfaces superstrat/cceur (Ansup/c) €t ceeur/confinement (Anc/er) (Figure 12). Plus
ce gradient est faible et plus le mode principal se propage dans le milieu extérieur au coeur
(couche de confinement ou superstrat).

Le choix de I’indice de réfraction, qui impactera les parametres de fabrication, se fait de fagon
a obtenir les modes de propagation souhaités dans le guide d’onde.
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Figure 12 — En haut, une image réalisée au microscope électronique a balayage (MEB) d'un
guide d'onde « ruban ». En bas, un schema représentatif d'un guide d'onde « ruban » (vue 3D
et en coupe)

Ce type de guide est trés connu et utilisé dans de nombreuses applications de détection en milieu
extérieur [8], [9], [10].

Les avantages de ce type de guide réside dans sa relative simplicité de fabrication utilisant les
techniques issues de la microélectronique (dépdt de résine, photolithographie, gravure), et il a
¢té démontré de faibles pertes par propagation, a savoir : 1,2 dB/cm a 635 nm [42] et <1 dB/cm
a 780 nm [45]

Ce type de guide utilise la perturbation du champ évanescent comme moyen de détection. Les
performances de ces dispositifs sont limitées par le fait que la majorité de la lumiére n’est pas
en contact avec le milieu de détection puisqu’elle se trouve dans le cceur du guide. Néanmoins,
il est possible de jouer sur les dimensions du guide et des indices de réfraction des couches pour
amplifier le taux de champ évanescent.
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1.3.2 Guides a fente

Afin d’exalter la sensibilité d’un capteur a guide « ruban », une possibilité¢ réside dans la
capacité a augmenter 1’interaction entre la lumiére et le milieu a analyser. Pour cela, la
communauté scientifique a étudié différentes configurations de guide d’onde dans cet objectif.

De facon générale, le guide a fente (« slot waveguide » en anglais) a la particularité¢ d’étre
composé de deux guides plans, séparés par un canal présentant un indice de réfraction optique
plus faible et ouvert au milieu extérieur.

Pour les applications de détection, 1’analyte s’infiltre dans le canal ou se propage également la
lumicre. Ce type de guide utilise la perturbation de lumiére se propageant directement dans le
milieu a analyser comme moyen de détection (Figure 13).

La largeur du canal constitue un parametre primordial. En effet, il est capital de laisser un espace
suffisamment important pour que I’analyte s’insére facilement dans le canal. Dans le cas d’un
guide a fente, le canal entre les deux guides est de I’ordre d’une centaine de nanométres, ce qui
présente un défi en termes de fabrication et peut poser un probléme d’acceés pour de grosses
molécules a détecter (diametre de I’ordre du micrometre) [46], [47].

Face aux inconvénients de détection en milieu liquide, ’utilisation des guides a fente pour la
détection en milieu gazeux est privilégiée car elle permet de s’affranchir des limitations
d’infiltration de ’analyte dans le gap et d’obtenir des niveaux de sensibilité relativement
importants mais dépendant de la largeur de ce dernier. Pour exemple, la bibliographie rapporte :

e Une sensibilité de 490 nm/RIU avec un gap de 40 nm de largeur obtenue dans la bande
1520 — 1620 nm en milieu gazeux [47],

e Une sensibilit¢ de 340 nm/RIU avec un gap de 150 nm obtenue a 1550 nm en milieu
liquide [48].

De plus, des travauxont été réalisés portant sur des microrésonateurs basés sur des guides a
fente et opérant dans le visible pour la détection dans un milieu liquide, tel que le présentent les
articles [49], [50].

Les guides d’onde a fente favorisent la propagation de la lumiere au contact du milieu a analyser,
ce qui permet d’atteindre des sensibilités élevées. Cela répond au probléme rencontré par les
guides d’onde « ruban ».

Cover medium nc=1 .33
Tin. W

Figure 13 — Structure de guide d'onde a fente en TiO: pour la détection dans un milieux
liquide. Profil du mode quasi-TE a 635 nm [50)].
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1.3.3 Guide ARROW

Dans I’objectif d’augmenter I’interaction lumiere - milieu a analyser, les guides d’onde de type
ARROW (« Antiresonant reflecting optical waveguide » en anglais) utilise le milieu extérieur
comme « coeur » du guide d’onde [51], [52]. Ce type de guide utilise la perturbation de la
lumiére se propageant dans le guide, donc dans le milieu a analyser comme moyen de détection.

Les guides d'onde ARROW permettent le confinement et la propagation de la lumicre grace au
phénoméne d'interférences se produisant dans la structure de la gaine, constituée de couches
minces avec une alternance des indices de réfraction (élevés et faibles).

On suppose un guide symétrique et composé de trois couches possédant respectivement des
indices de réfraction ny, n, et le substrat ns (avec ns > n; > n,). Le cceur du guide est creux.

La lumicre se propage dans le guide d’onde par le biais des réflexions totales aux interfaces
internes successives comme indiqué sur Figure 14. La largeur du cceur du guide est en général de
’ordre du micrométre et, comme pour les guides a fente, elle conditionne le volume de détection
et donc les niveaux de sensibilité accessibles avec une telle structure.

Figure 14 — Principe de fonctionnement d'un guide ARROW [53].

La fabrication reste similaire au guide « ruban » (empilement de couches) avec une couche
sacrificielle (cceur du guide), qui sera retirée grace a une solution spécifique.

La géométrie du guide influe aussi sur les performances du capteur comme le montre 1’article
de D. Yin et al. [54]. Un guide d’onde semi-cylindrique présente des avantages vis-a-vis d’un
guide rectangulaire (Figure 15) : stabilité mécanique plus élevée, des parois de cceur plus lisses,
et des pertes beaucoup plus faibles qui sont di a une épaisseur plus uniforme des couches tout
autour du cceur (0,0598 dB/cm a 633 nm mesuré avec un liquide : I’éthyléne glycol).

Les travaux de S. Campopiano et al. font référence a des guides ARROW dédiés a une
application de détection, présentant une sensibilité de 555,55 nm/RIU et une limite de détection
de 9 x 10* RIU a 670 nm [51]. Les guides ARROW présentent de nombreux avantages offrant
un grand volume de détection et de meilleurs résultats en termes de sensibilité et de limite de
détection que les guides présentés dans cet état de 1’art. La fabrication demande une étape
supplémentaire mais reste semblable aux guides présentés précédemment.
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Figure 15 — Vue MEB de guides de type ARROW a cceur rectangulaire et courbe [54].

1.3.4 Guides a cristaux photoniques

Les guides a cristaux photoniques ( « Photonic crystals » en anglais) sont composées d’un
réseau périodique de structures de dimensions largement inférieures a la longueur d’onde
utilisée (Figure 16) [55]. Les guides a cristaux photoniques ont été¢ développés dans 1’objectif
d’augmenter les performances (sensibilité et limite de détection) [56]. Cependant, leur
fabrication se complexifie a cause de la taille des motifs Il est aussi possible de rappeler le
probléme d’interaction avec les molécules ciblées puisque la lumiére se propage sur un volume
restreint. Ce type de guide utilise la perturbation du champ évanescent comme moyen de
détection.

Les cristaux photoniques peuvent étre intégrés dans des structures telles que les interférometres
de Mach-Zehnder (MZI) [57] ou dans les microrésonateurs en anneau [58]. A titre d’exemple,
les travaux de J. Flueckiger et al. présentent un microrésonateur fabriqué a base de cristaux
photoniques qui permet d’augmenter la sensibilité, tout en limitant les pertes [55]. Les
structures sont réalisées en Si sur SiO2, de largeur 500 nm et de hauteur 220 nm. Le capteur a
démontré une sensibilité¢ de 490 nm/RIU et une limite de détection de 2.10-6 RIU a 1550 nm.

o
X {um)

Figure 16 - (a)- Vue MEB d'un microrésonateur fabriqué a base de cristaux photonique (vue
de dessus). (b)- Vue MEB de la région de couplage (zoom sur la région encadrée en pointillés
de l'image (a)). (c)- Profil d’'un mode optique modélisé en conditions de résonance (FDTD)

/59].
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1.3.5 Guides suspendus

A la différence des guides « ruban », I’intérét des guides suspendus réside dans le fait que le
ceeur du guide est en contact avec le milieu a analyser a la fois au-dessus et en-dessous.

La fabrication des guides suspendus consiste a retirer une couche sacrificielle au-dessus ou en-
dessous d'une couche centrale pour concevoir ces guides. L objectif de 1’¢lévation des guides
permet de s’affranchir d’une couche de gaine. Le milieu a analyser entoure le ceeur et, a ce titre,
I’interaction entre la lumiére et le milieu extérieur est plus importante. Ce type de guide utilise
la perturbation du champ évanescent comme moyen de détection.

Ces guides peuvent étre fabriqués par dépot PECVD et photolithographie classique. Il est aussi
possible de venir creuser la couche de confinement sous le guide par gravure humide [60]. Ils
sont maintenus sur les c6tés comme montre la Figure 17.

La majorit¢é des guides suspendus, présentés dans la bibliographie, fonctionnent dans
I’infrarouge. Il est cependant possible d’utiliser ce type de guide pour la détection dans le
visible, comme le présente 1’article de Q. Cao et al.[61] (633 nm). La fabrication de tels
dispositifs nécessite un dépot de couche d’or sur la surface des guides en Si3Ny, ce qui ne répond
pas aux objectifs de ce projet de recherche.

Des applications dans le moyen infrarouge (3 — 5 um) ont été¢ démontrées avec des structures
de type MZI, en utilisant des guides suspendus pour la branche de détection. R. S. El Shamy et
al. atteignent ainsi de forte sensibilité de 7028 nm/RIU [62]. J. S. Penades et al. ont quant a eux
réussi a réduire les pertes de ce type de guide a 0,82 dB/cm [60].

Figure 17 - a) Schéma représentatif d 'un guide suspendu (vue 3D). b) Vues MEB d’une
section d’un interféromeétre multimodes (MMI) (vue de dessus) et d’une facette clivée avec
quelques bandes de silicium détruites en raison du clivage [60)].
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1.3.6 Synthese

Le Tableau 1 recense les avantages et les inconvénients de chacun des structures de guidage
présentées précédemment. Ce tableau présente les performances propres sur lesquelles notre
¢tude se focalise, en conservant a 1’esprit, qu’a eux seuls, ils ne représentent pas un capteur
complet.

Tableau I - Avantages et inconvénients des différentes structures de guidage utilisées en
optique intégreée et présentées dans notre étude bibliographique.

Types de guides Avantages Inconvénients
Guides d’onde ruban - Facile a réaliser - Sensibilité moindre
- Facilit¢é d’intégration de la | - Volume de détection moins
plateforme microfluidique important
Guides a fente - Sensibilité élevée (détection | - Accés difficile pour les
dans le cceur du guide) grosses molécules
- Difficile a fabriquer en raison
du gap
Guides ARROW - Sensibilité élevée (détection | - Intégration a la plateforme
dans le cceur du guide) microfluidique complexe

- Volume de détection
important (dépend de la taille du

guide)
Guides a cristaux - Volume de  détection | - Fabrication plus complexe
photonique important - Acces difficile pour les
grosses molécules
Guides suspendus - Volume de  détection | - Fabrication plus complexe
important - Peu robuste

Notre étude vise a réaliser une preuve de concept d'un dispositif capable d’une détection en
volume de molécules spécifiques en privilégiant la perturbation du champ évanescent au-dessus
du cceur du guide a I’instar d’une détection surfacique en utilisant une fonctionnalisation
chimique de surface dédiée.

D'apres cette revue bibliographique, les guides « ruban » apparaissent comme les plus adaptés
pour atteindre cet objectif. Leur facilité de fabrication, comparée aux autres types de guides
d'onde, permet d'envisager la réalisation d'une premiére solution de « capteur » dans le domaine
du visible. Par ailleurs, les faibles pertes obtenues et présentées dans la bibliographie, & partir
de procédés de fabrication classiquement mis en ceuvre en microélectronique, doivent permettre
d'obtenir de bonnes performances en termes de sensibilité et de limite de détection.

Toutefois, ’ambition d’augmenter la sensibilité¢ de nos dispositifs de détection en volume (au
détriment d’une perte de spécificité par rapport a la détection par fonctionnalisation de surface)
mais également de réaliser des mesures de variation de I’amplitude des pics de résonance en
fonction de la concentration de 1’analyte, impose de mettre en ceuvre une structure capable
d’amplifier significativement l'interaction avec le milieu a analyser.
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A ce titre, des structures interférométriques ont déja fait leur preuve et la suite de ce chapitre va
donc s’attacher a présenter celles que nous avons identifiées comme les plus pertinentes pour
notre étude.
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1.4 Structures optiques interférométriques
1.4.1 Dispositifs de type Mach-Zehnder

Il existe différents types d’interféromeétre utilisables comme capteurs (interféromeétre de
Michelson, Fabry-Pérot...) [63] mais seul D’interférométre de Mach-Zehnder (MZI) sera
présenté dans cet état de 1’art puisqu’il s’agit de la structure la plus utilisée en détection optique.

Le principe de fonctionnement est le suivant : la lumiére incidente est injectée dans un guide
d’onde d’acces puis est séparée équitablement par le biais d’une jonction en Y vers deux autres
guides d’onde, le bras de référence et le bras de détection qui est en contact avec les molécules
cibles (Figure 18). Les ondes se propageant dans chacun des guides se combinent et interférent
aprés la deuxiéme jonction en Y.

L’ajout de molécules cibles a la surface du bras de détection modifie I’indice de réfraction du
superstrat de ce dernier, influencant la phase de I’onde propagée et donc les franges
d’interférence a la sortie de I’interférométre de Mach-Zehnder. La mesure de I’intensité

lumineuse transmise permet de remonter a la différence de phase liée a la variation d’indice
effectif.

La limite de détection obtenue pour ce type de structure est excellente en comparaison des
autres structures de détection. R. G. Heideman et al. ont fabriqué et caractérisé un MZI basé sur
un guide d'onde en technologie SiON pour la détection en milieu liquide. Avec cette structure,
ils ont obtenu une limite de détection de 2.10°® RIU a la longueur d’onde de 633 nm [64].

Pour augmenter la sensibilité, différentes architectures sont proposées :

e (. Liu et al. ont proposé la fabrication du bras de détection a base de guide d’onde a
fente (bras de détection d’une dizaine de millimetres de longueur) [65]. Les guides
d’onde sont fabriqués en Si3Ns sur SiO; de largeur 1 um et de hauteur 400 nm. Les
guides d’onde a fente ont chacun une largeur de 500 nm, avec un gap de 200 nm entre
eux. La détection se fait en milieu liquide avec une solution d’eau et de NaCl. Une limite
de détection de 5,4.10° est obtenue a 1550 nm.

e R.S. El Shamy et al. ont mis en ceuvre un bras de détection a base de guides suspendus
en Si sur SiO> de largeur 800 nm. Les guides d’onde d’acces ont une largeur de 800 nm
et une épaisseur de 1100 nm. L’objectif vise la détection en milieu gazeux. Les
simulations montrent une sensibilité de 7028 nm/RIU a une longueur d’onde du moyen
infrarouge (5000 nm) [62].

e K. Qin et al. ont fabriqués une structure MZI avec un bras de détection a base de guides
a cristaux photoniques. La détection se fait en présence d’eau avec du sel a 1550 nm et
une sensibilité expérimentale de 140 nm/RIU est démontrée [66].
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Figure 18 -. (a) Schéma d’un interféromeétre de Mach-Zehnder (MZI). Le magenta représente
la structure en guide d'onde (Si) et le cyan représente le susbstrat (SiO3). Le cadre
rectangulaire bleu représente la zone de détection en contact avec le milieu extérieur. (b) Vue
MEB d’une structure MZI avec la zone de détection. La cadre rouge montre un
agrandissement du séparateur d’entrée ou la lumiere sera séparée de maniere équivalente
(50/50) entre les deux guides du MZI. (d) Vue MEB de la zone de détection du MZI a base de
cristaux photoniques (trous rectangulaires) [60].

1.4.2 Résonateur en anneau

Les résonateurs en anneau se composent d’un guide d’onde au sein duquel la lumiére est
injectée et d’un anneau en contact direct avec le milieu a analyser. Tous les types de guide
présentés précédemment (Cf. section 1.3) peuvent é&tre intégrés pour réaliser un
microrésonateur.

Le résonateur optique en anneau (« Optical ring resonator » en anglais) est un systéme
prometteur par sa forte densité d’intégration, sa structure modulable et son interaction avec le
milieu a analyser.

Il bénéficie d’une interaction plus importante entre la lumicre et le milieu extérieur, obtenue
grace une circulation redondante de la lumiére dans la cavité. En se basant sur cette propriété,
des dispositifs compacts avec une capacité de détection élevée peuvent étre congus.

Dans le cas le plus simple, il est constitu¢ d’un guide droit « bus waveguide » et d’un guide en
forme d’anneau, qui sont séparés par un gap.

e Le champ optique incident est injecté dans le guide bus puis est transmis dans 1’anneau
résonnant par un transfert d’énergie au niveau de la zone de couplage, comme présenté
en Figure 19.
e Le champ optique incident (E;) se propage dans le guide bus jusqu’a rencontrer la zone
de couplage puis se sépare en deux parties :
o Une premicre partie est directement transmise (E¢) avec un coefficient de
transmission (t).
o L’autre partie (E2) est couplée dans la cavité avec un coefficient de couplage (k).
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Apres s’étre propagé dans I’anneau, le champ subit des pertes optiques ainsi qu’un déphasage
par rapport a I’onde incidente. Une partie de ce champ est couplée vers le guide « bus » avec
un coefficient de couplage (k). L’autre partie est transmise dans I’anneau avec un coefficient
de transmission (t). La zone de couplage est définie par la longueur de couplage et le gap entre
I’anneau et le guide bus qui agit sur le taux de couplage de la lumiére dans 1’anneau [9].

Comme le montre le spectre de transmission de la Figure 19, trois parametres se détachent pour
caractériser et comparer les performances des résonateurs :

e Le facteur de qualité (Q), qui caractérise la durée de vie d’un photon dans 1’anneau. Il
peut se quantifier par le rapport de I’énergiec emmagasinée sur 1’énergie dissipée par
période d’oscillation du champ dans le microrésonateur.

e Le contraste, qui caractérise la profondeur d’une raie de résonance.

e L’intervalle spectral libre (ISL), qui correspond a la distance entre deux pics de
résonance et représente la dynamique du capteur. La présence de molécules en solution
lors de la détection se manifeste par un décalage spectral des pics de résonance et/ou
une modification du contraste de transmission. Cette technique est applicable a une
grande gamme de concentrations d’analyte tant que la différence entre les pics de
transmission n’excéde pas la plage de longueurs d’onde propagées par le
microrésonateur.
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Figure 19 - A gauche, Schéma fonctionnel d'un résonateur en forme d'anneau. A droite,
Spectre en transmission de la réponse du résonateur.

Les longueurs d’onde en phase avec les longueurs d’onde incidentes aprés un tour dans
I’anneau, résonnent par interférences constructives dans la cavité. Les longueurs d’onde
couplées de la cavité résonante vers le guide d’onde d’acces interferent destructivement avec
les longueurs d’onde incidentes.

La mesure du spectre de transmission constitue une réponse typique des résonateurs en anneau.
La Figure 19 met en évidence des extinctions de la transmission du résonateur pour chaque
longueur d’onde de résonance.

Dans un résonateur en anneau, le gap entre le guide bus et ’anneau est un élément critique,
responsable du couplage de la lumiére entre les deux guides d’onde. Ce gap peut étre réalisé
verticalement ou latéralement (Figure 20).

45



Contrairement au couplage latéral, le couplage vertical n’expose en surface que la cavité.
L’intérét de ce type de couplage a été démontré dans la thése de C. Delezoide [21]. La qualité du
couplage entre le guide bus enterré et le résonateur peut étre controlée finement puisque le gap
vertical est contrdolé par le dépot du matériau et par la gravure séche. De plus, la qualité du
couplage est peu sensible au désalignement entre deux guides d'onde et au parallélisme entre
deux surfaces alignées verticalement.

Cependant, dans cette configuration, le guide bus est enterré dans la couche formant le gap.
L’utilisation d’un couplage vertical nécessiterait donc des €tapes supplémentaires alourdissant
le procédé de fabrication, notamment avec 1’utilisation de matériaux inorganiques comme le
SiON.

Substrat silicium Substrat silicium

Figure 20 - Schéma représentatif des deux types de couplage entre deux guides d’onde : A
gauche, le couplage latéral et a droite, le couplage vertical.
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1.4.3 Synthese

Le Tableau 2 recense les performances des différents guides et structures présentées dans 1’état
de I’art.

Tableau 2 - Récapitulatif des performances (sensibilité et limite de détection - LOD) des
différentes structures.

Types de S Limite de
structure de Tyll:i‘:i(eie ?ﬁnms/llglllg; détection — LOD Références
détection 8 [RIU]
MZI Guides suspendus 7028 - [62]
(milieu gazeux)
Cristaux photoniques 103 - [66]
SPR : - 10° [31]
- 356 4,2.10° [67]
Résonateurs en |  Guides d’onde 490 - [47]
anneau fentes (milieu
g2azeux)
Guides d’onde & 212 2.10* [49]
fentes (milieu
liquide)
Cristaux photoniques 248 - [59]
490 2.10° [55]
Guides d’onde ruban 300 - [68]
Anneau en guides 700 1,57.10° [52]
ARROW
Guides d’onde ruban 560 8.107 [69]
(Matériaux poreux)
Guides d’onde ruban 2169 8,3.10° [70]
(double
microrésonateurs a
effet Vernier)
ARROW - 555 9.10* [51]
Fibres a cristaux - 30100 4,6.107 [27]
photoniques

Afin de répondre a nos objectifs, nous choisirons de porter nos efforts vers le développement
de microrésonateurs en anneau a base de guides d’onde « ruban ». Pour cela, nous utiliserons a
la fois de matériaux organiques (polymeres) et inorganiques (semi-conducteurs) que nous
sélectionnerons dans le chapitre 2, a partir des modélisations qui seront réalisées en utilisant
différentes méthodes de simulation.

A notre connaissance, 4. Nitkowski et al. ont déja réalis¢ des mesures expérimentales de
détection homogene basée sur une réaction colorimétrique pour la détection de molécules en
milieu liquide a partir de microrésonateur en anneau. Pour cela, des guides en SiN sur Si de
hauteur 200 nm et de largeur 420 nm permettant la détection d’un enzyme en milieu liquide a
650 nm, ont été développés [43], [71].

Dans ces deux études, la conception optimale de 1’anneau et 1’évaluation de la sensibilité de ces
structures n'ont ét€¢ que peu abordées. Néanmoins, de nombreux travaux ont été¢ consacrés au
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fonctionnement de la structure microrésonateur pour maximiser la sensibilité dans le cas d’une
détection par décalage spectrale [72], [73].

Depuis 2018 et en s’appuyant sur les travaux de la communauté scientifique du domaine, le
groupe de recherche de I’IMS porte un effort significatif sur I’optimisation du design des
microrésonateurs capables de réaliser une détection robuste par spectroscopie d’absorption
[40], [41].

Nous accorderons donc une attention particuliere a 1’optimisation de la conception de nos
structures et ce sujet sera traité en détail dans le chapitre 2.
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1.5 Guide d’onde a large bande spectrale

Un autre objectif de cette thése adresse le développement de guides d’onde fonctionnant en
régime monomodal sur la plus large plage possible du domaine du visible.

Ce type de structures trouve un véritable intérét pour différentes applications, telles que les
techniques d’imageries interférométrique pour [D’astronomie [76] ou des sondes
neurophotoniques [12].

Une premiére phase a été¢ conduite dans le cadre de la thése de R. Robles (soutenue en 2022),
portant sur la conception de briques de base en photonique intégrée pour la réalisation de
fonctions optiques opérant dans une large bande spectrale du visible [6]. L’application finale
visait un systéme d'imagerie haute résolution a synthése d'ouverture et fonctionnant dans le
domaine du visible.

Néanmoins, travailler a une longueur d'onde située dans le spectre visible présente un défi pour
ce type d’applications. Afin de favoriser le développement de futures applications, il est donc
intéressant de concevoir des structures capables de fonctionner sur une plage étendue de
longueurs d'onde. Plusieurs groupes ont déja travaillé sur des guides d’onde pouvant
fonctionner sur une large bande spectrale : dans le bleu et ultra-violet [77], aux longueurs
d’onde bleu du visible [12] ainsi que dans I’infra-rouge [44], [78], [79]. Les travaux de 4.Z.
Subramanian ont également porté sur le développement de guides d’onde fonctionnant dans le
visible [80]. Néanmoins, ces travaux utilisent des dimensionnements de guide différents a
chaque longueur d’onde (532 nm, 780 nm et 900 nm). La Figure 21 représente les longueurs
d’onde de fonctionnement de différentes structures identifiées dans I’état de ’art. Les articles
présentés sont répertoriés dans le Tableau 3.
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Figure 21 — Etat de l'art non-exhaustif de structures large bande spectrale fonctionnant a des
longueurs d’onde proche du visible
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Tableau 3 - Synthese issue de la bibliographie présentant des guides d'onde monomode ayant
une large bande spectrale d'utilisation.

Numéros Références Longueur d’onde Dimensions des Matériaux
associées (nm) guides
(hauteur x largeur)

1 [81] 850 1,1 umx 2,2 um SiON/SiO2
2 [80] 532 /780 /900 180 nm x 450 nm Si3N4/S10,

3 [77] 370 — 460 100 nm x 500 nm AIN/SiO;

4 [12] 520 — 648 200 nm x 520 nm SiN/SIO,

5 [78] 676 — 900 Ge/verre
borosilicate

6 [79] 965 — 995 200 nm x 850 nm SiN/Si02

Nous chercherons a obtenir des guides fonctionnant dans le visible en utilisant une unique
structure guidante. Pour ce faire, la minimisation des pertes optiques des guides est un point
clé. Les pertes par absorption des matériaux constituent un défi pour fonctionner a des
longueurs d’onde visible et, a ce titre, les matériaux inorganiques a base de nitrure de silicium
(SixNy) sont intéressants pour relever ce défi et, plus particuliérement, 1’oxynitrure de silicium
(SiON) qui a été largement étudié dans cet objectif [82].

Une étude de Rebib et al. présente une caractérisation de différentes compositions de SiON
déposées par pulvérisation cathodique réactive aux longueurs d’onde visible. Cette étude
montre que les couches de SION ont une transmission de plus de 70 % dans le visible [83].

Dans I’idée de limiter les pertes des guides, nous utiliserons la technologie des guides ruban
telle que présentée précédemment. Différents travaux ont déja mis en ceuvre ce type de guides
avec le SiON dans le visible et relate d’excellentes performances. Choo et al. montrent que les
pertes par absorption du SiON pour leurs guides peuvent étre négligées a partir de 310 nm et
présentent des pertes inférieures a 0,8 dB/cm a 850 nm [84], [85].

Pour isoler complétement nos guides des perturbations extérieures, nous utiliserons la
configuration dite enterrée (« Buried Waveguide » en anglais) (Figure 22). Ce type de
configuration a déja été étudi€ avec une structure ruban en SiON dans le proche infrarouge a
850 nm [81] et 1550 nm [86].

Nef

I I

Nef

Substrat silicium

Figure 22 — Schéma représentatif d'un guide d'onde enterré
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Le travail conduit dans le cadre de cette thése s’inscrit dans le prolongement des travaux menés
par R. Robles, en s’attachant a :

e Consolider le procédé de fabrication des guides d’onde enterrés en technologie « full
SiON » ;

e Caractériser plus finement la contribution de chaque type de pertes ;

e Mieux évaluer la bande spectrale sur lesquels pourront opérer ces structures guidantes.
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Conclusion

Ce chapitre a débuté par une bréve revue des matériaux utilisés en optique intégrée et nous
avons présenté les avantages et les limitations du silicium.

Dans I’objectif d’opérer dans le domaine du visible, nous avons ensuite présenté les matériaux
semi-conducteurs ainsi que les matériaux organiques et leurs principaux intéréts pour notre
projet.

Dans une deuxiéme partie, les principales solutions technologies optiques utilisées pour la
détection ont été abordées et ont permis de décrire les capteurs a base de fibre optique, la
détection par résonance plasmonique de surface et la détection en optique guidée par
perturbation du champ évanescent. Cette derniére, qui fait I’objet d’étude de cette thése, est
détaillée en prenant appui sur de brefs rappels des conditions nécessaires a la propagation
guidée et la description des différentes méthodes de détection par perturbation du champ
évanescent (surfacique et volumique). La détection de volume est privilégiée a la détection
surfacique en particulier dans I’objectif d’une plus grande simplicité de mise en ceuvre, tout en
considérant que la détection par fonctionnalisation chimique de surface reste la référence en
termes de sensibilité et de sélectivité.

L’intérét des dispositifs guidants pour la détection en optique guidée par perturbation du champ
évanescent, qu’elle soit surfacique ou volumique, a ét¢ montrée et de tels dispositifs se basent
sur une partie essentielle : le guide d’onde qu’il soit rectiligne ou courbé voire formant un
anneau en configuration de résonateur. Les différents types de guide exposés dans la
bibliographie sont donc présentés et plus particulierement, leurs architectures technologiques
et leurs performances intrinseques sont détaillées.

Dans I’objectif d’obtenir la plus grande interaction possible avec 1’analyte, nous avons montré
tout ’intérét des structures interférométriques et en particulier des résonateurs en anneau a base
de guides « ruban », qui constitueront 1’architecture que nous privilégierons comme brique de
base de nos « capteurs ». Nous accorderons donc une attention particuliére a leur optimisation
et ce sujet sera traité en détail dans le chapitre 2.

Les précédentes theses effectuées au sein du groupe du Laboratoire IMS de 1’Université de
Bordeaux ont validé le principe d’utilisation de matériaux polyméres pour envisager des
capteurs optiques, basés sur une technique de détection par absorption de volume sans
fonctionnalisation chimique de surface.

Notre problématique s’inscrit dans cette dynamique mais, parmi les défis de ce projet de
recherche, I’aspect robustesse des performances en conditions opérationnelles et le souci
d’obtenir un capteur réutilisable, sont primordiaux. Nous travaillerons a partir de matériaux
organiques et inorganiques en vue de comparer leurs performances.

Un autre objectif de cette thése adresse le développement de guides d’onde fonctionnant en
régime monomodal sur la plus large bande spectrale possible du domaine du visible. Ce type
de structures trouve un véritable intérét pour différents domaines, tels que les techniques
d’imagerie interférométrique pour [’astronomie (synthése d’ouverture) ou les sondes
neurophotoniques.
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Le travail conduit dans le cadre de cette thése s’inscrit dans le prolongement des travaux menés
par R. ROBLES (thése soutenue en 2022) en s’attachant a :

e Consolider et optimiser le procédé de fabrication des guides d’onde enterrés en
technologie « full SION »,

e Caractériser et quantifier plus finement la contribution de chaque type de pertes,

e Mieux évaluer la bande spectrale sur lesquels pourront opérer ces structures guidantes.

Le prochain chapitre sera consacré a la modélisation des différentes structures, présentées dans
le chapitre 1, et plus particulierement, des microrésonateurs a base de guides « ruban » réalisés
d’une part, en matériaux organiques et d’autre part, en matériaux inorganiques.
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Chapitre 2 : Simulation numeérique des
performances optiques des structures
retenues opérant dans le visible

Dans ce second chapitre, la modélisation des différents dispositifs de guidage souhaités, en vue
de la simulation de leurs performances optiques, est présentée.

Comme précédemment évoqué, rappelons que I’objectif de cette thése est double :

e La fabrication de dispositifs passifs de guidage, réalisés en optique intégrée, en vue de
démontrer la faisabilité d’une détection de polluants de I’eau dans le domaine du visible.
A ce titre, le chapitre 1 a permis d’établir un état de 1’art non exhaustif des systemes de
détection les plus couramment déployés en optique intégrée et notamment sur
plateforme silicium. Nous avons décrit la méthode de détection et la structure retenue
pour cette application, a savoir le microrésonateur en anneau (OMR). Pour cela, des
matériaux de type organique et inorganique ont été utilisés dans le but d’évaluer et de
comparer leurs performances.

e Le développement de structures optiques fonctionnant sur une large plage de longueur
d’onde constitue I’autre défi de cette these. L’objectif est de se placer dans le domaine
du visible pour le rendre exploitable a différentes applications relevées dans le chapitre
1. En effet, dans le chapitre précédent, nous avons également décrit les différentes
structures opérant dans de larges bandes spectrales présentées dans la bibliographie. La
configuration de guide d’onde enterré semble la plus adéquate pour réaliser de telles
performances. Nous présenterons donc le travail de modélisation d’un tel guide d’onde
en vue d’un fonctionnement sur une large bande spectrale dans le visible.

