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Objectif :

Développer des matériaux organiques aux propriétés électro-optiques stables visant des
applications de conversion d’un signal hyperfréquen ce en signal optique guidé



Modulateur électro-optiqgue d’amplitude
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Interéts des matériaux organigues

Caracteristiques a 1,3 um [2] Niobate de | Polymeres électro-
Lithium optigues
Coefficient électro-optique r,, (pm/V) 30 > 100
Bande passante (GHz) 40 > 100
Tension demi-onde V11 (V/cm) 5-6 1-2

Avantages des polymeres :

Coefficients électro-optiques €élevés, large bande passante,
faible température de mise en ceuvre.

Inconvénients des polymeres :

Mauvaise stabilité dans le temps des propriétés électro-optiques,
Intégration delicate a maitriser.

5 [2]L.R. Dalton. J. Phys. : Condens. Matter, 15 :R897-R934, 2003
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|.1 Description du matériau Polymeres pour ONL

: o u
Chromophore : Molécule a transfert de charge intramoléculaire 0 Tl @

H; :

_ Moment dipolaire induit d’'une molécule
Hi =& (a Ej + 'BEJ 'Ek + ij 'Ek'EI + ) sous un champ électrique E de FORTE

‘ ‘ intensité

— Modification de l'indice de réfraction (Pockels, Kerr)

—» Génération d’harmoniques (SHG, THG)

_ 1) (2) (3) ) Polarisation induite d’un matériau
P =& (YPE, + y?E E + y9E E.E +.. un matériau




|.1 Description du polymere Activité ONL quadratique

Chromophores greffés a une matrice amorphe

Orientation aléatoire des chromophores Chromophores orientés
X(Z) =0 X(Z) Z0

&> Stabilisation de 'orientation :
- Matrice a haute température de transition vitreuse

- Matrice et chromophores avec des fonctions de réticulations



|.1 Description du matériau PGMA-DR1*

0,3 07
B N Polymere (PIIl) a chromophores greffés
Q ) et réticulables [3][4] :
-7 T S~ N e
—— O —— O . , .
Matrice : méthacrylate de glycidyle (GMA)
KJ/O L0 - Chromophores : disperse red one (DR1)
h Température de transition vitreuse (TQ) :
Tg ~ 80T
Fonctions de
réticulations Température de réticulation (Tr) :
NS Tr ~ 140C

r;3~ 12 pm/V a 1320 nm [3]

O @ Coefficient électro-optique :

NO
2

o [3] D. Bosc, Optical Materials, 13(2), 205-209, 1999
10 * Synthetisé au LSO [4] C. Monnereau, thése de doctorat, Université de Nantes 2005



.2 Dépot en couches minces

Poudre de polymére

A

y

1,1,2 Trichloroéthane

Agitation magnétigue

Membrane PTFE 0,45 ym | Filtration

Dépot par trempage l

Cuve en PTFE |
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Le principe

Mise en solution

Homogénéisation

Dépbt a la
tournette



.2 Dépot en couches minces Procéedeé sans réticulation

2000 I I I I I
‘ E m  Plll (140 g/L)
1800 A | .
= 1600+ f i T
N - |
5 1400 - ; _
i |
T 1200 | L] . .
\w i \
: L]
1000 A : ] -
_ | ] )
800 T T : T T T . . . " . : . I 800 tr/min 1Z2mm
600 Sagno 1000 1200 1400 1600 1800
Vitesse de rotation (tr/min)
&> Monocouche d’épaisseur uniforme maximale de I'ordre de 1,3 pum

&> Multicouches d’épaisseur non uniforme
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.2 Dépot en couches minces Procéde avec réticulation

5000 ] ] I

4500 4 m PlIl (140 g/L) i
4000 -
35001 -

w
o
o
o
1
1

25004 ]
20004 1

Epaisseur (hm)

