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Introduction

Le moyen infrarouge (MIR), couvrant la gamme de longueurs d’onde de 2 a 12 pm, est un
domaine spectral présentant de nombreux intéréts. Les fenétres de transparence de 'atmosphére
centrées autour de 2,3 um, 4,0 um et 10,4 pm sont exploitées par des applications faisant usage de
lasers de puissance comme les télécommunications en espace libre ou les contre-mesures
infrarouges. D’autre part, les raies d’absorption de nombreux gaz polluants (CH,, CO,, CO...),
présentes dans ce domaine spectral (cf. Figure 1), peuvent étre analysées par spectroscopie
d’absorption par diodes laser accordables, ce qui peut étre mis a profit dans des applications telles
que la surveillance de pollution ou I'aide au diagnostic médical. La réalisation de sources lasers,
destinées a ces applications, est un des principaux sujets d’investigation du groupe NANOMIK

du laboratoire IES ou jai effectué ce travail de these.

Longueur d'onde (um)
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Figure 1 : Intensité des raies d’absorption de différents gaz entre 1 et 10 um

avec les fenétres de transparence de [’atmosphere [Rothman 2001].

17



Introduction

Pour atteindre ces longueurs d’onde, les matériaux a base de GaAs ou d’InP, utilisés pour
le stockage optique et les télécommunications, ne peuvent ¢tre utilisés pour réaliser les diodes
laser. 11 faut, soit utiliser des matériaux I1I-V a plus petit gap (GaSb ou InAs), soit changer de
filiere de matériaux et utiliser des composés IV-VI (PbSnSe, PbSe...) comme I'illustre la Figure

suivante.

Antimonide
Indlium- \‘ S g
| Phosphide .- + L/ InAsSb T
[ InAssbP T e
. : Se |
i I:! GcrnAsSt?, _
il L ] _ PbSnseTe

AIGaAS IV Lead Salt

S | I InGaasP - PbsnTe ] \\
Niftide: = AlGainP :

/I GaN_.~ room- '
= temperature i |
] ZnSe Ibvi P ! cryoganic |
L reaod aaal L a S | L L »
05 1 LASER WAVELENGTH {pm) 10

Figure 2 : Schéma représentant les longueurs d’onde laser obtenues suivant les différentes
filieres de matériaux [Werle 2002].

De plus, pour couvrir entiecrement ce domaine spectral, les lasers présentent des types de
structures différentes (puits quantiques de type I, de type 11, lasers cascade...). La Figure suivante
présente un état de I'art, au début de ce travail de thése, des lasers a semi-conducteurs entre 2 et 5

um suivant le type de zone active.

500
450 ]
Im
400 - -
350 ]
. 1 fI Y] 'S “i
9 * * m =
\_/300—-_-}ll'l——ua———lt*-———l—*——*————l
g J *
= 250 st *
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o 2004 EE m
E 1 Qw type | - Ia
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1= QW typelll
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Longueur d'onde (um)

Figure 3 : Etat de I’art des lasers émettant dans l'infrarouge entre 2 et 5 um. Les carrés
représentent un fonctionnement en continu et les étoiles un fonctionnement en pulsé.
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Introduction

Comme on peut le constater, dans la fenétre 2 -3 um, le fonctionnement laser, en continu
et a température ambiante, est essentiellement assuré par la filicre antimoniure avec des diodes
lasers a puits quantiques de type I, de type II et des doubles hétérostructures. La longueur d’onde
maximale, pour les diodes a puits quantiques de type I, est obtenue a 3,04 pm par I'équipe du
Walter Schottky Institut de Munich avec des puits quantiques en GalnAsSb sur GaSb [Lin 2004] et
pour les puits quantiques 11, elle est obtenue a 2,63 um par équipe de 'IES [Cuminal 1999].

L’émission laser au dela de 3 um est assurée avec d’autres types de structure comme les
lasers aux sels de plomb (IV-VI), les lasers W de type 1I et enfin les lasers a cascade quantique.

Les lasers a cascade quantique interbande (ICL), qui combinent Ieffet cascade et les
transitions interbandes dans la filiere antimoniure, permettent de couvrir le domaine spectral de
3,1 a 3,8 um. Au début de cette thése, ces composants lasers, réalisés essentiellement par les
équipes du JPL (Jet Propulsion Laboratory) et du NRL (Naval Research Laboratory), fonctionnaient en
continu mais pour des températures tres inférieures a 'ambiante.

Enfin, en ce qui concerne les lasers a cascade quantique intrabandes (OCL), qui utilisent
des transitions entre deux états confinés de la bande de conduction, les efforts se poursuivent
pour atteindre les courtes longueurs d’onde. Pour un fonctionnement a température ambiante et
en régime pulsé, la plus courte longueur d’onde obtenue, au début de ce travail de these, était de

3,58 um [Faist 1999] pour une structure en InGaAs/AllnAs sur substrat InP.

C’est dans ce contexte scientifique que le groupe “Composants a nanostructures pour
moyen infrarouge” (NANOMIR) du laboratoire IES (Institut d’Electronique du Sud) s’est forgé
une expérience depuis plus de trente ans. La principale activité de recherche est la réalisation et
Iétude de composants optoélectroniques (émetteurs et détecteurs) reposant sur des
nanostructures de semi-conducteurs a base d’antimoniures (GaSb, AlSb, InAs et leurs alliages).

Les divers composants, réalisés par épitaxie par jets moléculaires, sont les suivants :

* Diodes laser a puits quantiques pour émission de puissance ou pour 'analyse de gaz

e Lasers émettant par la surface a microcavité (I'CSEL) ou a cavité externe (VECSEL)
* Lasers a Cascade Quantique (QCL) InAs/AlSb

* Boites quantiques pour lasers infrarouge a tres faible seuil

* Détecteurs pour imagerie infrarouge

Lapplication principale de ces composants est I'analyse de polluants dans I'atmosphere
principalement entre 2 et 3 um par la technique de spectroscopie d’absorption par diodes lasers

accordables (SDLA). En utilisant les fenétres de transparence de I'atmosphére, un systeme de
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spectroscopie infrarouge permet de détecter 'absorption de la lumiére par des molécules comme
par exemple le CH,, le CO et le NH;. Ce systeme peut s’avérer tres utile pour le controle de
pollution, le suivi de procédés industriels ou certaines études de 'atmosphere.

Ce travail de these s’est effectué dans le cadre d’un contrat avec le CNES (Centre
National d’Etudes Spatiales, Toulouse) en collaboration avec le LPN (Laboratoire de Photonique
et Nanostructures, UPR 20, Marcoussis) visant a réaliser des diodes lasers a 2,63 um et 2,65 um.

La réalisation de ces diodes lasers a puits quantiques de type I a pour objectif la mesure
du dioxyde de carbone a partir de ballons stratosphériques sur Terre (A=2,65 um) et la mesure
des isotopes de l'eau et du dioxyde de carbone (A\=2,63 pum) sur la plancte Mars. Ces gaz

présentent en effet des raies d’absorption intenses a ces longueurs d’onde (cf. Figure 4 et tableau

1) Longueur d'onde (um)
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Figure 4 : Forces de raies de la vapeur d’eau et du dioxyde de carbone entre 2 et 4 um.

Région spectrale
Molécules Absorption
d’absorption
H,"O 2,6 pm 2.107
H,"O 2,6 um 2.107
HDO 2,65 um 8.10*
PCO, 2,68 pm 10
*OCc*o 2,5-2,6 um 107
*O*C0 2,68 pm 10°

Tableau 1 : Absorptions des isotopes de I’eau et du dioxyde de carbone dans
I’atmosphére martienne (P~ 7 mbar, T ~210 K) obtenues par simulation pour
un chemin absorbant de 10 m [Durry 2004].

Une autre application a ces longueurs d’onde a fait 'objet d’un contrat de collaboration

entre les équipes pluridisciplinaires de PINRA (Institut Scientifique de Recherche Agronomique,
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UMR R&S, Montpellier), du LMGC (Laboratoire de Mécanique et de Génie Civil, Université
Montpellier 2) et de I'IES.

Ce contrat Biostic, visant la fabrication d’une sonde infrarouge, a pour objectif la mesure
des échanges gazeux (CH,, 'H,O, CO,...) dans la rhizosphére pour mieux comprendre son
fonctionnement. Un autre objectif de cette sonde est I’étude des flux de vapeur d’eau dans les

sols arides dans le but d’optimiser I'irrigation des terres africaines comme au Burkina Faso.

La sensibilité et la sélectivité de I'analyse de gaz par spectroscopie d’absorption par diodes
lasers accordables implique que les diodes laser, utilisées dans le systeme, doivent présenter un
certain nombre de propriétés spécifiques. Les composants laser doivent fonctionner, de
préférence, en continu et a température ambiante et avoir une émission sur un seul mode. Elles
doivent aussi présenter une faible largeur de raie (Av=quelques mégahertz), un rapport de
suppression des modes secondaires important (SMSR>25 dB) et une accordabilité en continu
suffisante (AA=1 nm) pour pourvoir balayer spectralement les raies de gaz a analyser.

Les lasers a puits quantiques de type I, fabriqués classiquement au laboratoire, ne
présentaient, au début de ce travail de thése, qu'une émission maximale a 2,6 um avec un
fonctionnement monomode uniquement sous certaines conditions de température et de courant
pour une technologie a ruban large.

La problématique de ce travail de theése est donc d’améliorer et de développer de
nouveaux procédés technologiques de fabrication pour des diodes lasers a ruban étroit afin de
pouvoir obtenir un comportement monomode systématique avec une émission laser au dessus de
2,6 um. Ce mémoire, qui rapporte les travaux effectués au sein de 'IES pendant ces trois années
de recherche, se divise en quatre chapitres.

Le premier chapitre présente le principe de fonctionnement d’un laser a semi-conducteur
en établissant les équations de fonctionnement. Les propriétés des lasers sur GaSb du laboratoire
sont exposées par la suite. Cette partie se termine par la présentation de la méthode d’analyse de
gaz utilisée et par un état de 'art des différentes technologies laser permettant une émission
monofréquence.

Le deuxieme chapitre présente, en détail, les étapes de fabrication des lasers du laboratoire
de I’épitaxie par jets moléculaires au montage du composant sur son embase. Une optimisation
des parametres de croissance et de technologie pour favoriser un comportement monofréquence
est présentée par la suite. Enfin, les améliorations technologiques apportées au procédé de

fabrication sont présentées.
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Ce manuscrit se poursuit par la présentation de la nouvelle technologie mise en place en
collaboration avec le LPN, la technologie DFB. Apres une introduction sur la théorie des modes
couplés et sur les conditions d’émission pour un laser DFB a couplage latéral, ce chapitre expose
les étapes de fabrication d’un tel laser effectuées au LPN au cours de plusieurs missions.

Avant de conclure, un quatricme chapitre porte sur I'ensemble des résultats obtenus
durant ce travail de these. Les résultats sur les composants DFB et non DEFB sont présentés avec
une ¢tude des propriétés électriques, spectrales et thermiques. Ce chapitre se termine par un bilan
sur les essais de transfert technologique du procédé DFB, mis au point au LPN, avec les moyens

techniques du laboratoire de Montpellier.
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Chapitre 1 : Les lasers a semi-conducteurs pour 'analyse de gaz

1 Introduction

Pour une émission dans l'infrarouge, les lasers a semi-conducteurs peuvent étre composés
de différents matériaux principalement a base de composés III-V (GaAs, InP, GaSb) ou de
composés IV-VI (PbSe, PbTe...).

Les types de structures sont nombreuses avec les lasers a puits quantiques de types I, 11
et III, les doubles hétérostructures ou les lasers a cascade quantique.

Enfin le caractére monofréquence de I’émission laser peut étre obtenu par diverses
technologies comme, par exemple, les structures DFB, les [’CSELs ou les cavités externes.

Parmi tous ces parametres, les diodes lasers pour Ianalyse de gaz et la détection de
polluants doivent présenter un certain nombre de propriétés électriques et spectrales bien
spécifiques.

Pour préciser le cadre de cette these, ce chapitre est consacré tout d’abord a quelques
rappels théoriques sur les lasers a semi-conducteurs. Ensuite seront présentées, les propriétés
spécifiques des lasers, sur substrat GaSb, fabriqués au laboratoire. I’analyse de gaz par
spectroscopie d’absorption par diodes laser accordables sera présentée par la suite. Enfin, un état
de Tart des lasers monofréquences, émettant entre 2 et 3 um, sera exposé¢ pour illustrer lintérét

de ce travail.
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2 Les lasers a semi-conducteurs

Apres la découverte en 1917, par Einstein, du phénomeéne de I’émission stimulée, le
premier fonctionnement laser est obtenu en 1960 grace a un laser solide avec un cristal de rubis
[Maiman 1960].

En ce qui concerne les lasers a semi-conducteurs, qui sont le sujet de cette these, Basov
établit en 1959 leur principe [Basov 1960]. A la différence des lasers a gaz ou des lasers solides,
I'amplification de la lumicre est assurée par un milieu actif composé de semi-conducteurs et le
premier fonctionnement est obtenu en 1962 avec une homojonction sur GaAs [Hall 1962]. Un
peu plus tard en 1977, grace a I'épitaxie par jets moléculaires, les lasers a semi-conducteurs a
multi-puits quantiques voient le jour [Dupuis 1978]. A la différence des lasers a double
hétérostructure, ces derniers présentent une densité d’état abrupte permettant d’obtenir des
densités de courant de seuil plus faibles. Ces composants, développés au laboratoire, présentent

aussi des pertes internes réduites.

2.1 Définition

La diode LLASER (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation) est une jonction P-
N un peu particulicre. En effet, dans le cas des lasers a semi-conducteurs a multi-puits
quantiques, on insc¢re entre les régions P et N, des couches minces d’un matériau semi-
conducteur a petit gap (puits quantiques) confinées dans la matrice d’'un matériau semi-
conducteur a plus grand gap (barricres).