Ce second chapitre est structuré en trois grandes parties. Une premicre section traite des
différents algorithmes mis en ceuvre pour modéliser la propagation d’une onde dans un guide.
En effet, les caractéristiques physiques des guides déterminent les propriétés de propagation de
la lumiere et différentes méthodes de modélisation, largement explicitées dans la bibliographie,
ont été développées a cet effet.

De facon générale, de telles méthodes consistent & modéliser le comportement du systéme en
présence de stimuli externes (signaux électriques et optiques). En conséquence, une étude
comparative entre les outils logiciels utilisant ces méthodes sera réalisée afin de déterminer
lequel sera utilisé pour la suite du projet. Compte tenu de la spécificité de nos structures, visant
une détection d’analytes spécifiques placés au-dessus de la zone sensible (anneau résonant),
I’impact du choix des matériaux et le dimensionnement des guides sur le taux de champ
¢vanescent sont explicités.

Dans une seconde partie, nos simulations porteront sur la modélisation de la réponse spectrale
d’un guide d’onde en fonction des différents paramétres de fabrication (taille, indice de
réfraction, matériaux). Elles permettront de mieux comprendre les phénoménes physiques mis
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en jeu dans un microrésonateur optique pour optimiser ses performances en vue de la détection
de polluants en milieu aqueux. Une synthése des différentes structures, qui seront fabriquées
dans le cadre de cette thése, est présentée a la suite.

Enfin, nous exposerons le travail de modélisation d’un guide d’onde enterré, spécifiquement
développé pour fonctionner sur la plus large bande spectrale possible dans le domaine du
visible.
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2.1 Méthodes de modélisation des dispositifs de guidage

De facon générale, la modélisation des phénomeénes physiques associés permet de mieux
comprendre la propagation des champs ¢lectromagnétiques dans les guides d’onde. Pour cela,
des méthodes analytiques et numériques ont été implémentées afin de prédire différentes
propriétés : modes guidés, indice effectif, taux de champ évanescent et pertes associées en
fonction des caractéristiques des guides (matériaux et dimensions).

Dans la suite de ce paragraphe, nous allons comparer les méthodes les plus couramment usitées
pour I’étude de la propagation d’une onde ¢électromagnétique dans un guide [87], [88]. Ces
méthodes peuvent étre décomposées en deux grandes familles

e La premiére famille représentée par la méthode de I’indice effectif (EIM pour
« Effective index method »).

e Ladeuxiéme famille regroupant les méthodes numériques et permettant I’extraction des
modes propres ; par €léments finis (FEM pour « Finite Element Method »), par
différences finies (FDM pour « Finite Different Method ») et par FMM (pour « Film
Mode Matching »),

2.1.1 Méthode de I’'indice effectif (EIM)

Le calcul des modes optiques se fait dans une section transversale d’une géométrie de guide
d’onde a une fréquence particuliere. La méthode de I’indice effectif (EIM) permet de ramener
la résolution d’un probléme analytique d’une équation a deux dimensions (x et y) a la résolution
de deux équations a une dimension : un guide plan dans la direction (0x) et un guide plan dans
la direction (0y).

Ici, nous prenons le cas d’un guide ridge enterré (burried channel waveguide en anglais) avec
Neonf = Nsup. Cette méthode de I’indice effectif est largement décrite dans la bibliographie [23],
[34], [88]-[90] et nous rappelons ici les principales étapes :

1) La premiere étape consiste a séparer les différentes sections du guide en trois sections
étudiées de fagon indépendante comme s’il s’agissait de trois guides d’onde plans
différents (Figure 23- Etape 1).

2) L’étape suivante résout 1’équation de dispersion dans chacune des régions. Les régions
I et III ne sont constituées que d’un seul milieu et leurs indices effectifs sont égaux a
Nsup (Neff,1 = Nefr = Nsup). L’indice effectif de la région centrale (région II) est calculé en
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solutionnant 1’équation de dispersion obtenue a partir des équations de Maxwell [20]
(Figure 23 - Etape 2).

3) Au final, I’indice effectif nefr est calculé en considérant un guide plan selon la direction
(Oy), avec un cceur de largeur w et d’indice : ne = Nefr1, Nsup = Neont. (Figure 23 - Etape
3).

Les composantes TE et TM du guide strip d’origine sont obtenues a partir de la composante
des modes TM et TE, respectivement du guide d’onde plan selon la direction (0y).

Etape (1) §
X

| Région I iRégion 11 Région TTI

-Etape 2) 1 Etape (3)

Figure 23 - Principales étapes de la méthode de l'indice effectif appliqué a un guide plan dont
les caracteéristiques sont données en étape 1.

2.1.2 Méthode numérique pour le calcul des modes propres
En plus de la méthode analytique vu précédemment, il est possible de modéliser la propagation
de la lumiére dans un guide d’onde a I’aide d’outils numériques. Les méthodes de calcul
numérique FEM, FDM et FMM permettent d’étudier et comprendre la propagation des champs
électromagnétiques dans un guide. Elles sont utilisées pour résoudre des équations
différentielles en les convertissant en un probléme numérique, qui peut étre résolu par des
techniques d’algebre matricielle [91].

e [Laméthode FEM cherche une fonction, solution d’une équation aux dérivées partielles
pour des conditions aux limites données [92]. Dans notre cas, cette équation est issue
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des équations de Maxwell et le domaine de calcul est fixé par les conditions aux limites :
absorbantes ou conducteur électrique parfait (« Perfect Electric Conductor ») et
conducteur magnétique parfait (« Perfect matching layer »). Une solution approchée est
recherchée en étant suffisamment proche de la réalité.

Pragmatiquement, cette méthode consiste a diviser le domaine de calcul en un nombre
fini de cellules irrégulieres non chevauchantes, appelées mailles (Figure 24). Ces
mailles correspondent aux éléments finis. Sur chaque élément fini, la FEM remplace
I’équation aux dérivées partiels (EDP) par un systéme d’équations linéaires. Pour cette
méthode, la solution de I’EDP est résolue aux nceuds du maillage, c’est-a-dire que les
solutions sont calculées en des points donnés. Les solutions couplées pour chaque nceud
sont exprimées sous forme de matrice afin de pouvoir trouver une solution globale.
Cependant, il n’est pas possible de résoudre indépendamment chaque sous-systéme
puisque les conditions aux frontieres sont définies par le systeme global. Il faut donc
interpoler a partir d’une valeur connue en certains points. Cette méthode est basée sur
la reformulation de ’EDP sous forme intégrale. Elle a été initialement développée pour
résoudre des problémes de mécanique de structures, mais a été largement appliquée a
I’¢électromagnétisme.

La méthode FDM utilise un maillage rectangulaire, au sein duquel les équations de
Maxwell sont calculées (Figure 24) [93]. Cette méthode divise le domaine de calcul en
une grille avec un nombre fini de nceud au lieu d’un domaine de calcul ininterrompu.
Cette méthode permet de résoudre I’EDP dans lesquels les dérivées sont approximées
par des fonctions linéaires en utilisant des équations de différences finies. Elle crée ainsi
un systéme d'équations algébriques avec les valeurs aux nceuds de la grille comme
inconnues. Une fois ce systeme développé, il suffit d’appliquer les conditions aux
limites pour obtenir une solution au probléme. L’avantage de cette méthode réside dans
la simplicité de la modélisation mathématique, la facilit¢ de programmation et de
parallélisme. En revanche, l'inconvénient est que les zones irrégulieres sont difficiles a
traiter, par exemple les formes courbes. Cette méthode, définie sur une grille régulicre,
est la plus adaptée pour des géométries rectangulaires ou en forme de bloc.

La méthode FMM sépare la structure en une série de « tranches verticales » (mailles) a
I’intérieur desquels sont calculés des modes 1D (Figure 24). Ces modes sont déterminés
en supposant la tranche infiniment large et sont résolus par les équations de Maxwell
[94]. Dans chaque maille, il n’y a pas de variation d’indice de réfraction dans la direction
horizontale. Cela permet de représenter un profil de champ dans le guide comme une
combinaison linéaire de modes 1D verticaux. Ces champs électromagnétiques sont
exprimés comme une combinaison linéaire des modes TE et TM qui sont solutions des
¢quations de Maxwell. Cette méthode est particulierement utile pour des guides de
forme rectangulaire.
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]

Figure 24 - Schéma représentatif des procédures de maillage utilisées par les méthodes
numeériques FEM, FDM et FMM.

2.1.3 Justification de la méthode retenue
Nous cherchons a définir quelle méthode de calcul des modes sera utilisée dans la suite de notre
¢tude et afin de les comparer, plusieurs environnements ont été¢ choisis (Tableau 4). Afin
d’évaluer la robustesse de chaque méthode, nous avons retenu une structure de référence
constituée d’un guide d’onde non enterré, largement présenté dans la bibliographie et
schématisé en Figure 25 [95].

Dans le cadre d’une comparaison des performances de calcul de ces méthodes (EIM, FEM,
FDM, FMM), les propriétés suivantes seront particulierement analysées :

e L’indice effectif du premier mode guidé en polarisation TE (netr TEoo) ;
e Le pourcentage de champ évanescent dans le superstrat de ce mode (I'sup) ;
e Le temps de calcul des modes se propageant dans le guide d’onde optique.

Par la suite, les variations de I’indice effectif (Anefr TEoo) et du taux de champ évanescent (Al'sup
TEoo) sont déterminées par rapport a la moyenne des résultats obtenus.
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Nef=1.2

Substrat silicium

Figure 25 - Vue en coupe de la structure du guide présenté par P. Girault et al. [95] et
modélisé a l’aide des différentes méthodes utilisées (FDM, FEM, FMM, méthode de [’indice

effectif).

Les principaux résultats sont les suivants :

» Toutes les méthodes de calcul donnent un résultat semblable sur I’indice effectif avec
un écart maximum de 0,4 %. En revanche, les pourcentages de champ évanescent
différent avec un écart maximum de 6 %.

» Laméthode de I’indice effectif permet d’obtenir des résultats instantanément et capable
d’extraire le nombre de modes propagés, leurs indices effectifs et le taux de champ
évanescent. C’est une méthode rapide et intuitive pour obtenir une premiere idée de la
propagation de la lumiére dans un guide mais il est nécessaire de vérifier les résultats
par une méthode numérique.

» LaFMM est parfaitement adaptée aux études portant sur des guides rectangulaires. Elle
permet d’avoir des résultats proches des autres méthodes de calcul 2D, tout en limitant
le temps de calcul.

» LaFDM et la FEM permettent de mailler plus finement les structures et donc d’obtenir
des résultats plus précis. La précision des résultats dépend directement de la finesse du
maillage et, a ce titre, plus la surface des mailles est petite et plus le temps de calcul
sera long.
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Tableau 4 - Synthese des performances des différentes méthodes de calcul de l’indice effectif
(neff TE) et du taux de champ évanescent (I'sup TE00) du premier mode TE se propageant
dans un guide d’onde dont la géométrie est représentée en Figure 25.

Nggr Al I's,p TEO Al Méthodes de Temps de Logiciels

TEO TEO [%] TEO calcul calcul [s] utilisés
FDM 400 Lumerical
1,356 | 0,0005 39,51 0,21 Mode
1,359 | 0,0035 42,1 2,38 FDM S Matlab
1,356 | 0,0005 42,71 2,99 FEM 418 HFSS
1,356 | 0,0005 40,9 1,18 FMM 12 FIMMWAVE
Indice effectif,
1,353 0,0025 méthode de Yariv| Instantané Matlab
Me¢éthode
variationnelle de Computational-
1,352 0,0038 33.6 6,12 I’indice effectif | Instantané| photonics.edu
Moyenne | 1,3555 39,72

Dans le cas de guides d’onde utilisés pour une application de détection sans fonctionnalisation,
la mesure de I’interaction lumiére-analyte joue un role crucial dans la détermination de la
sensibilité et par conséquent la limite de détection du capteur. Nous chercherons donc a
maximiser cette interaction lors du choix des dimensions physiques des guides et des matériaux
associés, comme nous le verrons dans la prochaine partie.

Nous utiliserons donc la méthode FDM pour les cartographies de taux de champ
évanescent des guides d’onde utilisés pour une application de détection et la méthode
FMM sera privilégiée pour I’étude de la propagation dans des guides droits et courbés.
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2.2 Modé¢lisations de dispositifs en vue d’une détection
optique dans le domaine du visible

Une partie du projet de thése réside dans la faisabilité de développement de guides d’onde pour
une utilisation de détection en milieu liquide. Rappelons que nous souhaitons réaliser des
capteurs a base de microrésonateur en anneaux constitués de deux guides : un guide rectiligne
et un guide fermé sur lui-méme constitutif de I’anneau. A ces fins, deux types de matériaux
peuvent étre utilisés : les matériaux organiques a base de polymeres ou des matériaux
inorganiques notamment a base de Nitrure de Silicium (SixNy).

Cette partie décrira I’intérét de chacun de ces matériaux que nous souhaitons utiliser pour nos
guides d’onde. Nous commencerons par présenter les matériaux organiques et les simulations
optiques des guides d’onde fabriqués en polyméres. Dans un second temps, seront abordés les
matériaux a base de SiN et les résultats des modélisations optiques des guides associés.

Nous décrirons finalement les étapes de modélisation analytique d’un capteur a base de
microrésonateur en anneau dans le cas de la détection par spectroscopie d’absorption. Nous
rappellerons le principe de détection puis I’optimisation de 1’architecture du capteur pour
maximiser sa sensibilité.

Ces étapes de modélisation analytique ont été suivies dans le cas de capteurs a base de matériaux
polymeéres et en SiN. Une synthése dimensionnelle des structures que nous souhaitons fabriquer
est donnée a la fin de cette partie.

2.2.1 Choix des matériaux de guidage
2.2.1.1 Guide d’onde a coeur polymere

Cette partie présentera les guides d’onde « ruban » a base de matériaux polymeres utilisés
comme coeur de guidage. Ces matériaux sont déposés sur un substrat de silicium sur lequel une
couche d’oxyde de silicium poreux a été crue, qui représente la couche de confinement. La
couche de superstrat constitue le milieu a analyser.

Les guides d’onde a base de polymeres bénéficient de nombreux avantages car les structures a
base de matériaux organiques sont généralement réalisées par photolithographie UV,
technologie peu couteuse et largement utilisée en microélectronique.

Le contraste d’indice plus faible entre le guide et le milieu a analyser permet d’obtenir une plus
forte pénétration de I’onde évanescente dans ce dernier. La robustesse de ce type de matériau
peut étre un défi supplémentaire mais 1’interaction lumiere — analyte plus importante permet
d’obtenir de fortes sensibilités.

a) Caractéristiques technologiques d’un guide d’onde a coeur polymere sur substrat
porosifié

Les polymeéres sont d’un grand intérét pour les applications de capteurs optiques : Ils sont
notamment transparents dans le spectre visible, présentent des pertes d’absorption de 0,1 dB/cm
aux longueurs d’onde de communication [5] et sont compatibles avec les méthodes de micro-
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fabrication peu colteuses [96]. Par ailleurs, les polymeéres ont généralement un faible cott de
fabrication et une large gamme d’indice de réfraction couvrant de 1,33 a 1,7 [97].

En vue d’augmenter significativement le pourcentage de lumiére dans le milieu a analyser
et accroitre la capacité d’interaction avec I’analyte, nous souhaitons obtenir, pour la
couche de confinement, un indice de réfraction se rapprochant le plus voire inférieur a
celui du superstrat. L’intérét d’utiliser une couche poreuse comme gaine inférieure réside
dans ’utilisation de guide de type « reverse-symmetry » et présenté par Horvath et al. en
2014 [98]. Le principe de la « reverse-symmetry » repose sur le fait de rendre I’indice de
réfraction de la couche de confinement inférieur a l’indice de réfraction du milieu
recouvrant le milieu a analyser. Cette configuration présente I’avantage d’une
pénétration plus profonde du champ évanescent dans le superstrat et permet d’obtenir
une meilleure sensibilité de détection par rapport aux guides ayant une gaine inférieure
non porosifiée.

De par les équipements de la salle blanche du LN2, nous avons la capacité technologique
d’atteindre des valeurs d’indice de réfraction variant de 1,2 a 1,46 pour la couche de silicium
poreux (ner) qui, rappelons-le, constitue la couche de confinement.

En créant des porosités avec un taux controlé dans un matériau, il a été démontré qu’il est
possible de réduire significativement I’indice de réfraction de ce dernier. Dans cette perspective,
nous sommes appuyés sur les travaux présentés par P. Girault et al. et F. A. Harraz et al. pour
développer la porosification de la couche de confinement [34], [99].

La porosification de la couche de silicium peut étre obtenue par anodisation électrochimique
d’un substrat de silicium monocristallin, entierement plongé dans un électrolyte composé d’une
solution a base d’acide fluorhydrique (HF). Au terme de 1’anodisation électro-chimique, la
couche de silicium poreux obtenue est constituée de pores : des trous d’air séparés par des
cristallites de silictum (Figure 26). Pour contrdler sa stabilit¢ et donc obtenir une
reproductibilité des propriétés optiques du matériau, nous utilisons une oxydation thermique.
Par I’intermédiaire du réseau de pores, I’oxygeéne peut pénétrer dans toute la couche, oxydant
le silicium poreux. Nous obtenons alors une couche de silice poreuse, avec des tailles de pores
largement inférieures a la longueur d’onde d’utilisation.
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Figure 26 - Vue en coupe au MEB de porosification d'une couche de silice de Sum déposée
sur substrat de silicium.

L’indice de réfraction de la silice poreuse dépend principalement de sa porosité (diameétre
moyen des pores) et du taux d’oxydation du matériau.

Le milieu étant formé d’un mélange de silicium et d’air. Son indice de réfraction varie entre
celui du silicium (ns; = 3,5) et celui de 1’air. Comme le montre Horvath et al., en réduisant la
densité de silicium cristallin dans le milieu, I’indice de réfraction chute vers celui de 1’air. 11
diminue donc lorsque la porosité croit [100], Ainsi, ’indice de réfraction de ce matériau est
modulable et permet de couvrir un large intervalle de valeurs d’indice.

Le silicium poreux réalisé par anodisation électrochimique est un matériau intéressant puisqu’il
permet d’obtenir relativement facilement des structures poreuses monocouche ou multi-
couches. En appliquant successivement des densités de courant différentes, il est possible
d’obtenir des couches avec une variété d’indices de réfraction. Sa réalisation sera détaillée dans
le chapitre 3.

b) Modélisation optique des guides d’onde a cceur polymeres sur substrat porosifié

Les simulations sont réalisées en prenant en compte I’eau désionis¢ (nea = 1,33) comme
superstrat (Figure 27). Ces simulations sont réalisées dans le cadre d’une détection en volume,
soit sans fonctionnalisation de surface.
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Figure 27 - Vue en coupe d’'un guide d'onde de type ridge utilisée comme architecture de base
pour nos modeélisations.

Pour la couche de cceur (n¢), nous avons utilisé différentes résines polymeres, qui sont
réguliérement mises en ceuvre au LN2 pour la réalisation de dispositifs de guidage et dont les
indices de réfraction sont compatibles avec notre cahier des charges.

Ces résines se présentent sous forme de poudre a dissoudre dans un solvant, et largement
utilisées dans 1’état de I’art pour leur biocompatibilité ainsi que pour leurs stabilité thermique
et chimique [21], [72], [74], [101] a savoir :

e Polyméthacrylate de méthyle ou PMMA (npmma = 1,49),

e Résine SUS (nsus = 1,56) composée de résine époxyde, de carbonate de propyléne, de
I’amorceur triaryl-sulfonium et solvant organique (cyclopentanone ou gamma-
butyrolactone).

S’agissant de la couche de confinement en silice poreuse (ncf), un indice de réfraction de 1,2
(inférieur a I’indice de réfraction du superstrat) et un deuxiéme indice de réfraction de 1,34 (afin
d’étre juste au-dessus de celui de I’eau), ont été retenus.

La Figure 28 présentent les variations du taux de champ évanescent calculés pour le mode TEoo
en fonction des variations de la hauteur et de la largeur du guide d’onde. Ces modes sont obtenus
par la méthode FMM en faisant varier les indices de réfraction des couches de cceur et de
confinement.

Les points représentent les taux de champ évanescent calculés pour le mode TEq en fonction
des variations de la hauteur et de la largeur du guide d’onde.
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Figure 28 - Variations du taux de champ évanescent en fonction de la hauteur (gauche) et de
la largeur (droite) des guides d’onde simulés pour différentes résines polymeres : PMMA
(mpmma = 1,49), SU-8 (nsu-s = 1,56) ; et pour différents indices de réfraction de silicium
poreux (nSiOZ_poreux =12et nSio2 poreux = 1,34)

En réduisant I’indice de réfraction du cceur et de la couche de confinement, la Figure 28
(gauche) montre qu’il est possible d’atteindre des forts taux de champ évanescent (environ 75
a 80%) pour des dimensions de guides suffisamment élevées et compatibles avec les
équipements de lithographie classique trés régulierement utilisée dans 1’industrie
microélectronique (largeur d’environ 1 um). En effet, le guidage de la lumicre est contr6lé par
le gradient d’indice de réfraction entre les couches superstrat/cceur (Ansupiceeur) €t
cceur/confinement (Anceeurrcf). Dans ce cas, plus le gradient d’indice entre deux couches est faible
et plus la lumiere se propage dans la gaine (confinement ou superstrat).

Une fois les indices de réfraction fixés, nous devons déterminer la dimension optimale des
guides pour maximiser le taux de champ évanescent en gardant des dimensions de guide d’onde
réalisable en micro-fabrication et robuste.

Les résultats présentés en Figure 29, obtenus par la méthode FDM, donnent la cartographie
modale permettant d’extraire 1’indice effectif (Figure 29-a) et le taux de champ évanescent
(Figure 29-b) en fonction des dimensions du coeur du guide (hauteur et largeur).

Cette zone est délimitée par les modes ayant un indice effectif nesr respectant la condition
suivante : ner =1,2 < Nefr < Neoeur =1,49. Les variations de 1’indice effectif et du taux de champ
évanescent des modes TEoo et TMoo sont colorisées.
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Figure 29 - Cartographie modale avec les variations de [’indice effectif (a) et du taux de
champ évanescent (b) des modes TEOO et TMO00 en fonction des dimensions (hauteur et
largeur) d’un guide d’onde de type eau/PMMA/SiO> poreux/Si.

Les taux de champ évanescent les plus importants sont obtenus pour les guides de faible largeur
(inférieure a 400 nm). Toutefois, dans notre cas, nous souhaitons utiliser la lithographie optique
avec pour objectif une capacité d’industrialisation future et une réduction des colts de
fabrication. La largeur de guide choisie devra donc étre supérieure a 500 nm. La hauteur du
ceeur du guide est fixée par la technique de dépot du matériau. Afin d’obtenir une bonne
reproductibilité, et en tenant compte des possibles variations qui peuvent arriver lors de
la fabrication des guides (croissance de la silice poreuse, dép6t du matériau), in fine la
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hauteur de nos guides sera susceptible de varier de 250 a 500 nm pour une largeur
constante de 1 pm.

Nous venons de présenter 1’intérét des matériaux organiques pour la réalisation de dispositifs
de détection optique dans le visible par maximisation d’une onde évanescente dans le milieu a
détecter et nous avons extrait les parameétres technologiques optimaux (hauteur, largeur), ainsi
que les indices de matériaux des guides dont les procédés de mise en ceuvre seront décrits dans
le chapitre 3 pour réaliser de tels dispositifs.

A ce stade, nous nous sommes focalisés sur I’importance du taux de champ évanescent afin
d’augmenter l’interaction entre la lumiére produite et le milieu a analyser puisque les
dispositifs, que nous souhaitons mettre en ceuvre, ambitionnent d’éviter une fonctionnalisation
chimique de I’aire de détection a I’aide de ligands spécifiques, classiquement mise en ceuvre
par les capteurs optiques. Cependant, les effets de saturation et la robustesse de tels dispositifs
représente un enjeu et, a ce titre, le vieillissement prématuré de certains polymeres peut s’avérer
étre un obstacle dans le cas d’une utilisation prolongée. Pour cela, d’autres matériaux
susceptibles d’offrir de meilleures performances, comme les composés inorganiques SixNy, sont
considérés dans notre étude.

2.2.1.2 Guide d’onde en Nitrure de Silicium

Cette partie, dont 1’organisation suit la précédente, s’attache a justifier I’intérét des composés
inorganiques nitrurés (SixNy) pour la fabrication de dispositifs de détection optique dans le
visible. Ces matériaux sont déposés sur un substrat sur lequel une couche d’oxyde de silicium
a cri par le procédé de croissance thermique. La couche de superstrat constitue le milieu a
analyser.

La premiere partie de cette section présente les matériaux inorganiques qu’il est possible
d’utiliser pour la couche de cceur de nos guides d’onde et la seconde partie traite des résultats
de modé¢lisations mises en ceuvre et du choix du matériau pour réaliser ces guides.

a) Caractéristiques technologiques d’un guide d’onde en Nitrure de Silicium

Nous présentons ici les caractéristiques optiques (indice de réfraction et pertes d’absorption) de
matériaux inorganiques a base de silicium. Ces caractéristiques peuvent varier en fonction du
procédé de fabrication et de la longueur d’onde d’utilisation. Nous exposons ici les résultats
mis en lumiere dans la bibliographie.

Par ailleurs, les performances d’un dispositif optique sont impactées par les pertes optiques des
matériaux. En comparaison des polymeéres, la robustesse et les faibles pertes optiques présentées
par les matériaux inorganiques (et notamment les composés nitrurés) en font un choix attractif
pour les structures optiques intégrées. Ils offrent une grande plage de variations de 1’indice de
réfraction optique, mais présentent également de faibles pertes d’absorption aux longueurs
d’onde du visible comme le présente le Tableau 5.
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Tableau 5 - Pertes d'absorption et indice de réfraction des composés inorganiques les plus
utilisés en optique intégrée dans les bandes du visible et du proche infrarouge.

Matériaux Indices de réfraction Pertes d’absorption
SiON 1,5—-2[85],[102] 0,2-0,3 dB/cm @ 850 nm
[103]
<0.1 dB/cm @1550 nm [86]
Si0» 1,46 @ 760 nm [104]
SiN 1,8—2 <1 dB/cm [105]
Si3N4 1,9 - 2,1 [45],[106] <1 dB/cm [107]

Ce tableau montre que le SiO2 est le matériau diélectrique qui posséde un des indices de
réfraction le plus faible (1,46 a 760 nm). En diminuant l'indice de la couche de confinement,
un contraste d’indice élevé entre le cceur et la couche de confinement est nécessaire afin
d’augmenter le taux de champ évanescent.

Notre cahier des charges impose un coeur des guides possédant un indice le plus élevé possible.
Par les techniques de dépot présentes en salle blanche du LN2, le matériau de cceur retenu sera
le Nitrure de Silicium (SiN) possédant un indice proche de 1,9.

b) Modélisation optique de guides d’onde en Nitrure de Silicium

Une fois les matériaux choisis, la dimension du guide d’onde doit permettre de maximiser le
taux de champ évanescent afin d’optimiser la sensibilité du dispositif de détection. Pour cela,
une série de modélisations optiques des premiers modes (TEoo et TMgo) a €té réalisée par la
méthode FDM en faisant varier la hauteur et la largeur du coeur des guides considérés (Figure
30).

Cette zone est délimitée par les modes ayant un indice effectif nesr et remplissant la condition
suivante : Ngubstrat (1,46) < Nefr < Neoeur (1,9) et ou seuls les premiers modes TE et TM se
propagent. Les variations de I’indice effectif et du taux de champ évanescent des modes TEqo
et TMoo sont colorisées. L’objectif est de déterminer les dimensions physiques optimales
(hauteur et largeur) des guides pour obtenir le taux de champ évanescent le plus élevé possible
dans la couche de superstrat.
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Figure 30 - Cartographie modale avec les variations de [’indice effectif (a) et du taux de
champ évanescent (b) des modes TEOO et TMO0 en fonction des dimensions (hauteur et
largeur) d’un guide d’onde de type eau/SiN/SiO2/Si.

De fagon analogue aux guides a base de polymeres, ces résultats montrent que les taux de champ
évanescent les plus importants sont obtenus pour des guides a faible largeur (inférieure a 300
nm). Or, le choix de la largeur des guides est dépendant de la technique de lithographie utilisée :
dans le cas de la lithographie UV, la largeur minimale pour avoir une bonne reproductibilité est
de 500 nm, et 200 nm pour la lithographie par faisceau d’¢lectrons.

Pour obtenir des taux de champ évanescent supérieur a 30 %, un processus de fabrication par
lithographie par faisceau d’électrons devra étre optimisé pour obtenir des largeurs de guide
proche de 250 nm. Une hauteur de 300 nm du cceur des guides est fixée par la technique de
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dépot du matériau (PECVD). Cette hauteur constante permettra de fabriquer différentes largeurs
de guide et donc de balayer différents taux de champ évanescent. Ces valeurs sont présentées
dans le tableau récapitulatif des structures optiques dans la section 2.2.3 — Synthese
dimensionnelle et technologique des structures a réaliser (Tableau 6). Il doit étre mentionné
que les dimensions devront étre optimisées pour chaque dispositif de détection.

A ce stade, nos efforts se sont principalement portés sur les matériaux et les dimensions des
guides d’onde. Pour les capteurs a champ évanescent basés sur les guides d'onde optiques, la
mesure de l'interaction lumiére-analyte joue un rdle crucial dans la détermination de la
sensibilité et, par conséquent, pour la détection limite du dispositif de détection. Plus la
longueur d'interaction lumiére-analyte est grande et plus la limite de détection est basse, d’ou
la nécessité¢ d'un guide d'onde le plus long possible pour jouer le role de transducteur. Afin
d’obtenir une sensibilit¢é maximale, ’interaction lumicre-analyte doit étre la plus efficace
possible. La longueur du guide et la quantité d’analyte en solution doivent donc étre augmentés
trés significativement, ce qui constitue la limite fondamentale des capteurs a guide d'onde
optique. Pour lever ce verrou, une solution réside dans la mise en ceuvre d’un anneau (circulaire
ou en hippodrome) couplé (en laissant une distance entre les deux appelée « gap ») a un guide
appelé « bus » (positionné en entrée et en sortie) et I’exploitation de son effet résonant.

La prochaine partie est consacrée a 1’optimisation géométrique de ce type de capteur, a partir
d’un modéle analytique spécifiquement développé pour cette étude, pour obtenir des
performances optimales en termes de détection. Ce modele permet notamment de déterminer la
sensibilité par absorption maximale en fonction des dimensions du guide (hauteur et largeur) et
des caractéristiques de 1’anneau (gap et rayon).

2.2.2 Mod¢lisation analytique du résonateur en anneau en vue
d’une application de détection par voie optique

2.2.2.1 Le résonateur en anneau . Principe général de détection
Pour un souci d’allégement du manuscrit, nous nous limiterons a des exemples de structure de

résonateur en anneau dont le cceur des guides d’onde est en SiN, sur une couche de confinement
de Si0s.

Nous avons précédemment rappelé qu’en se propageant dans le cceur du guide d’onde, la
lumiere guidée peut générer, sous certaines conditions, une onde évanescente en surface du
guide. Et il a ét¢ démontré dans la bibliographie que cette onde aux propriétés spécifiques
permet de sonder le milieu extérieur en périphérie de la zone sensible.

Le principe de détection par champ évanescent reste identique pour un microrésonateur que
pour les guides d'onde optique conventionnels. S’agissant des microrésonateurs optiques, la
lumicre se propage suivant d’un trajet fermé au sein d’une cavité. Un guide rectiligne (guide
« bus ») est placé a une distance suffisamment proche de la cavité résonante afin d’exciter les
modes spécifiques de cavité. Cette distance entre le guide rectiligne et le résonateur (gap en
anglais) constitue un parameétre critique pour optimiser le couplage de I’onde entre le guide et
I’anneau. Outre ce gap, la géométrie du résonateur (rayon de I’anneau) influence de fagon non
négligeable la sensibilité du capteur.
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L’expérience des laboratoires impliqués dans la thése, couplée aux précédents travaux réalisés
par ’'IMS, a permis de mettre en place un modele dédié et notamment une fonction analytique
capable de prédire la sensibilité en fonction des parametres physiques du capteur (gap, rayon).
A ce titre, les résultats ont fait I’objet d’une publication dans la revue internationale Journal of
Lightwave Technology en 2023 [75].

11 doit étre mentionné que cette fonction analytique dépend de la stratégie de détection, qui dans
ce cas, privilégie la spectroscopie d’absorption ; stratégie visée par notre étude. Toutefois, elle
complétera un mode de détection plus classique par décalage spectral et qui sera privilégié pour
la démonstration de détection des dispositifs mis en ceuvre.

Deux principales méthodes de détection sont couramment exploitées dans le domaine des
capteurs optiques :
e La détection surfacique ou la couche sensible est fonctionnalisée a 1’aide de ligands
spécifiques appropriés afin d’adsorber les molécules cibles a la surface ;
e La détection en volume qui consiste a sonder I’analyte dans lequel sont réparties, de
fagon homogeéne, les molécules cibles (Figure 31).