[EEY
a1
o
o
|
|

1000- 1 -
500 _ ol R o S Smm

0 T I T I T I .
0 1 2 3 Tricouche Plll/Verre

Nombre de couches

&> L’épaisseur des films est le multiple de celle d’'un depot monocouche

&> Pas d’interface visible entre les couches de PIII
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1.3 Orientation et réticulation du matériau

Effet couronne

Boitier en PTFE

Pointe

v

Grille

v

R
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1.3 Orientation et réticulation du matériau Effet couronne

L | ®
®
Zone d’ionisation >
,,,,, ——— 12 kV
O o 4 g o N2+
Lignes de champ
S o O e
—_ 2kV
+ + + +
/777777

Orientation pendant 20 min a 100C

. Réticulation pendant 10 min a 180C



|.4 Génération de seconde harmonique* Le principe

. Z 18 I I I I I I I I |
Axe de rotation 161. —m— Orienté ]
(L) ‘ . ,
(] —@— Non orienté
$ 2 147 N 5
E Il\ .I-
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| il

—~ 104 ™ -
) g ' ; .
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_ - -
4 - - .
W > 2_- ; -
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16 * Eguipe Photonigue et Communications



.4 Génération de seconde harmonigue

60 I I I I I I I I I I

| —@— Orienté et réticulé, vieilli en étuve a 80°C
50 1 -

40_\ |
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] 0\./0\
20 =
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10+ =
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Temps (heures)

U

Conservation d’environ 60% du
signal de SHG quand le
matériau est réticulé

Stabilité [5]

-50 -40 -30 -20 -10 0O 10 20 30 40 50
Angle d'incidence de I'onde fondamentale (9

U

Tenue du signal de SHG sur
un an

17 [5]G. Tellier, thése de doctorat, Université de Nantes 2006
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1.1 Design d’'une structure monomode

19

Le principe

.,

Propagation lumineuse par réeflexion totale
aux interfaces (n,>n, et n,)
A=1550 nm, n,=1,6, n;=n, et w=h
6,5_ ja ry | | | | | | -
6.0 4 Domaine multimode _
’g 5,5 - - "
g 5,01 {  monol=
o e
S 4,54 \ ———————————————— -
3 I
E 4,0_ ®—‘__ u ®‘~~‘§\ T
>
<5} S~
o 3,54 \ _
3 30 - | m{{/-tf{npd
’ Domaine monomode '\
2,57 T T T T T T ™ ~
0,00 0,01 0,02 0,03 004 0,05 0,06 0,07 0,08

Ecart d'indice entre le cceur et les gaines

IE, P [%]
Lo 100

X [um]
N

IE,I* [%]
i 100
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1.1 Design d’'une structure monomode

Excitation sélective des modes guidés par

couplage a l'aide d’'un prisme

Indice effectif du mode guidé :

Indices du PIII*

Spectre M-lines

1| Modes TE a 1550nm

Intensité (u.a.)

Ny = npsin{Ap T arcsin(sm(bm H
r]IO

A (nm) Nt N1y Biréfringence
1300 1,603 1,639 0,04
1550 1,599 1,627 0,03

20

* Collaboration avec J. Cardin (KTH)



1.1 Design d’'une structure monomode Choix des gaines

21

Criteres de choix :

» Ecart d’indice avec le PIll (An de quelques 10?)

» Transparent dans l'infrarouge

> Epaisseur de I'ordre de 3 um pour éviter les fuites du mode

» Compatibilité avec le procédé de mise en forme et d’intégration du PlI|

&> Résine SU-8

n=1,575 a 1550 nm, reticulable sous UV, stabilité thermique > 200C

&> Reéesine S1818
n=1,61 a 1550 nm, thermodurcissable, stabilité thermique > 180T



1.1 Design d’'une structure monomode Simulations

Simulations numériques avec h fixe et w variable

w=2al0pum >

Pl e s
Guidage monomode a 1550 nm
SU-8 S1818
Mode An (102) W, ax (LM) Mode An (102) | W, ny (LM)
TE 2,5 5 TE -0,1 -
™ 2,9 2 ™ 2 6