Ainsi, si on dépose des épaisseurs de 'ordre de quelques nanomeétres de ces couches,
I’énergie des particules se trouve quantifiée dans la direction de croissance et on parle alors de
puits quantique. On juxtapose en général plusieurs puits quantiques pour former la zone active
du laser. Les électrons et les trous provenant des régions N et P tombent dans ces puits de
potentiel et remplissent les différents niveaux d’énergie disponibles. Quand leur densité est

suffisamment élevée, le seuil laser est atteint (cf. Figure 1.01).

A .
E Puits quantique Barriére BC
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Figure 1.01 : Zone active du laser.
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Pour déterminer le nombre optimal de puits dans nos structures pour une émission a 2,65
um, une étude [Rouillard 2005] a été effectuée au sein de notre laboratoire. Il est apparu que pour

des cavités laser de longueur inférieure a 1000 pm, le nombre optimal de puits est de deux.

2.2 Principe de fonctionnement du laser

Le laser est un oscillateur optique. Il est composé d’un milieu amplificateur, ici un semi-
conducteur, placé dans une cavité qui joue le réle de résonateur. Cette cavité assure la réinjection

en phase vers le milieu amplificateur du signal amplifié. (cf. Figure 1.02)

Courant électrique

TYYYYYOYY

il
G 77 N Faisceau laser

Cavité laser composée de deux miroirs
0 . . o S .
Figure 1.02: Schéma de principe d’un laser a semi-conducteurs a
pompage électrique.

2.2.1 Interactions entre rayonnement et matiére

Leffet laser repose sur linteraction du milieu amplificateur avec le rayonnement
¢lectromagnétique par le biais de trois phénomenes.

V" Le phénoméne aléatoire d’émission spontanée qui se traduit par la recombinaison
d’un électron d’un niveau énergétique haut E, avec un trou d’un niveau énergétique bas E, et par
I’émission d’un photon d’énergie hv.

v Le phénoméne d’absorption se traduisant par 'absorption d’un photon hv et la
promotion d’un électron d’un niveau bas E, a un niveau haut E,.

v Le phénoméne d’émission stimulée qui est la recombinaison d’un électron d’un
niveau haut E, avec un trou d’un niveau bas E, induite par un photon sans transfert d’énergie.
Cette recombinaison particulicre va entrainer émission d’un photon ayant les mémes propriétés
que le photon incident (méme fréquence, méme direction de propagation, méme polarisation et

méme phase).
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Ce dernier phénomene est a la base de l'amplification de la lumiére et donc du

fonctionnement laser (cf. Figure 1.03).

Figure 1.03 : Interactions mises en jeu dans le milieu amplificateur :
(a) I’émission spontanée, (b) [’absorption et (c) I’émission stimulée.

2.2.2 Seuil de transparence, inversion de population

Dans un semi-conducteur, a I’équilibre thermodynamique, la trés grande majorité des
états électroniques de la bande de valence sont occupés par des électrons (cf. Figure 1.04). Lors
du pompage, des électrons sont injectés dans la bande de conduction et des trous dans la bande
de valence. Les pseudos niveaux de Fermi E;_ et E;, pénetrent respectivement dans ces bandes.

Pour un puits quantique, lorsque les pseudos niveaux de Fermi atteignent les premiers

niveaux quantifiés E; et HH,, on atteint le seuil de transparence :

E-HH =E -E, (1.01)
AE AE AE
(a) (b) ©)
L.
<> > <@
E, E, E,
El EFC E
Eg EFc: EFV
HH, E HH,
BV 000
HH, 2:: HH[ g o Epy
“o®e® @
g oS o0 ‘Z oS (X X/ ‘Z

Figure 1.04 : Profils énergétiques dans un puits quantique : (a) a I’équilibre
thermodynamique, (b) a la transparence et (c) apres la transparence.

L’inversion de population commence a partir de ce seuil et les électrons sur les niveaux

quantiques de la bande de conduction sont de plus en plus nombreux. Les photons d’énergie hv
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supérieure a I'énergie de bande interdite E, subissent alors une amplification optique d’apres la

condition de Bernard-Duraffourg [Bernard 1961] suivante:
E <hv <E, —E, (1.02)
2.2.3 Cavité laser

Une fois l'inversion de population atteinte, un faisceau lumineux amplifié nait dans la
cavité Fabry-Pérot. Cette cavité, composée de deux miroirs plans paralléles semi-réfléchissants va

permettre a 'onde de faire des allers et retours et d’étre amplifiée (cf. Figure 1.05).

_4' ————————
IRRaexpgro)L) T e R

R, R, >
l = X

Figure 1.05 : Cavité Fabry-Pérot, R; et R, représentent les
pouvoirs réflecteurs de la cavité.

D’aprés la loi de Beer-Lambert, on peut établir I'équation de lintensité de londe

lumineuse apres un aller-retour dans la cavité :

Lony QL) =1,*R, *R, *exp[2(g — ;) L] (1.03)

Avec: Iy ror Intensité du faiscean luminenx aprés un aller-retonr (Candela).
I Intensité avant amplification du faiscean luminenx (Candela).
R, et R, : Pouvoirs réflectenrs des miroirs de la cavité (R,=R,= 30%).
g Gain du milien amplificatenr (cnr”).

1

Q; : Pertes intrinséques du matérian (cni”)

L : Longuenr de la cavité (cm).

On peut écrire les pertes de la cavité de la fagon suivante :

a=oa, +a, (1.04)
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. _ 1« 1 7. . Yy 4
Avec : an=>F In[: I Rz] : Pertes aux miroirs ou pertes Fabry-Pérot (eni”).

R, et R, : Pouvoirs réflecteurs des faces de la cavite.

Q; : Pertes intrinséques du matérian (cn”),

Si on exprime le champ électrique de 'onde électromagnétique apres un aller-retour dans

le milieu amplificateur [Rosencher 2002], on a :

Epp, ©=E,*1, *r, ¥&™ * o8-l 5 2IkL (1.05)

Avec: Eriro(t): Champ électrigue apres un aller-retonr dans la cavité (1) m).
E,: Amplitude du champ an départ (1) m).
r, et t,. Coefficients de réflexcion des faces de la cavité(R~ 7).

—a)L . .. .
e . Factenr de gain correspondant an passage dans le milieu amplificatenr.

¢ Déphasage induit par le trajet, k le vectenr d’onde ("),
Ainsi, le champ électrique résultant de la somme de toutes les ondes se propageant dans la
cavité et correspondant aux interférences constructives devient :

iwt

e

E=E, sk p(8-a)L s 2kl (1.06)

g ¥
-7 *r, e

2.2.4 Oscillation laser

Lorsque le champ électromagnétique devient divergent, c’est a dire que le dénominateur
de I’équation (1.06) s’annule, on atteint la condition d’obtention de ’oscillation laser. Ceci conduit
q )

a deux conditions.

2.2.4.1 Condition sur le gain

Pour avoir amplification laser, le gain g du milieu doit étre supérieur aux pertes a de la
cavité, on obtient d’apres 'équation (1.00) I'inégalité suivante :
7 *rz * plgma)l o
soit g>g, avec :

1
En =& _Zln(Rl *R,) (1.07)

Avec : g, Gain au senil

R7 et R2 : Ponvoirs réflectenrs des faces de la cavité
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2.2.4.2 Condition sur la phase

Pour que le champ diverge, la condition imposée a la phase est la suivante :

2ikl.__
e =1

donc 2kL=2mror k= —Zﬂ;eff

Ainsi on trouve:
2neffL =mA (1.08)

Avec: m : Numéro du mode.
Byp: Indice effectif du mode
A: Longuenr d’onde (um).

Si on différencie A par rapport a m en supposant que I'indice effectif n g est indépendant
de la longueur d’onde dans le domaine spectral d’étude, on obtient 'intervalle spectral libre A
C’est a dire 'intervalle entre deux modes longitudinaux consécutifs :
2

2n effL

AL (1.09)

La cavité sera résonnante pour tous les modes vérifiant ces deux conditions, le spectre de

cette cavité est donc un peigne de Dirac donc les pics sont espacés de la quantité AA.

2.2.5 Gain du milieu et Spectre laser

Pour une injection nulle, le matériau est absorbant (g<0). Plus on augmente le pompage
plus le gain croit jusqu’a atteindre la valeur des pertes de la cavité : c’est le seuil laser (cf. Figure

1.06). C’est a partir de ce moment qu’il y a amplification laser.
Gain (cm™)
Gain > o (seuil laser)

E(eV)

n_-

Figure 1.06 : Evolution du gain en fonction de [’énergie a injections
de courant n croissantes. L’ intersection avec les axes des abscisses
se fait pour E=Er-Ep,.
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Au dela du seuil laser, lorsque le pompage augmente, la densité de porteurs sature, le gain
n’augmente plus alors que la densité de photons émis ne cesse d’augmenter : on parle alors de
clampage du gain.

Le spectre laser résultant est la convolution du spectre de gain du milieu amplificateur
avec le spectre de résonance de la cavité (cf. Figure 1.07). Le mode émis théoriquement est celui

qui correspond au maximum de la courbe de gain.

A e Enveloppe correspondant au
gain du milieu

Modes longitudinaux

AAL

»
>

-

Agel Al A Al Al

Figure 1.07 : Schéma du spectre laser d 'une cavité Fabry-Pérot.

2.3 Propriétés spécifiques des lasers sur substrat GaSb

Les diodes lasers évoquées dans ce manuscrit sont fabriquées par épitaxie par jets
moléculaires sur substrat GaSb au sein de I'’équipe NANOMIR du laboratoire IES. Ce sont des
structures a multi-puits quantiques contraints a confinement séparé réalisées a partir de matériaux
ITII-V permettant d’obtenir des diodes lasers a émission par la tranche pour des longueurs d’onde

dans le moyen infrarouge comprises entre 2 et 3 um. Les premiers lasers de ce type ont vu le jour

en 1992 [Choi 1992].

2.3.1 Lasers de type I

Les lasers a puits quantiques peuvent ¢tre de trois types suivant les matériaux utilisés lors
de la croissance et donc suivant la discontinuité des bandes a 'interface des deux matériaux (cf.

Figure 1.08).

(a) (b) (©)
AE<0 [ | AE.<0 ] AE.<0 e
i A \ Econ>E\p
bod 000 [°co 000} [SYeyel
AE, >0 — AE <0 — AE, >0
E, --- — |

Figure 1.08 : Raccordements de bandes pour des hétérostructures de type I (a), de type II (b) et
de type Il (c). E.gwet E,preprésentent respectivement le niveau de la bande de conduction du
puits quantique et le niveau de la bande de valence de la barriere.
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Les lasers de type I ont des électrons et des trous spatialement localisés dans les puits
quantiques, le recouvrement des fonctions d’onde des électrons et des trous est élevé. Nos
structures sont de ce type avec du GalnAsSb pour les puits et de ’AlGaAsSb pour les barriéres.

Les lasers de type II et III présentent des électrons spatialement localisés dans les puits
quantiques mais les trous sont dans la bande de valence de la barri¢re. Le recouvrement des

fonctions d’onde des électrons et des trous y est faible. Les recombinaisons radiatives sont donc

moins probables que dans les puits de type 1.

2.3.2 Structure générale d’un laser et paramétre de maille

Pour une émission a une longueur d’onde de 2,65 pum, la zone active de ces lasers est
composée de deux puits quantiques et d’une barricre.

Toutes les couches, a I'exception des puits, sont en condition d’accord de maille sur le
substrat en GaSb de paramétre de maille 6.1 A [Milnes 1993]. I’accord de maille est nécessaire
pour éviter les dislocations des couches de la structure qui génerent une augmentation du taux de
recombinaisons non-radiatives et donc du courant de seuil. Ainsi, on prend soin de garder le
désaccord des couches de recouvrement (caddings) et des barrieres en Al Ga, AsSb,  de sorte
qu’on se déplace sur le rectangle (a) de la Figure 1.09 [Lazzari 1993]. On utilise un léger désaccord
de maille (de 0 a 2%, typiquement de 1,5 %) pour les puits quantiques qui sont contraints en
compression de sorte qu’on se déplace sur la surface (b) de la Figure 1.09. Ceci permet

notamment une diminution du courant de transparence et donc du seuil laser [Angellier 2006].
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Figure 1.09 : Energie de bande interdite en fonction du paramétre de maille pour les matériaux I1I-V.

La composition et I’épaisseur des couches utilisées dans nos structures laser seront

détaillées dans le prochain chapitre.
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2.3.3 Propriétés des lasers Fabry-Pérot

Les propriétés électriques et optiques typiques des diodes lasers a semi-conducteurs de
type I, sur substrat GaSb, sont illustrées dans le tableau suivant. Ce sont des composants a rubans

étroits présentant une longueur de cavité de 'ordre de 600 um.

Valeurs typiques
Parameétres
Courant de seuil
50-70
Ith (mA)
Tension de coude
1-2
Va (V)
Résistance série A
R, () )
Rendement quantique externe 20
nq (V0)
Température caractéristique
502100
Ty (K)
Puissance optique maximale
5210
P, (mW)
Transverse et latérale. Longitudinale sous
Emission monomode certaines conditions de courant et de
température
Taux d’accordabilité en courant 0.04
AL/AI (nm/mA) '
Taux d’accordabilité en température 00
AL/AT (nm/°C) '

Tableau 1.01 : Propriétés typiques des diodes lasers a ruban étroit sur GaSb de type 1.

Ce sont des diodes peu puissantes (P< 10 mW), présentant une émission monomode
uniquement dans la direction transverse et latérale. Le caractére monomode dans la direction
longitudinale n’est observable que sous certaines conditions de température et de courant. On
verra, dans le prochain chapitre, que cette particularité est liée a 'inhomogénéité de la courbe de

gain de la zone active.