Substrat silicium Substrat silicium

a) b)

Figure 31 - Principes génériques de détection d’un capteur optique exploitant les
perturbations du champ évanescent : détection surfacique (a gauche), détection volumique (a
droite).

Dans le cadre de la détection surfacique, la fonctionnalisation de surface permet une détection
sensible et surtout spécifique mais nécessite le dépot de ligands chimiquement adaptés qui
limite la réutilisation du capteur en particulier par effet de saturation nécessitant une phase
régulicre de ringage a 1’aide d’une solution dédiée.

Une détection en volume permet de simplifier la réalisation du capteur en s’affranchissant
de cette étape de fonctionnalisation de surface du capteur mais, en revanche, la sélectivité
intrinséque est perdue sans recours a une étape préalable de pré-concentration.

Afin de résoudre ce probléme, une réaction colorimétrique peut tre utilisée. La mesure de
I’absorption de I’analyte a une longueur d’onde donnée offre un intérét pour les réactions
colorimétriques, et permet par exemple de réaliser de la spectroscopie d’absorption [3].
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Une telle réaction va alors modifier I'indice de réfraction effectif complexe du milieu couvrant
(nerr=n + jn;), dont la partie imaginaire est directement liée au coefficient d’absorption (comme
le montre 1’équation 1 dans la partie 1.2.5 - Synthese).

Cette modification sera détectée par une variation de I’intensité de transmission exaltée a la
longueur d’onde de résonance (Awes) du microrésonateur (Figure 32).
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Figure 32 - Exemple d’une simulation de variations de l’intensité de transmission (contraste
des pics de résonance) d'un microrésonateur pour différentes concentrations de sulfo-
cyanine7 a 760 nm.

2.2.2.2 Structure technologique d 'un microrésonateur en anneau
Le microrésonateur sous étude est constitué de deux guides : un guide rectiligne et un guide
fermé sur lui-méme. Nous nous placons dans le cas ou les deux guides d’onde sont identiques,
a savoir : méme matériau et méme hauteur & largeur (Figure 33) [108].

Le guide rectiligne ou droit permet d’acheminer I’onde guidée de I’entrée du guide vers la zone
de couplage avec I’anneau (guide bus) et d’extraire une partie du mode guidé vers la sortie du
guide.

Parmi les principaux parametres gouvernant le fonctionnement d’un microrésonateur, certains
méritent d’étre explicités.

A ce titre, le coefficient d’auto-couplage 7 est défini comme la fraction d’intensité lumineuse
restante dans le guide droit, a est le coefficient de pertes par tour d’anneau et « est le coefficient
de couplage. Ce dernier caractérise la fraction d’intensité lumineuse couplée dans 1’anneau.

En considérant I’ensemble des pertes nulles dans la zone de couplage, on obtient la relation
suivante :

24+ Kk2=1 2
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Figure 33 - Structure d'un microrésonateur planaire a anneau circulaire avec son guide bus.

2.2.2.3 Définition des pertes associées a un microrésonateur
Les pertes jouent un réle prépondérant dans les performances d’une telle structure. Dans ce
cadre, il est fondamental de minimiser le coefficient de pertes par tour d’anneau (a? =
e~ %pertesl) qui dépend du périmétre de I’anneau (L=2nR) et du coefficient de pertes (Oipertes).
Ce coefficient de pertes correspond a la somme des différents types de perte optique des guides
(généralement exprimé en dB/cm). A ce titre, citons :

e Les pertes par diffusion (0ouiffusion)
e Les pertes par absorption (Oabsorption)
e Les pertes par courbure (0courbures)

Ci-apres, nous détaillons les pertes optiques influant sur les performances du capteur afin
d’expliquer comment les parametres géométriques du microrésonateur peuvent minimiser leurs
impacts.

Les pertes par diffusion

Les pertes par diffusion peuvent étre de deux types : les pertes de diffusion surfacique ou
volumique.

Les pertes par diffusion surfacique sont générées par la rugosité a I’interface cceur/gaine, tandis
que les pertes par diffusion volumique sont liées aux imperfections, telles que des impuretés,
des défauts cristallins ou encore des lacunes, pouvant étre présentes dans le guide d’onde. Dans
la majorité des applications, la contribution la plus importante est la rugosité présente sur les
flancs du guide d’onde apres sa fabrication. Ces pertes seront d’autant plus importantes que le
guide est long. Il est possible de les extraire expérimentalement.

Les pertes par absorption

Comme nous 1’avons présenté dans le Tableau 5, il est possible de négliger ce type de pertes
pour les couches de cceur (SiN) et de substrat (Si02) dans le domaine du visible [109]. De fagon
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générale, les pertes par absorption peuvent s’écrire comme la somme des pertes par absorption
des différentes couches comme suit :

aabsorption = I—_'sup asup + Fc ac + rcf acf 3

Notre objectif est de détecter des especes spécifiques présentes dans 1’eau par un mécanisme
d’absorption. Le phénomene d’absorption est pris en compte dans les pertes du superstrat (Osup)
et varie selon les concentrations de molécules présentes.

Les pertes par courbure

Egalement appelées pertes par rayonnement (optical radiation losses en anglais), elles
apparaissent lorsque la lumiere s’échappe de la couche de coeur et n’est plus guidée. En régle
générale, il est possible de négliger ce type de pertes dans le cas de guides d’onde rectilignes
[39]. Cependant, cet effet est particulierement présent lors d’une courbure, comme dans le cas
du microrésonateur, et sont particuliecrement dépendantes du rayon de courbure du
dispositif [110]:

Acourbures = Aexp(—B.R) 4

A et B sont des constantes dépendantes des dimensions géométriques du guide d’onde et des
indices de réfraction du matériau.

Une étude doit donc étre menée sur chacun des guides d’onde pour minimiser ce type de pertes.
Comme présenté dans la section 2.2.3 — Synthese dimensionnelle et technologique des
structures a réaliser (Tableau 6), différentes dimensions de guides seront fabriquées.

Ces différents guides ne présentent donc pas les mémes caractéristiques de confinement du
mode guidé, car plus le confinement est important et plus les pertes lies a la courbure sont
faibles. Ceci nous amene donc a positionner des rayons de courbure plus importants pour les
guides présentant un plus fort taux de champ évanescent. A ce titre, le rayon de courbure des
anneaux est choisi en tragant les pertes par courbure en fonction de différentes valeurs de rayon
de courbure (Figure 34).

Chaque point correspond a la modélisation d’un mode pour différents rayons de courbure du
guide. La présence de courbure dans un guide provoque une délocalisation des modes de
propagation vers ’extérieur de la courbure. Nous simulons donc différents rayons de courbure
sur nos guides d’onde afin de trouver la valeur de rayon de courbure ou ces pertes sont
minimales (< 1 dB/cm) et peuvent donc étre considérées comme négligeables.

Dans I’exemple de la Figure 34 et pour des rayons de courbure supérieurs a 40 pm, nous
pouvons négliger ces pertes. Nous chercherons donc a fabriquer 1’anneau du microrésonateur
avec un rayon de courbure suffisamment important.
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Figure 34 - Variations des pertes par courbure d’'un guide d’onde de type SiN/SiO2/Si de
hauteur 300 nm et de largeur 350 nm en fonction de la valeur du rayon de courbure et
obtenues par la méthode FMM en présence d’eau comme superstrat.

Les pertes totales peuvent donc s’écrire comme la somme des pertes présentées précédemment :

apertes = adiffusion + aabsorption + Qcourbures 5

Concernant les structures que nous souhaitons réaliser a base de polymeéres et SiN, on peut en
déduire que :

e Les pertes par diffusion sont fixées par la fabrication des guides ;

e Les pertes par absorption sont dépendantes de la structure et de la concentration des
analytes a détecter ;

e Les pertes par courbures sont fixées par le rayon (R) de I’anneau du microrésonateur.

Dans leur globalité, les pertes sont donc fortement dépendantes de la fabrication des guides
d’onde, a I’exception des pertes par absorption dans la partie du superstrat qui sont
principalement affectées par la variation du coefficient d’absorption du complexe
colorimétrique considéré pour la phase de pré-concentration (osup(7:)).

apertes = adiffusion + Acourbures T Fsup asup (ni)
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Le coefficient de pertes par tour d’anneau (a) varie en fonction du périmétre de I’anneau (L) et
du pourcentage de lumiére au contact du milieu a analyser (I'sup).

a(rsup, ni)z = e_“pertes(Fsup,ni)L ,

Par ailleurs, les changements du coefficient d’absorption complexe impacteront directement le
coefficient de pertes par tour d’anneau. Nous verrons qu’il est possible d’observer ces
modifications a travers les variations de transmission a la résonance.

2.2.2.4 Description du modeéle analytique de prédiction de la
transmission et de la sensibilité

i) Expressions analytiques de la transmission et de la sensibilité

De fagon générale, la transmission a la résonance peut s’écrire comme le rapport de la puissance
en sortie (Pout) sur la puissance d’entrée (Pin) et reliée au coefficient de pertes par tour d’anneau
(a) comme décrit dans ’article de W. Bogaerts et al.[108] :

Pout(ni) _ (T - a(ni))z
P; (1 - Ta(nl-))2

T/lm (ny) =

La sensibilité représente le rapport de perte de puissance transmise due a une perturbation
(présence d’analytes cibles) capable d’étre détectée par le guide d'onde. Elle peut s’exprimer
comme la dérivée de la transmission par rapport aux variations de 1’indice de réfraction
imaginaire des molécules a détecter et €galement reliée au coefficient de pertes par tour
d’anneau (a) :

oo dTy,.,(n)  4m (a—1)(1-12)

LI,
dni Ares sup® (1 - Ta)3

En synthese, nous avons déja fixé les indices de réfraction optique des différents matériaux et
les dimensions des guides d’onde. Le coefficient de pertes par tour d’anneau (a) est dépendant
de la réussite de la fabrication. Reste a fixer le coefficient d’auto-couplage (1) et le périmetre
de I’anneau (L) mais une optimisation ténue de ces parametres est nécessaire afin d’augmenter
la sensibilité en fonction du cahier des charges imposé.

ii) Importance du choix du gap entre le guide bus et I’anneau du microrésonateur

Dans un premier temps, un travail sur le coefficient d’auto-couplage (z), directement li¢ au gap
entre le guide bus et ’anneau, est indispensable.
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A ce titre, la Figure 35 présente 1’évolution de la sensibilité du capteur en fonction du gap. Cette
courbe a été obtenue pour une valeur de coefficient de pertes par tour d’anneau fixée. Pour ce
coefficient, nous utilisons les valeurs de pertes par absorption mentionnées dans la
bibliographie, tout en supposant que les pertes dues aux courbures sont négligeables en adoptant
des rayons de courbure de I’anneau qui les minimisent.

Cette figure 35, accompagnée de la figure 36, met clairement en lumiére trois zones distinctes :

e Une zone dite de sur-couplage (Figure 35 zone 1, 7 < a) obtenue lorsque que le guide
est proche de I’anneau (Figure 36.a). Dans de telles conditions de couplage, la majorité
de la lumiére est transmise dans I’anneau.

e Une zone de couplage dite critique (Figure 35 point 2, ¢ = a) obtenue en ¢loignant
I’anneau du guide. Pour ce gap, il est important de noter que la sensibilité pour la
détection de la partie imaginaire est nulle (Figure 36.b).

¢ Enfin, en augmentant encore le gap, le dispositif entre en zone dite de sous-couplage
(Figure 35 zone 3, 7> a). Dans ce cas, la majorité de la lumicre reste confinée dans le
guide bus (Figure 36.c).
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Figure 35 - Variations de la sensibilité du microrésonateur de type SiN/SiO2/Si de hauteur
300 nm et de largeur 350 nm en fonction de la valeur du gap guide-anneau et obtenues par la
méthode analytique proposée en présence d’eau comme superstrat.
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a) b) c)

Figure 36 - Schéma de principe des variations du couplage de la lumiere au sein de [’anneau
en fonction de la valeur du gap guide-anneau [a- sur-couplage, b- couplage critique et c-
sous-couplage].

Le cas du couplage critique est a éviter pour la détection par spectroscopie d’absorption, sans
fonctionnalisation de surface des guides d’onde. En effet, il fournit une variation d’intensité de
la raie de résonance du capteur négligeable. Pour augmenter la sensibilité, les configurations de
sur-couplage ou sous-couplage doivent étre privilégiées. Par ailleurs, les valeurs de sensibilité
physique doivent étre considérées en valeur absolue. Dans ce cas, les pics de sensibilité des
zones | et 3 sont identiques et pour chacun des couplages, la sensibilit¢ maximale peut s’écrire
sous la forme :

4

S = —LI,a® *
A’Tes

2 1
3v3 a(a?—1)

=SO*Sl 10

. . 4 A . TP

La premiére partie de cette formule (S, = A—n LI, a®) peut étre comparée a la sensibilité d’un
res

capteur non résonant identique a un guide d’onde droit et de longueur égale a la circonférence

d’un anneau. La deuxiéme partie (S; = | ) correspond au facteur d’exaltation du

2 1 |
3v3 a(a?-1)
microrésonateur [75]. Pour ces deux paramétres, il doit étre considéré que :

e Le facteur Sp est proportionnel au périmetre de I’anneau (L), au pourcentage de lumiere
au contact du milieu a analyser (I'syp) et inversement proportionnel a la longueur d’onde
de résonance (Ares).

e Le facteur S; est li¢ a ’augmentation du chemin optique a I’intérieur de 1’anneau, donc
dépendant des paramétres a et T. Ainsi, en modifiant le gap, nous impactons le facteur
Si. La Figure 35 montre que la configuration de sur-couplage est obtenue pour de plus
petits gaps, ce qui peut €tre complexe a obtenir selon la méthode de lithographie
utilisée. C’est pourquoi, la réalisation de gaps suffisamment importants sera privilégiée
pour fonctionner en régime de sous-couplage. Néanmoins, le gap ne doit pas étre trop
important pour ne pas faire chuter la sensibilité du capteur.

I1 est possible de contrdler un troisieme parametre au niveau du gap en ajoutant une section
droite a I’anneau parall¢le au guide bus. Cette portion permet d’augmenter la longueur de la
zone de couplage et dans ce cas, on parlera « d’hippodrome » plutét que d’anneau.
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iii) Analyse de ’influence du rayon de I’anneau du microrésonateur

La sensibilité est également impactée par le rayon de 1’anneau du microrésonateur. Pour cela,
I’utilisation de cavités a faibles pertes ou 1’augmentation du périmétre de I’anneau sont
envisageables. Néanmoins, I’augmentation du rayon de I’anneau augmente aussi I’impact des
pertes par propagation.

A ce titre, nous avons ¢étudié I'influence du rayon de 1'anneau sur la sensibilité en fonction des
différentes pertes pouvant intervenir dans le résonateur en anneau (Figure 37). L’objectif est de
déterminer le rayon optimal limitant I’impact des pertes sur la sensibilité.

L’axe de gauche réfeére aux valeurs des différentes pertes par courbure (ocourburel) €t par
propagation (dabsorptionl.), €n fonction du rayon de 1’anneau, tandis que 1’axe de droite quantifie
les variations de la sensibilité du capteur en fonction du rayon de 1’anneau.
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Figure 37 - Variations de la sensibilité et des pertes optiques du microrésonateur de type
SiN/SiO2/Si de hauteur 300 nm et de largeur 350 nm en fonction de la valeur du rayon de
courbure en présence d’eau comme superstrat. Ces résultats ont été obtenus par le modele
analytique proposé a l’exception des pertes par courbure simulées par la méthode FMM.

I1 est clairement démontré que les pertes par courbure prédominent pour de faibles rayons (R <
Ropt1) alors que les pertes par propagation sont prépondérantes pour de grands rayons (R >
Rop2). Ces deux régimes sont séparés par une plage de rayon ou la sensibilité est quasi-constante
et maximale pour des rayons situés entre Ropt1 €t Rope2 ; ce qui correspond a la zone ou les pertes
ont le moins d’impact.

Dans I’objectif de répondre au cahier des charges de notre étude, a savoir la réduction des
dimensions du capteur, nous nous placerons proche de la valeur Ropt1, tout en gardant une marge
en prévision des variations susceptibles d’étre apportées par les procédés de fabrication.
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iv) Comparaison avec des structures non-résonantes et synthése sur I’intérét du
microrésonateur en anneau

Afin d’évaluer correctement les performances de la sensibilit¢ du microrésonateur et
notamment dans 1’objectif d’une détection par spectroscopie d’absorption, il nous est apparu
légitime de comparer sa sensibilité a deux structures non-résonantes et classiquement utilisées :

e Laspirale dite d’Archimede [111]-[113] avec des rayons de courbures égaux ;
e Le guide ridge avec une longueur d’interaction égale au diamétre de I’anneau (2R).

Cette étude s’est focalisée sur un microrésonateur en guide d’onde a base de matériaux
inorganiques en configuration eau/SiN/SiO2/Si de hauteur 300 nm et de largeur 350 nm. Nous
pouvons extrapoler la conclusion de cette étude a chaque guide car seules les valeurs des rayons
d’anneaux et de sensibilité vont changer.

En Figure 38, sont présentées les variations de la sensibilit¢ maximale atteignable pour les trois
structures en fonction du rayon d’anneaux [95]. Notons que les dimensions des structures
varient puisque nous avons cherché a comparer la sensibilité maximale.

Trois régimes distincts sont clairement mis en lumiére :

e Le premier régime est obtenu pour de trés faibles rayons (R < 10 um) et pour lesquels
le fonctionnement du microrésonateur sera fortement impacté par les pertes par
courbure. De plus, il est difficile de comparer les structures car les rayons ne sont pas
suffisamment importants pour avoir un tour d’une spirale avec un espacement de Spm
et le guide droit présente une sensibilité inférieure a 100 RIU"! du fait de sa petite
longueur (L <20 pm).

e Le second régime correspond a des rayons « moyens » (10 um < R < 100 pum), le
microrésonateur est plus intéressant que les structures non résonantes a rayon égal. Dans
ce régime, le champ optique a I’intérieur du microrésonateur et de la spirale subit un
nombre relativement faible de tours dans I’anneau/de révolutions dans les structures.
Ceci se traduit par des distances d’interaction avec le milieu a analyser plus longues que
pour le guide d’onde droit, justifiant une sensibilité plus élevée.

e Enfin, le troisiéme régime correspond a de « grands » rayons (100 pm <R <1000 pm)
et on montre que le microrésonateur et la spirale d’ Archimede présentent une sensibilité
similaire. Plus les rayons augmentent et plus le guide d’onde présentent une meilleure
sensibilité que les autres structures (R > 1000 um). En effet, la propagation de I’onde a
I’intérieur du microrésonateur et de la spirale diminue, ce qui signifie que la lumiére ne
se déplace que le long d’un arc partiel dans les deux structures se rapprochant ainsi d’un
guide d’onde rectiligne.

Par cette étude, nous mettons en évidence un régime précis ou le microrésonateur apparait
comme la structure la plus intéressante pour notre cahier des charges et cette comparaison
permet de conforter nos choix technologiques et leur dimensionnement.
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Figure 38 - Variations de la sensibilité maximale en fonction du rayon de l'anneau pour le
microrésonateur-MR (courbe bleu), le guide d’onde droit (courbe verte) et la spirale
d’Archimede (courbe noire). La spirale d’Archiméde est calculée pour avoir au moins un tour
et un espacement de 5 um. Les guides d’onde des structures sont en configuration
Eau/SiN/SiO2/Si de hauteur 300 nm et de largeur 350 nm. Ces résultats ont été obtenus par le
modele analytique proposé a [’exception des pertes par courbure des guides qui ont été
simulées par la méthode FMM.

2.2.3 Synthese dimensionnelle et technologique des structures a
réaliser

Dans ce chapitre, nous avons présenté une étude sur les différentes méthodes de calcul des
modes dans un guide d’onde. Nous avons détaillé deux types de matériau pour la fabrication de

guides d’onde et montré I’intérét qu’ils présentent : matériaux polymeres et matériaux a base
de SiN.

Nous avons ensuite utilis¢ les méthodes de calcul pour définir les dimensions optimales des
guides de facon a étre monomode et a forts taux de champ évanescent.

Au final, il apparait que les microrésonateurs optiques constituent un choix judicieux du fait
d’une sensibilité élevée, tout en conservant des dimensions micrométriques. A partir des guides
d’onde retenus et de la stratégie de détection, nous avons adapté un modele analytique pour
optimiser les performances des microrésonateurs.

Le Tableau 6 rappelle toutes les caractéristiques physiques et géométriques des différents
dispositifs de détection que nous projetons de fabriquer. Nous observons qu’il est possible
d’atteindre des taux de champs évanescents plus importants pour les guides d’onde a base de
polymeres : 55 % pour des guides de largeur de 1 pum et de 0,25 pm de hauteur. De meilleures

sensibilités sont attendues pour les capteurs a base de polymeres, par rapport a ceux a base de
SiN.
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La prochaine partie s’attachera a présenter 1’étude sur les guides d’onde enterrés.

Tableau 6 - Tableau de synthese des parametres physiques des structures optiques qui seront

fabriguées.
Matériaux | Hauteur | Largeur Indice effectif Meup [%6] Rayon Gap [pm]
[um] [um] [um]
Si,N, 0,3 0,25 1,4978 (TEq) 29,62 430 0,775
1,4724 (TMy,) 36,68
0,35 1,5525 (TEqp) 27,77 50 0,5
1,5515 (TMyo) 23,27
0,4 1,5864 (TEq) 22,09 35 0,441
1,5725 (TMy,) 20,73
0,5 1,631 (TEq) 15,39 25 0,361
1,6009 (TMy,) 17,66
0,8 1,6934 (TEq) 8,7 20 0,224
1,6433 (TMy,) 14,02
1,5412 (TE,,) 20,57
1,5166 (TM,,) 20,76
Polymeére 0,25 1 1,3388 (TEq) 55,15 400-500 0,5-1,2
0,30 1,3634 (TE) 32,79 200-300
0,5 1,392 (TEq) 19,69 50-100
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2.3 Mode¢lisations de guides enterrés en technologie
« full S1ION » pour du guidage optique a large bande dans
le visible

Cette partie est dédi¢e a la modélisation de guides d’onde enterrés monomodes a large bande
spectrale pour lesquels nous avons explicité I’intérét dans le cadre du chapitre 1. L objectif est
de déterminer les dimensions physiques optimales de ce type de guide d’onde qui vont
permettre d’obtenir une propagation de la lumicre sur la plus large bande spectrale dans le
domaine du visible. Pour ce faire, la géométrie retenue de guide dit « ruban » enterré est
schématisée en Figure 39.

Une telle structure permet d’avoir un méme indice de réfraction pour la couche de confinement
et la couche de superstrat (ncr = nsup). Cette configuration doit permettre d’obtenir un tres fort
facteur de confinement et donc de faciliter la propagation de la lumiere dans le cceur du guide.

Il est également important de tenir compte d’un parameétre qui peut fortement impacter la
transmission dans un guide d’onde : les pertes décrites dans la section 2.2.2. Le fait d’enterrer
le guide va permettre de négliger les pertes par diffusion en volume devant les pertes par
diffusion surfacique (rugosité des flancs). Nous chercherons donc a obtenir un dispositif final
robuste et isolé des paramétres extérieurs, contrairement aux structures précédentes utilisées
pour la détection.

largeur et
hauteur
Nef
Substrat silicium

Figure 39 - Représentation schématique (vue en coupe) d’un guide enterré.

Par ailleurs, une autre particularité de cette étude réside en ’utilisation d’un unique matériau
pour fabriquer le dispositif : ’oxynitrure de silicium (SiOxNy), avec une différence d’indice de
réfraction entre la couche de ceeur et de gaine. L’atout majeur de 1’utilisation de ce matériau
réside dans une capacité de transmission élevée dans le visible (70 % de 400 nm a 800 nm [83],
[109)).

Afin de favoriser une propagation monomode sur une large bande spectrale (seuls les modes
TEoo et TMoo seront autorisés), une série de modélisations par la méthode FDM a été conduite
et ce, pour différentes longueurs d’onde. L’ objectif est de déterminer la différence d’indice de
réfraction optimale entre les couches de coeur et de gaine (An). Ces longueurs d’onde n’ont pas
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¢té choisies au hasard mais correspondent aux sources laser que nous possédons pour
caractériser les performances des guides qui seront fabriqués, soit : 532 nm, 633 nm et 760 nm.

La Figure 40 présente la cartographie modale permettant d’extraire le taux de champ évanescent
en fonction des dimensions du cceur du guide (hauteur et largeur), pour les longueurs d’onde
correspondants aux sources laser que nous possédons pour caractériser les performances des
guides qui seront fabriqués. Les variations du taux de champ évanescent des modes TEoo et
TMoo sont colorisées.
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Figure 40 - Cartographie modale avec le pourcentage de taux de champ évanescent des
modes TEOO et TMO0O0 en fonction des dimensions (hauteur et largeur) du guide d’onde enterré
en configuration SiON/SiON/SiON/Si aux longueurs d’onde respectivement de 532 nm (a),
633 nm (b) et 760 nm (c).

Ces simulations montrent, qu’avec une différence d’indice de réfraction de 0,1 entre les couches
de cceur et de gaine, la plage de propagation monomode est moins importante pour les plus
faibles longueurs d’onde et augmente progressivement avec la longueur d’onde.

Par conséquent, en choisissant convenablement les dimensions des guides aux faibles longueurs
d’onde, une propagation momonode peut étre envisagée sur une large bande spectrale (> 100
nm).

La fabrication de ces guides d’onde sera détaillée dans le chapitre 3. Toutefois, afin d’avoir une
bonne reproductibilité et d’assurer une monomodalité sur une grande plage de longueur d’onde,
une largeur de des guides de 1 um sera retenue compatible avec les performances d’un
¢quipement conventionnel de lithographie UV.

De méme, la tolérance maximale en €paisseur et indice de réfraction dépend de la technique de
dépot des matériaux. Dans notre cas, nous utiliserons le dépot de type PECVD (qui sera
explicité dans le prochain chapitre). A mesure que I'épaisseur de la couche de matériau
augmente, la précision de l'indice de réfraction et de I'épaisseur diminue. En prenant en
considération ces contraintes, une épaisseur de 200 nm a été retenue pour la couche de coeur
des guides enterr¢s.

Avec ces dimensions, nous obtenons les taux de confinement suivants : 41 % a 532 nm, 39 %
a633nmet 13 % a 760 nm. Le guidage se fait bien dans le cceur des guides d’onde, néanmoins
le confinement diminue progressivement avec I’augmentation de la longueur d’onde, et se fait
majoritairement dans la gaine de la structure optique.
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Ces choix technologiques imposent donc de valider la totalité¢ de la plage monomode de nos
guides a 1’aide de modélisations par la méthode FDM (Figure 41). L’étude des variations de
I’indice effectif permet de déterminer le nombre de modes se propageant dans le guide d’onde
en fonction de la longueur d’onde.
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Figure 41 — Variations de l'indice effectif des premiers modes guidés (TE, TM) en fonction de
la longueur d’onde.

Nous observons qu’une propagation monomode doit étre garantie sur une grande partie du
domaine visible [550 nm — 800 nm], ainsi que sur une partie du proche infra-rouge : TMoo
jusque 1050 nm et TEqo jusque 1330 nm. Il faut noter que la géométrie rectangulaire des guides
privilégie une propagation des modes de quasi-TE.

D’apres notre analyse de 1’état de ’art, les travaux de D. B. Keck et al. ont montré un
fonctionnement de guide d’onde optique sur une plage allant de 676 nm jusqu’a 900 nm [78].
Cette performance constitue la plus grande plage de fonctionnement d’un guide d’onde. Avec
notre type de structure, nous pourrons atteindre une propagation monomode sur une plage de
longueur d’onde allant de 550 nm a 1330 nm, ce qui constituerait une premicre sur le plan
technologique.

Cette partie a permis d’expliquer les conditions de modélisation de guides d’onde enterrés en
vue d’obtenir une plage spectrale de fonctionnement la plus large possible, tout en garantissant
une propagation monomodale.

Pour cela, des guides d’onde seront fabriqués en technologie « full-SiON » mais en considérant
une différence d’indice de réfraction entre le coeur du guide d’onde (nc = 1,6) et la gaine (nsup =
ners = 1,5). Le cceur de ces guides aura des dimensions fixes : une hauteur de 200 nm et une
largeur de 1 pm. IIs seront enterrés dans une structure de confinement composée d’une gaine
inférieure et supérieure de 2 um d’épaisseur.
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Conclusion

Dans ce second chapitre, la modélisation des différents dispositifs de guidage, retenus pour
notre étude, a été présentée.

Notre ambition porte sur le développement de dispositifs optiques principalement a base de
structures guidantes en anneau et résonantes permettant la détection par décalage spectral en
présence de molécules spécifiques - le glucose sera privilégié afin de comparer les
performances obtenues avec 1’état de I’art, et par spectroscopie d’absorption avec une molécule
spécifiquement synthétisée en laboratoire pour cette démonstration (sulfo-cyanine 7).

Par ailleurs, rappelons que nous envisageons de fabriquer ces structures a partir de matériaux
organiques et inorganiques en vue de comparer les grandeurs caractéristiques fonctionnelles
que ce sont, entre autres, la sensibilité et la limite de détection.

Ce chapitre a débuté par un rappel des méthodes de calcul les plus utilisées pour 1’étude de la
propagation d’une onde électromagnétique dans un guide d’onde. Ces méthodes ont été
comparées puis mises en ceuvre dans la suite du projet en vue de modéliser nos structures, en
prenant en compte leurs spécificités (i.e. I'impact du choix des matériaux et le dimensionnement
des guides) sur la propagation d'une onde électromagnétique et le taux de champ évanescent.

Une fois la méthode de calcul sélectionnée, nous avons simulé les guides d’onde de type
«ruban » selon les deux matériaux retenus pour une application capteur : les polymeres
(PMMA) et le nitrure de silicium (SiN). Ces simulations ont permis de déterminer I’indice de
réfraction de chacune des couches et les dimensions du cceur des guides d’onde pour chacun
des matériaux utilisés ; I’objectif étant de maximiser I’interaction entre la lumicre et le milieu
a analyser en privilégiant une détection en volume par perturbation du champ évanescent et
sans fonctionnalisation chimique de surface.

Notre choix s’est porté sur des guides d’onde en polymeres avec une largeur fixe de 1 um, pour
des hauteurs de 250 nm, 300 nm et 500 nm ; a la différence des guides d’onde en SiN qui auront
une hauteur fixe de 300 nm, pour des largeurs de 250 nm, 350 nm, 400 nm, 500 nm et 800 nm.

Une fois la géométrie des guides établie, nous avons détaillé I’approche analytique, développée
par les groupes de recherche impliqués, en vue de I’optimisation de la performance du dispositif
de détection en milieu liquide a base de microrésonateur.

Une synthése des différents dispositifs de détection, que nous souhaitons fabriquer par la suite,
a ¢été présentée. Il résume les dimensions du coeur des guides d’onde (hauteur et largeur), les
indices effectifs du premier mode TE et le taux de champ évanescent associé, ainsi que les
rayons de 1’anneau des microrésonateurs et le gap entre le guide d’onde rectiligne et I’anneau.

Les caractéristiques géométriques des anneaux (rayon, gap), associées aux dimensions de
chaque guide d’onde, varient et ont été¢ données dans un tableau de synthése dimensionnelle des
technologies a étudier.

Ce chapitre se termine par 1’étude de guide enterrés en technologie « full SION », dans la
perspective d’obtenir un fonctionnement sur une large bande spectrale (> 100 nm). Le coeur de
ces guides aura des dimensions fixes : une hauteur de 200 nm et une largeur de 1 pm. Ils seront
enterrés dans une structure de confinement composée d’une gaine inférieure et supérieure de
2um d’épaisseur, recouvrant toute la gaufre de silicium.
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Le chapitre suivant se consacrera a la description des étapes de fabrication des différentes
structures retenues et opérant dans le visible, a savoir : les microrésonateurs en anneau comme
dispositifs de détection et les guides d’onde enterrés a large bande spectrale en régime
monomode.
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Chapitre 3 : Etapes de fabrication des
dispositifs de détection et de guidage
op¢rant dans le visible

Les chapitres précédents ont permis de mettre en lumiére les objectifs de cette theése et le travail
de modélisation des dispositifs de détection et de guidage retenus et opérant dans le visible.

A ce titre, les matériaux et leurs indices de réfraction ainsi que les architectures et dimensions
géométriques des microrésonateurs en anneau et des guides enterrés ont été choisis ou
déterminés en prenant appui sur les multiples simulations réalisées et calculs analytiques issus
du modele spécifiquement développé par les équipes impliquées et présenté dans le chapitre 2.

S’inscrivant dans la continuité de notre projet de recherche, ce troisiéme chapitre va s’attacher
a décrire les principales étapes mises en ceuvre pour fabriquer ces dispositifs.