22




1.2  Structuration par gravure seche Principe*

Surface

Gaine inférieure et PIII

Sio,
Masquage
uv
Résine . _iﬂ _iﬂ . Développement
Photolithographie = =
Plasma O,/SF Plasma O,
o M ey
Gravure lonique reactive — —

23 * collaboration avec le CCLO



1.2  Structuration par gravure seche Résultats

Gravure a une etape

Gravure anisotrope
Vitesse de gravure ~ 0,3 pm/min

iy & o o Rugosité importante sur les flancs des guides
VK II_1 3. étjllr-; 1dmm

_ 1Hm _— 1rFm A
LS5-1 vEL All.888 14mm 5-2 r KL A3Z.B888 14mm

24



1.2  Structuration par gravure seche Résultats (suite)

Gravure en plusieurs étapes de 2 min

Gravure anisotrope
Vitesse de gravure ~ 0,2 pm/min

Profils rectilignes des guides

Faible rugosité sur les flancs de guides

25



1.2  Structuration par gravure seche Recouvrement

Motifs rectilignes de guides d’onde de 50
mm de longueur présentant une largeur
de 2,4,6,8et 10 um

Défaut de clivage

18 mm

26



1I.3 Caractérisations optiques* Modalite

Support 3 axes Echantillon Objectif Caméra IR Moniteur

= ==
[

Fibre optique — — —

—&~ [0 5 5

» Guidage monomode a 1550 nm : SU-8, section de 2,5 x4 um
> Pertes optiques en propagation ~ 10 dB/cm a 1550 nm
> Pertes optiques par diffusion ~ 8 dB/cm a 1550 nm

> Pertes optiques en propagation sur guide plan ~ 3 dB/cm a 1550 nm

27 * collaboration avec le CCLO



1I.3 Caractérisations optiques* Pertes

Support 3 axes Echantillon  Spheére intégratrice

Fibre optique ( —
O

Radiometre

» Guidage monomode a 1550 nm : SU-8, section de 2,5 x4 um
> Pertes optiques en propagation ~ 10 dB/cm a 1550 nm
> Pertes optiques par diffusion ~ 8 dB/cm a 1550 nm

> Pertes optiques en propagation sur guide plan ~ 3 dB/cm a 1550 nm

28 * collaboration avec le CCLO



1I.3 Caractérisations optiques* Pertes

Caméra IR

Moniteur

Fibre optique —
O @)

» Guidage monomode a 1550 nm : SU-8, section de 2,5 x4 um

> Pertes optiques en propagation ~ 10 dB/cm a 1550 nm
> Pertes optiques par diffusion ~ 8 dB/cm a 1550 nm

> Pertes optiques en propagation sur guide plan ~ 3 dB/cm a 1550 nm

29 * collaboration avec le CCLO



1I.3 Caractérisations optiques* Pertes

Longueur de propagation

» Guidage monomode a 1550 nm : SU-8, section de 2,5 x4 um
> Pertes optiques en propagation ~ 10 dB/cm a 1550 nm
> Pertes optiques par diffusion ~ 8 dB/cm a 1550 nm

> Pertes optiques en propagation sur guide plan ~ 3 dB/cm a 1550 nm

30 * collaboration avec le CCLO
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1.1 Emboutissage a chaud Le principe

Avant impression Impression Retrait du moule

@Pression
o ~ 10 Bars
Moule Silicium — v

Polymere

Substrat ——

T>Tg T>Tg T<Tg

Parametres du procéde :

Propriétés du moule :

Température, force, temps
Qualité des motifs, proprietés d’adhésion

32



1.1 Emboutissage a chaud

Pression : 10 Bars
Surface utile: 10 cm?
Température : 140C

4——1cm

33

1¢r dispositif

Vérin motorisé

Charge : 120 N
Résolution : 50 nm

Céramique d’isolation
thermique

Moule

Echantillon

Porte substrat chauffant

Mise en compression
du moule

Mise en compression
des ressorts

O

] 0 =)

iml

! //
e e S S lr ----- /---
| &7 |
%I///
e —an
= — ; Zarilg
______________ )
T |'@|‘IJ'| T
[~
| : . | T~
Ll ! Ll T~
(5 ! &)
Alk
100
80
%60—
Capteur de force £ w0
piézoélectrique -
Résolution : 45 pC/N 1
0
11