34




Chapitre 1 : Les lasers a semi-conducteurs pour 'analyse de gaz

3 La spectroscopie d’absorption par diodes laser
accordables

Depuis quelques années, dans le cadre des politiques de développement durable, la
communauté scientifique s’intéresse de plus en plus aux problémes liés a la pollution et la sécurité
industrielle. De nouveaux dispositifs ont été congus pour mesurer et controler les émissions de
gaz dans atmosphere. Plusieurs méthodes non optiques existent déja comme la chromatographie
en phase gazeuse, la calorimétrie ou les capteurs électrochimiques. Leurs principaux
inconvénients sont leur encombrement, ’absence de sélectivité des especes gazeuses et leur prix.

Avec I’émergence des micro et nano technologies et la recherche de dispositifs a moindre
cout, la spectroscopie d’absorption par diodes lasers accordables (SDLA), méthode optique
existant depuis une trentaine d’années, a ét¢ adaptée a la mesure de polluants.

Cette méthode, née au départ avec des lasers a sels de plomb, est une alternative intéressante

aux dispositifs non optiques de part sa sensibilité et sa sélectivité.

3.1 Principe

La spectroscopie d’absorption par diodes lasers accordables se base sur le fait que les
molécules gazeuses présentent des raies d’absorption a des longueurs d’onde bien précises dans

I'infrarouge [Rothman 2005] (cf. Figure 1.10).

Longueur d'onde (um)

3 28 26 24 22 2
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A de I'atmosphére / 1E19
1E-17 / 117

H20 HF

Force de raies (cm™“/mol.cm?

|

4000 4500
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Figure 1.10 : Intensité des raies d’absorption d'especes gazeuses entre 2 et 3 um. La vapeur d’eau et le
dioxyde de carbone sont portés en échelle inverse.

Cette méthode permet de détecter et de quantifier la présence d’'un gaz en mesurant

I'absorption par une espéce gazeuse de la lumiere émise par un laser. En général, la variation de
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longueur d’onde nécessaire est obtenue en injectant dans le laser une rampe de courant qui
s’accompagne d’une rampe de la puissance émise.

On explore ainsi une zone en longueur d’onde de quelques nanometres ce qui permet de
balayer la raie d’absorption dont on cherche a déterminer I'amplitude. Cette amplitude est
fonction de la concentration et de la pression de 'espéce a détecter (cf. Figures 1.11 et 1.12).

I'T\I Laser

7ty €O, €Oy, NO,§0,...

af
i Détecteur

Figure 1.11 : Schéma simplifié d’un systéeme de détection de gaz par diodes laser accordables.
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PT (60 V\{
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Figure 1.12: Signal transmis regu par le détecteur en fonction du nombre d’onde. La diminution du signal est due a
[’absorption optique de [’espece gazeuse au nombre d’onde o,

A partir du signal transmis, on peut déterminer 'absorption A (6,) du gaz, présent dans

une cellule de longueur L, a 'aide de la loi de Beer-Lambert :

P, (0,) = Py(0,)-exp(-a(0y, P.T).L) (1.10)

Ale, )= AP(oy) _y_ P (9,) _ a(c,,P,T).L (1.11)

" P(o,) B (oy)

Avec : P, : Puissance du signal transmis (W).
a,: Nombre d’onde (cn”)
o : Coefficient d’absorption (cn')
L: Chemin absorbant (cm)

P et T : Conditions respectives de pression et de température

L approximation de I'équation (1.11) est valable si I'absorption est treés faible. On peut
alors remplacer 'exponentielle par son développement limité a 'ordre un. I’absorption est alors
proportionnelle a la concentration de l'espece absorbante par lintermédiaire du coefficient
d’absorption o.(G,P,T) .

Ce coefficient dépend du nombre d’onde, de la pression et de la température du milieu

absorbant. I1 s’écrit comme le produit de trois termes [Rosier 1990] :
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0.(6,P,T)=S(c.T).N.f(G,P,T) (1.12)

Avec : S (0, T) : Force de la raie centrée sur le nombre d’onde G, qui décrit la capacité d’absorption de
la raie (cni”" | molécule.on”)

N : Concentration de l'espéce absorbante (molécule/ cn’')
t (o, P, T) : profil normalisé de la raie qui décrit la distribution spectrale de l'intensité absorbée

de part et d'antre du nombre d’onde G, (cm).

Ensuite, par comparaison avec un signal ayant traversé une cellule contenant le méme gaz
a détecter de concentration connue (cf. Figure 1.13), on peut déterminer la présence et la
concentration du gaz a analyser.

Cellule 4 iester

Chemin optique de meswure

/

Laser Vi
Phoiodiode
+
Arcordahiibé en T et ] Chemin optique de référence Anplificaieur
Courant ieTeion
Driver

Figure 1.13 : Schéma de principe de la mesure par SDLA.

3.2 Méthode développée au laboratoire

La détection directe est parfois insuffisante lorsqu’il s’agit de mesurer de faibles quantités
de gaz. Des techniques de modulation ont été mises au point, qui permettent de faire des mesures
a plus haute fréquence et d’augmenter les seuils de détection en portant la mesure a des
fréquences s’éloignant du bruit en 1/f des composants électroniques, des lasers ou des détecteuts.

La méthode utilisée au laboratoire, ayant fait son apparition au début des années 70, est la
spectroscopie par modulation de longueur d’onde (WMS). En pratique, on superpose a la rampe
de courant une modulation sinusoidale a haute fréquence f,. Si on fait, grace a une détection

synchrone, une mesure a la pulsation ®,, on recueille un signal proportionnel a la dérivée

premicre de I'intensité transmise. Si on mesure a la pulsation 2m,, (détection 2}, le signal recueilli
est proportionnel a la dérivée seconde de I'intensité transmise. Comme amplitude de la dérivée

seconde est proportionnelle a la concentration de l'espeéce absorbante, le signal 2f le sera
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également [Vicet 2001]. Dans notre cas, on utilise une détection effectuée autour de la seconde
harmonique a la fréquence 2f .

Les fréquences de modulation employées sont en général inférieures au mégahertz pour
s’adapter aux détections synchrones classiques. La fréquence de modulation, que nous utilisons,
est de I'ordre de 10-30 kHz.

Cette technique de détection donne de tres bons résultats. Une sensibilité en absorption
de 10° 2 100 mbar de pression a ainsi été obtenue pour un chemin de 100 m ramené a une bande
passante de 1 Hz ce qui donne des limites de détection allant jusqu’a 120 pptv a 3,6 um pour le
formaldéhyde (HCHO) et 2 ppb a 3,26 um pour le CH, en utilisant des diodes lasers a

antimoniures [Werle 2002].

3.3 Propriétés spécifiques des lasers pour ’analyse de gaz

Pour pouvoir faire de la spectroscopie d’absorption par diodes laser accordables, les
diodes laser doivent présenter un certain nombre de propriétés bien spécifiques.

Tout d’abord, pour simplifier I'utilisation du systeme d’analyse de gaz, il est préférable que
les composants laser fonctionnent en continu et a température ambiante. Ensuite, pour les
dispositifs portables, les diodes lasers doivent présenter de faibles seuils et une faible
consommation électrique. Enfin, ces composants doivent avoir certaines caractéristiques

spectrales que 'on va détailler par la suite.

3.3.1 Longueur d’onde

L’atmosphere est un mélange gazeux composé essentiellement d’azote (78%), d’oxygene
(21%) et de gaz rares (argon, néon, hélium...) avec des teneurs fixes et, dans ses basses couches
(h<15 km), de vapeur d'eau et de dioxyde de carbone dont les teneurs varient suivant les régions
géographiques et l'altitude.

Ces deux derniers gaz présentent des raies d’absorption intenses dans 'infrarouge. Une
mesure dans 'air ambiant de polluants, comme par exemple le CH, ou ’'HCI, devra tenir compte
de la présence de ces interférents qui pourraient altérer les mesures par SDLA.

Ainsi, suivant ce que 'on veut mesurer, le laser devra avoir une émission dans des
fenétres spectrales ou l'eau et le dioxyde de carbone ne présentent pas de raies intenses, les
fenétres de transparence de atmosphere. Elles sont centrées autour de 0,85 um, 1,0 pm, 1,2 um,

1,6 pm, 2,3 um, 4,0 um et 10,4 um.
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En général, les raies d’absorption des gaz de 'atmosphere sont tres nombreuses et, dans
certains cas, tres proches spectralement (dixieme de nm), le laser devra émettre dans une région
spectrale ou les raies d’absorption du gaz a analyser sont suffisamment intenses pour augmenter

la sensibilité du systeme et distinctes pour augmenter sa sélectivité.

3.3.2 Largeur de raie et monochromaticité

Les raies d’absorption des gaz étant fines (quelques gigahertz), le laser doit présenter une

largeur de raie largement inférieure (Av < 10 MHz) pour pouvoir les balayer (cf. Figure 1.14).

Longueur d'onde (um)
23%2 230175 23915 239125
1.00— —— T

0ss] Av___=qgs MHz

Laser

0.90

0.85 H,0 ambiant
¢ =7750 ppmv
P=1atm.
L=5cm

Facteur de transmission

080 . , . , .
41805 41810 41815 41820

Nombre d'onde (cm™)
Figure 1.14 : Allure d’une raie d’absorption de la vapeur d’eau dans [’air ambiant a 2=2,39 um
pour une température de 296 K.

Le laser doit aussi présenter une émission monochromatique avec un rapport de
suppression des modes secondaires (SMSR : Side Mode Suppression Ratio) supérieur a 25 dB. Le
caractere monomode de émission du composant laser doit étre assuré dans les trois directions

(latérale, transverse et longitudinale).

3.3.3 Accordabilité

Le principe de la SDLA, étant basé sur le balayage en longueur d’onde des raies
d’absorption des gaz par ’émission laser, la source doit présenter une plage d’accordabilité en
continu suffisamment étendue (AA= 1 a 2 nm) pour pouvoir traverser spectralement les raies
d’absorption.

Comme, on le verra, le taux d’accordabilité en courant AL/AI (I) est proportionnel a la
résistance thermique du composant, la diode laser doit présenter, de préférence, une résistance
thermique élevée pour bénéficier d’'une plage d’accordabilité suffisante sur une faible excursion

en courant.
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Pour résumer, le laser pour la SDLA doit étre monofréquence (SMSR > 25 dB), doit
présenter une faible largeur de raie (quelques mégahertz) et une plage d’accordabilité, sans saut de
mode, supérieure a2 1 nm. Un fonctionnement de préférence en continu et a température

ambiante est préférable notamment dans la perspective de réalisation d’un dispositif portable.

3.4 Etat de Part des lasers monoftréquences pour une émission
entre 2 et 3 pm

Le moyen infrarouge est une zone spectrale présentant un grand intérét pour 'analyse de
gaz par SDLA. Comme énoncé dans le paragraphe précédent, il est nécessaire d’avoir des lasers
présentant certaines caractéristiques spectrales pour pouvoir détecter et analyser les gaz.

Pour cela, plusieurs technologies sont employées pour assurer une émission
monofréquence et/ou accordable d’un laser a semi-conducteuts.

Pour une émission entre 2 et 3 um, il existe trois technologies :

O le laser DFB (Distributed FeedBack)
O le laser VCSEL (Vertical-Cavity Surface-Emission Laser)
O lelaser a cavité externe.
Actuellement, les technologies a base de cristaux photoniques ou de DBR (Distributed

Bragg Reflector) n’ont été appliquées qu’a des composants émettant au dessous de 2 um.

Technologies A (um) T, .. (K) Matériaux Equipes
GalnAsSb Nanoplus GmbH [2004]
2223 um 350 (cw)
(GaSb) (Allemagne)
Université de Wiirzburg
DFB Urzburg, Allemagne
2224 350 (cw) GalnAsSh " [BL gl 2001] "
a 2,4 um cw eue
(GaSb)
[Hummer 2004]

Walter Schottky Institut

AlGalnAs
VCSEL 2 um (EP) 300 (cw) P (Munich, Allemagne)
In
() [Boehm 2003]
IES
2,2 (EP) a 300 (pw) GalnAsSb
[Baranov 1998]
2,36 pm (OP) 310 (cw) (GaSb)
[Cerutti 2004a]
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CdHgTe CEA Grenoble
2,63 um (OP) | 190 (pw)
(CAZnTe) [Roux 1999]
InAs/GaSb/InAs Naval Research Laboratory
2,9 um (OP) 160 (pw) /AISb (Washington D.C., USA)
(GaSb) [Bewley 1998]
GalnAsSb IES
VECSELS 2,32 um (OP) 350 (cw)
(GaSh) [Cerutti 2004b]
1ES
Cavité 2,35 300 (cw) GalnAsSb [Vicet 2000]
avité externe ,35 um cw icet
(GaSb)

Tableau 1.02 : Etat de l’art au début de ce travail de thése des lasers a semi-conducteurs
monofréquences pour une émission, entre 2 et 3 um, en continu (cw), en pulsé (pw), pour un
pompage électrique (EP) ou optique (OP).

Dans cette gamme de longueurs d’onde, les lasers a contre réaction répartie ou lasers DFB
couvrent la majeure partie. Ce sont des composants qui fonctionnent en continu a température
ambiante avec une longueur d’onde maximum, au début de ce travail de these, de 2,4 um. En ce
qui concerne les propriétés spectrales, ces lasers présentent un rapport de suppression de mode
d’environ 30 dB et une plage d’accordabilité de quelques nanomeétres.

Les lasers a émission par la surface ou "CSEL sont des composants qui fonctionnent en
continu a température ambiante avec une longueur d’onde maximum de 2,36 um dans le cas d’un
pompage optique et une longueur d’onde maximum de 2 pm dans le cas d'un pompage
électrique. Ces lasers présentent un rapport de suppression de mode d’environ 20 dB et une large
plage d’accordabilité d’environ 4-5 nm. En ce qui concerne les "ECSELs, ces composants
fonctionnent a température ambiante et en continu avec une longueur d’onde maximum de 2,32
um pour un pompage optique. Ils présentent un rapport de suppression de mode supérieur a 25
dB et une plage d’accordabilité en continu de quelques nanometres [Garnache 20006].