Dans un premier temps, nous décrirons les procédés clés pour la fabrication des guides d’onde
a base de polymeéres, puis en SiN et SiON opérant dans le visible. Les procédures de dépdt et
de croissance des matériaux, de la lithographie optique & laser ainsi que des méthodes de
transfert des motifs par gravure seéche, seront explicitées.

Dans un second temps, nous détaillerons les étapes technologiques mises au point en s’attachant
a présenter les résonateurs a base de polymeéres déposés sur silice poreuse puis en SiN sur SiO».

Dans les deux cas, le résonateur est constitu¢ de deux guides : un guide rectiligne et un guide
fermé sur lui-méme (anneau). Nous nous plagons dans le cas ou les deux guides d’onde sont
identiques, a savoir : méme matériau et dimensions identiques (hauteur & largeur).

Enfin, nous terminerons ce chapitre par la description du procéd¢ de fabrication des guides
d’onde enterrés en technologie « full SION » avec un contraste d’indice de réfraction dans 1’axe
z (perpendiculaire a 1’axe optique) et dont la valeur a été optimisée par les modélisations du
chapitre 2.
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3.1 Techniques de fabrication en salle blanche

Cette partie décrit les techniques de fabrication classiquement mises en ceuvre pour les
dispositifs silicium dans 1’objectif d’une application a la réalisation des guides d’onde.

Nous organiserons le chapitre comme suit :

e Tout d’abord, nous présenterons les procédés de mise en ceuvre des matériaux pour
fabriquer les dispositifs modélisés. Nous expliciterons les techniques de dépdt de
matériau en phase vapeur, 1’oxydation thermique pour 1’obtention de la silice puis nous
détaillerons les étapes de porosification de la silice.

e Suivra une description des techniques de lithographie qui permettent de transférer, sur
une couche, une image d’un circuit.

e Enfin, nous détaillerons les méthodes de transfert des motifs par retrait des matériaux
qui vont étre utilisées pour faire apparaitre les motifs souhaités dans la couche de cceur.

3.1.1 Description des matériaux utilisés
Nous présentons ici une méthode couramment utilisée pour le développement de matériau en
micro-fabrication et qui a été retenue dans le cadre de nos travaux : le dépdt en phase vapeur
(CVD de I’anglais « Chemical Vapor Deposition »).

Il est également possible de faire croitre des matériaux directement a partir de la gaufre sous
I’effet d’une oxydation thermique ou d’une électrolyse. Nous détaillons également ces deux
méthodes qui ont été utilisées dans nos procédés de fabrication.

3.1.1.1 Techniques de dépot en phase vapeur (CVD)
Dans le cas de la technique CVD, les matériaux sont introduits dans le réacteur en phase gazeuse
et réagissent a la surface du substrat pour générer le dépot désiré (Figure 42).
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Figure 42 - Schéma simplifié du fonctionnement d'un réacteur PECVD [114].
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La technique de dépdt en phase vapeur se décline de deux facons :

e Le dépot a basse pression ou LPCVD (« Low Pressure Chemical Vapor Deposition
»);

o Le dépot assist¢é par plasma ou PECVD (« Plasma Enhanced Chemical
Vapor Deposition ») [82], [115].

S’agissant du procédé LPCVD, 1’énergie nécessaire pour obtenir une réaction chimique des
molécules mises en jeu est apportée en chauffant, a une température suffisamment élevée, le
réacteur par lequel sont introduits les gaz et le substrat a partir duquel vont s’ effectuer les dépots
des matériaux souhaités. Cela permet d’obtenir une meilleure qualité de dépot [102], mais il est
possible que les températures utilisées (800 - 900°C) restent incompatibles avec certaines
technologies.

Dans I’étude de N. Daldosso et al., 1a fabrication de guides d’onde a base de Si3Ns sur SiO»
fabriqués par LPCVD a été réalisée. Cette étude avait pour but de caractériser optiquement des
guides d’onde ridge fabriqués par LPCVD dans le visible. Les caractérisations a 633 nm ont
permis de mettre en lumiére des pertes optiques inférieures a 1 dB/cm [45]. 1l est donc
envisageable d’utiliser cette méthode pour le dépot de la couche de ceeur de nos structures a
base de SixNy

Dans I’objectif de diminuer la gamme de températures utilisées, le dépot par PECVD offre une
alternative intéressante. A ce titre, un plasma, induit par une source radiofréquence (RF),
transfére son énergie aux réactifs et permet au substrat de garder une température plus basse
(200 — 400°C).

Les techniques de PECVD peuvent alors étre séparées en deux classes :

e LaPECVD a haute fréquence (HF - PECVD) opérant a 13,56 MHz,
e LaPECVD a basse fréquence (LF - PECVD) fonctionnant entre 10 et 500 kHz.

Une étude a été réalisée par A. Gorin et al. afin de corréler les pertes optiques de composés
nitrurés (SixNy) aux deux fréquences et possédant différents indices de réfraction [107]. Elle a
mis en évidence les variations des pertes par propagation du matériau a différentes longueurs
d’onde du visible : 473 nm, 532 nm et 633 nm.

Pour ce type de matériaux, le ratio des gaz utilisés NH3/SiH4/N> permet de faire varier I’indice
de réfraction des couches déposées mais €également les pertes par propagation des guides d’onde
mis en ceuvre.

L’étude montre que les guides d’onde en SixNy et réalisés par LF - PECVD ont présenté des
pertes par propagation inférieures aux mémes structures réalisées par HF — PECVD, méme s’il
a été montré qu’in fine, les pertes par propagation restent faibles pour les deux techniques de
dépot (< 10 dB/cm aux trois longueurs d’onde).

Le laboratoire LN2 posséde un réacteur PECVD de ’entreprise STS (Surface Technology
Systems) et, dans le cadre de notre étude avec les contraintes associées, nous avons retenu
la technique de la HF-PECVD pour le dépot des matériaux SiN et SiON.
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3.1.1.2 Croissance par oxydation thermique
Le dioxyde de silicium est utilisé dans la fabrication des guides en matériaux inorganiques, dont
la croissance sur substrat silicium est connu depuis de nombreuses années. Ce procédé de
croissance utilise 1’énergie thermique et le matériau lui-méme pour oxyder des substances et
généralement réalisée a hautes températures (800 et 1200°C).

Cette oxydation peut tre effectuée par voie humide (en présence d’eau en phase vapeur) ou par
voie seche (en présence de dioxygene). Le silicium est gravé et I’oxyde migre vers les bords du
substrat. Le dioxyde de silicium est formé par le silicium du substrat et par I’oxygene apporté
par le gaz ambiant. Ainsi, la couche d’oxyde croit sur les deux faces de la gaufre. Les réactions
chimiques classiques correspondantes sont :

Si+2H,0 - Si0; + 2 Hy (g 11
Si+ 0, > Si0, 12

L’oxydation humide est plus rapide mais I’oxydation séche permet d’assurer I'uniformité et la
pureté du film a la fois sur 1’épaisseur et sur I’indice de réfraction de la couche de SiO». Cette
uniformité est particuliérement intéressante car elle permet de limiter les pertes optiques.

A ce titre, nous avons donc fait 1’achat de gaufres (7 cm de diametre) de silicium (350 pm
d’épaisseur) avec une couche de SiO2 (2,5 um d’épaisseur) obtenue par voie seche.

3.1.1.3 Porosification de la silice
Dans ce projet de thése, le silicium poreux entierement oxydé (ou silice poreuse) sera utilisé
comme couche de confinement pour nos dispositifs de détection optique. Le silicium poreux
est déja a la base de nombreux dispositifs optoélectroniques puisqu’il est possible d’émettre ou
de guider la lumiére a partir de celui-ci comme reporté dans la bibliographie [69], [116].

En plus de ses propriétés optiques, le silicium poreux est caractérisé par un indice de réfraction
modulable par le biais des conditions de fabrication, et permet d’obtenir des contrastes élevés
d’indice optique entre le coeur et la gaine permettant une miniaturisation des fonctions optiques
et une augmentation du champ évanescent ; ce qui en fait un candidat pertinent pour les
applications de détection optique [99], [117].

La technique mise en ceuvre dans notre étude s’appuie sur I’obtention d’une porosification par
anodisation électrochimique d’un substrat de silicium monocristallin entiérement plongé dans
un ¢électrolyte composé d’une solution a base d’acide fluorhydrique (HF) (Figure 43). Un
courant ¢lectrique est appliqué entre I’anode constituée par le substrat de silicium et la cathode
constituée par une ¢électrode de platine.
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Figure 43 - Schéma d’une cellule d'anodisation électrochimique [34].

Au terme de I’anodisation électro-chimique, la couche de silicium poreux obtenue est constituée
de trous d’air séparés par des cristallites de silicium, appelés pores de dimensions généralement
submicroniques et dépendantes de 1’intensité du courant et du temps appliqués.

Les principales étapes du mécanisme réactionnel de la formation du silicium poreux par la
technique d’anodisation électrochimique sont détaillées en Figure 44 [99], [118]. Avant
I’application du courant, les liaisons de silicium en surface sont saturées par les ions hydrogeéne
H". Cette liaison est ensuite détruite au profit d’une liaison Si-F. Une fois toutes les liaisons Si-
H remplacées, I’ion F~ attaque la liaison Si-Si. Cette réaction est accompagnée de la formation
de H>SiFs et d’un dégagement de dihydrogene. Ce dégagement entraine 1’apparition de bulles
de gaz a la surface de I’échantillon, ce qui interrompt localement la réaction. Pour assurer le
détachement de ces bulles de gaz, un surfactant comme 1’éthanol, par exemple, est ajouté a
I’¢lectrolyte.
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/e SR W

Substrat Substrat Substrat

Figure 44 - Mécanisme réactionnel de la formation du silicium poreux par la technique
d’anodisation électrochimique.
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L’¢épaisseur et la porosité du silicium ainsi que la taille et la forme des pores, dépendent du type
de substrat de silicium utilisé et des conditions de 1’anodisation électrochimique [119]. I faut
donc prendre en considération :

- Le dopage du substrat de silicium utilisé [120] : chaque type de dopage présente des
pores de taille et la morphologie différents obtenues lors de I’oxydation. A mesure que
la concentration du dopant augmente et que la résistivité électrique diminue, les
diametres et les longueurs des pores augmentent. Ainsi, des structures poreuses plus
fines peuvent étre obtenues avec des substrats silicium faiblement dopés mais le type
de dopants affecte également le diamétre des pores.

Ainsi, un substrat de silicium dopé P~ présente des pores de diamétre inférieur a 2 nm
tandis que le silicium dopé N présente des pores de diamétre supérieur a 50 nm. On
obtient des pores de diamétre variant de 2 a 50 nm dans le cas des dopages P™ et N™.

- La densité de courant appliquée : La porosité est définie comme la fraction d’air de la
couche de silicium poreux, généralement exprimée en pourcentage. La densité de
courant est un paramétre critique influant significativement sur la porosité. Elle
s’exprime selon la relation classique suivante :

J== 13

avec I, I’intensité du courant appliqué (mA) ; S, la surface de Silicium en contact avec
I’€lectrolyte (cm?) et J la densité de courant (mA/cm?).

- La concentration d’acide fluorhydrique (HF) dans I’électrolyte. : la porosité de la
couche de silicium varie de maniére inverse avec la concentration de HF.

- La durée d’anodisation influe sur 1’épaisseur de la couche poreuse mais ¢galement sur
la porosité. Pour une durée inférieure a 10 minutes, la porosité augmente linéairement
avec le temps d’anodisation. Au-dela, la solution est appauvrie et la vitesse de formation
des couches poreuses est ralentie.

Nous verrons ultérieurement, dans la partie réalisation technologique des résonateurs a base de
polymeres, les conditions retenues pour notre étude.

Pour contrdler la stabilité et obtenir une bonne reproductibilité des propriétés optiques du
silicium poreux, une étape d’oxydation thermique est nécessaire. Le silicium poreux présente,
en surface, des liaisons Si-H tres réactives qui peuvent notamment s'oxyder dans le temps. Il
est donc nécessaire d’avoir des liaisons non réactives tels que le Si-C ou Si-O [120].

A la suite des étapes de fabrication du silicium poreux, une étape de d’oxydation permet
d’obtenir de la silice poreuse. Par I’intermédiaire du réseau de pores, I’oxygeéne peut pénétrer
dans toute la couche, oxydant alors le silicium poreux.
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Une telle oxydation se fait en deux principales étapes, comme le montre le programme imposé
a un four a flux d’oxygene présenté en Figure 45 :

1) Une étape intermédiaire dite de pré-oxydation a 300°C est nécessaire et permet de
recouvrir la surface interne d’une fine couche de SiO., thermiquement stable et qui bloque
le phénomene de diffusion lors des étapes d’oxydation a plus haute température ;

2) Une phase d’oxydation thermique pour des températures autour de 960°C.

Par ce procédé de fabrication, la couche obtenue sera utilisée comme gaine inférieure des
structures de nos dispositifs de détection a base de polyméres et nous listerons les parametres
retenus dans la partie réalisation technologique des résonateurs développés.
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Figure 45 - Représentation schématique de la porosification d’un substrat de silicium et
profil thermique appliqué : 1) Formation de la premiere couche de silicium poreux. 2)
Formation de la deuxieme couche de silicium poreux en augmentant le courant appliqué. 3)
Oxydation du silicium poreux afin d’obtenir de la silice poreuse.

3.1.2 Techniques de lithographie

De fagon générale, la lithographie consiste a transférer un motif 2D a travers le volume d’un
échantillon.

Les principales technologies de lithographie disponibles sont la photolithographie (ou
lithographie optique) et la lithographie par faisceau d’électrons (EBL pour « Electron Beam
Lithography »). L’obtention des structures se fait en trois grandes étapes :

e Lacréation d’une couche de masquage qui permet de protéger I’échantillon localement.
En lithographie optique, le masque est constitu¢ d’une plaque de verre soutenant des
motifs en chrome formant les régions opaques aux rayons UV alors qu’en lithographie
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par faisceau d’¢électrons, le masque est réalisé grace a un logiciel de modélisation dédié
(Beamer de la société GenlISys). Ce masque correspond au chemin suivi par le faisceau
d’électrons.

e Le transfert des motifs du masque.

e Le retrait du matériau dans les régions non masquées. Cette partie est consacrée au
transfert des motifs vers le matériau et abordée ultérieurement.

Une fois I’exposition et le développement de la résine réalisée, une étape de gravure est
nécessaire pour faire apparaitre les motifs dans le matériau de cceur. Dans cette partie, nous
décrivons les deux procédés de lithographie, précédemment cités puis la prochaine partie sera
consacrée a la gravure des guides.

3.1.2.1 Lithographie optique
La lithographie optique, encore appelée photolithographie, permet de transférer des motifs sur
une résine photosensible a partir d’un masque en quartz. Cette méthode se décompose en trois
étapes principales : le dépot de la résine photosensible, I’insolation de la résine a travers un
masque puis son développement (Figure 46).

Les masques présentant des motifs en chrome sont opaques aux rayons UV tandis que les zones
en quartz sont transparentes. Le systéme utilisé se fait par contact sous vide et le masque est
plaqué sur la résine.
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Figure 46 - Schéma représentant les principales étapes de photolithographie : a) Dépot de la
résine électrosensible. b) Insolation de la résine photosensible a travers un masque en quartz.
¢) Développement de la résine non exposée.

L’insolation aux rayons UV entraine une rupture des liaisons chimiques de la zone insolée. Par
cette réaction photochimique, I’image du masque est transcrite dans 1’épaisseur de la résine. Le
temps d’insolation doit étre déterminé de maniere a apporter suffisamment d’énergie pour
modifier la structure chimique de la résine. A ce titre, une sur ou sous-exposition de la résine
entrainera une dégradation de la résolution des motifs transcrits comme le montre la Figure 47.
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Figure 47 - Vues MEB (vues de face) : a) Exemple d'un masque de guide en résine
photosensible sur-exposée (largeur de guide = 800 nm). b) Exemple d'un masque de guide en
résine photosensible sous-exposée (largeur de guide = 4 um).

Le temps de développement de la résine constitue également un parametre clé. Si la résine est
trop fine sur les guides et ne protége pas suffisamment la couche de cceur pour la durée de
gravure, un profil dit en « oreilles » est observé comme présenté en Figure 48.

Figure 48 - Vue MEB (vue de face) d'un profil dit en « oreilles » observé sur un guide d'onde.
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3.1.2.2 Lithographie par faisceau d’électrons
L'EBL est une technique d'écriture qui utilise un faisceau d'électrons accélérés pour dessiner
des motifs sur des substrats recouverts d'une résine électrosensible. L'exposition au faisceau
d'¢lectrons modifie la solubilité de la résine en cassant les chaines de polymeres. Une résolution
nanométrique peut étre obtenue en optimisant de nombreux paramétres, notamment la dose
d'exposition, I'énergie du faisceau et la solution de développement.

Une bonne dispersion des électrons (de 1’anglais « electrons dispersion »*) est également
conseillée pour éviter des problémes d’écriture et de pollution de la chambre. Pour cela, il est
préférable d’avoir un substrat qui soit conducteur.

En Figure 49, nous schématisons le procédé EBL illustrant les principales étapes du transfert
d'un dessin sur une gaufre de silicium, avec une gaine en dioxyde de silicium et un cceur en
nitrure de silicium. Une résine photosensible est déposée par centrifugation sur la gaufre. La
résine est ensuite exposée au faisceau d'électrons en fonction de la disposition du dessin avant
d'étre développée a I’aide d’une solution appropri¢e. L'EBL utilise des électrons provenant
d'une source, qui sont alors soumis a une tension d'accélération (exprimée en keV) et focalisée
avant d'atteindre la résine produisant des réactions physico-chimiques a l'intérieur de celle-ci.

Une résine ¢€lectrosensible est un film de polymeére qui réagit chimiquement lors de son
exposition a certaines longueurs d’onde de telle sorte que les parties exposées et non-exposées
présentent une vitesse de dissolution différente dans une solution de développement, permettant
ainsi la réalisation d’un masque de résine structurg.

Il existe deux principaux types de résine électrosensible et photosensible : les résines dites
positives et celles dites négatives. Les parties exposées d une résine positive seront dissoutes et
inversement pour une résine négative. Dans notre processus de fabrication des guides d’onde
en SixNy, une résine positive a été retenue.

Le systeme permettant de réaliser de lithographie par faisceau d’¢lectrons disponible dans la
salle blanche du LN2 est le modéle EBPG 5200 (Raith nanofabrication).

by AR

résine
SiN

SiO,
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Figure 49 - Processus de fabrication des guides : 1) Dépot de la résine électrosensible. 2)
Exposition de la résine a un faisceau d’électron focalisé. 3) Développement de la résine non-
exposé.

2 Lorsque le faisceau d’électrons entre en contact avec la résine, les électrons sont déviés par des collisions et ils peuvent
réapparaitre dans la résine ailleurs que dans leurs points d’ancrage (effet de proximité). Certains électrons peuvent également
traverser complétement la résine et certains sont renvoyés dans la résine lors du contact avec le substrat ou peuvent dégrader
partiellement le substrat [121].
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3.1.3 Transfert de motifs par retrait de matériau
Une fois les motifs inscrits dans la résine de protection, leur transfert vers la couche de cceur
est réalisé€ par gravure seche ou humide.

Les procédés de gravure humide supposent I'immersion du substrat dans un liquide, acide ou
base, qui attaque les régions exposées de I'échantillon. Certaines conduisent a un profil isotrope
et d'autres a un profil anisotrope, dont les effets sont explicités ci-apres.

La gravure peut étre complétement verticale : il s’agit alors d’une gravure anisotrope. En
revanche, lorsque seuls les radicaux sont impliqués dans la gravure, la gravure se produit non
seulement dans la direction verticale, mais aussi dans la direction horizontale puisque les
radicaux ont un mouvement aléatoire (Brownien). C’est ce que I’on appelle une gravure
isotrope.

Lorsque la dynamique de transport contrdle le taux de gravure, la gravure est limitée par la
diffusion. Si c’est le taux de réaction qui domine, la gravure sera alors influencée par la
température. Une caractéristique des gravures humides est que les grandes régions exposées
sont gravées moins vite que les petites ouvertures. Ceci peut engendrer un phénomene de sur-
gravure a certains endroits, voire méme une altération totale des motifs fins.

D'un point de vue général, la gravure humide, en plus d'étre plus simple et moins couteuse, peut
offrir des sélectivités bien supérieures a la gravure seche. Cependant, elle est trés sensible a la
température et/ou au taux d'agitation, et donc parfois moins répétable ou homogene. Par ailleurs,
elle ne permet pas 1'anisotropie de la gravure séche par plasma.

Nous portons une attention particuliere sur la méthodologie permettant de minimiser la rugosité
des facettes des guides d’onde et donc améliorer considérablement les conditions de couplage
optique. Dans la suite de ce travail, la gravure séche sera privilégiée a la gravure humide.
La gravure seche se fera au moyen d’une gravure plasma que nous allons décrire ci-apres.

Nous verrons deux types de gravure qu’il est possible d’utiliser pour les composés nitrurés : la
gravure par plasma inductif (ICP pour « Inductively coupled plasma ») utilisée pour les
matériaux SiN, SiON et SiO; puis la gravure profonde du silicium (DRIE pour « Deep Reactive
lon Etching »).

3.1.3.1 Gravure par plasma inductif
Le terme de gravure séche désigne une méthode dans laquelle le matériau est gravé sous phase
vapeur ou plasma. La gravure est soit physique (pulvérisation par bombardement ionique), soit
chimique (réaction des especes avec la surface) ou une combinaison des deux.

L’ICP-RIE (pour « Reactive lon Etching ») est un équipement de gravure réactive ionique
équipé d’une source plasma inductive. Le plasma est un gaz électriquement neutre, mais
puisque les électrons se propagent librement a I’intérieur (du fait de leurs faibles masses), ce
dernier a des propriétés de conduction. En appliquant une tension entre les deux électrodes, ou
se trouve 1’¢échantillon et le plasma, les €électrons sont accélérés par le champ é€lectrique généré
par le potentiel appliqué. Ils acquicrent ainsi de 1’énergie cinétique et entrent en collision avec
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les atomes et les molécules présents. Une dissociation se produit lorsque 1’énergie fournit par
I’¢lectron lors de la collision est plus grande que 1’énergie de liaison de la molécule.

Les espéces neutres et chargées proviennent d’une source ICP, dans laquelle une bobine
entourant la chambre du réacteur est parcourue par un courant variable RF. Le courant induit
un champ électromagnétique qui excite les électrons du gaz présent et génére sa dissociation en
¢lectrons, ions et especes tres réactives. Ce systeme permet de créer un plasma a haute densité
et basse pression.

La gravure du SiO; se fait en quatre étapes [122] (Figure 50):

1) Les especes réactives et les radicaux sont produits dans le plasma et dont le processus
est décrit par cette équation bilan :

CF,+ Hy, > CF§ +F +2H + 2e” 14

2) Ces espéces sont transportées et adsorbées a la surface de 1’échantillon au niveau de la
gaine.

3) Une réaction se produit alors a la surface de 1’échantillon entre les espéces adsorbées
et I’échantillon, générant des sous-produits (SiHs et CO).

4) Les sous-produits issus de cette réaction sont, par la suite, désorbés.
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Figure 50 - Illustration du mécanisme de gravure du SiO> avec un mélange gazeux de
CF4/H2 [122].

3.1.3.2 Gravure profonde du silicium — Procédé Bosch
La gravure profonde du silicium (DRIE pour « Deep Reactive lon Etching ») est un procédé
bien adapté a la formation de géométries a haut rapport d’aspect (structures treés étroites et
profondes) et pour lesquelles des profils de gravure trés verticaux sont requis [123].

Le mécanisme de base du procédé DRIE consiste en une gravure isotrope produite par réaction
chimique entre le silicium et des radicaux de Fluor (F). L’anisotropie est plus spécifiquement
obtenue par le procédé¢ breveté Bosch [124], qui repose sur un principe de fonctionnement en
un cycle constitué¢ de deux étapes distinctes et représenté en Figure 51 :

* Attaque isotrope par un plasma d'hexafluorure de soufre (O2 + SFg),

» Dépot d'une couche de téflon a partir d’octafluorocyclobutane (C4Fs).
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Ce cycle de gravure/dépot est répété autant de fois que nécessaire en fonction de la profondeur
de gravure désirée. Le procédé Bosch utilisé pour la gravure de silicium impose un support
d’échantillon inerte face aux attaques plasma SF¢. Pour cela, la tranche échantillon est collée
sur un support en SiO> thermique sur Si. Les profils de gravure obtenus dépendent étroitement
des paramétres du plasma, des périodes respectives de passivation et gravure et de la puissance
d’¢électrode. Notons qu’un plasma O est souvent ajouté en phase de gravure pour éliminer les
particules de résine ou de polymeres €jectées lors du bombardement.
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Figure 51 - Procédé Bosch : alternance entre de courtes périodes de passivation et gravure.
a) Phase de passivation : depot d’un film de type teflon. b) Phase de gravure : retrait des
parties horizontales du film de polymeres par bombardement ionique et gravure isotrope du
Silicium par réaction avec des atomes de Fluor. c) Période de passivation : début d’'un
nouveau cycle. La taille des ondulations est volontairement exacerbée pour une meilleure
compréhension.

Comme précédemment indiqué, nous avons choisi de réaliser la gravure des différents
matériaux au moyen de gravure séche. Le laboratoire LN2 est équipé d’un systéme de gravure
profonde STS-ASE (pour « Advanced Silicon Etching ») et STS-AOE (pour « Advanced
Oxyde Etching ») de la compagnie Surface Technology Systems). De tels équipements nous
ont permis de réaliser la gravure des matériaux SiN, SiO; et SION avec I’AOE tandis que la
gravure du silicium se fera a I’ASE.

Les procédés de gravure de chacune des structures optiques retenues sont détaillés dans les
parties 3.2, 3.3 et 3.4.
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3.2 Réalisation technologique des structures optiques a

base de polymeres

3.2.1 Etapes de fabrication des guides a base de polymeres
De fagon générale, la fabrication des guides d’onde a base de polymeéres est faite en plusieurs
étapes, comme décrit en Figure 52 et ces étapes vont étre explicitées dans le paragraphe suivant.
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Figure 52 - Principales étapes de fabrication de guides d’onde a base de PMMA sur silice
poreuse : 1) Développement de la premiere couche de silice poreuse. 2) Développement de la
deuxieme couche de silice poreuse. 3) Oxydation du silicium pour obtenir de la silice poreuse.
4) Dépot du PMMA par spin-coating. 5) Dépot de la résine photosensible par spin-coating. 6)

Insolation UV pour former les guides. 7) Développement de la résine. 8) Gravure ICP avec

un plasma 0. 9) Exposition du reste de la résine. 10) Retrait des résidus de résine. 11)
Clivage des différentes puces.

3.2.2 Description des étapes
Comme présenté dans la partie précédente, notre objectif vise la fabrication de guides d’onde
ridge en PMMA sur substrat de silice poreuse.

L’intérét de la silice poreuse est de diminuer I’indice de réfraction de la couche de confinement
pour exalter le taux de champ évanescent en contact avec la couche de superstrat. La silice
poreuse est obtenue par anodisation électrochimique d’un substrat de silicium, puis par une
oxydation thermique.

Le substrat utilisé est une gaufre de silicium dopé P* de 280 um d’épaisseur et de diamétre 5
mm dont 5 um de silice poreuse est réalisée selon la technique explicitée précédemment, qui
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va constituer la gaine inférieure (couche de confinement) des guides (nsio2 poreux = 1,2 @ 760
nm).

Le cceur des guides est en PMMA (npmma = 1,49 a 760 nm), de forme rectangulaire de largeur
1 pm et différentes hauteurs seront réalisées : 250 nm, 300 nm et 500 nm.

La premiere étape consiste en une anodisation ¢électrochimique de la gaufre de silicium pour
porosifier ce dernier.

La solution d’électrolyte est composée de HF, d’eau et d’éthanol dans des proportions 2 :1 :2.
Dans un premier temps, un courant de 80 mA a été appliqué pendant 20 secondes pour obtenir
une couche appelée « barriére » a tres faible porosité de 100 nm d’épaisseur (< 10 %).

Dans un second temps, nous appliquons un courant de 1,5 A pendant 210 secondes pour obtenir
5 um de silicium poreux avec une porosité de 58 %. Par souci de validation, les épaisseurs des
deux couches ont été mesurées au MEB (Figure 53). La couche « barriere » doit prévenir de
I’infiltration du PMMA et de 1’eau dans les pores du substrat.

Top view — 1° layer

Top view: =20 layer

100 nm

Figure 53 - Vues MEB des différentes couches de silice poreuse.
A gauche - Porosité des deux couches (vue de dessus).
Au milieu - Vue en coupe avec la silice poreuse comme gaine inférieure et une couche de
PMMA déposée par-dessus.
A droite : Vue en coupe des deux couches de silice poreuse.

Une calibration de la cellule pour connaitre la variation de porosité (P) en fonction de la densité
de courant (J) a été réalisée, a partir d’un banc de mesure développé pour réaliser de la
réflectométrie (Figure 54). Il est composé d’une lampe halogéne et d’'un monochromateur
permettant de réaliser un balayage en longueur d’onde. Un spectre de réflectance est obtenu,
constitué de franges d’interférences dues aux réflexions aux différentes interfaces [air — couche
poreuse et couche poreuse - substrat].
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Figure 54 - Schéma de principe de la réflectométrie optique et photographie du banc de
mesure utilise.

La méthode de détermination de I’indice de réfraction est basée sur la modélisation d’un spectre
de réflectance en utilisant le modéle de Bruggeman [125]. Ce modéle, classiquement usité,
permet de déterminer la relation entre I’indice de réfraction d’une couche au pourcentage de
porosité pour les différentes densités de courant appliquées (Figure 55).

Pour la couche « barriére », nous souhaitons obtenir un indice de réfraction de 1,2, ce qui
équivaut a une porosité de 53% pour une densité de courant de plus de 70 mA/cm?. Nous
appliquerons donc une densit¢ de courant de 80 mA/cm? pour €tre certain d’atteindre nos
objectifs de pourcentage de porosité et d’indice de réfraction.
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Figure 55 - Mesure de porosité et d'indice de réfraction en fonction de la densité de courant
sur 4 gaufres de silicium.

Une fois les deux couches de silicium poreux obtenues par la technique précédemment décrite,
un recuit sous flux d’oxygene va permettre d’obtenir des couches de silice poreuse. Ces étapes
d’oxydation sont effectuées dans un four dans lequel circule de I’oxygeéne. Une premiére étape
de pré-oxydation pendant 60 minutes a 300°C suivie d’une deuxieéme étape d’oxydation
pendant 90 minutes a 960°C, ont €té nécessaires.
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I est observé qu’apres 1’oxydation du silicium poreux, la couche barri¢re se referme ce qui
permet une imperméabilisation de la couche de confinement. Cependant, lors de la formation
de la bicouche de silicium poreux (couche barri¢re et couche de confinement), le courant plus
fort vient augmenter le taux de porosité de la couche barriére et celle-ci ne peut pas se refermer
totalement (Figure 56). Il est donc essentiel de conserver une fine couche de PMMA, dont le
role est de servir de couche protectrice, comme nous 1'expliquerons subséquemment.

Vue au-dessus Vue au-dessus

Vue en coupe Vue en coupe

Figure 56 - Vues MEB (vue de dessus) des couches de silicium poreux obtenues avant
oxydation et de silice poreuse obtenues apres oxydation.

Une fois la couche de gaine inférieure réalisée, le matériau de la couche de coeur (PMMA) est
déposé par un procédé d’enduction par centrifugation, plus connu sous le nom de technique dite
de spin-coating. Une petite quantité de résine est étalée sur les structures a I’aide de la force
centrifuge par le biais d’une tournette. Celle-ci est programmable et les paramétres a ajuster
pour obtenir les épaisseurs de couche souhaitées : vitesse de rotation, accélération et temps de
rotation. Au final, I’indice de réfraction optique de la couche de cceur est €gal a 1,49.

Ce matériau se présentant sous forme solide, qui doit étre dilué dans de I’anisole pour obtenir
un matériau visqueux. Le pourcentage de PMMA pure dans la solution conseillée par le
fabricant (Michrochem) est de 9 %, mais nous avons souhaité réaliser des tests dans une gamme
plus restreinte soit 4 et 7 %.

L’objectif étant d’atteindre une épaisseur de 500 nm de PMMA, nous avons fait varier le

pourcentage de PMMA pure dans la solution ainsi que la vitesse de rotation du spin-coating
(Figure 57).
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L’¢épaisseur de 500 nm est atteinte pour une concentration de PMMA de 9 % et une vitesse de
rotation de 5000 rpm (rotation par minute). Un recuit a 300°C pendant 1 minute est alors
nécessaire pour que la couche de PMMA adheére a la gaufre.
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Figure 57 - Variations d’épaisseur de la couche de PMMA déposée pour différents
pourcentages de dilution en fonction de la vitesse de rotation du spin-coater.