-

T T T T T T T T T T
13 14 15 16 17
Position du vérin/origine (mm)

-
N

18
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l1l.1 Emboutissage a chaud Moule en Silicium*

Ecartement (E) de 5 & 20 um

e 250 pm
10 um — >
SiO,
Si — = ‘ ’ 250L1m
Moule

Surface d’'un moule a rubans de Silice

18rm
HZ.288 1Zmm

Hauteur des motifs du moule ~ 1,3 um Surface d’'un film de PIIl apres une
Impression

34 * collaboration avec le CCLO



l1l.1 Emboutissage a chaud Résultats

140C - 120 N — 30 min

Surface

> Reproduction des motifs possible
> Faible profondeur d’'impression

> Transfert incomplet

&> Force pas assez élevée
35



1.1 Emboutissage a chaud

e
o
yanss

— 1lcm

36

2"d dispositif

=l
\
|
|

1=
A F
J &
—J=

k]

VAVIYAY;

i)

Ble o o o o

VA

—

!

W

=F —
% I
— —F —

VAV

Pression : 50 Bars
Surface utile: 10 cm?2
Température : 140C

Actuateur
piézoélectrique
Charge : 14 kN

Chauffage

Moule
Echantillon

Chauffage

Capteur de force
Résolution 4,5 pC/N



11l.1 Emboutissage a chaud Résultats (2)

250 N (~ 25 Bars) — 100C — 20 min

 — 18Hm —_— 1Hm
T EL 1,488 11mm

—|;> Profondeur d’impression de I'ordre de 1 um

—|;> Faible uniformité de I'impression sur de grandes surfaces

—|;> Arrachement de matériau lors du retrait du moule

37



111.2 Réplique par moulage Le principe

Avant impression Impression Retrait du moule
@Pression
<1 Bars
Moule PDMS > :
Polymere
+ solvant
Substrat ——»

Tamb T~60-70C T amb

Parametre du procédeé :

Propriétés du moule :

Concentration du polymere
Qualité des motifs, proprietés d’adhésion

38



111.2 Réplique par moulage 1¢" moule en PDMS

Photolithographie Enrobage Démoulage

PDMS
+ réticulant

Surface
(10 cm?)

Profil a 45°

Motif en résine photosensible de 20 x 3 pum a section trapézoidale

39



111.2 Réplique par moulage 1" Résultats

70 g/L — 80 N (~0,8 Bars) — 70C

Guides
multimodes

A

18rMm
EE=E LU %1l.488 Smm

Surface lisse

A

Profil a 45°(identique au moule)

A

Flanc Iégerement rugueux

Couche résiduelle

40



111.2 Réplique par moulage Influence de la concentration

410 | | | | | |
3’5_’ = Motifs de guides 1 Parametres fixes :
i —#— Couche résiduelle
3.04 - Volume (0,150 mL)
S - — Moule (10 cm?)
= 2,54 _
1 -
T 20- 1 Force (50 N)
% 5. _|  Temps (15 min)
I / | Température (60C)
0,5—- | / -
0,0 == T . y T y T y T y T y T
20 40 60 80 100 120 140
Concentration (g/L
46 glL . lon (g/L) . 140 g/L

= ¢ 3 =
TR T T

18+ m
B .BEAa 1Z2mm

" Couche résiduelle ~ 200 nm Couche résiduelle ~ 1,5 um



111.2 Réplique par moulage

42

46 g/L — 50 N (~0,5 Bars) — 60C

2"d moule en PDMS

Caractéristiques du 2" moule :
- Motifs de guides monomodes

- Résine aux pentes a 75°

> Guides monomodes en PlII
> Profils a 75°

> Rugosité de surface

Simplicité (une seule éetape)
&> Rapidité (15 min)