Enfin, les lasers a cavité externe fonctionnent en continu a température ambiante avec
une longueur d’onde maximum de 2,35 pm. Ces composants présentent des propriétés spectrales
correctes avec un rapport de suppression de mode d’environ 20 dB et une large plage

d’accordabilité de 1 a2 2 nm.

Au regard de ces résultats, on peut constater qu’il n’existait pas, au début de ce travail de
these, de composants laser monofréquences émettant au dessus de 2,6 um.
Cette gamme de longueur d’onde, faisant I'objet du contrat avec le CNES et du contrat de

collaboration Biostic, est intéressante car, comme énoncé précédemment, elle permet la mesure
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par SDLA de la vapeur d’eau, du dioxyde de carbone ainsi que de leurs isotopes. La réalisation de
tels composants émettant autour de 2,65 um était donc un travail novateur et enrichissant pour

I’équipe permettant d’acquérir un savoir-faire technologique riche en possibilités pour I'avenir.

4 Conclusion

Les diodes lasers a semi-conducteurs a multi-puits quantiques de type I sur GaSb
présentent un intérét pour la SDLA entre 2 et 3 um et particulicrement entre 2,6 um et 2,65 um
pour la mesure de la vapeur d’eau, du dioxyde de carbone et de leur isotopes dans I’air ambiant.

Pour cela, les diodes doivent avoir une émission monofréquence et une large plage
d’accordabilité pour un fonctionnement en continu et a température ambiante.

Les lasers fabriqués au laboratoire présentent la particularité d’étre monomodes
longitudinaux seulement sous certaines conditions de courant et de température. Ils présentent
aussi des sauts de modes ce qui les rend délicats a utiliser pour les applications visées.

Pour parvenir aux spécifications requises, un nouveau procédé technologique sera
présenté dans le chapitre 3. Le chapitre 2 est consacré a la présentation des lasers Fabry-Pérot du
laboratoire. Nous présenterons les étapes de fabrication et les améliorations technologiques

apportées au cours de cette these.
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Chapitre 2

Les lasers Fabry-Pérot
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1 Introduction

Apres une revue des principes et des propriétés de base des lasers a semi-conducteurs sur
substrat GaSb et de la spectroscopie d’absorption par diodes laser accordables, ce chapitre
présente en détail les lasers Fabry-Pérot fabriqués au laboratoire.

Nous verrons toutes les étapes de fabrication, de la croissance par EJM (Epitaxie par jets
moléculaires) au montage du composant laser sur son support.

Pour acquérir les propriétés requises par Iapplication, les étapes technologiques ont du
étre améliorées. Le but de ce chapitre est donc de présenter ces améliorations facilitant la

réalisation de composants Fabry-Pérot destinés a I’analyse de gaz.
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2 L’épitaxie par jets moléculaires

L’épitaxie, dont les principes ont été énoncés en 1928 par le minéralogiste francais Royer,
permet la croissance de couches tres fines de matériaux semi-conducteurs, métalliques ou
isolants. I’épitaxie par jets moléculaires consiste a déposer une couche cristalline sur un
monocristal de méme composition, ou de composition différente mais de parametre de maille
proche, en exposant celui-ci a des flux atomiques ou moléculaires. Sa mise en application a été
réalisée a la fin des années 50 par Gunther mais cette technique a vraiment pris son essor dans les
années 70.

Les lasers du laboratoire sont a multi-puits quantiques a base de composés 111-V déposés
sur substrat GaSb par épitaxie par jets moléculaires. Le laboratoire posséde deux batis d’épitaxie :

un Varian GEN 2 (cf. Figure 2.01) et un Riber Compact 21.
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Figure 2.01 : Schéma du bdti d'épitaxie Varian Gen Il utilisé au laboratoire.

Cette technique permet la croissance sous ultravide (P=10"" Torr) de couches ultraminces
allant de 3 A jusqu’a quelques micrométres d’épaisseur grace a des vitesses de croissance faibles
(de Pordre d’une monocouche atomique par seconde). Un systeme de caches devant les cellules
permet la réalisation d’interfaces abruptes.

Pour une émission a 2,65 um, la structure laser est constituée de deux couches de
recouvrement (claddings) en Al o,Ga, 1,As,1;Sby g3 permettant le confinement optique de la lumicre
dans le guide d’onde.

La zone active est constituée de 2 puits quantiques en Ga,s;1n,;3As,,Sbyg, de 16 nm

d’épaisseur séparés par une barricre en Al 3,Ga,5,As;Sby o, de 30 nm d’épaisseur.
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Cette dernicre est entourée par deux couches en Al ;Ga,;,As; ;b 7. Lensemble de ces

couches forme le guide d’onde (cf. Figure 2.02).

Couche de contact GaSb
(Be : 2¥10*19 cm)

T Couche de confinement
1 (Be: 51018 cm3)
f m Alp90Gao 10As007Sboos
Guide d’onde Gao571n0.43A50,20Sbo s T
T Alo30Gao70A80,07Sbogs

Alo30Gao70A80,03Sbo g7 62 nm

0, 8 um .
Guide d’onde
Gaos71n043As020Sh
¢ Alo30Ga0,70A80,03Sboy7 R l

T Conche de comp T
(Te: 2¥10*18 cm3) h
1 pum AlogoGao10As0,07Sbos

Substrat GaSh
(Te: 2¥10*18 cm3)

.
i —

Figure 2.02 : Structure laser pour une émission a 2,65 um.

3 Optimisations technologiques pour wune émission
monofréquence

Pour la détection de gaz, une des caractéristiques indispensables de I’émission laser est son
caractere monomode dans la direction latérale (selon x), transverse (selon y) et longitudinale

(selon z) comme illustré sur la Figure 2.03.

X —
R 7 %

Figure 2.03 : Schéma d’un laser a semi-conducteurs a émission par la tranche avec les
trois directions représentées. La zone noire représente la zone active.

Pour obtenir une émission monomode dans les trois directions, il va falloir optimiser certains

parametres du laser.

3.1 Emission monomode transverse

Le caractére monomode dans la direction transverse est déterminé lors de la croissance car il

dépend de I’épaisseur et des indices optiques des couches du guide d’onde.
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En utilisant une modélisation a une dimension sous Ma#lab, on a calculé le nombre de modes
guidés dans un guide d’onde plan. On constate que, plus Pépaisseur du guide d’onde est grande,
plus le nombre de modes guidés est élevé pour une longueur d’onde donnée. Dans le cas d’une
structure émettant a 2,65 um, si Pépaisseur du guide d’onde est inférieure a 0,9 um, un seul mode
est guidé, si elle est comprise entre 0,9 um et 1,7 um, deux modes sont guidés et enfin si elle est
supérieure a 1,7 um, trois modes coexistent.

Au laboratoire, les lasers ont des guides d’onde ayant une épaisseur d’environ 0,8 um ce qui

ne permet le confinement optique transverse que d’un seul mode guidé (cf. Figure 2.04).

j/ e =800

Figure 2.04 : Schema représentant la répartition du champ dans la direction
transverse lorsque le laser est monomode.

3.2 Emission monomode latérale
3.2.1 Définition et parameétres critiques

Cette propriété est définie essentiellement lors de I'étape de gravure car elle dépend de la

largeur du ruban et de I'épaisseur du cladding supérieur laissée apres gravure (cf. Figure 2.05).

Cladding supérieur — \

N

Cladding inférieur

Zone active

Figure 2.05 : Schéma illustrant le mode guideé latéral. Les grandeurs [ et p
représentent respectivement la largeur du ruban et la profondeur de gravure.

L’optimisation de ces deux parametres se fait a laide du logiciel de simulation par

éléments finis a deux dimensions Fewlab en s’appuyant sur le modéle physique des équations de

Helmoltz [Rosencher 1998a] :
W' (x)+ki(n> —n2)¥(x)=0 2.01)

Avec : Y(x) : Champ électrigue de 'onde électromagnétique
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ky : Vectenr d’onde (cni”)
n : Indice du milien
n, : Indice effectif du mode guidé

En fixant les épaisseurs et les indices optiques des différentes couches de la structure
laser, on détermine les solutions de cette équation, c'est-a-dire, les modes (TE ou TM)
susceptibles d’étre guidés dans la structure, représentés par leur indice effectif. Comme les puits
quantiques de nos lasers sont contraints en compression, les modes TE sont prépondérants dans
la structure [Rosencher 1998b]. 1I suffira donc d’identifier, dans le résultat de la simulation, les
modes TE compatibles.

Une étude a été faite en faisant varier la largeur du ruban et I’épaisseur de la couche
résiduelle de cladding supérieur. Si la largeur du ruban est trop étroite (1<2 um) pour une couche
résiduelle de cladding supérieur de 150 nm, le mode n’est plus guidé et si elle devient trop grande
(I>6 um), deux modes coexistent. Nous avons donc choisi une largeur de ruban de 5 um qui est,
par ailleurs, plus facile a réaliser technologiquement. Pour I’épaisseur résiduelle de cladding
supérieur, si la gravure est trop profonde, le guide d’onde supporte deux modes car le contraste

d’indice entre le ruban et le reste de la structure est plus fort (cf. Figure 2.00).

nefl_whew(14)=3.350048+0003088i Surface: Electric fleld, ¥ component Max: Sgﬁt
%109 10

5

4
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28 Ruban Diélectrique B
28 L N u
Cladding inférieur Zone active k

25
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24
-3

9 Substrat

-4

-5
in: -5.33

-8 -7 -B -5 -4 -3 -2 -1 a 1 2 3 4 i [ 7 8 8 g6

Figure 2.06 : Résultat donné par la simulation avec Femlab pour une largeur de ruban
de 5 um et un cladding entierement gravé. Les couleurs allant du bleu au rouge indiquent
lamplitude du champ électrique des modes guidés TE.

On montre ainsi qu’une largeur de ruban de 5 um et qu’une épaisseur restante du cladding
supérieur apres gravure de 150 nm sont suffisantes pour obtenir un plus faible contraste d’indice

et ainsi avoir une émission monomode dans la direction latérale (cf. Figure 2.07).
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Figure 2.07 : Résultat donné par la simulation avec Femlab pour une largeur de ruban
de 5 um et une épaisseur de cladding restante de 150 nm. La tache multicolore
représente le seul mode guidé par cette structure. Les couleurs allant du bleu au rouge
indiquent ['amplitude du champ électrique du mode guidé TE.

3.2.2 Application au procédé du laboratoire

Pour réaliser concréetement Iarrét de la gravure a une distance de I'ordre de 150 nm de la
zone active, plusieurs problemes se sont posées au cours de ce travail de these.

En effet, la solution d’attaque utilisée, qui sera détaillée par la suite, présente une vitesse
d’attaque trop importante (de 0,25 a 0,5 um/s) rendant difficile 'arrét de la gravure a la distance
voulue. Pour obtenir un meilleur controle de 'épaisseur gravée, une étude sur d’autres solutions
de gravure et une étude sur I'introduction d’une couche d’arrét lors de la croissance ont été faites

et sont décrites dans ce qui suit.

3.2.2.1 Test d’autres solutions de gravure

L’objectif fixé étant de réduire la vitesse d’attaque, une étude bibliographique a été menée
et trois solutions, permettant d’attaquer le GaSb, ont été retenues.

La structure épitaxiale de test est composée tout d’abord d’une couche tampon en GaSb
de 300 nm suivie par un cladding en Al,4,Ga, ;A8 Sbyo; de 1 um et d’une couche de 90 nm ayant
une composition croissante en aluminium allant de 10 % a 90 %.

La premiere solution est a base d’acide tartrique, d'acide chlorhydrique et d’eau oxygénée
[Dier 2004] selon les proportions suivantes :

C,H,O,: HCI :H,0,
(14 an @

Sur nos matériaux, cette solution donne les résultats de la Figure 2.08.

(2.02)
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8.9 kV x15.8K Z2.20sm

Figure 2.08 : Profil de gravure apres 70 s de process.

Cette solution n’est pas adaptée au process technologique pour plusieurs raisons. Tout
d’abord, elle génére un état de surface tres rugueux. De plus, cette solution grave trés lentement
le GaSb et tres vite le cadding au regard des flancs de gravure et de I’épaisseur restante de la
couche de GaSb apres 70 secondes d’attaque. La vitesse totale est faible compte tenu du temps
mis pour graver la couche tampon en GaSb (v= 17 nm/s). Enfin pour un masque de résine de 6
um au départ, la largeur du ruban final apres gravure est trop étroite (environ 2 pum) pour les
étapes suivantes.

La deuxieme solution testée est a base d’acide nitrique et chlorhydrique [Chernyuk 2003]
selon les proportions suivantes :

HNO,: HCl : CH,COOH
G5 G (1)

Cette solution donne le résultat de la Figure 2.09.

(2.03)

1=6 pm

Redépot

Figure 2.09 : Profil de gravure aprés 5 s de process
Le résultat de cette gravure est plus satisfaisant que le précédent. L’état de surface est
correct et on obtient apres gravure un ruban de largeur d’environ 5,3 um. Par contre, la vitesse de
gravure est trop rapide (v 300 nm/s) car en un temps tres coutt de 5 s, la couche tampon de
GaSb et la totalité du cladding supérieur, soit une épaisseur de 1,39 um, ont été gravés. La vitesse
de gravure du GaSb est ici aussi inférieure a celle du cladding.
De plus, on peut noter la présence d’une couche a la surface de I’échantillon, provenant

d’un redépot ou d’une oxydation, ce qui peut étre génant par la suite.
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Cette solution pourrait étre utilisée si la vitesse était réduite par dilution et si ce redépot
pouvait étre ¢liminé en augmentant par exemple le pourcentage d’acide chlorhydrique.
La derniere solution testée est a base d’acide nitrique et fluorhydrique [Nieto 2005] selon
les proportions suivantes :
HNO,: HF : CH,COOH
1% @ (30)

Cette solution donne le résultat de la Figure 2.10.