Ensuite, les étapes de lithographie débutent avec l'application d'une couche de résine
photosensible positive (Az1505) par spin-coating, permettant d'atteindre une épaisseur de 500
nm, en respectant les parameétres suivants : 5000 rpm pendant 60 secondes suivi d’un recuit de
90 secondes a 110°C.

Un premier processus de photolithographie est réalisé pour retirer la résine du bord du gaufre,
qui plus épaisse, peut entrainer un mauvais contact du masque avec la gaufre (la dose est de
100 mW/cm? pendant 9 secondes) et donc avoir un effet néfaste notamment pour I’étape de
gravure.

Cette premiere insolation a pour but de sur-insoler la résine. Apres le développement de la
résine dans une solution appropri¢e (MF 319 pendant 30 secondes), une deuxiéme insolation
est réalisée pour réaliser les motifs souhaités (dose de 10 mW/cm? pendant 5 secondes). A la
suite de I’insolation, le masque est plongé dans un développeur appropri¢ (MF 319 pendant 30
secondes) puis rincé a I’eau pour supprimer toute trace de solvant et de résine.

La derniére étape restante consiste en une gravure RIE pour obtenir les motifs désirés. La
gravure est réalisée au moyen d’un plasma Oz avec de I’hélium pour obtenir une meilleure
anisotropie (débit O2/He : 45/10 sccm ; puissance de la bobine et d’¢lectrode de 100 W).

Un guide d’onde ridge est bien rectangulaire lorsque le taux d’anisotropie est égal a 1, ce qui
correspond a une vitesse de gravure latérale nulle. Lorsque la vitesse de gravure verticale et
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latérale sont identiques, le degré d’anisotropie est €gal a 0, ce qui correspond a une gravure
isotrope.

L’optimisation de cette étape cruciale pour obtenir les dimensions de guide souhaitées, une
étude a été réalisée en amont afin de mesurer I’épaisseur restante de PMMA en fonction du
temps de gravure (Figure 58). A ce titre, différents temps de gravure sur une couche de PMMA
ont été appliqués et I’épaisseur restante a été caractérisée par MEB.

Cette étude est particulierement importante puisque nous ne souhaitons pas graver totalement
la couche de PMMA. Les pores de la couche de protection ne sont pas correctement refermés,
et afin d’éviter l'infiltration du milieu a analyser dans la couche de gaine inférieure, une
¢paisseur résiduelle de PMMA est nécessaire entre le guide d’onde et la couche de confinement.
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Figure 58 - Variations de l'épaisseur résiduelle de résine (PMMA) en fonction du temps de
gravure.

Une derni¢ere étape de photolithographie pleine plaque (sans masque) va permettre de retirer les
restes de la couche de résine non-développée et non-gravée.

Au terme de ces étapes de fabrication, la structure des guides réalisés dans la couche de cceur a
été analysée au MEB afin de valider les dimensions et la qualité des structures obtenues.

Nous avons présenté le procédé de fabrication optimisé en vue de réaliser un substrat de silice
poreuse imperméable a 1’eau, et des guides d’onde en matériaux organiques. Nous obtenons des
guides tels que ceux présentés en Figure 59, qui sont parfaitement conformes a notre cahier des
charges. Les puces obtenues sont ensuite clivées et prétes pour la phase de caractérisation.
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+ Couche de protection - PMMA
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Figure 59 - Vue MEB (vue de face) d'un guide d'onde en PMMA/SIOZ2 poreux/Si de hauteur
300 nm et de largeur 1um.
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3.3 Realisation technologique des structures optiques a
base de SIN
3.3.1 Etapes de fabrication des guides a base de SiN

De fagon générale, la fabrication des guides d’onde a base de SiN est faite en plusieurs étapes,
comme décrit en Figure 60 et ces étapes vont étre explicitées dans le paragraphe suivant.
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Figure 60 - Principales étapes de fabrication de guides a base de SiN : 1) Gravure du SiO: de
la face arriere. 2) Dépot du SiN par HF-PECVD. 3) Dépot de la résine électrosensible par
spin-coating. 4) Exposition de la résine par EBPG pour former les guides. 5) Développement
de la résine. 6) Gravure seche ICP du SiN. 7) Retrait de la résine. 8) Dépot de la résine

photosensible par spin-coating. 9) Insolation UV pour la gravure des facettes. 10) Gravure
seche ICP du SiO>. 11) Gravure DRIE du silicium. 12) Retrait de la résine.

3.3.2 Description des étapes
A partir des résultats issus du chapitre 2 portant sur la conception des microrésonateurs en
matériaux inorganiques, nous avons déterminé les guides d’onde adéquats réalisés en matériaux
diélectriques.

Le substrat de silicium est une gaufre de 7 cm de diametre de 350 pm d’épaisseur sur lequel a
cru une épaisseur de 2,5 pum de SiO> obtenu par oxydation séche. (nsio2 = 1,46 a 760 nm). Le
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ceeur des guides est en SiN (nsin = 1,9 a 760 nm), de forme rectangulaire de hauteur 300 nm et
de largeurs 250 ; 350 ; 400 ; 500 et 800 nm.

Comme présenté dans le chapitre 2, le substrat utilisé sera du silicium thermiquement oxydé
sur les deux faces de la gaufre. La premicre étape de notre processus de fabrication consiste a
graver la face arriere de SiO> au moyen d’une gravure séche ICP avec I’ AOE sous les conditions
suivantes : débit Cfs : 20 sccm ; puissance de la bobine de 594 W et puissance d’¢lectrode de
302 W pendant 450 secondes pour retirer 2,5 um de SiO».

Le processus est décrit dans la section « Transfert de motifs par retrait de matériau - gravure
par plasma inductif » de ce chapitre. Cette gravure doit permettre une meilleure conduction des
¢lectrons a travers la gaufre lors de 1’étape de lithographie par faisceau d’électrons.

Une fois cette gravure réalisée, un dépdt HF-PECVD est effectué sur la face non-gravée de la
gaufre (face avant). La couche déposée en nitrure de silicium (SiN) correspond a la couche de
cceur du guide.

Les résultats de simulation du chapitre 2 ont mis en lumiére qu’une épaisseur de 300 nm est
requise, avec un indice de réfraction de 1,9 pour réaliser des guides a guidage monomodal avec
un confinement suffisamment élevé. Le dépot de ce matériau a été largement étudié.

A cetitre, les travaux de A. E. Kaloyeros et al. présentent un état de 1’art des propriétés optiques
(indice de réfraction), électriques (Résistivité, conductivité), thermiques et mécaniques sur le
matériau SiN selon le type de dépot : ALD pour « Atomic Layer Deposition » ou CVD.

Les travaux de A. Gorin et al. comparent les coefficients d’absorption et les pertes par
propagation a différentes longueurs d’onde (473 nm, 532 nm et 633 nm) pour des guides SiN
de 200 nm de haut, a différents indices de réfraction. Les guides d’onde obtenus par cette équipe
ont démontré des pertes par propagation inférieures a 10 dB/cm aux différentes longueurs
d’onde [107], [115].

Les propriétés de guidage sont trés dépendantes de I’épaisseur des matériaux utilisés et de leurs
indices de réfraction. Des variations sur I’épaisseur et I’indice de réfraction optique de la couche
de matériau peuvent survenir lors du dépot par PECVD.

Afin de vérifier I’épaisseur et I’indice de réfraction optique des couches déposées, une étude
est réalisée par la technique d’ellipsométrie.

En effet, cette technique est non destructive et largement utilisée pour étudier les propriétés
intrinseéques d’un matériau. Elle repose sur une mesure de variation de polarisation de la lumiere
incidente lors de la réflexion sur une surface plane [126]. Les mesures sont ajustées avec la loi
de Cauchy pour chacune des couches : Si0; et SiN [127].

Dans notre cas, les deux couches de matériau utilisés ont des propriétés optiques trés proches,
et il n’a donc pas été possible pour 1’équipement de différencier les différentes couches.

Nous avons donc décidé de réaliser une premiere mesure sur la couche de SiO; thermique pour
enregistrer les propriétés de la couche dans I’appareil (€paisseur de la couche et indice de
réfraction optique). A I’issue, une seconde mesure est effectuée avec le SIN déposé, en
« forgant » la présence de la couche de SiO> comme gaine inférieure.
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Une ¢étude compléte de la gaufre a pu étre effectuée par I’ellipsometre UVISEL plus, développé
par la société¢ HORIBA et présent au laboratoire LN2 (Figure 61).

Figure 61 - Equipement d’ellipsométrie présent au LN2.

La Figure 62 montre une cartographie spatiale des mesures obtenues par ellipsométrie. Sur une
¢paisseur de 300 nm requise par notre cahier des charges, nous obtenons des variations
maximales de 10 nm. Par ailleurs, nous constatons que I’épaisseur de la couche déposée est plus
importante sur les bords qu’au centre de la gaufre : la moyenne des épaisseurs mesurées aux
extrémités de la gaufre est de 308 nm, alors que 1’épaisseur au centre de la gaufre est de 299
nm.

Les simulations, réalisées au chapitre 2, ont permis de montrer que de telles variations sur
I’épaisseur de la couche de SiN n’auront in fine qu’un impact tres faible sur les performances
de propagation de la lumicre dans les guides et qu’une propagation monomodale en mode TE
et TM dans le cceur de nos guides est garantie.

L’indice de réfraction, mesuré par ellipsométrie, subit des variations de + 0,01 (nsin = 1,903 au
centre de la gaufre et nsiv = 1,914 sur les bords de la gaufre) qui peuvent étre liées a des
variations de conditions opératoires difficiles a controler (i.e. températures de la salle,
incertitudes de mesures, routine d’acquisition des mesures...).

De nouvelles simulations portant sur 1’indice effectif du mode qui se propage dans le guide
d’onde et son taux de champ évanescent ont été¢ effectuées afin de valider que les variations sur
I’indice de réfraction de la couche de cceur n’impactent pas la nature de la propagation de la
lumiere dans les guides d’onde a réaliser.

S’agissant des mesures de la gaufre, des mesures aberrantes peuvent étre obtenues, mais de tels
points constituent une erreur de mesure de 1’équipement et n’ont pas été considérés dans notre
évaluation.
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Figure 62 — Cartographies paramétriques d’une gaufre réalisé par la technique
d’ellipsométrie. a) Mesure de l'indice de réfraction de la couche. b) Mesure de [’épaisseur de
la couche. Les points identifiés par les croix rouges ne doivent pas étre pris en considération

(erreur de mesure).

Une fois que I’épaisseur et I’indice de réfraction de la couche de cceur ont été vérifiés, la gaufre
de silicium est alors clivée en 6 puces de 1 cm? chacune.

L’étape d’écriture des structures commence par une lithographie qui nécessite le dépot d’une
résine photosensible positive sur la couche de ceeur. Des tests de dépot ont été réalisés avec des

résines négatives, mais les problémes d’adhésion sur le SiN ont limité son utilisation (Figure
63).

La résine utilisée est une résine positive (AR-P 6200, CSAR), déposée a hauteur de 370 nm

sous les conditions suivantes : 5000 rpm pendant 60 secondes suivi d’un recuit de 60 secondes
a 150°C.
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600 ym

Figure 63 - Vue optique (vue de dessus) d’'une puce mettant en lumiére un probleme
d’adhésion d’une résine négative apres la phase de développement de cette derniére. Des
exemples de défauts d’adhésion sont entourés par le cercle rouge.

Afin d’atteindre les largeurs de guide en matériau inorganique objectivées (250 nm, 350 nm,
400 nm, 500 nm et 800 nm), I'utilisation de la lithographie par faisceau d’électrons est
nécessaire.

Comme nous 1’avons mentionné dans la section « Modélisation analytique du résonateur en
anneau » du chapitre 2, nous souhaitons limiter les pertes par rugosité sur le bord des guides.
Pour cela, nous utilisons la méthode « bulk and sleeve ». 1l s’agit d’une méthode pour améliorer
la qualité¢ d’une lithographie par EBL. Comme mentionné précédemment, au cours d'une
exposition EBL les électrons subissent différents processus de diffusion. Un des processus de
diffusion a prendre particulierement en considération réside en la rétrodiffusion des électrons
du substrat ou des différentes couches empilées.

La dose réelle vue par la résine est donc différente de la dose d'exposition d'origine. Cette
différence peut étre corrigée au moyen d'algorithmes de correction d'effet de proximité (PEC
pour « Proximity effect correction ») mais elle présente des limites en fonction de la dose, de la
zone d’exposition et de 1’épaisseur des couches. Il est possible de réduire la dose globale
d’¢lectrons rétrodiffusés en réduisant la zone exposée mais le temps d’écriture devient alors
plus important.

L’idée du « bulk and sleeve » est de séparer la zone totale d’exposition en deux sous parties :
une partie haute résolution autour de la structure (sleeve) et une partie basse résolution pour le
reste de la zone exposée (bulk).

La zone "sleeve" est appliquée sur une largeur de 200 nm de chaque c6té du guide d'onde, tandis
que la partie "bulk" s'étend sur 5 pm de chaque co6té du guide d'onde (Figure 64 et Figure 65).
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Figure 64 - Image extraite du logiciel de design des structures (Beamer) représentant un
microrésonateur. La zone rose correspond a la gravure « bulk » et la zone bleue correspond
a la zone de gravure « sleeve ».

Signal A=InLens EHT =2000kvV Mag= 1013 KX N2 Aperture Size = 30.00 ym TitAngle= 0.0° Date:13Jun 2022
CSAR_R183_1_0D37 uif WD = 4.7 mm | | Stage atT= 3.0° Tilt Corrn. = Off Time :12:50:03

Figure 65 - Vue MEB (vue de face) d'un guide d'onde réalisé par EBL avec la technique dite
« bulk and sleeve ».

Les motifs sont transférés dans la résine. Il est alors possible de retirer les zones exposées avec
des solvants organiques dédiés. Dans notre cas, une solution de Methyl isobutyl ketone (MIBK)
a été utilisée (3 minutes suffisent pour retirer la résine), suivi d’une étape de ringage a 1’alcool
isopropylique (IPA) afin de stopper la réaction.

Une validation au microscope optique est possible afin de vérifier I’apparition des motifs
(Figure 66).
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Figure 66 - Vue optique (vue de dessus) de motifs obtenus apres le développement de la
résine.

Une fois la résine développée pour laisser apparaitre les motifs, la couche de coeur est gravée
par voie séche avec un procédé de gravure de type AOE en utilisant les conditions suivantes :
débit He/Cfs/H» : 140/10/25 scem ; puissance de la bobine de 991 W et puissance d’électrode
de 302 W pendant 50 secondes pour graver 300 nm de SiN.

La résine est alors enticrement retirée en placant les puces successivement dans des solutions
d’acétone, IPA et eau pendant plusieurs minutes. Cette étape peut €tre critique et, a ce titre, il
est nécessaire de bien retirer la résine et pour cela, plusieurs bains de développement peuvent
étre effectués. Apres la gravure seche, il est possible que la résine reste difficile a enlever. Un
plasma oxygene est préférable mais la puissance doit étre controlée (150 W), au risque d’altérer
les guides d’onde (Figure 67).

Signal A= inlens EHT=2000K/ Mag= 5160KX 200nm CRN2 Apenure Size =000 pm  TitAngle= 00°  Date 18 Jul 2022
wh = 4@mm

CHAR_R183 4 0274 SageT= 00° Tit Corm, = Ot Time 163415

Figure 67 - a) Vue MEB (vue de face) d'un guide ayant été endommagé lors du retrait de la
résine. b) Vue MEB (vue de dessus) d’un anneau avec des résidus photosensibles qui n’ont
pas correctement été retires.
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Afin de séparer les différentes puces d’une gaufre, deux méthodes ont été testées :

e Laclive mécanique,
e La gravure seche appelée DRIE.

Concernant la clive mécanique et du fait de la mise en ceuvre de matériaux amorphes (SiN et
Si0»), il est difficile d’obtenir une clive maitrisable et répétable. Le clivage n’est généralement
pas droit (dii & ’absence d’axe cristallographique privilégié) et des fissurations se produisent
en périphérie des puces endommageant parfois les facettes et les guides (Figure 68).

Wiens EMT=20004¢ Mag= 308KX 2 CRI ‘Apertune Soe = 3000 pm Tinange = 00° Dote:l 022 SignalA=inlens EWT=2000K¢ Mag= BE3 KX I pm CRNZ Apedura Size=3000um  Tikange= 00° Date13Jun 2022
53 1_01 e o= agmen  —— Stage T = 107 T Com = o Tims : CeaR_Ra3_1 13 wo =4 tmm  —— Sisge at T 60 T Corn =G Tene 123520

Figure 68 - Vues MEB (vues de face) de flanc d 'une puce aprés une clive mécanique mettant
en évidence le probléme d’arrachement.

Pour pallier aux problémes rencontrés avec la clive mécanique, la gravure séche des facettes a
été privilégiée et effectuée en deux étapes successives.

Ces étapes commencent par le dépot d’une résine protectrice. Sa fonction principale est de
former une couche de protection contre les attaques chimiques ou physiques telles que la
gravure chimique humide ou seéche. La résine positive utilisée (AzP 4903) est déposée par la
technique de spin-coating pour obtenir une épaisseur de 12 pm dans les conditions suivantes :
3000 rpm pendant 60 secondes et recuit a 110°C pendant 120 secondes.

Cette résine est ensuite exposée au moyen d’une source UV, a une dose de 10 mW/cm? pendant
30 secondes, puis développée dans une solution d’AZ400K pendant 4 minutes. Le temps d’arrét
du développement est déterminé par vérification visuelle de 1’apparition des motifs. Lorsque
les parties de résine a développer deviennent tres réfléchissantes, le développement peut alors
étre considéré comme achevé. Il est ensuite nécessaire de plonger les structures dans de 1’eau
désioniséee a température ambiante pour stopper la réaction.

Une double gravure est ensuite réalisée afin de graver la gaine inférieure de SiO> et la gaufre
de silicium.

e La premiére gravure, permettant de retirer une épaisseur 2,5 um de SiO», est réalisée
par AOE pendant 450 secondes avec les parametres identiques a ceux utilisés pour la
gravure de la face arriére de la gaufre décrit au début de ce processus de réalisation
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technologique des résonateurs en SiN, a savoir : débit Cfs : 20 sccm ; puissance de la
bobine de 594 W et puissance d’électrode de 302 W pendant 450 secondes.

e Laseconde gravure est réalisée a la suite pour graver une épaisseur 350 um de silicium.
La technique de gravure DRIE est utilisée pour graver rapidement des structures
profondes. Le procédé Bosch est utilisé pour les gravures profondes de silicium [124].
La répétition des cycles de gravure-passivation donne lieu a des tranchées a parois tres
verticales mais qui apparaissent "dentelées" du fait des courtes gravures isotropes
successives. Ces ondulations, comme indiqué en Figure 69, apparaissent uniquement
sur la couche de silicium gravée et sont de 1’ordre d’une centaine de nanomeétres. Dans
notre cas, ces ondulations ne sont pas problématiques puisque les facettes de la couche
de cceur et de confinement ne sont pas impactées.

Un autre aspect a prendre en considération dans le procédé DRIE est 1’effet dit « grass ou
gazon » (Figure 69). Si le film de polymere n’est pas complétement retiré lors des phases de
gravure, il se forme des microfils qui s’accumulent tout au long du procédé.

Ce phénomeéne se produit lorsque les périodes de gravure sont trop courtes par rapport aux
phases de dépdt et pour les gravures profondes (> 100 pm). Il n’a que peu d’influence sur les
pertes de couplage puisqu’elles se situent sous les guides d’onde, a des centaines de
micrometres dans le silicium.

Signal A=InLens EHT=2000kv Mag= 163X 100pm CRN2  “ApejtureSize=3000pm  TitAngle= 00° Date:19Jul2022
CSAR_R183 4_004 tif WD=40mm |——————  StigeatT= 00°* Tiit Corm. = O Tirne :9:3514

Figure 69 - Vues MEB (vues en coupe) du flanc d’une structure apres gravure DRIE. En haut
en rouge : Dentelures inhérentes au procédé Bosch. En bas en bleu : effet « grass ».

Il faut mentionner que cette étape dure plus de 2h30 pour graver une épaisseur de 350 um de
silicium (330 cycles de gravure-passivation). Une fois cette étape achevée, un traitement au
plasma O> d’une minute a 150W est réalisé pour retirer de possibles résidus de résine.
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Pour plus de précaution, un nettoyage dans des bains d’acétone et IPA est également effectué.
Malgré cette précaution, il arrive qu’une épaisseur de résine résiste aux étapes de gravure
comme le montre la Figure 70. Dans ce cas, une solution de type « piranha » est nécessaire pour
supprimer complétement les résidus de résine.

Figure 70 - Vue MEB (vue de face) de la coupe transverse d'un guide d'onde ou la résine de
protection est encore présente (~ Sum d’épaisseur).

Nous venons de présenter le protocole de fabrication des guides d’onde a base de SiN et pour
différentes largeurs (250 nm, 350 nm, 400 nm, 500 nm et 800 nm). Nous avons également décrit
les difficultés rencontrées durant 1I’optimisation du processus de fabrication.

Nous allons maintenant présenter le processus de fabrication des guides d’onde enterrés en
technologie « full SION ».

119



3.4 Réalisation technologique des guides en technologie

« full SION »
3.4.1 Etapes de fabrication des guides en SiON

La Figure 71 présente le synoptique général des étapes de fabrication des guides d’onde enterrés
a base de SiON. Le role de chacune de ces étapes va étre explicité dans le paragraphe suivant.

LW

L

e e — —

WL Wil B s
. [
SiON gaine
SiON coeur

S I B resine

Figure 71 - Principales étapes de fabrication de guides en technologie full-SiON : 1) Dépot
de la couche de confinement en SiON. 2) Dépot de la couche de coeur en SiON. 3) Dépot de
la résine photosensible par spin-coating. 4) Insolation UV a travers un masque pour former
les guides d’onde. 5) Développement de la résine. 6) Gravure seche ICP du SiON. 7) Retrait
de la résine. 8) Dépot de la couche de superstrat en SiON. 9) Dépot de la résine photosensible
par spin-coating. 10) Insolation UV a travers le masque pour la gravure des facettes. 11)
Développement de la résine. 12) Gravure seche ICP des couches de SiON. 13) Gravure DRIE
du silicium. 14) Retrait de la résine.

3.4.2 Parametres optimums de dépdt utilis€és pour la fabrication

des couches des couches de SION

Comme présenté dans le chapitre 2, la technologie du type de guide, que nous souhaitons
fabriquer ici, repose sur une architecture a contraste d’indice de réfraction entre les couches de
ceeur et de gaine. Les différentes couches déposées seront réalisées a partir du méme matériau :
I’oxynitrure de silicium (SiON).
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Le dépdt du SiON a déja été étudié et notamment dans les articles de P-J Zermatten et al. [107],
et A. Gorin et al. [109]. Ces matériaux sont utilisés pour 1’étude des caractéristiques optiques
des guides d’onde dans le visible (indice de réfraction, pertes par propagation) et présentent de
faibles pertes (< 1dB/cm) ; performances que nous objectivons.

Selon H. Albers et al., pour des indices de réfraction supérieurs a 1,75, il est recommandé
d'opter pour la méthode de dépot LPCVD lorsqu'il s'agit du matériau SiON. En revanche, si
l'indice de réfraction est inférieur a 1,75, il est préférable d'utiliser la méthode de dépot PECVD
[102]. De cette manicre, une meilleure uniformité du dépdt est obtenue et le matériau présente
des plus faibles pertes par diffusion, a savoir moins de 0,2 dB/cm dans le domaine du visible
avec un dépot PECVD de SiON dont I’indice de réfraction est égal a 1,6.

Nous utiliserons donc le dépot PECVD pour réaliser une structure a contraste d’indice (An =
0,1), basée sur une couche de coeur (neoeur=1,6) et de gaine (nsup = ner = 1,5).

Les substrats utilisés sont des gaufres de silicium d’épaisseur 500 pm, sur lequel trois dépots
PECVD sont réalisés. L’étape préliminaire de ce processus est de nettoyer le substrat en le
plongeant successivement dans un bain d’acétone puis d’IPA. Pour étre certain de supprimer
les possibles résidus restants, un traitement par plasma oxygeéne a une puissance de 150 W est
effectué.

Deux étapes successives sont réalisées pour le dépdt des couches de confinement et de cceur :

e La premiere étape adresse le dépdt de la couche de confinement. L’ objectif est ici de
déposer une couche de 2 pm de SiON ayant un indice de réfraction de 1,5.

e La deuxiéme étape consiste en un dépdt de la couche de coeur d’une épaisseur de 200
nm avec un indice de 1,6. Il doit étre mentionné que pour obtenir un indice de réfraction
différent a partir du méme matériau, les principaux parametres a contrdler sont les débits
des gaz mis en jeu et les températures de la platine & de 1’¢électrode. De fait, le Tableau
7 présente les paramétres optimisés des dépots PECVD des deux couches.

Tableau 7 - Parameétres optimums de dépot a utiliser pour la fabrication des couches de SiON
déposées par PECVD. La fréquence de la source RF est de 13,56 MHz.

Gaine | Coeur
Indice de réfraction 1,5 1,6
NH; (sscm) 10 315
SiH, (sscm) 35 60
N,O (sscm) 1515 700
N, (sscm) - 30
p (mTorr) 900 900
P (W) 60 30
Toiatine (TC) 300 300
Tejectrode (*C) 250 250
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Les propriétés de guidage de la lumicre dans les guides sont trés dépendantes de I’épaisseur des
matériaux utilisés et de leur indice de réfraction respectif. A ce titre, une étude a été réalisée par
ellipsométrie pour caractériser ces derniers (Tableau 8).

Ces mesures ont été effectuées sur toute la plage du visible (450 nm — 750 nm) mais nous nous
sommes particulicrement focalisés sur les longueurs d’onde d’émission des sources laser
disponibles a I’IMS pour les caractérisations réalisées et explicitées dans le cadre du chapitre
4, a savoir : 532 nm et 633 nm.

Tableau 8 - Valeurs mesurées par ellipsométrie spectroscopique moyennées sur deux gaufres
différentes (P378 et P490) dans le domaine du visible.

Epaisseur o enne A=532nm A =633 nm
nmo‘/en Anmoyeﬂ nmoven Anmoyen
P378._,, 204,88 nm 1,63 | 012 | 1,63 0,12
P37850e | 213424nm | 1,51 1,51
P490,_,, 199,35 nm 164 | 013 | 1,63 0,12
P490,, 1. 2156,7nm | 1,51 1,51

Nous observons une tres faible fluctuation sur les indices de réfraction des couches de cceur et
de gaine (An = 0,12) entre 532 nm et 633nm. Toutefois, les épaisseurs moyennes mesurées pour
la gaine sont supérieures a I’épaisseur fixée par notre cahier des charges (= 160 nm).

De nouvelles simulations montrent que les variations sur 1’épaisseur de la couche de gaine ne
posent pas de probléme sur la propagation de 1’onde. Concernant, les épaisseurs de la couche
de cceur, elles sont plus stables avec des variations maximales de + 5 nm par rapport au cahier
des charges.

D’apres les simulations présentées dans le chapitre 2 (Cf. section - Modélisation de guide
enterrés en technologie « full SION »), il est possible que ces variations des indices de réfraction
optique et de la hauteur de la couche de cceur impacte la propagation de la lumiére notamment
aux longueurs d’onde les plus basses (532 nm). A cette longueur d’onde, nous sommes tres
proches de I’apparition d’'un mode guidé additionnel TEo: et le chapitre 4 sera 1’occasion de
caractériser la présence de ce mode.

3.4.3 Réalisation de la couche de coeur et des guides
L’étape d’écriture des guides d’onde dans la couche de cceur a été effectuée par lithographie
UV et, pour ce faire, un dépdt de résine photosensible a été nécessaire. Afin d’avoir une
meilleure adhérence entre la résine et la couche de cceur, le nettoyage aux solvants sur un banc
humide (bain d’acétone, IPA et eau chacun pendant 5 min) suivi d’un plasma O> sous faible
puissance (150 W) sont nécessaires.

Nous avons remarqué que ces étapes ne sont pas suffisantes pour obtenir une bonne adhésion
de la résine. Ces probléemes peuvent étre éliminés par I’emploi d’un promoteur d’adhérence :
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I’hexamethyldisilazane (HMDS). Son dépdt doit €tre mis en ceuvre dans un four d’apprét
programmable. Son fonctionnement consiste en une diminution cyclique de la pression de
I’atmosphére dans le four jusqu’a quelques mtorr. Le composé HMDS en phase gazeuse est
ensuite injecté dans la chambre pendant 4 minutes puis s’en suit une augmentation de la
pression dans la chambre jusqu’a un retour a la pression atmosphérique.

La résine positive ensuite déposée par la technique de spin-coating avec une épaisseur de 1,4
pm (AZ MIR 701 déposé a 5000 rpm pendant 60 secondes). Si la résine est déposée
uniformément sur la gaufre, un recuit a 100°C pendant 90 secondes sur plaque chauffante est
réalisé. En cas de non uniformité du dépot de la résine, les échantillons sont plongés a chaud
(70 - 80 °C) dans une solution spécifique (Az 300 MiF) pour dissoudre la résine photosensible
et recommencer la procédure.

Un masque de photolithographie en chrome-quartz est utilisé pour transférer les motifs dans la
résine. Les motifs en chrome sont opaques aux rayons UV tandis que les zones en quartz sont
transparentes. L’aligneuse par contact utilisée est une OAI 806. Lors de 1’exposition aux
rayonnements UV de la résine, I'image du masque est transcrite dans la résine (dose de 10
mW/cm? pendant 9 secondes).

La gaufre de silicium est ensuite placée dans un solvant adéquat pour développer la résine. A
la différence des précédents processus de fabrication, nous développons ici des structures de
grande taille (10 cm de diametre). Nous observons que lors de la réaction entre le développeur
et la résine, la réaction de développement sature et de la résine reste en surface de la gaufre
(Figure 72).

Afin d’éviter ce type de défauts, nous réaliserons deux bains de développement dans une
solution AZ 300 MiF de 60 secondes séparées par un bain d’eau désioniséee a température
ambiante de 30 secondes. Ce dernier permet de stopper le processus de développement et
termine ainsi la partie de lithographie.

(a) (b)

Figure 72 - Vues optiques (vues de dessus) de la résine a un grossissement de 20x (a) et de
50x (b) montrant une zone résiduelle de produits de la réaction de développement apres
[’étape de développement utilisant un seul bain de développement. Les lignes horizontales
représentent des guides d’onde de largeur 1 um.
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A ce stade, les motifs sont imprimés dans la résine placée sur la couche de cceur. L’étape
suivante sert a transférer les motifs vers la couche de cceur. De nouveau, une gravure par voie
seche avec I’AOE avec les conditions suivantes : débit He/Cfs/Hz : 140/10/25 sccm ; puissance
de la bobine de 991 W et puissance d’¢lectrode de 302 W pendant 100 secondes pour graver
200 nm de SiON.

Afin de supprimer les éventuels résidus de résine, le processus est similaire a celui mis en ceuvre
pour la fabrication des guides en SiN : plonger successivement la gaufre dans des solutions
d’acétone, IPA et d’eau désionisée a température ambiante, et a plusieurs reprises si nécessaire.

Un plasma Oz a 150 W pendant 5 min maximum est recommand¢ afin de garantir un total retrait
de la résine. Une observation MEB est alors effectuée pour vérifier la géométrie des guides.

Les premiers tests ont ét¢ effectués avec la résine AZ 1505, montrant régulierement des défauts
de géométrie en surface des guides, ainsi que sur la verticalité des flancs des guides comme le
montre la Figure 73.

Figure 73 - Vue MEB (vue de face) de la couche de coeur de deux guides d’onde apres 1’étape
de gravure par AOE avec la résine AZ 1505 et des défauts observés en surface des guides

obtenus [6].

Pour pallier ce probléme, de nouveaux tests ont été réalisés avec une autre résine positive : la
AZ MIR 701 et les résultats observés sont bien meilleurs en termes de verticalité et de rugosité
des flancs comme I’indique la Figure 74.
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Figure 74 - Vues MEB de la couche de cceur d’un guide d’onde apres [’étape de gravure par
AOE avec la résine AZ MiR 701. A gauche, une vue en coupe et a droite, une vue de dessus
des guides obtenus [6].

Précédant 1’étape finale de gravure des facettes, une nouvelle couche de 2 um de SiON (avec
un indice de réfraction de 1,5) est déposée sur les guides. Les paramétres de ce dépot sont
identiques a ceux utilisés pour la couche de confinement et présentés précédemment (Figure
75).