Moule réutilisable (x10)



111.3 Orientation des chromophores in situ Le principe

Impression Orientation ( Poling Retrait du moule
plan-plan)
ﬂ qgs 100 V
Si
N 5 -
Sio, |* e
7 +
\ T>Tg \
Orientation aléatoire e .
des chromophores Chromophores orientés
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111.3 Orientation des chromophores in situ Démonstration

Pression
Si dopé qgs 100 V
Pl e
+
Zn0O . |
J—
Verre
T>Tg
180- | | | | | | | | | 80
160 170
. Réticulation ?
140 - 160
) —
£ 1204 150 @
2 1 Orientation @,
2 100 140 S
5 2
S 80+ 130 €
@ ] 32
= 60+ 120
40 - 410
20 I T T I | 0

! ! ! ! ! ! | ! | ! | !
20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
a4 Temps (min) * Réalisée au LAMP



Mesure de SHG*

111.3 Orientation des chromophores in situ

015 T T T T T T T
—®— Zone couverte par le moule
04 —@— Zone non couverte par le moule i
0,3 - __-'-.,.\_ L, .
3 = Fo
] o - - o
2 / u /" L]
3 0.2+ /'- m ® - .
B} - : : N
'/ ] [ l.
0,19 4 . - \
" "= m "l

Angle d'indicence de I'onde fondamentale (9

U

Activité ONL seulement dans la zone
initialement couverte par le moule

45

T T T T T T T
61 —&— Effet couronne (orienté et réticulé) ) T
1 —#&— Poling Plan-Plan (orienté)
5 _
] . .ll""lh\
gl A
44 g " o L
[ ‘- ] ||
f " < .
34 = n [ ] \
/ L = -
i m - ] \
/ . u "
2m = u \
/ ] .l l\
= | = i
14 " o :
O T T T T T T T T T T

-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80

Angle d'indicerce de I'onde fondamentale (9

Matériau non réticulé et analysé 30
jours apres l'orientation

* collaboration avec I'TSM
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V.1 Caractérisations optigues Coeff. EO du PIII*

Courbes de SHG ' ' .

, . ; Y A A WY T p-p Th. @Gilc. — %
experimentale et calculee 7 .
d'un film de PIIl orienté et |
réticulé par effet couronne T h
(désaccord : 5,8%) 0l gt _

B iy o R
-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80
@ Theta (deg.)

2 =60 pm/V. 41064 nm

A,d
— —_ 0 —
NI,
rz; a 1320 nm Source
Pl 12 pm/V D. Bosc, Optical Materials, 13(2), 205-209, 1999
LINDbO, 30 pm/V L. Arizmendi, Phys. Stas. Soli(a), 201(2) :253-283, 2004

A7 * collaboration avec I'TSM



V.1 Caractérisations optigues

48

v Determination du coefficient électro-optique r,,
v Stabilité des propriétés ONL quadratiques du polymere
v Mesure des indices de réfraction du polymere

v Pertes optiques comprises entre 3 et 10 dB/cm a 1550 nm

Q Minimiser les pertes optigues :
= Mise en forme : couplage, propagation

= Formulation : Polymere de type fluoré a faible absorption



V.2 Guides d’'onde par filiere classique

v Procédé de dépo6t multicouche
v Orientation des chromophores avec étape de réticulation
v Design d’'une structure monomode

v/ Structuration et intégration du guide

a Définir les formes d’'une structure Mach-Zehnder

(rayon de courbure des jonctions)

Q Design des électrodes de commande

49



V.3 Guides d’onde par filiere alternative

v Développement de dispositifs d'impression
v Obtention de structures monomodes

v Démonstration de I'orientation des chromophores in situ

a Amélioration des moules (profil, énergie de surface)

Q Etude systématique du poling in situ

50
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