(2.04)

Cladding supérieur
Zone active

Cladding inférieur

Substrat

8.8 kV 18.8K 3.80rm

Figure 2.10 : Profil de gravure apreés 15 s de process

Le résultat de cette gravure est satisfaisant avec un état de surface correct et un ruban
final de largeur de l'ordre de 5,3 um. De plus, la vitesse de gravure est convenable (v= 90 nm/s)
car en 15 s la couche tampon en GaSb et le dadding supérieur sont completement gravés soit une
épaisseur de 1,9 um. Toutefois, une faible couche d’oxyde est apparente sur la surface de
I’échantillon mais peut étre éliminée en augmentant le pourcentage d’acide fluorhydrique. Cette

solution attaque plus lentement le GaSb que la couche riche en aluminium.

Ces premiers résultats donnent une indication pour d’autres essais en vue d’améliorer la
solution d’attaque du laboratoire. La solution a base d’acide nitrique, d’acide fluorhydrique et
d’acide acétique s’avere plus performante que celle utilisée jusqu’ici de part sa vitesse de gravure
plus lente et la bonne qualité de Iétat de surface. Une autre possibilité serait d’étudier I'influence
de la dilution sur les performances des solutions d’attaque. Elle ne sera pas exposée dans ce

manuscrit en raison de la priorité des résultats sur les lasers DFB.

3.2.2.2 Introduction d’une couche d’arrét

Une autre solution envisageable aux problemes rencontrés lors de I'étape de gravure est
d’introduire lors de la croissance une couche d’arrét, c'est-a-dire une couche d’un matériau
inattaquable par la solution de gravure utilisée. L’intérét d’une telle couche est de pouvoir arréter

précisément la gravure a la distance souhaitée de la zone active.
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Selon les matériaux, plusieurs types de couches d’arrét ont été mises au point. Pour les
structures sur substrat GaAs, les couches d’arrét sont en InGaP [Horie 1999] et pour celles sur
substrat InP, elles sont en AlAs [Choi 1993]. En ce qui concerne les lasers a semi-conducteurs
épitaxiés sur substrat GaSb, il n’existe aucune référence.

Cette couche d’arrét doit permettre de stopper la gravure de la solution d’attaque sur nos
matériaux. Elle doit présenter un indice optique plus faible que celui de la zone active et une
transparence aux longueurs d’onde visées pour ne pas géner ’émission laser de nos structures.
Enfin cette couche doit étre suffisamment fine pour ne pas géner le passage du courant.

La solution utilisée au laboratoire ne grave pas les couches en InAs. Ce composé
présente un indice de réfraction de 3,5 et un coefficient d’absorption de 6,2 *¥10° cm™ pour des
longueurs d’onde proches de 2,6 um [Palik 1985]. Ce fort coefficient n’est pas génant si la couche
est suffisamment fine. De plus, 'InAs est en condition de quasi-accord sur nos substrats car son
parametre de maille de 6,05 A est proche de celui du GaSb. I’InAs est un donc un candidat de
choix pour une couche d’arrét si cette couche est suffisamment fine.

Un premier test a été fait avec une couche d’InAs sur une structure dont la composition

est illustrée sur la Figure 2.11.

_____ < GaSb (Be)
100 nm Alg.s Gap.1ASo.05Sbo g5 (Be) (10 nm)
T <— InAs (2 nm)
200 nm i
Alo.9Gao.1AS0.076Sb0.924 (Be)

Substrat GaSb (Te)

Figure 2.11 : Schéma de la structure de test contenant une couche d’InAs
Apres un temps de gravure de 5 s, avec la solution du laboratoire, on obtient le résultat

de la Figure 2.12.

InAs > | oo

0 nm

| Substrat

Figure 2.12 : Photo MEB du flanc du ridge montrant le résultat de I’attaque sur une
structure avec une couche d’arrét d’InAs.
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Le résultat n’est pas satisfaisant, la couche d’arrét en InAs de 2 nm n’a pas résisté a
'attaque chimique et toutes les couches épitaxiées ont été gravées.

Un deuxieme test a été effectué en utilisant un super-réseau en tant que couche d’arrét. Le
supet-réseau a la particularité de présenter des propriétés optiques et électriques qui dépendent
uniquement des épaisseurs et des raccords de bande des matériaux qui le constituent [Bastard
1990].

Pour arréter la gravure a 150 nm de la zone active, nous avons fait le choix d’introduire
un super-réseau accordé sur GaSb. Ce nouveau matériau est composé de 5 paires de deux
couches d’'InAs/AlSb de 2 nm d’épaisseur chacune (cf. Figure 2.13). Comme, il présente une
énergie de bande interdite de 0,9 eV (contre 0,36 eV pour I'InAs), ce super-réseau est transparent

entre 2 et 3 um.

Gay.1Alg.9AS0.07Sbo o3
(Be)
300 GaSb (Be)
100 & Graduel Al go 4 Al o4 InAs (Be)
AlISb (Be)
InAs (Be
500 Gay.1Alp.9AS0.07Sbo.g3 AlSb ((Be))
(Be) 18
InAs (Be)
AISb (Be)
200 ]: Gap 1Alo.9AS0.07Sbo o (Be) InAs (Be)
AISb (Be) 2
Substrat GaSb (Te) TnAs (Be) >
(nm) Gay.1Alg.9AS0.07Sbo o3
(Be) (nm)

Figure 2.13 : Schéma de la structure de test contenant le super réseau

Les résultats de gravure avec cette couche d’arrét sont présentés sur la Figure 2.14.

Résine

Substrat

x15.8K 2.88+sm

Figure 2.14 : Photo MEB du résultat de la gravure
apres 10 secondes d’attaque.

La couche d’arrét est tres efficace et résiste a un temps de gravure important. En effet,

I’épaisseur gravée est de 900 nm alors que la solution aurait da graver une épaisseur de 2,5 um
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sans couche d’arrét. Elle permet aussi d’obtenir, suivant le temps d’exposition, des flancs de
gravure droits.
Le résultat de ce test est tres satisfaisant. L’introduction de ce super réseau dans les

structures est une solution aux problemes rencontrés lors de la gravure.

3.3 Emission monomode longitudinale

Dans le spectre d’émission d’un laser a semi-conducteurs réel, on observe plusieurs raies
correspondant chacune a un mode longitudinal différent. La raie principale est celle
correspondant au maximum du gain net et les raies adjacentes sont séparées par lintervalle
spectral libre (cf. Formule 1.09) typiquement de I'ordre de 1,25 nm dans un laser de 600 um de
long émettant a 2,3 pum.

La coexistence de plusieurs raies est due a une saturation inhomogene du gain c'est-a-dire
a une réduction du gain plus forte autour de la raie principale. LLe phénomene sous-jacent est
désigné par le terme anglais « spectral hole burning» et correspond au fait que la diminution rapide
de porteurs d’énergies correspondantes a la transition laser est compensée par un apport de
porteurs se faisant a une vitesse limitée par le temps de relaxation intrabande et de capture par le
puits.

Dans un laser a cavité Fabry-Pérot, la raie principale peut étre jusqu’a 100 fois plus
intense que les raies des modes secondaires (SMSR=20 dB). Mais, sous injection de courant,
comme la température interne du laser augmente, le maximum du spectre de gain se déplace vers
les hautes longueurs d’onde. On observe alors des sauts de mode correspondant au passage de
l'oscillation laser a des modes de longueurs d’onde plus élevés et le rapport de suppression de
mode est fortement diminué.

Les lasers classiques ont plutot une émission multimode dans la direction longitudinale
avec un fonctionnement monofréquence uniquement sous certaines conditions de température et

de courant.

Pour résumer, en optimisant I’épaisseur du guide d’onde, la largeur et la profondeur du
ruban a l'aide de l'introduction de la couche d’arrét, les lasers présentent systématiquement une
émission monomode transverse et latérale.

Il est donc nécessaire de se doter d’une technologie permettant d’assurer un
comportement monofréquence systématique dans la direction longitudinale. C’est cette technique

qui sera présentée dans le troisiéme chapitre.
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4 Etapes Technologiques

Apres la croissance, de nombreuses étapes technologiques sont nécessaires pour assurer
I’émission laser du composant. Le process technologique du laboratoire, amélioré au cours de ce

travail de these, est exposé dans ce qui suit.

4.1 Réalisation du ruban laser

Cette étape, divisée en deux parties, permet d’une part de confiner I'injection des porteurs
dans une zone étroite mais aussi de favoriser le confinement optique latéral et d’obtenir ainsi une

émission monomode dans cette direction.

4.1.1 Lithographie optique

La lithographie optique (cf. Figure 2.15) permet de définir un masque de résine pour la
gravure en déposant une résine photosensible et en I'insolant avec une lampe a vapeur de

mercure (350 <A <450 nm).

Rayonnement U.V.

| * | < Masque

Echantillon

Figure 2.15: Schéma du masquage, la résine positive non exposée (en rose)
restera apres révélation.

4.1.2 Gravure humide

La gravure humide permet de transférer le motif défini par la résine dans le semi-

conducteut.

4.1.2.1 Principe

La gravure humide peut suivre plusieurs mécanismes. Elle peut étre électrochimique, c’est
a dire que la gravure du semi-conducteur se fait soit a 'aide d’une tension extérieure (électrolyse)
ou d’un agent oxydant (Ce*" pour le GaAs) ou, dans notre cas, purement chimique c'est-a-dire

qu’elle fait intervenir une suite de réactions d’oxydo-réduction.
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Pour la gravure purement chimique des semi-conducteurs III-V, on distingue trois
réactions successives :

Tout d’abord, le semi-conducteur I1I-V, immergé dans une solution réactive, s’oxyde :

A,B, +6H & Al +BY (2.05)

Puis, cette couche oxydée est attaquée, dans notre cas, par une solution a base d’acide
chromique et fluorhydrique. Les molécules réactives (Cr,O.,”, H") vont attaquer le semi-
conducteur en cassant les liaisons des atomes de sa surface et en formant de nouvelles liaisons
avec ceux-cl.

Les nouveaux composés ainsi formés se dissolvent dans la solution de gravure ou
s’échappent sous forme de gaz [Gatzke 1998].

Le bilan des réactions chimiques de la gravure humide du GaSb avec notre solution (1

CrO;:1 HF : 3 H,0) est le suivant :

GaSb+Cr,0,” + 7HF + 7H" <> GaF, + SbF, +2Cr** +7H,0 (2.06)

4.1.2.2 Propriétés
4.1.22.1 Isotropie

Le caractere isotropique d’une gravure indique que la vitesse de gravure est la méme dans

toutes les directions (cf. Figure 2.10).

Gravure
Flanc de 4T>
gravure j \

Substrat

Figure 2.16 : Vue de profil d’'un ruban apres gravure humide.

Cette propriété peut poser un probléme car 'attaque latérale grignote les espaces protégés
par la résine. Pratiquement, on obtient un effet de sous-gravure et donc un ruban de plus petite
largeur que prévu [Fuller 2004]. Dans notre cas, la gravure est isotropique et l'attaque latérale

« grignote » environ 1 um de part et d’autre du masque.

4.1.2.2.2 Sélectivité [Dier 2004]
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La sélectivité est une propriété caractérisant la capacité de la solution de gravure a
attaquer préférentiellement certains des matériaux présents dans la structure (cf. Figure 2.17). Elle

est définie par le rapport des vitesses de gravure.

Viésine

Résine |

Vinesa * |

Vzone active

Mesa

I, | " e

Substrat

Figure 2.17 : Structure laser avant le lift off : Vrssines Vzone Active €F Vitesa SONt
les vitesses de gravure respectifs de la résine, de la zone active et du mesa.

La solution utilisée au laboratoire grave préférentiellement les couches contenant de

I'aluminium par rapport a celles constituées de GaSb pur.

4.1.2.3 Paramétres critiques

Plusieurs facteurs vont influencer la reproductibilité de la vitesse et des profils de gravure
[Kadhim 1998§].

4.1.2.3.1 Composition chimique du semi-conducteur

Suivant la composition chimique du semi-conducteur, la gravure chimique aura une
vitesse d’attaque, une sélectivité et une anisotropie variables. Le tableau suivant, tiré des travaux

de Dier ¢z a/, donne les vitesses d’attaque pour différents antimoniures [Dier 2004].

Vitesse d’attaque (nm.min™) InAs InAsSb GaSb AlAsSb

Solution d’acide citrique

+ + + _
C,H0:H,0 928 +2,8 | 889%30 | 0,8410,04

Solution d’acide tartrique
C,H,KNaO;H,0:HCI:H,0,
75,3£12,3 26,1124 449,5%6,3 >2000

Solution d’acide chlorhydrique
HCL:H,0,:H,0O
176,8%£14,5 51,279 281,21254 | 1371,2%13,6

Tableau 2.01 : Vitesse d’attaque de trois solutions pour différents matériaux.
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4.1.2.3.2 Contamination, oxydation et défauts de surface

Lorsqu’on expose les échantillons a 'atmosphere, il se crée dans tous les cas une couche
d’oxyde a la surface de I’échantillon. Ainsi, avant tout processus de gravure, une étape de
désoxydation, dans un bain d’acide chlorhydrique, est indispensable. D’autre part, apres la
croissance, les surfaces présentent souvent des défauts, provenant de projections des cellules du

bati ou de poussieres microscopiques, qui peuvent affecter le profil et la vitesse de gravure.

4.1.2.3.3 Plans cristallins

Le profil de gravure dépend des plans cristallins rencontrés lors de P'attaque. Pour nos
échantillons, la croissance des couches se fait sur le plan (001) du GaSb. La figure suivante
montre les différentes directions du substrat de GaSb, selon la norme européenne et japonaise,

facilement identifiables grace a deux méplats.

Direction de croissance

[001]

[011]

e

[011]
Figure 2.18 : Schéma illustrant le substrat de GaSh. Le grand méplat est le

plan (011) et le petit méplat est le plan (0 li).

Suivant la direction cristalline suivie par la gravure chimique, les profils d’attaque obtenus

sont différents (cf. Figure 2.19).

Figure 2.19 : Profils de gravure obtenus suivant la direction cristalline de la gravure.