SiON

inférieur

Signal A=InLens  EHT=2000kY Mag= BOO0OK X 100nm CRN2 Aperture Size = 30.00 pm Tilt Angle = 0.0°  Date 131 Jan 2022
P378_009 tif — StageatT= 0.2° Tilt Carrn. = Off Time :16:04:00

Figure 75 - Vue MEB de la coupe transversale d’un guide enterré en SiON. La délimitation
du coeur du guide est marquée par les traits verts avec ces dimensions. La différence de
niveau de gris est liée aux conditions d’observation MEB [6].

125



La clive n’ayant pas donné de résultats satisfaisants, un protocole de gravure seche, identique a
celui appliqué pour les structures en SiN, a été utilisé.

Nous commengons par le dépdt d’une résine de protection (AzP 4903) par spin-coating pour
obtenir une épaisseur supérieure de 12 um (rotation 3000 rpm pendant 60 secondes et recuit a
110°C pendant 120 secondes). Cette résine est ensuite exposée a une source UV, a une dose de
10 mW/cm? pendant 30 secondes. Elle est développée dans une solution d’Az400K pendant 4
minutes puis plonger dans 1’eau désioniséee a température ambiante pour stopper la réaction
(Figure 76).

AZ4903 AZ4903

L1 200,18 ym
-

Figure 76 - Vue optique (vue de dessus) d’une tranchée de largeur 200 um apres [’étape de
développement de la résine AZ 4903 [6].

Une double gravure est ensuite réalisée :

e [La premicre gravure est effectuée par la technique AOE pendant 10 minutes avec les
parametres identiques a ceux explicités précédemment : débit He/Cfs/Ho : 140/10/25
scem ; puissance de la bobine de 990 W et puissance d’¢électrode de 300 W pendant 240
secondes pour graver 4 um des couches de gaine.

e La seconde gravure est réalisée par la technique ASE pour graver 500 um de silicium
en utilisant le procédé Bosch; procédé déja présenté dans la partie de réalisation
technologique des résonateurs en SiN. De nouveau et liées a la répétition de cycles
gravure-passivation mais sans influence sur les performances des guides placés au-
dessus, des ondulations apparaissent (Figure 77).
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Figure 77 — Vue MEB (vue en coupe) du profil de gravure par le procédé Bosch sur un
échantillon d’essai.

La couche de gaine supérieure offrant une nouvelle couche de protection des guides, la
probabilité d’endommagement reste trés faible. Au terme de ce processus, les structures
obtenues sont séparément plongées dans des bains d’acétone, IPA, et eau désionisée. Un
traitement par plasma Oz d’une minute a 150 W est effectué¢ pour retirer les éventuels résidus
de résine.
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Conclusion

Le chapitre 3 s’est attaché a détailler ’ensemble des étapes technologiques de fabrication des
structures guidantes retenues, opérant dans le visible, et modélisées au chapitre 2.

Rappelons que ces structures visent des applications de détection par perturbation du champ
évanescent se propageant au-dessus de la zone de détection (anneau résonant) mais également,
de guidage monomode sur la plus large bande spectrale possible (> 100 nm).

Tout d’abord, les techniques usuelles employées en micro et nano-fabrication ont été rappelés :
dépdt d’un matériau, croissance de matériau, lithographie et gravure séche. Prenant appui sur
ces techniques, des procédés spécifiques de fabrication ont été¢ développés et utilisés pour la
fabrication des structures guidantes a base de polymeres et de composés inorganiques nitrurés
(SiN et SiON).

Les structures a base d’un cceur en PMMA ont été réalisées sur une couche de confinement en
silice poreuse. En utilisant de la silice poreuse, nous sommes en mesure de créer un guide d'onde
de type "reverse-symmetry"”, ce qui se traduit par une plus grande pénétration du champ
évanescent dans le superstrat, et donc d’améliorer la sensibilité de détection de notre dispositif
de détection moyennant une utilisation du principe de colorimétrie aprés une pré-étape de
complexation chimique. Pour obtenir cette couche de gaine inférieure, nous avons réalisé¢ des
¢tapes de porosification du substrat de silicium (dont les conditions optimales ont été
déterminées) et qui, par la suite, est oxydé pour obtenir de la silice poreuse.

La couche de PMMA est obtenue par dilution (dont les effets ont été évalués) et déposé par
spin-coating. Pour obtenir une couche protectrice sur la couche de confinement, le temps de
gravure du matériau, au moyen d’une gravure séche de type ICP, a été étudié. Les différentes
structures ont ensuite été clivées. Nous avons réussi a obtenir des guides de 250 nm, 300 nm et
500 nm de haut pour 1 um de large conformément aux recommandations issues des
modélisations décrites dans le chapitre 2. La réalisation d’anneaux associés aux guides a
également été entreprise.

Des structures optiques (guides « ruban » et anneaux) a base de SiN sur SiO> thermique ont été
fabriquées a partir d’un dépot HF-PECVD. Afin d’obtenir les largeurs de guide requises et en
accord avec les recommandations issues de nos modélisations, la lithographie par faisceau
d’¢lectrons a été privilégiée. Le transfert des motifs vers la couche de coeur et la gravure des
facettes des guides d’onde est effectué par gravure seéche ICP.

Au final, ces procédés de fabrication optimisés ont permis de réaliser des structures optiques a
base de résonateurs associés a des guides d’onde de 300 nm de haut pour différentes largeurs :
250 nm, 350 nm, 400 nm, 500 nm et 800 nm.

Enfin, nous avons présenté le protocole de fabrication de guides enterrés a base de composés
SiON avec une différence controlée de I’indice de réfraction optique des différentes couches.
Les dimensions de ces guides sont les suivantes : 1 um de large et 200 nm d’épaisseur et les
couches de gaine (superstrat et confinement) ont une épaisseur de 2 pm chacune.

La fabrication des guides enterrés en technologie « full SION » a donc été réussie.
Toutefois, il doit étre mentionné que des variations sur les indices de réfraction ont été

observées. La différence d’indice de réfraction optique entre les couches de gaine et de coeur
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étant égale a 0,12 (au lieu de 0,1), il conviendra de valider cet aspect par les caractérisations
mises en place dans le prochain chapitre pour s’assurer que les performances de ces guides ne
sont pas affectées.

Le prochain chapitre vise donc a expliciter les bancs de caractérisation utilisés et les résultats
associés, qui permettront de quantifier in fine les performances des structures mises en ceuvre
tout en les situant dans 1’état de 1’art actuel.
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Chapitre 4: Caractérisation  des
dispositifs optiques réalisés

Dans les chapitres précédents, nous avons présenté la modélisation des dispositifs optiques
retenus ainsi que les procédés mis en place pour leur fabrication. Nous avons développé des
résonateurs a base de polymeres sur silice poreuse, des résonateurs en SiN sur SiO», ainsi que
des guides d’onde enterrés en technologie « full SION » avec un contraste d’indice de réfraction
adapté.

Les résonateurs mis en ceuvre ont pour objectif de réaliser une étude de faisabilité de détection,
dans un premier temps, par décalage du spectre de transmission au moyen d’une solution d’eau
contenant du glucose sous différentes concentrations, puis par spectroscopie d’absorption avec
une molécule donnée (la sulfo-cyanine 7), couplée a un ligand spécifique et formant un
complexe chimique présentant une absorption maximale a 760 nm.

Les difficultés technologiques rencontrées n’ont pas permis d'effectuer des mesures de
détection de la sulfo-cyanine 7 par spectroscopie d’absorption au cours de cette étude. Notre
priorité s'est donc concentrée sur la détection du glucose au moyen de la mesure du décalage
du spectre de transmission et la comparaison des performances extraites avec 1'état de 1'art.

L’¢tape finale de cette étude concerne la caractérisation des performances des dispositifs
fabriqués avec le banc optique spécifiquement mis en place sur la plateforme OPERAS de
I’IMS. Ce chapitre détaille donc le principe de fonctionnement du banc expérimental de
caractérisation. Tout d'abord, les sources Laser mises en ceuvre et leurs caractéristiques sont
détaillées, puis la méthodologie expérimentale employée pour extraire d’une part, les
coefficients de transmission des guides d’onde en fonction de chaque état de polarisation
sélectionnée pour la caractérisation et d’autre part, les performances en détection des
microrésonateurs.

Nous ferons ensuite un bref rappel de I’architecture technologique des structures étudiées et
nous procéderons a une validation expérimentale de la propagation de la lumiére au sein de ces
derniéres. Pour terminer, nous analyserons leurs propriétés optiques afin de quantifier leurs
grandeurs caractéristiques et les comparer a I’état de ’art, a savoir :

- Les grandeurs usuelles des microrésonateurs (ISL, facteur de qualité, facteur
d’atténuation, contraste) puis 1’extraction de leur sensibilité en détection par 1’analyse
des variations du spectre de transmission en fonction de molécules cibles en milieu
liquide.

- Les coefficients de transmission a différentes longueurs d’onde des guides enterrés
réalisés afin d’extraire les pertes par insertion et de propagation (liées a 1’absorption par
le matériau et la rugosité).
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4.1 Description du banc de caractérisation optique et
méthodologies mises en place

4.1.1 Présentation générale du banc de caractérisation optique
Afin de mesurer les performances optiques des dispositifs fabriqués, un banc de mesure dédié
a été développé et présenté en Figure 78. Il est composé de plusieurs €léments optiques :

e La source (diode laser) ;

e Un sélecteur de polarisation (collimateurs, polariseur et lame demi-onde) ;
e Un systéme de couplage (fibre microlentillée) ;

e La structure optique intégrée ;

e Un systéme de collection (photodiode).

Fibre

Polariseur
optique
Diodes Laser j: : <JdL___1 / |l o'
Collimateur Lame demi-onde

Fibre
microlentillée

‘ ©
EEEEm m<. .................,.:...._

Photodiode Objectifde -7 s
sortie

Figure 78 - Schéma fonctionnel du systeme de caractérisation de structures optiques guidées
dans le domaine du visible.

Ce banc optique a été initi¢ lors des précédentes théses que nous avons évoquées dans
I’introduction générale. Les premicres mesures ont été réalisées a 532 nm lors de la theése de
Farida MEZIANE en 2015 puis a 633 et 760nm lors de la theése de Régis ROBLES en 2020.

Pour notre étude, de nouvelles sources laser ont été ajoutées a 808 nm, 976 nm et 1064 nm
permettant de couvrir le spectre du visible jusqu’au trés proche IR et ce, dans un objectif de
compléte caractérisation et de capacité de détection de différents analytes.

L’ensemble de ces sources laser sont présentées dans la prochaine section. Toutes ces diodes
sont reliées a un systeme de polarisation au moyen d’une fibre optique monomode sans maintien
de polarisation.
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Le sélecteur de polarisation utilisé est composé d’un collimateur, d’un polariseur, d’une lame
demi-onde et d’une lentille de sortie. Le collimateur d’entrée est un systéme optique
convergent, compos¢ de plusieurs lentilles dont le foyer objet est positionné sur la sortie de la
fibre couplée a la source Laser. Il permet d’obtenir un faisceau de lumiére paralléle en espace
libre & partir d’une fibre.

Un prisme de type Glan-Taylor est utilisé pour polariser linéairement le faisceau issu de la
source laser. Lorsqu'il s'agit d'une source laser polarisée, une attention particuliére est accordée
a l'alignement de 1'axe de polarisation principal a 'entrée du polariseur, afin de réduire au
minimum les pertes de puissance. Cela est réalisé en ajustant la rotation du collimateur.

L’orientation de la polarisation linéaire de cette onde est alors sélectionnée au moyen d’une
lame demi-onde, montée sur un sous-systéme de rotation. /n fine, un second dispositif optique
symétrique au collimateur d’entrée permet de réinjecter le faisceau collimaté en espace libre
dans le cceur d’une fibre monomode ayant une terminaison microlentillée pour un couplage de
type « butt-coupling » dans le cceur des guides d’onde a caractériser. La microlentille, placée
en bout de fibre a été spécifiquement adaptée afin de maximiser 1’efficacité de couplage entre
le mode de la fibre et celui du guide d’onde.

La fibre microlentillée, servant a injecter la lumicre dans les guides, a été soigneusement fixée
a la table optique en évitant au maximum les contraintes mécaniques dans 1’objectif d’assurer
une polarisation linéaire jusqu’a ’entrée du dispositif a caractériser (guide ou résonateur).

L’utilisation d’une fibre a maintien de polarisation a été envisagée mais n’a pas été retenue. En
effet, modifier 1’état de polarisation dans un guide a partir d’une fibre a maintien de polarisation,
nécessite une rotation de celle-ci autour de I’axe optique, la précession occasionnée par les
tolérances mécaniques entraine une perte des conditions d’injection dans le guide, requérant un
réalignement entre chaque rotation de polarisation. Par ailleurs, la majorité des sources laser a
notre disposition dispose d’une fibre monomode sans maintien de polarisation et couplée a la
sortie de la source. Une adaptation optique serait alors nécessaire.

Les fibres optiques microlentillées utilisées, possédant une gaine de 125 pm de diametre,
proviennent de la société IDIL. Elles sont fabriquées sur-mesure pour garantir une propagation
monomodale a 633 nm et posseéde un diamétre de col a 2,3 um a une distance de travail de 25
um. La fibre reste monomode pour des longueurs d’onde supérieures a la longueur d’onde de
coupure. Dans notre cas, la longueur d’onde de coupure est inférieure a 633 nm et I’analyse des
résultats a 532 nm tient compte de cette limitation.

Le mode optique en sortie du guide d’onde est imagé sur la surface d’une photodiode par un
objectif de microscope de grossissement x20. Dans notre cas, deux photodiodes, assurant une
détection dans la gamme 400-1100 nm, seront utilisées :

e Une photodiode silicium Ophir calibrée pour des mesures de puissance absolue et qui
permet de caractériser les performances des guides d’onde avec un suivi logiciel temps
réel de la puissance mesurée,

e Une photodiode silicium Thorlabs, plus sensible grace a son module préamplificateur
et couplée a une carte d’acquisition pour une détection en régime dynamique.

Les principales caractéristiques techniques de ces composants sont synthétisées dans le tableau
ci-dessous (Tableau 9).
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Tableau 9 - Syntheése des caractéristiques techniques des composants retenus pour le controle
de la polarisation.

Fabricant Sous- Modele Aopnération Ah‘opér{:ltior': PER
systeme (nm) (nm) (dB)
TC25APC-543 | 532 ;633 531 - 557 -
Collimateur
PAF2S-2B 760 ;808 | 600 - 1050 -
PBS251 532 ;633 420 - 680 30
Polariseur
Thorlabs FBR-LPNIR 760 ; 808 | 650-2000 30
AHWPO5M- 532,633 400 — 800 -
600
Lame A/2
AHWPO5M- 760 ;808 | 6950-1200 -
980
OLYMPUS Objectif PLN20X -
532 :;633;
OPHIR PD300-TP ! "1350-1100 -
Photodiode 760 ; 808
Thorlabs PDA100A-EC 760 340-1100 -

4.1.2 Caractéristiques des sources optiques utilisées
Pour ce projet de these, deux types de mesure sont considérés :

e Mesure des spectres de transmission avec les guides d’onde enterrés a différentes
longueurs d’onde fixes (532 nm; 633 nm; 760 nm; 808 nm) afin d’extraire les
performances de couplage et de guidage de ces structures ;

e Mesure d’une fenétre (environ 1nm) du spectre de transmission autour de 760nm afin
d’évaluer la capacité de détection des structures résonantes fabriquées.

Les sources optiques doivent étre fibrées et répondre a des exigences concernant la stabilité a
la fois en longueur d’onde et en puissance. Concernant la source optique utilisée pour la
détection, il est également nécessaire que cette source soit accordable en longueur d’onde avec
une vitesse de balayage €levée, autorisant une analyse en temps réel des réponses spectrales.

Les diodes électroluminescentes (LED)

Les LED utilisées présentent un spectre d'émission relativement large (~ 40 nm) dans le
domaine du visible. Cependant, le diameétre de la surface émettrice des puces LED de haute
puissance (par exemple, M530L3 1 mm de Thorlabs) est trop grand pour coupler la lumiére
visible dans une fibre monomode (taille du coeur < 10 pm), ce qui se traduit par des efficacités
de couplage relativement faibles.
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Les Diodes Laser

Différentes technologies de diodes laser peuvent étre utilisées pour notre projet. Les diodes
laser de technologie DPSSL (de I’anglais « Diode Pumped Solid State Laser ») présentent une
largeur spectrale fine (typiquement inférieure au nm), ce qui est intéressant pour notre étude. Il
s’agit d’une structure laser monobloc ou « tout solide », associant plusieurs ¢léments solidaires
entre eux que sont :

e Un cristal fluorescent agissant comme milieu amplificateur placé dans une cavité Fabry-
Perot et pompé optiquement par une diode laser ;
e Un cristal non linéaire avec ou non des ¢léments de polarisation.

Dans le cas d’une diode laser émettant a 532 nm, il est par exemple possible d’utiliser le
vanadate d’yttrium dopé au néodyme et formant le milieu amplificateur (Nd :YVOs) [128].
Dans sa matrice hote, le Néodyme émet a 1064 nm lorsqu’il est pompé a 808 nm. Le
rayonnement laser est rendu possible par une cavité Fabry-Pérot. Ce rayonnement est alors
doublé en fréquence dans un cristal KPT par génération de seconde harmonique, produisant
ainsi en sortie un rayonnement laser a 532 nm.

Des ¢léments de polarisation peuvent étre ajoutés afin de ne générer qu’un seul état de
polarisation souhaité en sortie. Des traitements anti-reflet sur la facette de sortie filtrent la
pompe a 808 nm et le primo-rayonnement a 1064 nm, tout en maximisant la transmission du
faisceau a 532nm. Cette configuration compacte rend ces sources tres robustes et stables vis-a-
vis des contraintes thermiques ou de vibration mécanique. Le faisceau de sortie est de type
Gaussien avec des diamétres de 1’ordre du millimetre, des divergences de 1’ordre du milliradian
et une polarisation linéaire ayant un taux de réjection de 100 : 1.

Une autre variété de diodes laser émettant dans la plage du visible est constituée par les diodes
laser a semi-conducteurs. Ces diodes peuvent €tre rendues monofréquences en introduisant dans
la cavité du laser, des ¢léments supplémentaires sélectifs en longueur d'onde qui n’autorisent la
propagation que d’un seul des modes longitudinaux. Cette opération est généralement réalisée
a l'aide de réseaux de Bragg (« Bragg Grating »), intégrés de maniere monolithique dans la
structure du laser. Les réseaux de Bragg peuvent :

e Soit remplacer les miroirs du laser et sont placés sur une ou les deux facettes du laser :
laser a réflecteur de Bragg distribué (DBR pour « Distributed Bragg Reflectors Lasers
») avec intégration longitudinale du réseau ;

e Soit étre colocalisés de maniére homogeéne avec la région active sur toute la longueur
du laser : laser a rétroaction distribuée (DFB pour « Distributed Feedback Lasers »)
avec intégration transversale du réseau. Pour éviter les interférences avec la réflexion
de la facette de sortie, des revétements antireflets sont normalement appliqués sur les
facettes des lasers a rétroaction distribuée ou les réseaux fournissent la rétroaction [129].

Ces différentes technologies de diode laser ont suscité¢ un vif intérét, notamment comme
alternative aux lasers He-Ne traditionnels stabilisés a 1'iode a A = 633 nm [130]. Alors qu'un
laser He-Ne comparable serait plus grand, plus cher et consommerait plus d'énergie, les diodes
laser a fréquence stabilisée de 632,8 nm sont plus compactes, avec une stabilité¢ de longueur
d'onde de +0,002 nm pour une puissance supérieure a 20 mW (modele couplé a une fibre). En
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outre, ces lasers utilisent des réseaux de Bragg pour verrouiller la longueur d'onde de 632,8 nm
[131], [132].

Au final, dans le cadre de notre étude, nos choix se sont portés sur :

e Une diode laser a 532 nm utilisant la technologie DPSSL de la sociét¢ OXXIUS (LBX-
515).

e Les diodes laser monomode a 633 nm proviennent de la sociét¢ THORLABS (LP 633)
et celle a 808 nm de LUMICS (LU0808M250).

e La diode laser a 760 nm, fournie par TOPTICA (EYP 760), posséde une technologie
DFB qui permet un contrdle en puissance et en longueur d’onde d’émission.

Autres sources potentielles

Les technologies laser, précédemment décrites, possédent des avantages incontestables et
reconnus mais le fait d’étre des sources fixes en longueur d’onde peut constituer une limitation
notamment si un balayage laser est requis. L'accés simultané a plusieurs longueurs d'onde peut
alors étre obtenu par la génération de supercontinuum [133].

Dans ce type de source, un spectre a large bande est généré a l'intérieur d'une fibre optique en
raison d'effets non linéaires. Dans ce cadre, la fibre utilisée est une fibre a cristaux photoniques
monomode pompée par un laser infrarouge moyen. Le spectre émis est large bande dans le
visible et l'infrarouge. Le faisceau de sortie peut étre fagonné a 1'aide de collimateurs et de
polariseurs de faisceau. Les principales limitations de ces sources sont, entre autres, la densité
spectrale de puissance qui reste faible (de I’ordre du pW/nm), leur cotit élevé et la nécessité
d'un post-filtrage pour sélectionner la longueur d'onde d'intérét.
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4.1.3 M¢éthodologie d’extraction paramétrique du coefficient de
transmission des dispositifs optiques réalisés

4.1.3.1 Méthodologie d’extraction du coefficient de transmission en
fonction de la polarisation

Le banc optique venant d’étre présenté, nous allons nous focaliser a présent sur la méthode
d’extraction des coefficients de transmission a travers les différentes structures guidantes et en
fonction de I’état de polarisation. Le schéma du systéme complet en Figure 79 représente les
puissances optiques obtenues a différentes étapes du chemin optique en fonction des
composantes de polarisation (TE et TM).

Polariseur p
tot L
@ R N R I Piow/
Diodes Laser <<\l | /7 |1l >3
Collimateur Lame demi-onde

Systeme de polarisation
y P Fibre

Photodiode Objectif de microlentillée
sortie @
$

EEEEN + X20 }.( ......................
Pty = Py + Py

Poupﬁ’= P/;//;:/ & P’;/J_
Pouu_= PJ_/;V & PJ_J_

Ptotl = PinJ_;;f" + P'an_J_

Figure 79 - Vue schématique du montage de caractérisation des dispositifs intégrés en
configuration de calibration.

Tout le protocole, décrit ci-apres est réalisé dans les deux cas d’injection possibles : PL (TM)
et Pll (TE).

Le systeme de polarisation utilis¢ permet d’exciter un seul mode dans la fibre d’injection
microlentillée et, a ce titre, nous avons donc la capacité de mesurer la puissance totale en
polarisation perpendiculaire (P, 1) ou parallele (P, //).

Néanmoins et malgré tout le soin porté au bon positionnement de la fibre d’injection, le non-
maintien de la polarisation dans cette derni¢re entraine une légere ellipticité en sortie comme
représenté en Figure 80.

Les mesures de puissance en sortie des structures de guidage (Pyy¢ 1 0U Pyy// ) correspondent
donc a la contribution de différentes composantes qu’il nous faut séparer pour obtenir des
mesures de transmission quasi-exactes en fonction de la polarisation choisie.
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//

Rott = fin 1 +Pin//L

Figure 80 - Vue schématique d'une onde elliptique avec une composante principale
perpendiculaire et résiduelle parallele.

De fagon générale, la puissance totale injectée est composée d’une puissance dans la
polarisation sélectionnée par le polariseur (Pj, ; ; ou P/ /) et d’une composante résiduelle

de I"autre mode non privilégi€ (P, ;,; ou P/ ). Les puissances totales injectées dans les
structures peuvent donc s’écrire comme suit :

Py = Piys1+ Pinsyy 15
Peot1 = Pinis + Pinyyu 16

Pour la mesure de la transmission, les différentes composantes injectées dans les structures
doivent étre mesurées au préalable. Pour ce faire, la structure intégrée est retirée, puis 1’objectif
de grossissement est positionné pour collimater le faisceau.

Un prisme de Glan-Taylor réglable en rotation est placé pour sélectionner la composante TE ou
TM, puis une photodiode assure la détection. Les caractéristiques du prisme sont données dans
le Tableau 10.

Tableau 10 - Synthese des caractéristiques techniques du prisme de Glan-Taylor utilise.

Fabricant | Composant | Modele Nopération DA psration | PER (dB)
(nm) (nm)
Thorlabs | Glan-Taylor GL10-A 532;633; 350-700 50
760 ; 808

137



Il est ainsi possible de différencier les contributions principales (P, ; ou P/, /) et résiduelles
(Py;;ou Py, ) en faisant varier I’angle de la lame demi-onde. Toutefois, il faut conserver a

I’esprit que cette mesure doit étre effectuée pour chaque changement de source laser d’injection
et/ou déplacement(s) de la fibre microlentillée.

La mesure des différents termes des équations 18 et 19 ci-dessous permet de déterminer le taux
d’extinction en polarisation (PER pour « Polarisation Extinction Ratio »). Le PER est I'image
du degré de confinement de la lumiére dans un mode de polarisation linéaire principal. Il est
défini comme le rapport entre la puissance dans le mode de polarisation principal et la puissance
dans le mode de polarisation orthogonal :

P P,
111/ _ Pinyy 18

PER,, =
//
Py Py

p P,
PERJ_ — 11 — inll 19
Piyi Pingsi

A partir des relations précédentes, les puissances injectées dans les structures de guidage
peuvent étre extraites :

Piot
P = — 7 20
™/ 1+ PER,
Pinyy 1y = PER/Pinty 21
Ptot.L
P = — 22
im//1 ™ 1+ PER,
Pini1 = PER; Py, 23

Les mesures de puissance en sortie des structures de guidage (Pyy:; 0U Poy// ) représentent
donc la contribution, pour un angle de polarisation de la lame demi-onde donnée, des deux
coefficients de transmission (T, ou T,,), pondérés par les puissances dans les deux modes en
entrée :

Poutyy =Ty * Pinyyyy+ Tox Py 24
Pour1 = T * Py + T/ %Py 25

La résolution de ce systtme permet d’extraire les transmissions dans les deux états de
polarisation :

_— Pout 1* Pings 77— Poutyy * Pingy1 26
" =
Pinii * Pinyyyy— Pins g * Pingys
T// _ out// inll out 1 inl// 27
Pini1 * Pinjyyy— Pinsyy * Pingy 2
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L’extraction des coefficients de transmission ne peut se faire que si les mesures dans les deux
¢tats de polarisation sont effectuées. Ces calculs permettent d’extraire les transmissions pour
chaque état de polarisation, en prenant en compte les résiduels (TE, TM) présents a I’injection
de la lumiére dans les structures.

4.1.3.2 Méthodologie d’extraction du coefficient de transmission en
fonction de la longueur d’onde

Cette méthodologie a nécessité 1’utilisation d’une source laser capable d’étre balayée en
longueur d’onde et, a ce titre, la diode laser a 760 nm posséde une technologie DFB qui permet
a la fois un contrdle en puissance et en longueur d’onde d’émission.

Pour réaliser une mesure de détection par spectroscopie d’absorption, il est primordial d’estimer
les variations en puissance et en longueur d’onde du laser en fonction du courant et de la
température. A ce titre, les prochaines caractérisations serviront a extraire les performances
¢lectro-optiques du laser DFB et en particulier les variations en puissance et en longueur d’onde
du laser en fonction du courant et de la température. La méthodologie, qui va étre explicitée,
est applicable a n’importe quelle source laser a condition qu’elle puisse étre contrdlée en
courant et en température.

La premicre étape consiste a extraire le courant de seuil (Im) a partir duquel la diode émet un
rayonnement de type laser. Au-dela de ce courant dit de « seuil Laser », la puissance optique
émise par la diode est proportionnelle a la différence entre le courant injecté dans la diode et ce
courant de seuil. Cette étude permet de connaitre la gamme de pilotage en courant de la diode
laser. La sortie de cette derni¢re est connectée a un puissance-métre afin de quantifier la
dépendance de la puissance absolue en fonction du courant, représentée par une caractéristique
nommeée P(I) (Cf. Figure 81).

Pour obtenir la valeur du courant de seuil, nous avons utilisé la dérivée premicre de la
caractéristique P(I) obtenue et mesurer le courant pour lequel cette dérivée atteint 50 % de sa
valeur maximale moyenne. Ici, une valeur d’environ 47 mA a été extraite dans le cas de la
source laser a 760nm.
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Figure 81 - Méthode de détermination du courant de seuil de la diode laser émettant a 760
nm a l'aide de la caractéristique P(l) et de sa dérivée premiere dP/dl.

La Figure 82 présente les variations de longueur d’onde en fonction du courant et de la
température de la source laser DFB a 760nm. Une variation de 16°C par 9 paliers de 2°C du
laser DFB permet de balayer une plage spectrale de 1 nm soit [760,2 nm ; 761,2nm].

Pour chaque palier en température, une rampe de courant allant de 50 mA a 120 mA est
appliquée. Ces caractéristiques permettent d’extraire les sensibilités en courant et en
température du laser étudié¢ au moyen d’une régression linéaire, soit pour cette source laser a

760 nm :
Si= 1,4 pm/mA et St= 57,3 pm/°C

Nous observons que la sensibilité en courant est plus faible que la sensibilité en température.
Nous pourrons donc réaliser un balayage significatif en longueur d’onde sur une faible plage

de température (~ 10 °C), tout en restant précis par une grande plage de courant (environ 100
mA).
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Figure 82 - Variations de la longueur d'onde d’émission de la diode laser émettant a 760nm,
mesurées en fonction du courant pour différentes temperatures [20 a 36°C] (a gauche) puis
en fonction de la température pour différents courants d’alimentation [50 a 115mA] (a
droite).

Une étude des variations de puissance est également réalisée comme le montre la Figure 83,
permettant d’extraire la signature de la résonance de nos dispositifs de détection que nous
exposerons dans la suite de ce chapitre.
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Figure 83 - Mesure de la puissance émise par la diode laser émettant a 760 nm, en fonction
du courant pour différentes températures [20 a 36°C] (a gauche) et puis en fonction de la

température pour différents courants d’alimentation [50 a 115mA] (a droite).

40

Une variation de 7°C, par palier de 1°C, du laser DFB fonctionnant a 760 nm permet de balayer
une plage spectrale de 0,5 nm [760,3 nm ; 760,8 nm], et pour chacun des paliers en température,

une rampe de courant de 50 mA a 120 mA est appliquée.

La puissance en sortie de laser est mesurée en synchronisme des rampes de courant, et
connaissant d’une part, la dépendance entre la puissance et le courant et d’autre part, celle entre
le courant et la longueur d’onde a une température donnée, il est alors possible d’extraire la
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puissance en sortie de nos dispositifs de détection optiques en fonction de la longueur d’onde
comme le montre la Figure 84. Nous obtenons alors une variation de transmission en fonction
de la longueur d’onde en calculant le rapport entre la puissance d’entrée injectée dans nos
structures et la puissance en sortie de ces derniéres (Figure 84).

0,0020 T T T T T '43 T T T T T
0,0018 | 4
0,0016 [ jl | e i
i / f
0,0014 | / - —_
§ o 45 g
£ 0,0012 - i .
=2 =
o
$ 0,0010 - i 2 46 - |
c R0l
B 0,0008 {1 E
£ 54 —z=c 7
a 0,0006 - ——20°C[ E —21°C
f—21°C|{ .
—22°C
0,0004 =225 -48 - ——23°C [ b
—o23°c] | . ]
/ -24°C -24°C
0,0002 |- / . “se-cH] -25°C
e 26°C | ] 49 | ——26°C y
0,0000 f——27°CH e 27°C
1 1 1 1 1 I 1 1 1 1
760,3 760,4 760,5 760,6 7607 760,8 760,3 760,4 760,5 760,6 760,7 760,8
Longueur d'onde (nm) Longueur d'onde (nm)

Figure 84 — A gauche, exemple des variations de puissance obtenue en sortie des structures
optiques (Pou) en fonction de la longueur d’onde d’émission du laser pour différentes
températures du laser. A droite, exemple de spectre de transmission pour un résonateur
optique en configuration eau/PMMA/SiO; poreux/Si pour différentes températures du laser.
Un exemple de défauts de recouvrement a été entouré en rouge (traits pointillés) sur la figure
de droite.

Comme indiqué en rouge sur la Figure 84, nous remarquons un mauvais recouvrement des
portions des spectres correspondant aux faibles valeurs de courant de la diode laser et plus
précisément une surestimation des pertes inversement proportionnelles a la valeur du courant.
Afin de s’affranchir de cette problématique, la solution retenue consiste a réduire la gamme de
courant de polarisation de la diode laser. La Figure 85 présente le résultat des grandes étapes
de notre méthodologie pour obtenir le spectre de transmission d’une structure optique
résonante :

e Réduction des gammes de courant (Figure 85.1),
e Raccordement des différentes gammes aux différentes températures (Figure 85.2),
e Lissage au moyen d’une moyenne glissante pour réduire le bruit (Figure 85.3),

e Comparaison finale entre le résultat du traitement de données avec la mesure initiale
(Figure 85.4).
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Figure 85 - Résultats des grandes étapes de la méthodologie explicitée pour obtenir le spectre
de transmission d’un résonateur. L’ exemple donné correspond a un microrésonateur en
anneau de hauteur 250 nm, de largeur 1 um, avec un rayon d’anneau de 200 um, de longueur
de couplage 50 um et de gap 1 um, en configuration eau/PMMA/SiO:> poreux/Si.