Comme Cich ¢# a/, lors de leurs travaux sur InGaP/GaAs, on peut observer que le front

de gravure correspond aux plans (111)A [Cich 2003]. Ces plans sont ceux qui présentent la plus
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grande densité surfacique de liaisons antimoine. Chaque atome d’antimoine a, dans ce plan, trois

liaisons dirigées vers 'extérieur. La formation des ions Sb, est donc favorisée.

Le clivage du wafer de GaSb se fait préférentiellement dans la direction parallele au grand
méplat lorsqu’il se fait coté substrat en raison des liaisons pendantes des atomes d’antimoine
dirigées vers le bas. Les facettes du composant laser sont donc réalisées dans le plan (011) pour

optimiser la qualité des miroirs de la cavité.

4.1.23.4 Latempérature

La température de la solution peut jouer un réle tres important sur la vitesse de réaction
[Salzenstein 19906]. En effet, si la concentration de 'espece responsable de la vitesse de gravure a
la surface de Iéchantillon peut étre assimilée a celle au centre de la solution réactive ¢, alors la

vitesse de gravure 1, est régie par ’équation suivante :

r, =k*c! 2.07)

RT

Avec: & : Constante d'équilibre de la réaction : k= A exp (

)

A : Constante.

E, : Energie d’activation de la réaction (].mol’).

T : Température absolne (K).

R : Constante des gag parfaits : R = 8.314 |.K.mol’.

n : Ordre de la réaction chimique.
Ainsi, si la température peut étre controlée, la vitesse de gravure peut I'étre aussi.

4.1.2.3.5 La diffusion

Pour des procédés de gravure ou la vitesse est tres élevée, la réaction chimique est limitée
par le processus de diffusion du réactif a la surface de 'échantillon [Kelly 1988]. Dans ce cas, la
vitesse de gravure est proportionnelle au gradient de concentration a la surface et on peut faire
une approximation grace a ’équation suivante :

D
r e (e, —c,) (2.08)
o
Avec: D : Coefficient de diffusion (n/.5").
O : Epaissenr de la conche de diffusion a la surface (um).

¢, : Concentration de l'espéce responsable du tanx de gravure a la surface de I'échantillon (mol.1.").

¢,. Concentration de l'espéce responsable du tanx de gravure au centre de la solution (mol1.').
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Dans ce cas, une agitation de la solution permet de diminuer Iépaisseur de la couche de

diffusion et donc d’augmenter la vitesse de réaction.

4.1.2.4 Application au laboratoire

Au laboratoire, la solution de gravure utilisée pour graver le cladding supérieur et ne laisser
qu’une épaisseur de 150 nm est a base d’acide chromique et a la composition et les proportions
suivantes :

CrO,: HF : H,0
(1) O RENE))

Cette solution, utilisée a I'origine pour révéler les dislocations du GaAs [Weyher 1983], a

(2.09)

été adaptée empiriquement sur nos structures [Baranov 1986]. Elle présente une vitesse d’attaque
élevée d’environ 0,25 um par seconde pour les structures a simple canal et d’environ 0,5 pm par

seconde pour celles a double canal (cf. Figure 2.20).

1,8 (]

1,54

1,24

0,94

0,6+

épaisseur gravée (um)

0,3

Temps de gravure (s)

Figure 2.20 : Variation de I’épaisseur gravée en
fonction du temps pour une structure simple canal.

Elle est sélective et plutot isotrope car elle attaque plus rapidement les couches contenant
de Paluminium du dadding supérieur que celles composées de GaSb pur comme lillustre la figure

suivante.

3 1.8 um

Figure 2.21 : Exemple de profil de gravure d’un
simple canal apreés un temps de 15 s. La zone
active a été atteinte.
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Ainsi, pour graver 'épaisseur de la couche de GaSb et s’arréter a 150 nm de la zone active, le
temps de gravure est d’environ 6 secondes pour une structure a simple canal.

Cette solution présente donc une vitesse importante et rend difficile Parrét précis a 150 nm de
la zone active. L’introduction de la couche d’arrét, exposée précédemment, est une solution a ce
probléme.

Cette étape se finit par une dissolution du masque de résine dans une solution d’acétone.

4.2 Isolation électrique

L’isolation électrique du composant se fait par un dépot de résine. La résine a remplacé le
diélectrique SiO,, utilisé auparavant, pour plus de simplicité et de rapidité dans la réalisation du
composant laser.

Cette étape permet de confiner I'injection électrique au niveau du ruban. La Figure 2.22

illustre le résultat sur nos structures laser apres isolation électrique.

RESHE

Zone active

8.8 kV x5.80k '6.b@sm

Figure 2.22 : Facette du composant laser apreés isolation électrique.

4.3 Dépots métalliques, amincissement et montage

La réalisation des contacts est une étape déterminante pour la résistance série du futur
composant car la composition et la qualité des couches déposées influent sur sa valeur. Une étude
faite pour des contacts larges, a montré qu'une couche d’accroche de titane suivie par une couche
d’or permettent d’obtenir des valeurs de résistance série satisfaisantes [Salhi 2004].

Elle se réalise par une étape de lithographie optique suivie d’'un dépot métallique de titane
et d’or (de 30 et 300 nm d’épaisseurs respectives) et se termine par un processus de lift-off (cf.

Figure 2.23).

Ruban

Figure 2.23 : Schéma de la diode laser avec son ruban métallique.
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Ensuite, un amincissement du substrat a 150 pm et un dépot métallique face inférieure,
identique a celui réalisé sur la face supérieure, sont réalisés. Enfin, apres avoir clivé des diodes de
différentes longueurs, les composants sont montés sur des embases en cuivre. Le composant final

est illustré sur la Figure 2.24.

Céramique dorée pour le Fil d’or reliant la diode a la
report de contact céramique

Diode laser

Figure 2.24 : Photo de la diode laser sur son support.
5 Conclusion

Dans ce chapitre, les étapes technologiques de fabrication des lasers Fabry-Pérot ont été
décrites. C’est un procédé mature et adapté a nos structures permettant de réaliser rapidement
des composants lasers a contacts larges ou étroits.

Cependant, il présentait, au début de ce travail de these, quelques inconvénients pour
I'application visée provenant essentiellement de I’étape de gravure.

En effet, pour répondre aux spécifications de I'application et obtenir une émission
monomode, dans les trois directions, a une longueur d’onde de 2,6 um, plusieurs parameétres ont
été optimisés.

Le caractere monomode de I’émission transverse est favorisé lors de la croissance en
réalisant un guide d’onde d’épaisseur inférieure a 900 nm.

Pour avoir une émission monomode latérale, les simulations ont montré que, pour un
ruban de 5 um de large, il est nécessaire d’avoir une couche résiduelle de cadding supérieur de 150
nm. Or, Iarrét de Pattaque, a une distance de 'ordre de 150 nm de la zone active, est difficile avec
la solution de gravure du laboratoire en raison d’une vitesse trop importante.

Plusieurs études ont donc été menées sur d’autres solutions de gravure mais la solution
retenue pour cette étape de gravure réside en I'introduction d’une couche d’arrét. Cette couche,
composée d’un super réseau en InAs/AlSb, permet l'arrét systématique de I'attaque chimique et
assure ainsi une émission monomode latérale.

La technologie DFB, expliquée en détails dans la troisiecme partie de ce manuscrit, devrait
permettre de forcer ’émission du laser a étre systématiquement monofréquence dans la direction

longitudinale. Cette technologie consiste, grace a un réseau métallique déposé de part et d’autre
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du ruban, a effectuer un couplage par les pertes dans la cavité. Ce couplage introduit des pertes
pour tous les modes de la cavité Fabry-Pérot. Ces pertes sont minimales pour le mode satisfaisant

la condition de Bragg qui est celui sur lequel se fera I'oscillation laser.
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1 Introduction

Ce chapitre est consacré a une nouvelle technologie mise en place au laboratoire, la
technologie DFB a couplage latéral ou LC-DFB.

Pour assurer une émission laser sur un seul mode longitudinal et ainsi pouvoir mesurer le
dioxyde de carbone et la vapeur d’eau dans l'air ambiant par TDI.AS, cette technologie a été mise
au point sur nos structures a base d’antimoniure de gallium. Elle consiste, pour 'essentiel, a
déposer un réseau de Bragg métallique de part et d’autre du ruban laser pour générer une
modulation périodique des pertes de la cavité.

Cette réalisation s’est faite au cours de diverses missions au LPN dans le cadre d’un projet
avec le CNES.

Dans un premier temps, des éléments de théorie vont étre exposés pour mieux
comprendre comment un réseau de Bragg induit un phénomene de couplage de modes dans la
cavité d’'un laser DFB. Puis, nous verrons la particularité des lasers DFB a couplage latéral réalisés

au cours de cette theése. Enfin, les étapes de fabrication d’un tel laser seront décrites.
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2 Introduction au laser DFB

Le laser a contre réaction répartie, que 'on appelle plus communément laser DFB pour
Distributed FeedBack en anglais, fit sa premicre apparition dans la recherche scientifique au début
des années 1970 avec les travaux entrepris par H. Kogelnik sur les réseaux holographiques
[Kogelnik 1969]. La premicere émission laser DFB fut mise en évidence, un an plus tard, sur
substrat GaAs [Kogelnik 1971] avec une longueur d’onde de 630 nm. Cette technologie,
permettant d’obtenir des lasers avec des trés bonnes propriétés spectrales, a entrainé de
nombreuses recherches, sur substrat InP et GaAs, dans le domaine des télécommunications pour
améliorer les systemes optiques fibrés comme, par exemple, les systemes WDM (Wavelength

Division Multiplexing).

Un laser DFB offre, en effet, de nombreux intéréts tels qu’une émission monofréquence,
une bonne sélectivité spectrale, une largueur de raie étroite et un grand rapport de suppression
des modes secondaires méme sous modulation. Par ailleurs, il présente les mémes avantages que
les lasers Fabry-Pérot classiques avec une faible consommation électrique et un faible

encombrement.

2.1 Principe de fonctionnement

L’idée de base est de réaliser un guide d’onde ondulé en introduisant un réseau de Bragg a

proximité immédiate de la zone active (cf. Figure 3.01).

A
—_—

Cladding supérieur

I I I R B I LI L] LI L]
0@ Zomeave 0000000

=

Guide d’onde

Figure 3.01 : Géométrie d’une cavité laser DFB.

Les ondes, se propageant dans cette structure périodique, vont étre réfléchies a chaque
période du réseau A et amplifier, par dispersion de Bragg, les ondes se propageant en sens
inverse. Ce mécanisme de rétroaction, distribué le long de la cavité (cf. Figure 3.02), va engendrer

un « couplage » entre les ondes aller et les ondes retour.
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|
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Réseau

wNelela et Lo ch|

distribuée
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« aller»

-
Onde
« retour » ‘-

Figure 3.02 : Schéma du couplage entre les ondes propagatives et
contrapropagatives dans une structure DFB.

De plus, si ce milieu présente un spectre de gain centré sur la fréquence de résonance du
réseau, il y aura une condition d’oscillation laser pour une longueur d’onde bien précise. Le réseau

permettra ainsi une sélection spectrale et la longueur d’onde d’émission de ce laser sera

déterminée par la condition de Bragg de I’équation suivante :

2n . *A
iy = —ﬁ]; (3.01)

. B 51107
Avec: Mois > Longuenr d’onde émise (m).

1 Indice du mode gnidé.

A : Pas du résean (m).

k : Ordre de diffraction du résean pris égal a 1.

2.2 Analyse des lasers DFB par la théorie des modes couplés

2.2.1 Equation des modes couplés

La théorie des lasers DFB se base sur le formalisme des modes couplés [Kogelnik 1972].

- -

Le but de cette théorie est d’exprimer les champs électromagnétiques E et H de la structure

DFB complete comme étant une combinaison linéaire des modes du guide d’onde non perturbé
e et h suivant les équations suivantes :
- - -
E(x,y,z)=a (2)e (X,y)+a (z)e (X,y) (3.02)
- - -
H(x,y,z)=a (2)h, (x,y)+a (z)h_(x,y)

(3.03)
Avec: a.(z)=explj(wtx Bz) : Ondes propagatives et contrapropagatives.
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- -
Ceci permet de remplacer les équations de Maxwell satisfaites par E et H par une paire

d’équations différentielles couplées qui décrivent I’évolution des amplitudes des modes aller a, et

des modes retour a_ dans le réseau.
On suppose dans le modele des ondes couplées que 'amplitude E du champ électrique et
les constantes du guide d’onde ne sont dépendantes que de la direction de propagation z. Le

champ électrique vérifie donc I’équation de propagation suivante :

2

0
QE +k’E=0 (3.04)

En Pabsence de réseau, les champs décrivant la propagation de la lumiere dans un guide

d’onde non perturbé obéissent aux relations suivantes:

d .
—a, (z)=jPa,(2) (3.05)
dz
d .
—a (z)=-jBa (z) (3.06)
dz
27Zneff i ai . . ) N ) -1
Avec: PB= ) —+ 5 : Constante de propagation du guide d’onde a une longuenr d'onde A (cni”).

g : Gain modal ()
a, : Pertes internes (cn”')

I’ajout du réseau dans le guide d’onde entraine le couplage de ces deux équations, traduit

par le second terme dans les relations suivantes [Garidel 2004] :

%a+(z):jga+(z)+1<exp (k,2)a (2) .07

% a (z)=—iBa_(2)+K'exp (k,2)a, (2) (3.08)

Avec: K : Coefficient de couplage (mi”).

K : Complexce conjugné du coefficient de conplage

2
k, = R Vectonr d'onde du résean (')

2.2.2 Ecriture matricielle

Pour résoudre ce systeme d’équations, on effectue le changement de variables suivant :

a,(2)= A (2)exp (% k,2) (3.09)
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a_(z)=A_(z)exp (-%kgz) (3.10)

Et on obtient un nouveau systeme d’équations :

LA =BA.()+ KA.

dZ (3.11)
— A (2)=—j8A_(2)+x A, (2)

Z

_182_1302~ A, WTW
o= 23 ~B,-B,=n B

Boet By, : Constantes de propagation a la fréquence de Bragg et an seuil laser (m”)

Avec:

: Fréquence normalisée.

w, : Fréquence de Bragg (Hz)

On peut alors écrire les équations des modes couplés sous la forme du systeme matriciel suivant :
d|A(@)|_|1d x |A(2
- = s . 3.12
iz A @] |« -i5|A @ (6-12)
2.2.3 Résolution matricielle

La méthode de résolution consiste a utiliser une décomposition en vecteurs propres. Apres

calcul, on trouve les valeurs propres et les vecteurs propres suivants :

A =
I (3.13)
Ay ==y
(o _[i3+7]
Vi= . (3.14)
{ - -
— -K
V,=|.
[0+

En posant: ¥ = \/ K+ (a—jo 2) : Constante de propagation complexe (m”)

I’égalité matricielle résultante fait apparaitre des conditions initiales provenant de la

résolution du systeme d’équations différentielles par la décomposition en vecteurs propres :

A@)]| o < 1exp2) 0 A0
|:A_(Z):|_|:V1 V21: 0 exp(kzz)}[vl V2} |:A_(O)j| (3.15)

En remplagant les valeurs et vecteurs propres, on trouve apres calcul :
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(3.16)

.0 . K .

{A+ (Z)} ) cosh(yz) + J;Slnh(ﬂz ) ; sinh(yz) { A, (0)}

A(@) Kinh(z)  cosh(yz)— j o sinh(z) [A-©)
Y Y

En revenant a 'expression originale des amplitudes des modes aller et retour a,et a_, on

exprime les solutions des équations des modes couplées sous la forme matricielle suivante :

. s |
a,(2)] exp(%kgz) 0 cosh(yz) + j;slnh(;z) gsmh(ﬂ)
a_(2)

aiO)} 3.17)

0 exp(—%k 2 K—sinh( VZ) cosh(yz)— j ésinh( ¥z) a_(0)
Y Y

Cette matrice permet de définir les amplitudes des modes couplés en chaque point z
connaissant les conditions initiales en z=0, c'est-a-dire a Pentrée du réseau.

Si on suppose qu’il n’y a aucune lumiere incidente sur la droite du guide, c'est-a-dire que
a_(L)=0 et que la seule lumiere incidente dans le guide vient de la gauche, c'est-a-dire

a,(0) =1, alors on peut écrire :

; .0 . K .

. exp(l k,2) 0 cosh(yL) + j—sinh(yL) —sinh(yL) |
{ } |75 . Sy Y { } (3.18)

0 0 exp(—%kgz) X sinh(;L) cosh(L)— j < sinh(L) |L”

Y Y
Cela donne le coefficient de réflexion du réseau suivant :
k" tanh(yL

H(8) = — L) (3.19)

y— jo tanh(y1)

Pour un laser DFB «idéal », sans réflexion aux facettes, les solutions de I’équation des modes
couplés, correspondant aux modes DFB de la structure, se déduisent de la divergence du
coefficient de réflexion du réseau, c'est-a-dire, lorsqu’il devient le plus grand possible. 11 faut donc

que le dénominateur de I’équation 3.19 devienne nul :

yzh = ] 5zh tanh(y thL) (320)

La résolution numérique de cette équation donne pour solutions les différents modes DFB

possibles de la cavité. Chacun est associé a une valeur propre de constante de propagation

complexe Yy, avec une constante de gain @, et une fréquence de résonance normalisée 0.
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La détermination de ces parametres pour un DFB avec réflexion aux facettes se fait de la
méme maniére mais fait intervenir les coefficients de réflexion et de transmission des facettes

[Coldren 1995].

2.2.4 Description des modes DFB
2.2.4.1 Coefficient de couplage

Le parameétre essentiel qui caractérise un laser DFB est le coefficient de couplage . Il
quantifie la force de la dispersion arriere de Bragg et donc la quantité de rétroaction, c'est-a-dire
de puissance transférée du mode aller a, (z) vers le mode retour a_(z) par unité de longueur (cf.

Figure 3.03). A

I [ e e e e e e

0 L
— R —>
<+« T T

Figure 3.03 : Schéma illustrant le couplage entre les ondes contrapropagatives dans une structure DFB. a et
t représentent respectivement la profondeur du réseau et la distance de la zone active par rapport au réseau.
R et T représentent respectivement les facteurs de reflexion et transmission des facettes de la cavité.La
couche d’indice n; représente la zone active.

Selon la littérature, il y a plusieurs expressions de ce coefficient. Une premiere approximation
est donnée, en 1972, dans les travaux de Kogelnik. Selon ces travaux, un laser DFB peut étre soit
a couplage par le gain, soit a couplage par les pertes soit une combinaison des deux.

En effet, suivant les propriétés du réseau de Bragg inséré aux alentours de la zone active, il y
a une modulation spatiale de 'indice de réfraction n(z) et/ou de la constante de gain o (z). Ces
deux paramectres sont définis par les équations suivantes selon une modulation supposée ici

sinusoidale :
n(z)=n+n cos2f,z (3.21)

a(z)=a+aq,cos2fz (3.22)
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Avec: neto : Valenrs moyennes de 'indice de réfraction et de la constante de gain du milien (ni")
n, et o, : Amplitudes des modulations spatiales de indice de réfraction et de la constante de gain dn
miilien

(') B,: Constante de propagation de I'onde a la fréquence de Bragg (m')

Le coefficient de couplage s’écrit alors sous la forme suivante :

1(=ﬂ+ljozl (3.23)
A2

Cette expression se simplifie si on a affaire a une modulation uniquement par I'indice ou
uniquement par le gain. Ainsi si le laser DFB est a couplage par I'indice (IC-DFB Laser), il y a une
modulation spatiale de I'indice de réfraction, le coefficient de couplage est réel et o, est nul. Pour
un laser a couplage par le gain (GC-DFB Laser), équivalent a un laser a couplage par les pertes, le
couplage entre les ondes aller et retour est fourni par un milieu a gain qui varie périodiquement le

long de la cavité [Osowski 1997], le coefficient de couplage est imaginaire et n, est nul.
Une autre approximation, donnée un an plus tard, dans les travaux de Yariv [Yariv 1973]

exprime le coefficient de couplage comme étant dépendant des parametres géométriques du

guide d’onde (cf. Figure 3.03) :

A Ao y2
2 (2-nd) a ) )
K= )| 1+ 2 NI 2, 2 2 (3.24)
34,k n, t 2r(ny —n;) 4z~ (n; —n;)

Avec : & : ordre du résean
Il existe encore d’autres expressions théoriques du coefficient de couplage [Kudo 1993]

[Caroll 1998] mais, dans ce manuscrit, nous retiendrons la premicre expression issue des travaux

de Kogelnik.

2.2.4.2 Couplage par ’indice, couplage par le gain

D’aprés la théorie de Kogelnik, pour un laser a couplage par lindice (K réel, o,=0), la
résolution numérique de I’équation aux valeurs propres 3.20 montre que I’évolution de la
constante de propagation en fonction de la fréquence normalisée (w/c,) présente une bande
interdite centrée sur la fréquence de Bragg w,. Cette stopband entraine un spectre de modes
symétrique autour de la fréquence de Bragg et donc une émission bimode autour de cette méme

fréquence (cf. Figure 3.04).
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ocrh '

Av=c/2L. E/\/Inr]e.v DFR
<>

VBragg \

Figure 3.04 : Schema illustrant le spectre de modes pour un laser DFB a couplage par
lindice avec pour chaque mode le gain au seuil nécessaire. Les pointillés représentent les
positions des modes pour une cavité « classique » Fabry-Pérot (sans DFB) séparés par
lintervalle spectral libre Av.

Pour éviter le fonctionnement bimode d’une structure a couplage par l'indice, plusieurs
techniques ont été utilisées comme les lasers DFB a saut de phase (Phase-Shift DFB) [Jacquet
1992] ou les lasers DFB a couplage latéral (LC-DFB) qui sont le sujet de cette these.

Les lasers a couplage par le gain (K imaginaire, n,=0) ne présentent pas de bande
interdite en fréquence. I’émission se produit donc a la fréquence de Bragg avec un spectre de
modes symétrique (cf. Figure 3.05).

Av=c/2L

O('th

Modes DFB

>
[

VBragg v

Figure 3.05 : Schéma illustrant le spectre de modes pour un laser DFB a couplage par le gain.

L’espacement entre les modes pour les lasers DFB est défini par la relation suivante [Willems

1991] :

1,5V2

28 = T tanh(xL) (5-23)

On constate sur ces deux figures que plus on s*¢loigne de la condition de Bragg, plus les
seuils lasers des modes DFB augmentent, ce qui rend ces structures tres sélectives spectralement.

Enfin, la force du couplage K L sur de telles structures a une grande influence. En effet, plus
le couplage est fort plus la largeur de la bande interdite est grande pour une structure a couplage
par l'indice. Inversement, plus ce couplage est faible plus les propriétés de résonance de ces deux

types de structures se rapprochent d’une cavité Fabry-Pérot classique.
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En réalité, il est difficile de réaliser des lasers DFB a couplage purement par I'indice ou

par le gain, on patle alors de lasers a couplage complexe (CC-DFB Laser) [Kapon 1982].

2.3 Fabrication

Pour fabriquer un laser DFB et ainsi obtenir une modulation périodique de lindice de
réfraction et/ou de la constante de gain, on réalise un réseau a proximité de la zone active,
s’apparentant a une couche présentant une rugosité périodique.

Classiquement, la réalisation de cette structure se fait par une gravure du guide d’onde et
nécessite donc une reprise d’épitaxie. On obtient alors un laser DFB avec un réseau « enterré »

(cf. Figure 3.00).

Réseau de diffraction
intégré sur le guide

\

Substral

Ruban enterré
(eouche nctive)

Figure 3.06: Schéma d’une structure laser DFB « classique ».

Cette méthode est bien maitrisée sur substrats GaAs et InP pour des longueurs d’onde
télécoms mais la reprise d’épitaxie pose un probléeme pour les structures dont les couches ont une
forte concentration en aluminium car ces couches s’oxydent lors de la mise a l'air pour réaliser le
réseau.

Pour éviter une reprise d’épitaxie, le réseau de Bragg doit étre réalisé une fois la croissance
des couches effectuée. C’est le cas des lasers DFB a couplage latéral (ILC-DFB /aser).

Plusieurs techniques de fabrication existent pour générer ce couplage latéral. La premiere
ayant été développée consiste a graver profondément un réseau directement sur le ruban laser
[Liau 1985] et d’injecter le courant par les cotés (cf. Figure 3.07). Une autre technique utilisée
pour les lasers RWG (Ridwe WaveGuide Laser) [Miller 1992] consiste a réaliser le réseau de part et
d’autre du laser en effectuant une gravure profonde a travers la couche tampon et le cadding

supérieur (cf. Figure 3.08).
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CO""UGATED;/»"‘~ UNPUMPED SECTION

GalnAsP

ACTIVE REGION P

SUBSTRATE T AlGaAs:p
InGaAs-GaAs QWH
Au/Sn CONTACT AlGaAs:n

CLEAVED MIRROR

Figure 3.07: Schéma d’une structure laser DFB Figure 3.08: Schéma d’une structure laser RWG-
avec un réseau sur le ruban laser. DFB.

L’inconvénient de ces deux techniques est qu’une gravure profonde (p= lpm) et
uniforme de la structure est nécessaire pour définir le réseau.

Une alternative, faisant 'objet de cette these, est apportée par les lasers DFB a couplage
latéral avec un réseau défini sur les flancs et de part et d’autre du ruban laser. Ce réseau peut étre
constitué¢ d’un diélectrique [Martin 1994| ou d’un métal [Kamp 2001] qui apporte un couplage

complexe majoritairement par le gain.

3 Le laser DFB a couplage latéral

3.1 Définition

Le laser DFB a couplage latéral (LC-DFB /aser) est apparu au début des années 1990 avec
les travaux du Jez Propulsion laboratory [Lang 1992] pour répondre aux problemes de fabrication
causés par la reprise d’épitaxie des lasers DFB classiques. En effet, pour les lasers a courtes
longueurs d’onde (A<<850 nm) et les lasers moyen infrarouge sur substrat GaSb, les fortes
concentrations en aluminium rendent difficile la fabrication en deux étapes d’épitaxie car
Iexposition a lair, pour réaliser le réseau, engendre une oxydation systématique des couches
créant des problémes d’interface.

Pour fabriquer un laser DFB sans reprise d’épitaxie, on réalise un ruban par gravure apres

la croissance de la structure et on définit alors un réseau de Bragg métallique de part et d’autre de

=7

ce ruban (cf. Figure 3.09).

Figure 3.09 : Structure d’un laser LC-DFB, A est le pas du réseau.
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3.2 Etatde Part

De tels lasers ont été réalisés sur des matériaux divers, donnant acces a des longueurs d’onde

allant de 400 nm a presque 2,4 um. Ces composants sont utilisés en tant que diodes de pompe ou

pour des applications spectroscopiques (400 nm- 1 um), pour les télécommunications (1,3 et

1,55 pm) et enfin pour 'analyse de gaz (A>2 um).

Le tableau ci-dessous présente un état de l'art au début de ce travail de thése, suivant la

longueur d’onde, de ces composants (nous n’avons retenu que les lasers a puits quantiques).