Dans la suite, nous allons présenter la méthodologie permettant d’extraire, a partir des résultats
expérimentaux, les grandeurs fonctionnelles caractéristiques d’un résonateur explicité au
chapitre 3, a savoir : le facteur de qualité (Q), ’intervalle spectrale libre (ISL) et le contraste

(©).

De fagon générale, le facteur de qualité est 1i¢ a la durée de vie des photons dans la cavité
résonante. Il est défini par le rapport entre la longueur d’onde de résonance (A75°) et la largeur
a mi-hauteur (6A). La largeur a mi-hauteur est calculée en faisant la différence des longueurs
d’onde mesurées a mi-hauteur du pic de résonance correspondant.

AT‘ES
Y

Q = 28
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L’intervalle spectral libre correspond a la distance entre deux longueurs d’onde de résonance

consécutives, ici A755 et 4757 ;.

ISL = 7es, — ATes 30

Le contraste est donné par la différence entre la transmission maximale (T;2"7¢5) et la
transmission minimale (7,,°°). Un bon contraste est nécessaire pour bien visualiser les
résonances hors du bruit du signal.

C = Trtrzlntires _ T;les 31

Le microrésonateur utilisé est réalisé a base de polyméres (PMMA pour le coceur des guides
d’onde et SiO; poreux comme couche de confinement sur un substrat de silicium). Ce spectre
et les résonances associées sont obtenus avec de 1’eau désioniséee comme couche de superstrat.
Un exemple de spectre obtenu expérimentalement d’un microrésonateur (ou seules 2
résonances sont montrées) est présenté en Figure 86 a partir de la méthodologie décrite supra.

g d
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Figure 86 — Spectre de transmission expérimental d’un microrésonateur de hauteur 250 nm,
de largeur 1 um, avec un rayon d’anneau de 200 um, de longueur de couplage 50 um et de
gap 1 um, en configuration eau/PMMA/SiO: poreux/Si, restreint sur la plage spectrale
variant de 760,3 a 761 nm.
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Les principaux parametres de ce microrésonateur sont les suivants :

w2, la longueur d’onde la résonance d’ordre m ;

res 1, la longueur d’onde la résonance d’ordre m+1 ;

/151, wp €t Afn' w» les longueurs d’onde a mi-hauteur, respectivement a gauche et a droite,
du pic de résonance d’ordre m ;

Aantires 13 Jongueur d’onde d’antirésonance d’ordre m ;
T,e%, la transmission de la résonance d’ordre m ;
Ty, My 1a transmission a mi-hauteur de la résonance d’ordre m ;

Tantires 1a transmission d’anti-résonance d’ordre m.

Les grandeurs fonctionnelles caractéristiques d’un microrésonateur (facteur de qualité,
intervalle spectral libre et contraste), permettent d’apprécier la performance de nos structures
mais aussi de la comparer avec 1’état de 1’art, tout en se limitant a la sensibilité et la limite de
détection.

La prochaine partie de ce chapitre va s’attacher a présenter les résultats des performances
optiques obtenues par nos différentes structures. Nous commencerons par les dispositifs de
détection a cceur de SiN puis ceux a base de polymeres. Enfin, une derniére partie sera consacrée
au guidage a large bande spectrale.

4.2 Résultats et analyse des performances optiques des
structures realisées en vue d’une application de détection

Apres avoir présenté le banc de caractérisation et les deux méthodologies d’extraction des
coefficients de transmission en polarisation et en longueur d’onde, nous allons maintenant
utiliser ces dernieéres pour analyser les performances optiques des dispositifs de détection
fabriquées a base de matériaux inorganiques et organiques.

Nous commencerons par un rappel, sur le plan technologique, des structures étudiées, ensuite
une validation expérimentale de la propagation au sein de nos microrésonateurs sera effectuée
(qui mettra en lumiére le meilleur fonctionnement de certaines structures par rapport a d’autres),
puis nous terminerons par une caractérisation des performances optiques de ces dispositifs. Une
synthése des résultats sera donnée a la fin de cette partie.

Nous commencerons par étudier les dispositifs a base de SiN déposé sur Si0».
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4.2.1 Structures résonantes a base de SiN/S10,
4.2.1.1 Description technologique de la structure

Les structures considérées sont des microrésonateurs en anneau qui utilisent des guides d'onde
« ruban » comme base de guidage de la lumiére. Ces dispositifs de détection sont élaborés en
utilisant deux guides d'ondes « ruban » identiques : 1'un étant un guide d'onde rectiligne et
l'autre formant un anneau en se repliant sur lui-méme.

La Figure 87 présente la structure technologique des guides qui seront examinés dans cette
section et dont le procédé de fabrication a été explicité dans le chapitre précédent. Le cceur de
ces guides « ruban » est composé de SiN de 300 nm de hauteur et une largeur variant de 250
nm a 800 nm. Ces guides sont déposés sur une couche de 2,5 um de SiO», le tout sur substrat
silicium.

Si0,
N = 1s46

Substrat silicium

Figure 87 - Schéma représentatif d'un guide d'onde « ruban » réalisé en SiN/SiO: sur
substrat silicium (vue en coupe).

4.2.1.2 Caractérisation optique

Les difficultés rencontrées lors du développement du procédé (notamment les phases de
gravure) nous a conduit a tout d’abord observer nos échantillons au MEB. La Figure 88 présente
une vue MEB d’un échantillon d’une des puces réalisées en dernier, opération qui nécessite au
préalable une métallisation des échantillons. Cette étape est destructive et, a ce titre, une puce
a donc été sélectionnée aléatoirement dans un lot.
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Figure 88 - Vue MEB (vue de face) de la facette d’injection gravée d’un guide d’onde en
SiN/SiO:.

La Figure 88 montre clairement qu’un « rebord » s’est formé aux extrémités de la puce et qui
est problématique puisqu’il contribuera fortement a dégrader la qualité de ’injection optique
en entrée des guides. Altération technologique non prévisible dans le cadre du déroulement du
procédé mis en ceuvre, ce rebord n’a été observé qu’au moment de la caractérisation optique et
sans possibilité de procéder a des corrections technologiques.

L’hypothése mise en avant pour expliquer ce défaut est probablement 1’étape finale de gravure
des facettes, et plus précisément de 1’exposition UV de la résine de protection utilisée avant la
gravure des facettes. En effet, 1’érosion non-uniforme de la résine de protection a possiblement
engendrée une gravure trop profonde sur le flanc de nos puces. Nous avons également retrouvé
ce défaut sur les bords des facettes avec la caméra présente sur le banc optique de mesure
(Figure 89). Néanmoins, a ce stade, ces analyses n’ont pas permis d’identifier I’origine exacte
du probléme.

Figure 89 - Vue optique (vue de dessus) montrant le rebord observé sur un guide d’onde de
type SiN/SiO:.

La largeur des rebords observés sont aléatoires sur les puces mais sont présentes sur chacune
d’entre elles. Malgré tout, nous avons quand méme pu réaliser des tests sur le banc de
caractérisation optique des puces de ce lot (Figure 90).
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Figure 90 - Vue optique (vue de dessus) montrant [’injection optique a 633 nm dans un guide
d’onde de type SiN/SiO;. Des exemples de rupture de continuité des guides d’onde et les
défauts sur [’état des flancs des facettes sont entourés en rouge sur la figure.

Malgré les difficultés liées au couplage par la tranche, la Figure 90 prouve la fonctionnalité
optique des guides SiN/SiO2, méme si le défi réside en la détection d'un signal de sortie sous le
seuil de bruit des outils a notre disposition.

En effet, les pertes a I’injection et de propagation sont trop importantes car, comme nous le
soupgonnions, la gravure n’a pas été parfaitement maitrisée. Nous pouvons le constater sur la
Figure 88 par I’¢état des flancs des puces mais également des guides d’onde en surface ou des
ruptures de continuité sont observées.

Les guides étant inopérants, une nouvelle campagne d’analyses technologiques par MEB a été
planifiée avec comme ambition d’obtenir une origine claire des défauts de réalisation, en
particulier les facettes des guides. La Figure 91 montre que, pour un lot de puces, la résine
photosensible n’a pas été complétement retirée, confirmant 1’hypothése d’une mauvaise
maitrise de la derniére étape de gravure des facettes.

Des tests de retrait de la résine ont été réalisés au moyen d’une solution de type « piranha » qui
est un mélange d’acide sulfurique (H2SO4) et de peroxyde d’hydrogene (H20»). Cette solution
acide, trés corrosive, a permis de retirer la résine mais sans toutefois améliorer les conditions
de guidage de maniére significative.
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Figure 91 - Vues MEB (vues en coupe) transverses d'un guide d'onde avec un reste de résine
de protection sur le dessus.

Avec la Figure 91, nous observons les guides d’onde avec la géométrie dii au « bulk and
sleeve ». Nous pouvons donc conclure que les étapes de fabrication des guides d’onde ont été
un succes, mais une étude plus approfondie est nécessaire pour améliorer les étapes de gravure
des facettes.

Nous allons a présent étudier les dispositifs de détection a base de PMMA sur silice poreuse.

4.2.2 Structures résonantes a base de matériaux organiques
déposés sur silice poreuse
4.2.2.1 Description technologique de la structure

Cette section se concentrera sur 1'évaluation des performances optiques des microrésonateurs
congues a partir de matériaux polymeéres sur silice porosifiée. La Figure 92 présente les guides
d'onde qui seront examinés dans cette section, dont le procédé de fabrication a été explicité dans
le chapitre précédent.

Le cceur des guides de type « ruban » est composé¢ de PMMA avec une largeur de 1 pm, avec
trois hauteurs possibles : 250 nm, 300 nm et 500 nm. Ces guides sont déposés sur une couche
de 5 um de SiO2 poreux (selon la technique explicitée au chapitre précédent), le tout sur substrat
silicium.
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Substrat silicium

Figure 92 - Schéma représentatif d 'un guide d'onde « ruban » réalisé en PMMA/Silice
porosifiée sur substrat silicium (vue en coupe).

Dans la suite de 1’étude, nous n’utiliserons pas de systéme microfluidique puisque le dépot de
canaux microfluidiques sur nos structures entraine des fuites d’eau sur les bords de nos guides
d’onde (Figure 93), s’expliquant notamment par le fait que nos structures utilisent un couplage
latéral entre le guide « bus» et 1’anneau. Il est alors difficile de déposer des canaux
microfluidiques, en appui sur les guides, susceptibles de générer des contraintes mécaniques et
affecter significativement les propriétés de guidage.

Le dépot de I’analyte se fait donc manuellement en venant déposer une goutte au-dessus de
I’anneau constitutif des microrésonateurs. Dans la suite, les mesures sont donc réalisées en
régime dit statique.

Fuites

Si

Figure 93 - Schéma représentatif des fuites d'eau rencontrées lors de la mise en place de
cellule PDMS pour l'utilisation de la microfluidique.
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4.2.2.2 Validation expérimentale de la propagation optique au sein
des microrésonateurs

La premiére étape consiste en la mesure du spectre de transmission des microrésonateurs
considérés en présence exclusivement d’eau désioniséee (utilisée comme analyte), afin de

valider la propagation de la lumiére et extraire les grandeurs fonctionnelles caractéristiques de
ces derniers.

La Figure 94 présente les spectres de transmission obtenus avec les microrésonateurs en
configuration PMMA sur SiO; poreux en présence d'eau désionisée. La largeur des guides est

identique pour les trois structures, soit 1 um. En revanche, ils se différencient par la hauteur :
250 nm, 300 nm et 500 nm.

Ces spectres de transmission permettent de mesurer les grandeurs caractéristiques des
microrésonateurs, a savoir

contraste (C).

K"

: le facteur de qualité¢ (Q), l'intervalle spectral libre (ISL) et le
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Figure 94 - Spectres de transmission, mesurés expérimentalement, d 'un microrésonateur
PMMA/SiO: poreux/Si en présence d’eau désionisée et en fonction des dimensions des
dispositifs fabriqués (rayon de |’anneau et hauteur des guides). Tableau récapitulatif des
dimensions des structures étudiées ainsi que des grandeurs fonctionnelles caractéristiques
extraites pour ces dispositifs.

Ces spectres de transmission présentent un ensemble de raies caractéristiques d’un résonateur
en anneau, et on peut en conclure que :

e Lalumiére se propage correctement dans les structures optiques guidées en PMMA sur
substrat de silice poreuse ;
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e La zone de couplage constituée par un gap entre le guide bus et 1’anneau est
correctement réalisée.

A la suite de cette étape de validation, des mesures de reproductibilité de ces spectres de
transmission ont été réalisées aprés les différentes étapes de séchage et de rincage des
dispositifs.

A ce titre, nous avons pris plusieurs mesures du spectre de transmission a des intervalles de
temps, et toutes réalisées sur le méme microrésonateur de type PMMA/SiO> poreux/Si.
Chacune de ces mesures a été effectuée en utilisant de 1'eau désionisée, et le microrésonateur a
¢été séché a l'aide d'une bombe a azote.

Cette étude a permis de mettre en évidence une détérioration des microrésonateurs dans le temps
et nous avons pu réaliser huit mesures de spectre de transmission sur une durée de 48h, avant
de ne plus pouvoir extraire de transmission acceptable. En fin de séquence, les pertes
augmentent considérablement a chaque mesure et les spectres deviennent de plus en plus
difficile a extraire.

Les grandeurs caractéristiques du microrésonateur ont été extraites a chaque mesure. Le
contraste et le facteur de qualité ont été calculés a partir des équations 25 et 28, explicitées dans
la partie 4.1.3.2 Méthodologie d’extraction du coefficient de transmission en longueur d’onde
de ce chapitre.

Le coefficient d’auto-couplage (7) et le coefficient de pertes par tour d’anneau (a) ont été
déterminés en ajustant la transmission théoriquement évaluée avec les transmissions
expérimentales mesurées.

Pour cela, I’équation 8 de la transmission spectrale, déja définie au chapitre 2 et que nous
rappelons ici, a été utilisée :

2
Pout(ni) _ (T - a(ni))

T i) = =
Ares(n) P, (1 _ Ta(nl-))z

L’ajustement des pics de résonance est réalisé en faisant varier la valeur du coefficient d’auto
couplage (7), ainsi que les pertes optiques pertes (li€es au facteur d’atténuation a par la relation
6 et définie au chapitre 2).

Pour illustrer cette phase d’ajustement, nous présentons un exemple de spectres de transmission
expérimental et théorique d’un microrésonateur de hauteur 250 nm, de largeur 1 pm, avec un
rayon d’anneau de 200 um, de longueur de couplage 50 um et de gap 1 um, en configuration
PMMA/SiO> poreux/Si en présence d’eau désionisée, sur une plage de longueurs d’onde variant
de 760,3 a 760,8 nm (Figure 95).
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Figure 95 - Spectres de transmission expérimental et théorique d’un microrésonateur
PMMA/SiO: poreux/Si de hauteur 250 nm, de largeur 1 um de rayon R = 200 um et un gap =
1 um en présence d’eau désionisée sur une plage de longueurs d’onde variant de 760,3 a

760,8 nm.

La Figure 96 montre que le coefficient d’auto-couplage reste constant et, par conséquent, que
la qualité¢ du couplage entre le guide bus et ’anneau n’est pas affectée. En revanche, le
coefficient de pertes par tour d’anneau augmente a chaque nouvelle mesure puisqu’une
augmentation d’environ 90 % entre la premicre et la derniére mesure, est observée.

Cette croissance contribue a diminuer le contraste ainsi que le facteur de qualité de notre
dispositif de détection (réduction d’environ 50 %).
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Figure 96 - Variations des principaux parametres du microrésonateur PMMA/SiO: poreux/Si
de hauteur 250 nm, de largeur 1 um de rayon R = 200 um et un gap = I um en présence
d’eau désionisée au cours des différentes mesures de reproductibilité.

Ces mesures démontrent que nos dispositifs de détection a base de polymeéres produisent une
réponse de détection en mode statique et présentent des performances comparables a celles
reportées dans la bibliographie, notamment un facteur de qualité de 3,6.10°.

Ce résultat peut étre comparé, toutes technologies confondues mais a longueur d’onde proche,
a ceux de A. Samusenko et al.[85] portant sur des structures optiques a base de
microrésonateurs, en configuration SiON/SiO2 et en présence d’eau comme couche de

superstrat, démontrant un facteur de qualité expérimental de 1,3.10° & 850 nm.

4.2.2.3 Performances obtenues en configuration « capteur »
La durée d’utilisation relativement limitée de nos dispositifs impose de réaliser des mesures de
détection rapidement performantes en présence de molécules autres que 1’eau sous peine de
mesure dans un mode fortement dégradé.

Initialement, nous avons choisi de démontrer 1'efficacité de nos structures optiques pour détecter
la sulfo-cyanine 7, une molécule présentant un maximum d'absorption a 760 nm. Cependant,
les résonateurs que nous avons mis en place ont également pour objectif de réaliser une étude
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de faisabilité de la détection par décalage en longueur d'onde du pic de transmission, en utilisant
une solution d'eau contenant différentes concentrations de glucose. En raison de contraintes
temporelles, nos objectifs de recherche ont privilégié la détection du glucose, qui est une
substance de référence couramment utilisée dans la littérature scientifique pour évaluer les
performances des dispositifs de détection.

S’agissant de la détection du glucose, le procédé suivant été mis en place : les solutions
d’analyte glucosée (a différentes concentrations : 1 g/L ;3 g/L ;5 g/L ;7 g/Let 11 g/L) sont
placées, sous forme de gouttes, sur la surface représentative de 1’anneau du microrésonateur par
le biais d’une seringue (régime statique) et une mesure du spectre de transmission autour de
760 nm est réalisée.

Une premiére mesure du spectre de transmission est effectuée en utilisant de 1'eau désionisée
comme référence puis nous asséchons la surface du dispositif a I'aide d'une bombe a azote.

A la suite, une solution de glucose a une concentration spécifique est déposée et un nouveau
spectre de transmission est enregistré. Le dispositif de détection est ensuite séché et cette
procédure est répétée, pour chaque concentration, avec une mesure de référence a I'eau
désionisée prise entre chaque nouvelle concentration de glucose.

Le décalage de la position des raies de résonance entre le spectre de transmission de référence
et un spectre de transmission obtenu en présence d une solution glucosée est estimé pour chaque
concentration de glucose considérée (Figure 97).
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Figure 97 - Spectres de transmission obtenus dans le visible (760 nm) d'un microrésonateur
PMMA/SiO: poreux/Si de hauteur 250 nm, de largeur 1 um de rayon R = 200 um et un gap =
0,9 um sur une plage de longueurs d’onde variant de 760 a 761 nm pour des concentrations
de 0 g/L (utilisée comme référence), 1 g/L, 3 g/L, 5 g/L, 7 g/L et de 11 g/L d’eau glucosée.
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A partir des décalages successifs observés en fonction de la concentration de glucose, il devient
possible d’extraire la sensibilité de notre dispositif. Ces mesures ont été réalisées pour chacune
des hauteurs des guides fabriqués (250 nm, 300 nm et 500 nm) et la valeur des décalages sont
retranscrites en Figure 98.

Comme nous I’avons présenté dans le Chapitre 2, chaque hauteur de guide posséde un taux de
champ évanescent différent (respectivement 19 % pour 500 nm, 32 % pour 300 nm et 55 %
pour 250 nm). De cette manicre, nous allons pouvoir mesurer I’impact du taux de champ
évanescent sur la sensibilité de nos structures optiques.

S’agissant des mesures sous fortes concentrations (i.e. au-dela de 7 g/L), le décalage spectral
des pics de résonance s’étend au-delda d’un ISL a concentration nulle. Dans ce cas, pour
déterminer le décalage spectral final, nous prenons en compte I’écart relatif a I’ISL intrinséque
du dispositif de détection a concentration nulle augmenté du décalage que nous mesurons
expérimentalement.

Le décalage en longueur d’onde est calculé pour une longueur d’onde de résonance autour de
760 nm. Nous avons pris appui sur les travaux de Y.-L. Yeh et al. [134], qui ont établi la relation
entre 1’indice de réfraction d’une solution glucosée (Ansyp) et la concentration de glucose
([Clglucose), a travers la relation suivante :

An =1,189.107* X [C] jrucose + 1,33 32

Cette relation permet de :

e Caractériser le décalage du pic de transmission (AA) en fonction de la variation d’indice
de réfraction de la solution (Ansup) (Figure 98) ;

e Prédire la sensibilité et la limite de détection de nos dispositifs par la mesure du décalage
spectral des pics de résonance du spectre de transmission.
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Figure 98 - Variations de la longueur d’onde de résonance (A1) en fonction des variations de
I’indice de réfraction du superstrat (Ansy), pour différentes hauteurs de guide de
microrésonateur (h = 250 nm ; 300 nm ; 500 nm) en configuration PMMA/SiO:> poreux/Si de
rayon R = 200 um et un gap = 0,9 um. Ces mesures ont été réalisées pour différentes
concentrations de glucose dissout dans l’eau désionisée (1 a 11g/L).

Rappelons que, de fagcon générale, la sensibilité est définie par le rapport entre la variation de
I’indication du dispositif de détection et la variation du mesurande. S’agissant de la méthode
utilisée et basée sur le décalage de la longueur d’onde des pics de résonance, la sensibilité
correspond au rapport entre la variation de la longueur d’onde de résonance (AA) et la variation
de I’indice de réfraction optique du superstrat (Angup).

S = Adyes

= 33
Ansup

La limite de détection correspond a la plus petite valeur mesurable et, plus concrétement sur le
plan expérimental, elle correspond a la plus petite variation d’indice de réfraction du superstrat
détectable. Mathématiquement, la limite de détection est traditionnellement définie par le
rapport entre la longueur d’onde de résonance (Awes) et le produit du facteur de qualité (Q) par
la sensibilité du dispositif de détection (S) [135].

NN

res

LOD =
Q.

34
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Le Tableau 11 synthétise la sensibilit¢ et la limite de détection des microrésonateurs
PMMA/SiO> poreux/Si en fonction de la hauteur des guides d’onde, et donc du taux de champ

évanescent.

Tableau 11 - Synthese des performances obtenues avec des microrésonateurs PMMA/SiO:
poreux/Si de rayon R = 200 um et un gap = 0,9 um en présence de glucose et en fonction du
taux de champ évanescent (dépendant de la hauteur des guides).

Hauteur Rayon de Longueur de ... | Limitede
Rk s Gap Facteur de | Sensibilité ) . M.
des guides | I'anneau couplage . détection P
(nm) i qualité (nm/RIU) (%)
(nm) (wm) anneau/guide (um) (RIV)
250 200 1000 50 2.10* 257,21 1,4.10* 55,15
350 200 900 100 9.10° 212,48 3,9.10* 32,79
500 100 700 50 1,7.10% 120,22 3,2.10* 19,69

Ces résultats mettent clairement en évidence l'influence du taux de champ évanescent sur la
sensibilité. Nous observons que 1’évolution de la sensibilité est inversement proportionnelle a
la hauteur des guides et donc également au taux de champ évanescent (I'sup), confirmant ainsi
nos hypothéses de départ.

4.2.3 Synthese des résultats

Afin de mieux comparer les performances de nos structures de détection, nous avons recensé la
sensibilité et la limite de détection de différentes structures utilisées pour la détection décrites
dans 1’état de I’art (Figure 99), fabriqués a partir de différents matériaux et opérant dans la
gamme du visible au proche infrarouge (Tableau 12).
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Tableau 12 - Tableau récapitulatif des références des articles présentés dans la Figure 99

pour comparer les performances de nos dispositifs de détection.

Longueur Matériaux Dimensions des Analyte
Références R e s guides considéré
d’onde (nm) utilisés
(hauteur x largeur)
Guide ruban
[136] 1550 S1/S102 750 nm x 220 nm NaCl
[137] 1550 Si/Si02 500 nm x 220 nm Glucose
[138] 780 Su8/Si0, 1000 nm x 1500 nm Ethanol
[139] 1550 Ge-Sb-Se 600 nm x 300 nm NaCl
[140] 850 SiON/Si02 900 nm x 305 nm MES
[141] 1550 SiON/Si02 400 nm x 220 nm NaCl
[142] 1580 SiON/Si02 500 nm x 220 nm NaCl
[143] 1610 TeO> 500 nm x 220 nm Eau
[144] 1560 AlOs 2000 nm x 700 nm NaCl
[145] 1550 Polysiloxane 2500 nm x 2100 nm NaCl
[146] 1550 S1/S102 500 nm x 200 nm NaCl
[147] 1550 Si3N4 Glucose
[148] 1550 S1/S102 350 nm x 220 nm NaCl
[149] 1550 Si/Si0, 500 nm x 220 nm NaCl
[150] 1550 ZPUI3-430 | 800 nm x 2000 nm | Glueose
polymer
Guide a cristaux photoniques
[141] 1550 SiON/Si02 400 nm x 220 nm NaCl
[151] 1550 Si/Si0, 500 nm x 220 nm NaCl
[152] 1550 Si/Si10; 600 nm x 220 nm Glycérine
[153] 1550 Si/Si0 500 nm x 220 nm NaCl
[154] 1550 Si/Si10; 500 nm x 220 nm Glycérine
Guide a fente
[135] 1550 ChGs 340 nm x 300 nm NaCl
[155] 1300 SiN/SiO» 550 nm x 300 nm Ethanol
Guide ruban poreux
[117] 1550 PS/Si02 2500 nm x 1000 nm Glucose
[156] 1550 Si 1200 nm x 600 nm NaCl
[69] 1550 Si0, 1800 nm x 1900 nm Glucose
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Figure 99 - Performances de structures de détection optique présentées dans [’état de I’art
permettant de positionner nos résultats obtenus en configuration PMMA/SiO> poreux/Si.

Il ressort que les performances de nos structures sont largement comparables avec celles
obtenues et publi€es, par les guides « ruban » et certaines structures en matériaux entierement
poreux en termes de sensibilité.

Par une porosification de la couche de confinement, nous parvenons avec succes a amplifier le
taux de champ évanescent en surface de I’anneau, tout en évitant un processus de fabrication
plus complexe axé sur la structuration de la couche centrale.

Les travaux de L. Huang et al [152] utilisent des microrésonateurs a base de guide d’onde en
cristaux photoniques avec une hauteur de 220 nm, avec un taux de champ évanescent de 39 %
a 1550 nm, a la différence de nos guides permettent d’obtenir un taux de champ évanescent de
55 %. Nous avons donc atteint une valeur de sensibilité expérimentale supérieure a I’état
de I’art dans le domaine du visible.

Les travaux de 4. Samusenko et al. [140] X. Tu et al [138] présentent respectivement des
sensibilités de 80 nm/RIU a 850 nm et 27 nm/RIU a 780 nm, résultats qui doivent étre comparés
a nos structures susceptibles d’atteindre 257 nm/RIU a 760 nm. Nos performances de limite de
détection sont €¢galement similaires aux autres types de structure.
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A ce jour, nous observons que les cristaux photoniques démontrent la plus basse limite de
détection en comparaison des guides « ruban» du fait de leurs pertes généralement plus
importantes a iso-longueur d’onde.

L’amélioration du banc optique a un role a jouer dans I’optimisation de la limite de détection.
A ce titre, nous pourrions 1’optimiser en s’affranchissant des conditions extérieures comme le
montre le banc développé par D. Chauvin et al. avec une enceinte thermostatée [157], ou encore
d’utiliser des fibres optimisées a 760 nm.

La prochaine partie portera sur 1’analyse des performances des guides d’onde fabriqués en
technologie « full SION » pour fonctionner sur une large bande spectrale. Rappelons que ces
structures n’ont pas vocation a se comporter comme des dispositifs de détection, telles que les
architectures précédentes dont le coeur de guidage est directement exposé a 1’analyte. Ici, le
cceur du guide est enterré pour obtenir un fort taux de confinement du mode guidé (en limitant
le taux de champ évanescent) et I’objectif est de valider les performances et notamment la bande
spectrale de propagation autorisée par ces guides.
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4.3 Analyse des performances des structures enterrées de
guidage optique large bande

4.3.1 Description technologique de la structure

Cette derniére section se concentre sur l'évaluation des performances optiques des guides
d’onde enterrés développés a partir de matériaux de type SION.

La Figure 100 présente la structure technologique des guides réalisés, dont le procédé de
fabrication a été explicité dans le chapitre précédent.

Rappelons que le coeur des guides est composé de SiON avec une largeur de 1 um, et une
hauteur de 200 nm. Ces guides sont recouverts d'une couche de SiON d'une épaisseur de 2 um
formant la couche de gaine supérieure, présentant une variation d'indice de réfraction optique
de 0,1 par rapport au matériau constituant le cceur. L’ensemble est déposé sur une couche de
gaine inférieure, le tout sur un substrat silicium.

SiON
N = 1,5

Substrat silicium

Figure 100 - Schéma représentatif d’'un guide d'onde enterré réalisé en technologie « full
SiON » (Vue en coupe).

4.3.2 Analyse technologique des guides fabriqués a base de SION
sur substrat de silicium

Un procédé de gravure des facettes (entrée et sortie), identique a celui mis en place pour les
guides d’onde a base de SiN, a été utilisé. A ce titre, une vérification de ’état des facettes
s’impose car il est responsable de la qualité du couplage optique et donc des performances de
propagation que nous allons chercher a caractériser par la suite.

La Figure 101 présente une vue MEB (vue de face) de I’état d’une facette d’injection gravée de
ces structures guidantes.
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coulure

lacune

Figure 101 - Vue MEB (vue de face) de [’état d’une facette d’injection gravée d’'un guide
enterré. Les « coulures » mises en évidence apres gravure ont été observées sur [’ensemble
des facettes de la plaque réalisée.

La Figure 101 permet de mettre en évidence une lacune au niveau du cceur ainsi qu’une rugosité
conséquente sur toute la facette. La principale raison de cette apparence de « coulures » semble
provenir de la longue durée d'interaction (de plusieurs heures) entre le processus de gravure
Bosch, la résine de protection et les couches de SiON.

Au fur et a mesure de la gravure complete du substrat en silicium, les faces avant et arriére de
la résine de protection subissent une érosion progressive. Ces lacunes au niveau du cceur
peuvent avoir un fort impact sur les pertes de nos guides, notamment sur la qualité du couplage
optique.

4.3.3 Présentation des performances optiques des guides enterrés
— Estimation des différentes pertes

Cette section vise a extraire les performances des structures et en particulier les niveaux de
pertes par propagation et d’insertion aux différentes longueurs d’onde de fonctionnement, soit
532 nm, 633 nm, 760 nm, 808 nm et 1064 nm.

La premiere étape consiste en la mesure du spectre de transmission en polarisation de nos guides
d’onde enterrés.

Un soin particulier a été apporté dans ces mesures en termes de reproductibilité en vue d’obtenir
des données les plus rigoureuses possibles. A ce titre, la méme mesure est répétée 5 fois pour
chaque guide et ce, pour chaque longueur d’onde, espacées dans le temps, en prenant soin de
démonter le montage entre deux mesures.

La Figure 102 démontre la fonctionnalité des guides enterrés et représente les pertes totales
d’un guide aux deux modes de polarisation et ce, pour les quatre longueurs d’onde considérées.
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Comme présenté dans la section 2.2.2.2-Modélisation analytique du résonateur en anneau du
chapitre 2, les pertes totales correspondent a la somme des pertes par diffusion (majoritairement
dues a la rugosité des flancs), les pertes par courbure (absentes dans le cas d’un guide droit) et
des pertes par absorption.

La procédure de reproductibilité mise en place pour évaluer la stabilité et la robustesse de notre
procédé a mis en évidence des variations du couplage de la lumiére dans nos structures, qui
peuvent étre principalement liées a un mauvais alignement de la fibre avec I’entrée des guides.

A I’exception des mesures du mode TE a 532 nm et TM a 808 nm, nous remarquons que, dans
la majorité des cas, ces variations de pertes par couplage sont négligeables au regard du niveau
des pertes totales car elles restent inférieures a 1 dB/cm.

S’agissant des particularités observées a 532 nm et 808 nm, on constate une augmentation du
niveau des pertes totales en mode TE et une forte variabilité des pertes totales en mode TM,
que nous proposons de justifier par les ¢éléments ci-apres :

e S’agissant du mode TE se propageant a 532 nm, on constate une forte variabilité¢ des
pertes totales mesurées, qui peut s’expliquer a I’aide des simulations réalisées dans le
chapitre 2. En effet, a cette longueur d’onde, le guide propage deux modes TE (TEqo et
TEo1) et, expérimentalement, il reste difficile de séparer les deux contributions. Nous
obtenons donc des pertes autour de 12 dB/cm et une moins bonne reproductibilité avec
des variations de 3 dB/cm entre chaque mesure.

e Concernant le mode TM a 808 nm, les variations sont beaucoup plus importantes (~ 35
dB/cm). L’origine de ces fortes variations provient trés probablement de notre systéme
de sélection de la polarisation puisqu’il existe un écart important entre les pertes de
propagation TE et TM. En effet, le systeme de sélection ne permet pas de supprimer
totalement la polarisation résiduelle dans 1’état complémentaire non sélectionné.
Sachant que nos guides font environ 1 cm de longueur, nous obtenons une atténuation
de 37 dB en sortie de nos guides d’onde a 808 nm. Le signal étant trop proche du seuil
de bruit de notre systeme de détection, il reste donc difficile de correctement distinguer
les modes TE et TM dans le guide d’onde.
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Figure 102 — Variations des pertes totales sur le premier mode TE et TM d’un guide d’onde
de hauteur 200 nm et de largeur 1 um a différentes longueurs d’onde (532 nm ; 633 nm ; 760
nm et 808 nm). Les barres d’erreur correspondent aux mesures de reproductibiliteé.

Nous avons ensuite effectué des mesures de pertes par la technique dite de « cutback », bien
connue en optique intégrée. Cette méthode consiste a cliver la facette de sortie de nos
¢chantillons plusieurs fois et d’effectuer des mesures de puissance optique, a chaque étape de
clivage, correspondante donc a différentes longueurs de guide.

A minima, des guides présentant 5 longueurs différentes (4 étapes de clivage en plus de
I’échantillon de départ) sont nécessaires pour estimer les pertes des guides d'onde avec un degré
de confiance suffisant dans les résultats obtenus.

Elle est basée sur la comparaison de la transmission de guides de différentes longueurs, et
permet de quantifier les différents types de pertes : pertes totales, pertes par propagation et
pertes d’insertion.

Comme nous I’avons présent¢ dans la section 4.1.3.1 — Meéthodologie d’extraction du
coefficient de transmission en polarisation de ce chapitre, a partir des mesures des puissances
optiques, il est possible de remonter aux pertes totales du guide d’onde en utilisant les équations
suivantes :

Pertes totales [dB] = 10 X log(Transmission) 35

Pertes totales [dB]
Pertes totales [dB/cm] = 36
Longueur totale [cm]
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En représentant graphiquement les pertes totales en fonction de la longueur d’onde, les
extractions suivantes sont possibles :

e Le coefficient directeur de la régression linéaire permet d'obtenir l'atténuation associée
aux pertes par propagation.

e [’ordonnée a I’origine de la droite de régression linéaire correspond aux pertes d'un
guide d'onde de longueur nulle, soit les pertes par insertion.

Comme nous I’avons indiqué dans les chapitres précédents, les pertes totales correspondent a
la somme des pertes par propagation, essentiellement liées a l'absorption intrinséque des
matériaux (coeur et gaine), auxquelles doivent étre ajoutées les pertes par rugosité (notamment
des flancs du guide) ainsi que les pertes par insertion.

La Figure 103 présente I’ensemble des pertes d’un guide d’onde en considérant le premier mode
TE.

e Les mesures démontrent que les pertes d’insertion sont @ minima de 7 dB. Ces pertes
sont importantes et sont essentiellement liées a 1’état de surface des facettes des puces
ainsi qu’aux pertes de couplage entre le mode de la fibre et le mode du guide d’onde.

e Les pertes qui prédominent ici (supérieures a 11 dB/cm) et que nous visons a minimiser
par un design adéquat, la qualité et la maitrise des parametres des étapes de fabrication,
correspondent aux pertes par propagation. Elles résultent de la somme des pertes par
absorption des matériaux en présence formant le cceur et la gaine et des pertes par
rugosité des flancs de nos guides. Par ailleurs, rappelons que nous avons sélectionné ce
type de matériau car I’état de I’art montre qu’il présente de trés faibles pertes dans le
visible (< 1 dB/cm pour le SiON). Nous pouvons donc émettre I’hypothese que la
majorité de nos pertes sont dues a la rugosité des flancs des guides réalisés.
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Figure 103 - Estimation des niveaux de pertes sur un premier mode TE d’un guide d’onde de
hauteur 200 nm et de largeur 1 um. Les pertes totales, les pertes par insertion et les pertes
par propagation ont été mesurées a 532 nm, 633 nm et 760 nm.
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Les pertes par propagation présentent un minimum proche de 12dB/cm a 633 nm et sont tres
¢levées a 532 et 760 nm, soit respectivement de 1’ordre de 25 et 32dB.

Nous estimons que le niveau de pertes, obtenu a 532 nm, est li¢ a la multi-modalité du guide a
cette longueur d’onde. A 633 nm, le guide ne propage qu’un seul mode TE bien confiné dans
le cceur et présente donc moins de pertes par propagation (facteur de confinement de 65 %).

Les fortes pertes a 760 nm, en comparaison a celles a 633 nm, peuvent étre justifiées par
I’évolution de la taille du mode en fonction de la longueur d’onde. En effet, comme 1’a montré
Y.A.Vlasov et al. avec une étude a 1550 nm sur des guides d’onde en technologie Si sur SiO»,
de hauteur 220 nm et de largeur 445 nm [158], lorsque la longueur d'onde augmente, et ce
jusqu'a la longueur d'onde de coupure (estimée a 1330 nm en d’apres les simulations conduites
dans le chapitre 2), le mode se déconfine progressivement dans le coeur du guide. Par
conséquent, au cours de la propagation, ce mode déconfiné interagit davantage avec les flancs
des guides qui, sous I’effet d’une forte rugosité, augmente considérablement les pertes.

Pour valider cette hypothése, un nouveau guide a été caractérisé sans utiliser la technique
« cutback » au-dela de 760 nm et des mesures complémentaires ont été¢ réalisées avec des
sources Laser émettant a 808 nm et 1064nm.

La tendance présentée en Figure 104 confirme bien 1'augmentation des pertes de propagation
pour le premier mode TE aprés le minimum obtenu a 633 nm.

Ce guide a également ¢été testé a 1064 nm mais aucune transmission n’a pu étre caractérisée
compte tenu du niveau tres élevé des pertes. L'exces de rugosité des flancs de nos guides d'onde
explique les fortes pertes relevées a 15 dB/cm a 532 nm et 25 dB/cm a 808 nm.
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Figure 104 - Variations des pertes totales du premier mode TE et TM de deux guides d’onde
différents mesurées a 532 nm, 633 nm, 760 nm et 808 nm.
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Ce travail a permis de montrer que les données expérimentales sont en accord avec les résultats
des modélisations qui ont été effectuées dans le chapitre 2, a savoir :

e A 532 nm, les pertes sont plus élevées en raison du comportement multimodal des
guides.

e Nous observons un minima de pertes a 633 nm (6 dB/cm en TEqo et 15 dB/cm en TMyo)
et une augmentation des pertes par propagation aux longueurs d’onde supérieures (14
dB/cm en TEqo et 27 dB/cm en TMoo a 760 nm et 21 dB/cm enTEq et 34 dB/cm en
TMoo a 808 nm).

e Les simulations montrent une augmentation du facteur d'évanescence alors que la
longueur d'onde augmente (I'ciad(TE00) = 76 % et I'ctad(TMoo) = 82 % a 760 nm ;
Ic1ad(TEo0) = 80 % et I'ctad(TMoo) = 86 % a 808 nm) ; ce qui apparait en cohérence avec
nos prévisions concernant la réduction du confinement du mode et I’augmentation des
pertes optiques.

e Toutefois, les limitations de notre banc de caractérisation associées a de tels niveaux
de pertes ne permettent pas d’extraire des valeurs expérimentales au-dela de 808 nm.

Nous sommes parvenus a développer des guides d'onde a structure enterrée, opérant sur une
large gamme spectrale. Ce point, qui peut faire I’objet d’un débat contradictoire, est conditionné
a la capacité de notre systeme de détection a mesurer de faibles niveaux de puissance regus.
Pour exemple, a 808 nm, la puissance en sortie de nos guides est supérieure a 10 nW, donc
détectable par la photodiode utilisée. En conclusion et en I’absence (a notre connaissance)
de standards associés, méme en présence de trés forts niveaux de pertes (> 20 dB/cm), la
bande spectrale d’opération de nos guides est estimée a prés de 270 nm en mode TE.

Par la méthode de caractérisation optique dite « cutback », nous avons pu séparer la contribution
des différentes pertes optiques et mettre en évidence l'effet significatif de la rugosité mais sans
¢valuation quantitative puisque la rugosit¢ n’a pas été mesurée apres chaque étape de
fabrication de nos structures.

Nous pouvons, a présent, comparer nos performances avec 1’état de I’art présenté dans le
chapitre 1 (Figure 105 et le Tableau 13), dans le cas d’une propagation monomodale. Nous
notons qu’il n’existe que peu de structures fonctionnant avec une large plage de fonctionnement
dans le visible en utilisant la méme structure.

Il serait tout a fait envisageable d’augmenter cette plage notamment vers les plus basses
longueurs d’onde en réduisant la largeur de nos guides. A ce titre, de futurs travaux pourraient
étre réalisés a court terme en utilisant la lithographie a faisceau d’électrons pour arriver a
atteindre des largeurs inférieures a 1 um.
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Figure 105 - Synthese des bandes spectrales obtenues et publiées dans [’état de I’art par des
structures guidantes monomode dans le domaine du visible.

Tableau 13 - Tableau de synthese des articles présentant des structures guidantes monomode
a large bande spectrale obtenue dans le domaine du visible.

Numéros Références Longueur d’onde Dimensions des Matériaux
associées (nm) guides
(Hauteur x largeur)
1 [81] 850 1,] pmx 2,2 um SiON/SiO2
2 [80] 532 /780 /900 180 nm x 450 nm Si3N4/Si0;
3 [77] 370 — 460 100 nm x 500 nm AIN/SiO;
4 [12] 520 — 648 200 nm x 520 nm SiN/SIO»
5 [78] 676 — 900 Ge/verre
borosilicate
6 [79] 965 — 995 200 nm x 850 nm SiN/Si02
7 Notre structure 633 — 808 200nm x 1 pum SiON/SiON
guidante

Par cette étude, nous montrons qu’il est donc possible de développer des guides d’onde enterrés
en technologie « full SION » présentant un contraste d’indice optimisé (axe vertical de la
structure guidante). Un guidage monomode a été obtenu sur une large plage spectrale, couvrant
du visible au proche infrarouge (532 nm — 808 nm).
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Conclusion

Ce chapitre de caractérisation des structures mises en ceuvre a permis de compléter le travail de
modélisation et de fabrication par des résultats de caractérisation quantitatifs.

Ce travail a nécessité I’optimisation d’un banc de caractérisation dédi¢ et capable d’extraire des
grandeurs optiques du visible au proche infrarouge. Des informations détaillées sur les
stratégies de caractérisation sont données, telles que 1’extraction du coefficient de transmission
en polarisation et en longueur d’onde.

Notre banc de caractérisation est équipé d'un systéme de polarisation adapté aux différentes
longueurs d'onde, ce qui nous permet d'exciter un seul mode dans la fibre d'injection
microlentillée. Ce systéme permet d'extraire, a travers les différentes structures guidantes, les
coefficients de transmission en fonction de I'état de polarisation (TE ou TM). De plus,
l'utilisation d'une source laser dotée d'une technologie permettant a la fois le contrdle de la
puissance et de la longueur d'onde donne la capacité d'extraire des spectres de transmission en
fonction de la longueur d'onde. Cette technique est relativement simple a mettre en ceuvre tout
en restant efficace et bas coft.

Dans ce chapitre, I’objectif a consisté a évaluer la faisabilité de détection en milieu liquide, dans
le domaine du visible, de deux structures identiques sur le plan de I’architecture technologique,
utilisant des guides « ruban », mais basées sur des matériaux différents (PMMA/SiO; poreux et
SiN/Si02).

Deux types de détection ont été envisagées pour mesurer des variations sur I’indice effectif de
la couche de superstrat (1’eau désionisée dans notre cas) : la détection de glucose pour mesurer
un décalage des raies du spectre de transmission et la détection de sulfo-cyanine 7 pour mesurer
une variation d’intensité des raies de résonance a une longueur d’onde donnée.

Cependant, les difficultés technologiques rencontrées ne nous ont pas permis d'effectuer des
mesures de détection de la sulfo-cyanine 7 par spectroscopie d’absorption au cours de cette
¢tude. Notre priorité s'est donc concentrée sur la faisabilité de détection du glucose au moyen
de la mesure du décalage du spectre de transmission et la comparaison des performances
extraites (sensibilité et limite de détection) avec 1'état de 1'art du domaine.

Dans un premier temps, notre évaluation a porté sur les transducteurs optiques a base de
microrésonateur en anneau en PMMA. Nos caractérisations optiques ont démontré de bonnes
performances : un facteur de qualité proche de 10* et un contraste de 10 dB.

La démonstration des capacités de détection a été réalisée sous différentes concentrations de
glucose dissout dans 1'eau désionisée (régime statique). Une sensibilité de 257 nm/RIU ainsi
qu’une limite de détection de 10* RIU ont été obtenues a 760 nm avec un guide de 1 x 0,25
um? fabriqué par photolithographie conventionnelle. A date, elles sont tout & fait comparables
a I’état de Dart.

S’agissant des structures réalisées en matériaux inorganiques (SiN), nous avons pu mettre en
évidence des problémes rencontrés lors de la fabrication, et notamment sur la partie de gravure
des facettes. Nous avons observé une détérioration des flancs des puces mais également des
guides d’onde en surface ou des ruptures de continuité ont ét€ mises en évidence. A cela s’ajoute
un lot de puces ou la résine photosensible n’a pas été complétement retirée, confirmant
I’hypothése d’une mauvaise maitrise de la dernicre étape de gravure des facettes.
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Par ailleurs, 1’absence d’une étape de planarisation de nos structures guidantes (guides
« ruban ») dans le design des microrésonateurs ne nous a pas autoris¢ une capacité de détection
en environnement microfluidique (régime dynamique). A ce titre, un couplage vertical entre le
guide « bus » et I’anneau pourrait étre une voie a envisager car elle n’exposerait que 1’anneau
a I’analyte a analyser et éviterait le couplage de potentiels effets indésirables.

Ce chapitre a ¢galement permis de mettre en place un protocole afin d’étudier la bande spectrale
de guides d’onde enterrés, réalisés en technologie « full SION ». Nous avons pu estimer la
contribution des différents niveaux de pertes susceptibles d’affecter les performances de nos
structures.

En conclusion et en I’absence (a notre connaissance) de standards associés, méme en présence
de tres forts niveaux de pertes (> 20dB/cm), la bande spectrale d’opération de nos guides est
estimée a prés de 270 nm en mode TE. Par ailleurs, des effets « atypiques », tels que la
multimodalité apparaissant a 532 nm ou la disparité des niveaux de pertes entre les modes TE
et TM a 808 nm, ont été justifiés.

Des points d’amélioration dans le procédé de fabrication n’ont pas permis d’obtenir les
performances prédites par les modélisations. Nous sommes par ailleurs conscients que les pertes
obtenues par nos structures, liées principalement a la rugosité des motifs, ne permettent pas de
nous situer a 1’état de 1’art. Néanmoins, la bande passante de nos guides d’onde, couvrant du
visible au proche-IR, est prometteuse et, a ce titre, des propositions de corrections
technologiques sont détaillées dans la conclusion générale et les perspectives associées.

171



Conclusion génerale

Cette thése, financée par le programme « Doctorat international » de I’ldEx Bordeaux, s’est
déroulée en codirection et cotutelle entre le laboratoire de 1’Intégration du Matériau au Systéme
(IMS — Universit¢é de Bordeaux, UMR CNRS, France) et I’IRL Nanotechnologies et
Nanosystémes (LN2 — Université de Sherbrooke, CNRS, Canada), et s’appuie sur leur
expérience dans le domaine.

Elle s’inscrit également dans un programme de recherche initi¢ par le laboratoire IMS depuis
2015, en collaboration avec le LN2. Ce programme vise a développer des dispositifs de guidage
en optique intégrée opérant dans le domaine du visible et capables d’étre hybridés avec des
dispositifs réalisés par d’autres techniques de fabrication, telles que la fabrication additive
assistée par faisceau laser. Elle fait suite a deux theéses soutenues a I’'IMS (F. MEZIANE, 2012-
2015 et M. DIEZ-GARCIA, 2015-2018) et a une theése menée en cotutelle entre les deux unités
(R. ROBLES, 2017-2022).

Cette étude visait a mettre en ceuvre des dispositifs de guidage pour deux applications :

e D’une part, des résonateurs en anneau a base de polymeéres et de SiN pour la détection
en volume de molécules spécifiques en milieu liquide, en prenant appui sur la
perturbation du champ évanescent en surface du dispositif ;

e D’autre part, des guides d'onde enterrés en technologie « full SiION », fonctionnant sur
une large bande spectrale dans le visible (> 100 nm).

La collaboration entre le laboratoire IMS et le LN2 a permis le développement de ces structures
en considérant trois grands axes complémentaires : modélisation, fabrication et caractérisation.

Les contributions majeures de ce travail sont les suivantes :

e La comparaison des différents algorithmes développés pour modéliser la propagation
d’une onde ¢électromagnétique dans un guide ;

e [a mod¢lisation de guide d’onde en vue d’obtenir une propagation monomode et un
maximum de taux de champ évanescent en interaction avec 1’analyte ;

e L’optimisation de la structure microrésonateur pour maximiser la sensibilit¢ du
dispositif de détection par spectroscopie d’absorption ;

® [a modélisation d'un guide d'onde enterré, fabriqué a partir d'un matériau unique, avec
pour objectif d'augmenter sa plage spectrale d’opération tout en conservant la méme
structure ;

e Le développement d’un procédé de microfabrication complet pour des guides d’onde
en polymeres sur une couche de silice poreuse et a base de SiN sur une couche de SiO; ;

e Le développement d'un procédé complet de microfabrication pour des guides d'onde
enterrés, utilisant un matériau unique (SiON) et avec une variation contrdlée d'indice de
réfraction optique ;

e La fabrication complete des différentes structures optiques modélisées ;
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e Le développement d’un banc optique de caractérisation fonctionnant a des longueurs
d’onde du visible ;

e La détection de glucose avec les dispositifs a base du PMMA ;

e La démonstration d’une bande spectrale de prés de 270 nm en mode TE présentée par
les guides enterrés mis en ceuvre en technologie « full SION ».

Une mise en contexte du projet de recherche a fait I’objet d’un premier volet de cette
thése. Nous avons effectué de brefs rappels sur la propagation d’une onde guidée et différentes
architectures de guide d’onde, développées pour des applications de détection et présentées
dans 1’état de 1’art, ont ensuite été détaillées.

Cette theése visait a démontrer concrétement la faisabilité d'une structure photonique intégrée
permettant la spectroscopie d'absorption dans le domaine du visible. Selon la revue
bibliographique, les guides de type « ruban » semblent étre les mieux adaptés a nos objectifs,
offrant une structure robuste, reproductible et réutilisable. De plus, leurs faibles pertes par
diffusion, soulignées dans la littérature, devraient garantir de bonnes performances. Toutefois,
leur faible sensibilité nécessite leur utilisation avec une structure qui accroit l'interaction avec
le milieu a sonder.

Dans ce cadre, la structure de résonateur en anneau a base de guides « ruban » a été privilégiée.
Ce type de dispositifs a donc été fabriqué a partir de deux guides « ruban » identiques, avec un
guide droit et un guide fermé sur lui-méme en anneau.

De telles structures ont ¢ét¢ développées en considérant de deux types de matériau en vue
comparer leurs capacités de détection en volume : les matériaux polymeres et les matériaux
inorganiques.

Dans le prolongement de la description des structures a base de matériaux inorganiques, nous
avons étudié la possibilité de réaliser des guides d’onde fonctionnant sur toute la plage spectrale
du visible a partir d’un unique matériau : le SION. Les guides enterrés ont été retenus. Ces
guides sont recouverts d’une couche d’'un méme matériau pour la couche de confinement et la
couche de superstrat.

Le deuxieme volet s’est focalisé sur la modélisation de I’ensemble de ces structures. En
utilisant un guide « ruban », retenu comme structure de référence car largement usitée dans
I’état de I’art, une comparaison des performances de divers algorithmes couramment utilisés
pour simuler la propagation d'une onde électromagnétique dans un guide d'onde, a été
entreprise.

Le choix de nos « métriques » s’est porté sur I’indice effectif et le taux de champ évanescent
des premiers modes optiques se propageant dans un guide d’onde (TEO et TMO0). Au final :

e La méthode FDM a été retenue pour les cartographies modales de taux de champ
évanescent généré par nos structures guidantes ;

e Laméthode FMM a été privilégiée pour I’étude de la propagation dans les guides droits
et courbés.
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Nous avons ensuite modélisé nos guides d’onde en considérant différents indices de réfraction
optique des matériaux en présence et différentes dimensions.

Les performances des dispositifs de détection a base de résonateur sont principalement
dépendantes de celles des guides d’onde.

e Pour les dispositifs a base de polymeres, nous avons choisi de réaliser le coeur des guides
en PMMA (npmma = 1,49 a 760 nm) sur une couche de confinement en silice poreuse
d’épaisseur 5 um (nsio2_poreux = 1,2 & 760 nm). Ce cceur est de forme rectangulaire, de
largeur fixe égale a 1 um et de différentes hauteurs : 250 nm ; 300 nm et 500 nm. La
couche de silice poreuse permet d’obtenir un guide d'onde de type "reverse-symmetry”,
ce qui se traduit par une plus grande pénétration du champ évanescent dans le superstrat,
et donc une amélioration de la sensibilité de détection.

e Pour les dispositifs a base de matériaux inorganiques, le cceur des guides est en SiN
(nsin = 1,9 @ 760 nm) sur une couche de confinement de SiO, d’épaisseur 2,5 um (nsio2
= 1,46 a 760 nm). Ce cceur est de forme rectangulaire, de hauteur fixe égale a 300 nm
et présentant des largeurs différentes : 250 nm ; 350 nm ; 400 nm ; 500 nm et 800 nm.

A travers l'exploration des propriétés des divers matériaux, nous avons cherché a maximiser la
sensibilité pour la détection par spectroscopie d’absorption. Un protocole d’optimisation de nos
dispositifs de détection en vue de démontrer la faisabilité de cette technique de détection a été
développé. Ce protocole a été présenté en utilisant exclusivement les guides de type « ruban »
a base de SiN, dans un souci d’allegement du manuscrit.

Malgré tout, nous l'avons ensuite appliqué a la fois aux structures en polymeres et en SiN afin
de les dimensionner. Ainsi, pour chaque configuration de guide, nous avons pu choisir un gap
et un rayon de courbure appropriés, dans le but de maximiser les performances de ces dispositifs
de détection, tout en restant réalisables par les techniques de fabrication mises a disposition au
sein du LN2.

A partir des modélisations, nous avons présenté¢ un exemple de comparaison avec d’autres
structures présentées dans la bibliographie pour envisager une capacité de détection en milieu
liquide dans le domaine du visible : un guide d’onde droit de longueur égale a deux fois le rayon
de I’anneau du microrésonateur et une spirale d’ Archimede.

Apres une analyse des résultats, nous avons identifi¢ la zone d'intérét ou le microrésonateur
affiche une sensibilité optimale pour la détection par spectroscopie d'absorption, surpassant
ainsi la sensibilité des deux autres structures.

La modé¢lisation des guides large bande spectrale a également fait 1’objet d’une étude
approfondie. Nous avons mis en lumicre les zones ou les guides d’onde enterrés permettent une
propagation monomodale aux différentes longueurs d’onde de caractérisation : 532 nm, 633 nm
et 760 nm.

Un protocole de fabrication en technologie « full SION » de guides de 1 um de largeur et 200
nm de hauteur (neoeuwr=1,6 2 760 nm) a été décrit. Une ingénierie de contraste d’indice a été
réalisée portant notamment sur un contrdle de la variation d’indice de réfraction optique entre
les couches de cceur et de gaine. Une épaisseur de gaine de 2 um, positionnée au-dessus et en-
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dessous du ceeur (nsup = ner = 1,5 2 760 nm), est utilisée pour enterrer le cceur et obtenir un fort
facteur de confinement du mode guidé (41 % a 532 nm, 39 % a 633 nm et 13 % a 760 nm).

Le troisieme volet a abordé le développement des procédés de fabrication en salle blanche
du LN2. Dans un premier temps, les outils mis a disposition et leur fonctionnement ont été
détaillés. Nous avons décrit les matériaux utilisés ainsi que les techniques de développement
utilisées. Les techniques de lithographie disponibles sont présentées, en particulier la
lithographie optique et faisceau d’¢électrons.

La premiére partie de ce volet a été conclue par les techniques de transfert des motifs par retrait
de matériau. Les étapes de réalisation technologique sont décrites pour chaque structures :

e Les dispositifs de détection en PMMA et SiN en premier lieu ;
e Les guides d’onde enterrés en technologie « full SiON » dans un second temps.

Le dernier volet a abordé la caractérisation optique des différentes structures mises en
ceuvre. La premiére partie a présenté le banc optique de caractérisation en débutant par les
sources optiques utilisées, ainsi que la méthodologie d’extraction des coefficients de
transmission. La deuxiéme partie s’est attachée a I’analyse de données des différentes
structures.

Dans ce travail, nous avons réussi a proposer des microrésonateurs en polymeres sur silice
poreuse fonctionnant dans le domaine visible. La caractérisation optique des microrésonateurs
a démontré une limite de détection proche de 10 RIU pour les différentes hauteurs de guide et
nous avons mis en évidence que les dimensions des dispositifs impactent significativement la
sensibilité intrinséque : 257 nm/RIU pour un guide de 1 x 0,25 pm?; 212 nm/RIU pour un
guide de 1 x 0,3 um? et 120 nm/RIU pour un guide de 1 x 0,5 pm?.

Par ailleurs, la sensibilité est également fortement dépendante du taux de champ évanescent,
démontrant ainsi la capacité de détection en volume de nos structures : 55 % pour le guide de
dimension de 1 x 0,25 pm? et 19 % pour le guide de 1 x 0,5 pm?, en présence de glucose dissout
dans de I’eau désionisée. Ces performances ont ét€¢ comparées avec 1’état de ’art et nous avons
pu montrer que ce type de dispositifs présente des résultats prometteurs pour une détection de
la partie réelle de I’indice effectif.

En revanche, une démonstration expérimentale identique avec les structures a base de SiN n’a
pas pu étre effectuée ; I’étape critique restant la gravure des facettes que nous n’avons pas
réussie a optimiser dans le cadre de cette these.

S’agissant des guides d’onde enterrés en technologie « full SiON », nous notons une
détérioration similaire en utilisant le méme processus de gravure des facettes que les structures
en SiN. Malgré tout, nous sommes parvenus a développer des structures opérant sur une large
gamme spectrale. Ce point, qui peut faire 1’objet d’un débat contradictoire, est conditionné a la
capacité de notre systeme de détection a mesurer de faibles niveaux de puissance regues. Pour
exemple, a 808 nm, la puissance en sortie de nos guides est supérieure a 10 nW, donc détectable
par la photodiode utilisée. En conclusion et en 1’absence (a notre connaissance) de standards
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associés, méme en présence de tres forts niveaux de pertes (> 20dB/cm), la bande spectrale
d’opération de nos guides est estimée a prés de 270 nm en mode TE.

Cette plage de fonctionnement reste inférieure a celle estimée par modélisations, mais le
protocole de mesures a permis de mettre en évidence la contribution des pertes impactant nos
structures. Nous présentons de pertes totales de 12 dB/cm a 532 nm, 6 dB/cm a 633 nm, 14
dB/cm a 760 nm et 21 dB/cm a 808 nm pour le mode TEqo.

Les mesures ont mis en lumicre que les pertes par insertion sont inférieures a 7 dB. Les pertes
prédominantes sont les pertes par propagation, qui correspondent a la somme des pertes par
absorption du matériau et des pertes par rugosité des flancs de nos guides.

Les différentes couches guidantes ont été¢ préalablement mesurées a 1’ellipsométre afin de
vérifier que les pertes par absorption peuvent étre négligées aux longueurs d’onde du visible.
Nous pouvons donc émettre 1’hypothése que la majorité des pertes est liée a la rugosité des
flancs de nos guides.

De plus, I'impact d’effets « atypiques » a ét¢ mis en avant, tels que la multimodalité
apparaissant a 532 nm ou la disparité des niveaux de pertes entre les modes TE et TM a 808
nm.

Nous sommes conscients que les pertes obtenues par nos structures ne permettent pas de nous
comparer a I’état de ’art actuel. Néanmoins, la bande passante de nos guides d’onde, couvrant
du visible au proche-IR, est prometteuse et une amélioration du procédé de fabrication
permettra d’élargir la plage spectrale de ces guides.
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Perspectives

A T’issue de ces travaux, des perspectives sont proposées pour les différents axes étudiés.
Celles-ci sont listées dans cette section en considérant les axes de modélisation/simulation,
microfabrication et caractérisation.

e Perspectives en modélisation/simulation :

Modélisation de coupleurs a réseaux (« Grating coupler » en anglais) : Afin d’éviter
la dépendance vis-a-vis de la gravure des facettes, 1’utilisation de coupleurs a
réseaux doit étre envisagée a court terme, comme cela a déja été réalisé dans la these
de M. DIEZ-GARCIA [4]. Néanmoins, la difficulté réside dans la modélisation et la
fabrication d’un dispositif avec un pas de réseau (gratings coupler) de dimensions
inférieures a la longueur d’onde d’utilisation. La modélisation de ce systéme est
réalisable par la méthode FDM et la fabrication a déja été¢ démontré a 532 nm [4].
Mise en ceuvre d’un couplage vertical entre le guide « bus » et I’anneau des capteurs
a base de microrésonateur [97]. Cette configuration devrait permettre une meilleure
qualité du couplage optique entre le guide « bus » enterré et le résonateur, puisque
le gap vertical est contrdlé par le dépot du matériau et par la gravure seche. De plus,
la qualité du couplage est peu sensible au désalignement entre deux guides d'onde
et au parallélisme entre deux surfaces alignées verticalement. En outre, cela doit
permettre de garantir un niveau suffisant d’herméticité puisque la cellule
microfluidique serait déposée sur une surface plane minimisant ainsi le contact avec
les guides d’onde.

e Perspectives en fabrication :

Rugosité des flancs du guide d’onde : Dans le cas des guides enterrés, nous avons
prouvé que les sources principales de pertes optiques proviennent de la rugosité des
flancs. Une attention particuliere devra donc étre portée lors de cette étape.
L’utilisation de polissage mécanochimique (de I’anglais CMP pour « Chemical
mechanical polishing ») peut étre envisagée pour réduire les pertes de rugosité sur
le dessus des guides, comme le montre ’article de G. Craciun et al. [159].
L’utilisation d’un processus de fabrication de guide réalisé par lithographie sous
faisceau d’électrons pourrait également étre une solution pertinente.

Les facettes des puces et le couplage fibre-puce : Le procédé de gravure a grand
nombre de cycles, utilisé lors de nos travaux, présente 1’avantage de découper
verticalement toute 1’épaisseur du substrat mais détériore 1’état des facettes des
guides. Nous avons également relevé cet axe d’amélioration pour les capteurs en
SiN, conforté par les résultats de R. Marchetti et al. [160], qui met en évidence
I’influence de la température sur la gravure des facettes.

Il serait ainsi possible d’obtenir des taux de gravure plus élevés, des parois plus
lisses et 1’absence de contamination par le polymeére en réalisant des gravures
cryogéniques ainsi qu’en limitant la profondeur de la gravure a une centaine de pm
et, de fait, le nombre de cycles.
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Une autre voie serait d’optimiser le couplage optique entre la fibre et le guide
par un module spécifiquement dédié par la tranche ou hors-plan, tel un
convertisseur de mode SSC ou un coupleur vertical GC (respectivement pour
« Spot Size Converter » et « Grating Coupler ») [161].

e Perspectives en caractérisation :

Utilisation d’un systéme polarimétrique : L’utilisation d’un systéme pour
vérifier 1’état de polarisation en sortie des structures semble nécessaire pour
garantir une sélection efficace de la polarisation de la lumiére injectée dans nos
structures. Une sphére de Poincaré semble étre I’outil adéquat car 1’état de
polarisation pourrait étre cartographié a 1’aide de deux valeurs angulaires.

Utilisation de fibres optimisées aux longueurs d’onde d’utilisation : Nous avons
mentionné que les fibres utilisées par notre banc optique sont optimisées pour
633 nm. La fibre restera monomode si les longueurs d’onde utilisées sont
supérieures a la longueur d’onde de coupure. Dans notre cas, la longueur d’onde
de coupure étant proche de 633 nm, il est possible que des modes d’ordre
supérieur soient donc injectés a 532 nm.
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