Ith
SMSR
Applications | A (um) (mA) Matériaux Equipes
(dB)
Université de Stuttgart
GalnN/GaN
0,4 470 (Pulsé) =20 SO (Stuttgart, Allemagne)
i
[Schweizer 2002]
Université de Wiirzburg
CdZnSe
0,518 25 (Pulsé) 25 S0) (Wirzburg, Allemagne)
i
[Legge 1999]
Université de Delaware,
InGaAs
0,935 25 30 (Delaware, USA)
(GaAs) 1995
artin
Diode de M ]
Université de Cornell
pompe, InGaAs
. 0,937 25 30 (New york, USA)
Spectroscopie (GaAs)
[Tibetio 1995]
Université d’Osaka
InGaAs
0,968 15 46 (Osaka, Japon)
(GaAs)
[Das 2004]
Université de Wiirzburg
0,98 9 45 InGads (Wirzburg, All )
, urzburg, Allemagne
(GaAs) 8 8
[Kamp 1999]
Université dTllinois
1,05 28 (Pulsé) 40 InGads (Ilinois, USA)
, ulsé inois,
(GaAs)
[Osowski 1997]
GalnNAs Nanoplus GmbH (Allemagne)
1,27-1,304 30 44
Télécoms (GaAs) [Gollub 2002]
InGaAsP Pioneer Corp (Japon
1,3 17 45 b Japor)
(InP) [Chen 2000b]
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Jet Propulsion Laboratory
InGaAsP
1,53 21 47 (Californie, USA)
(InP)
[sin 2001]
Université de Wiirzburg
InGaAsP
1,55 50 45 (Wirzburg, Allemagne)
(InP)
[Rennon 2000]
Infineon Technologies
InGaAsP
1,57 12 55 (Munich, Allemagne)
(InP)
[Schreiner 2003]
InGaAsP Pioneer Corp (Japon
1,57 18 40 P (Japor)
(InP) [Watanabe 1998]
InGaAsP Université de Wirzburg
1,58 32 42
(InP) [Muller 2001]
GalnAsSb Université de Wurzburg
2 20 31
(GaSb) [Bleuel 2001]
GalnAsSb Université de Wurzburg
2,08 35 30 GaSh 001
2l Kam
TDLS (GaSb) [Kamp ]
GalnAsSb
2,33 50 35 Nanoplus GmbH (Allemagne)
(GaSb)
GalnAsSb Université de Wirzburg
2.4 30 33
(GaSb) [Hummer 2004]

Tableau 3.01 : Etat de [’art des lasers DFB a couplage latéral. Tous les composants sont a ruban
étroit (I=2 um) et fonctionnent a température ambiante.

Comme on peut le constater dans ce tableau, ces diodes lasers couvrent un spectre tres
large avec des longueurs d’onde allant du visible au moyen infrarouge. Ces composants
fonctionnent en continu et a température ambiante exception faite des lasers émettant aux faibles
longueurs d’onde (A=400 nm et A=1 pm) qui fonctionnent en pulsé.

En ce qui concerne les matériaux utilisés, la plupart de ces composants sont a base
d’éléments III-V avec une faible utilisation des éléments II-VI pour les tres faibles longueurs
d’onde.

Pour les faibles longueurs d’onde, 'essentiel des composants sont sur substrat GaAs avec
des zones actives composées de puits quantiques en InGaAs. Ils fonctionnement en pulsé ou en
continu et présentent un rapport de suppression des modes secondaires élevé (SMSR=30 dB).

Pour les applications de télécommunications a 1,3 um et 1,55 pm sur substrats GaAs et
InP, la technologie a couplage latéral est préférée a la fabrication classique car 'utilisation d’une

seule étape d’épitaxie est plus simple. Ces lasers présentent un fonctionnement en continu et a
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température ambiante avec des seuils laser honorables (10<I,< 50 mA) et des rapports de
suppression de modes secondaires tres élevés (SMSR=40 dB).

Au début de ce travail de these, peu de recherches existent sur les lasers DFB a couplage
latéral avec des zones actives composées de puits quantiques émettant au dessus de 2 um et
I'essentiel des efforts est réalisé par I’équipe du Pr Forchel (Université de Wiirzburg).

Pour atteindre les longueurs d’onde plus élevées (\>2 um), les matériaux télécoms ne
suffisent pas. Il faut changer de filiere et passer aux matériaux a petits gaps (GaSb, InAs) qui
permettent d’atteindre des longueurs d’onde élevées compatibles avec la détection de gaz tels que
le méthane ou le dioxyde de carbone.

Ces lasers ont des zones actives constituées de puits quantiques en GalnAsSb. Ce sont
des composants qui fonctionnent a température ambiante et qui présentent des seuils lasers
relativement faibles (20<I, <50 mA) et des rapports de suppression de modes secondaires élevés
(SMSR=30 dB)

Pour rendre ’émission adaptée a I’analyse de gaz avec un fonctionnement monofréquence
et des seuils lasers bas entre 2 et 3 um, le couplage latéral des lasers DFB, mis au point dans le
cadre de ma these, s’effectue avec un réseau métallique de part et d’autre du ruban. Clest cette

technologie qui va étre définie dans ce qui suit.

3.3 Principe de fonctionnement

On parle de couplage latéral ou par les pertes car le couplage entre les ondes
contrapropagatives est fourni par le réseau métallique absorbant entrainant une variation de la
partie complexe de Iindice et donc des pertes périodiques le long de la cavité. Le fonctionnement
de ces lasers repose sur linteraction entre la partie évanescente du mode guidé de la cavité et le
réseau latéral. Il est donc indispensable que le recouvrement latéral du champ optique avec le
réseau soit suffisant.

Pour faire un paralléle avec la théorie de Kogelnik, ce sont des lasers a couplage complexe
majoritairement par le gain avec une émission sur un mode et pas de bande interdite. On peut

écrire le coefficient de couplage de la maniere suivante [Liew 1995] :
K=K, —IK, (3.20)
Avec : K, : Coefficient de conplage par 'indice (m")
K, : Coefficient de conplage par les pertes (m”)

L’influence de ces deux types de couplage sur nos structures va étre détaillée dans ce qui suit.
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3.3.1 Couplage par ’indice

Le couplage par lindice, représenté par son coefficient K,, est lié a la profondeur de

gravure p du ruban laser, a sa largeur 1 et a I'épaisseur du réseau [Choi 1996].
En effet, ces trois parameétres vont influer sur le contraste d’indice et par conséquent sur

le recouvrement du mode avec le réseau de Bragg [Martin 1994] (cf. Figure 3.10).

A A

Figure 3.10: Schéma illustrant 'influence de la profondeur de gravure p
sur le recouvrement (représenté en rouge) du champ optique et du réseau.

Comme énoncé au chapitre 2, pour favoriser une émission monomode dans la direction
latérale, la largeur du ridge doit étre de 5 pm et la couche résiduelle de cladding supérieur doit étre
de T'ordre de 150 nm. En ce qui concerne le réseau, I’épaisseur de la couche métallique ne doit
pas étre trop importante car le mode risque d’étre déconfiné. Pour nos longueurs d’onde, une
couche métallique de chrome d’épaisseur 50 nm est suffisante pour assurer un couplage efficace
[Kamp 2001]. Une simulation du confinement optique du champ sur nos structures, a 'aide du
logiciel de simulation a 1 dimension Matlab compte tenu de ces parameétres montre que le

recouvrement du mode guidé avec le réseau est de 12 % (cf. Figure 3.11).
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Figure 3.11 : Simulation du confinement optique du champ pour une structure DFB émettant a 2,6 um.
3.3.2 Couplage par le gain

Le couplage par le gain (ou les pertes), représenté par son coefficient K, est

majoritairement lié au réseau métallique qui fournit une modulation périodique de 'absorption.
Lorsque le recouvrement entre la partie évanescente du mode et le réseau est suffisant, le

réseau va jouer le role d’'un filtre fréquentiel en introduisant des pertes aux modes guidés ne
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respectant pas la condition de Bragg permettant ainsi ’émission d’un seul mode avec une bonne
sélectivité spectrale.

L’efficacité de ce couplage est reliée a plusieurs parametres du réseau. Tout d’abord le
réseau doit étre constitué d’un matériau fortement absorbant (partie imaginaire forte) a la
longueur d’onde de travail. Pour nos longueurs d’onde, on utilise du chrome (x=3,9 *10°cm™).

Ensuite les pertes introduites peuvent étre optimisées en ajustant le rapport cyclique du
réseau. Une étude sur l'influence du rapport cyclique pour des lasers DFB a couplage par le gain
avec un réseau absorbant a démontré quun rapport cyclique autour de 15% donne un coefficient
de couplage optimum quelque soit 'ordre du réseau [Cao 1992].

Enfin, la proximité du réseau par rapport au ruban laser est trés importante car le champ
optique décroit exponentiellement en dehors du guide d’onde. Par conséquent, plus le réseau est
proche du ruban laser meilleure est I'interaction entre la partie évanescente du mode guidé et le

réseau.

3.3.3 Expression du coefficient de couplage

En se basant sur la théorie exposée sur les lasers RWG-DFB (Ridge WaveGuide DFB)
déduite du formalisme de Kogelnik, on peut écrire le coefficient de couplage de la facon

suivante [Agrawal 1985]:

k=Ix+TI,kK, (3.27)
w/2 2
LY (x)dx
Avec: : FL = _:: 5 : Facteur de confinement latéral
| v

W (x) : Champ optique

K, et K, : Coefficients de couplage sur les cotés du ridge et sous le ridge ().

Mais, pour nos lasers, le réseau de Bragg n’est présent que de part et d’autre du ridge

(k, =0), on peut donc écrire :
k=0« =T _k(f IAE (v,2)¢* (y)dy (3.28)
Bt 25 e .

Avec: ky : Nombre d'onde dans le vide (n")
B : Constante de propagation du mode (")

A&, : Permittivité induite par le résean de part et d’antre du ruban (F. n”)
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¢y : Distribution transverse du champ optique

Cette expression peut étre simplifiée dans le cas des réseaux rectangulaires et on obtient

I'expression suivante :

‘K‘ _ (”22 _”12) sin(zmy)

) - I, (3.29)
eff
Avec: N, et N, : Indices de réfraction des matérianx au dessus et au dessous du résean

Ny : Indice effectif du mode guidé
m  :Ordre du résean
Y : Rapport cycligne du résean
Comme on peut le constater, le coefficient de couplage K est étroitement lié au contraste
d’indice (nf - nl2 ) aux paramétres du réseau M et } .
Selon la littérature, les valeurs des coefficients de couplage des composants DFB a

couplage latéral sont illustrées dans le tableau suivant.

A (nm) K (cm™) Matériaux Equipes
InGaAs Université de Delaware,
0,935 5,9
(GaAs) [Martin 1995]
InGaAs Université de Wirzburg
0,980 10
(GaAs) [Kamp 1999]
InGaAsP Pioneer Corp (Japon
13 2 p (Japon)
(InP) [Chen 2000b]
InGaAsP Pioneer Corp (Japon
1,57 95 P (2pory
(InP) [Watanabe 1998]
GalnAsSb Université de Wurzburg
2,08 5< K <20
(GaSb) [Kamp 2001]

Tableau 3.02 : Valeurs du coefficient de couplage pour les composants DFB a couplage latéral.

Comme on peut le constater, le coefficient de couplage ne dépend pas de la longueur
d’onde mais de la technologie mise en ceuvre pour réaliser I'effet DFB. Les valeurs élevées
obtenues [Chen 2000b] [Watanabe 1998] sont expliquées par une profondeur de réseau et un
rapport cyclique importants (p>300 nm, d=60 %). Ensuite si le réseau est réalisé par gravure du
tladding [Martin 1995], Pécart d’indice est peu important et par conséquent le coefficient de

couplage aussi. Enfin, dans notre cas, lorsque le réseau est réalisé par un dépot et qu’il est donc
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constitué d’'un métal, les valeurs du coefficient de couplage, lié principalement aux parameétres

d’absorption du métal, sont de I'ordre de 10-20 cm ™' [Kamp 1999] [Kamp 2001].

Pour résumer, en vue d’obtenir un couplage complexe efficace pour les lasers DIFB a
couplage latéral, la profondeur de gravure p et les propriétés du réseau comme son pas A, son
rapport cyclique et le matériau le constituant doivent étre bien choisis.

Nous avons donc utilisé pour nos lasers, a base d’antimoine émettant au dessus de 2,6
um, une épaisseur de cladding restante apres gravure de 150 nm pour une largeur de ridge de 5 um
et un réseau avec un pas autour de 400 nm présentant un rapport cyclique de 15 %. Une
estimation du coefficient de couplage sur nos structures avec ces parametres a été réalisée avec le
logiciel aux éléments finis Fewlab. Ce logiciel nous permet de calculer Iindice effectif du mode
guidé pour une structure avec le réseau métallique et une structure sans réseau. De ces deux
valeurs on peut déduire le contraste d’indice. Enfin, en utilisant Papproximation de I’équation
(3.23) sans partie imaginaire, la valeur du coefficient de couplage pour nos structures obtenue est

de 12 cm™, du méme ordre que celles trouvées dans la littérature.

Apres avoir décrit la théorie des lasers DEFB et, en particulier, les lasers DFB a couplage

latéral (I.C DFB /Jaser), nous allons maintenant exposer les étapes de fabrication de ces lasers.

3.4 Fabrication des lasers DFB a couplage latéral

Apres la croissance de la structure, de nombreuses étapes technologiques sont nécessaires
pour assurer I’émission laser du composant. La difficulté avec les lasers DFB a couplage latéral est
d’obtenir une interaction suffisante entre la partie évanescente du champ optique et le réseau en
surface. Pour optimiser cette interaction, le réseau latéral doit venir bien au contact de la base du
ruban laser. Le ruban doit ainsi présenter des flancs de gravure droits et le fond de gravure doit
avoir un bon état de surface pour optimiser le dépot du réseau.

Les étapes de fabrication se différencient de celles exposées au chapitre précédent
principalement pour étape de gravure et pour la réalisation du réseau latéral.

Au début de ce travail de these, le procédé DFB n’existait au LPN que sur des composés InP.
La mise au point de ce procédé sur GaSb, a été faite en collaboration avec les ingénieurs du LPN

au cours de six missions d’une a deux semaines durant ces trois années de recherche.
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3.4.1 Réalisation du ruban laser

Cette étape, divisée en deux parties, permet d’'une part de configurer I'injection des
porteurs sur une zone étroite mais aussi, de favoriser le confinement optique horizontal pour

obtenir ainsi une émission monomode latérale.

3.41.1 Réalisation du masque

Pour la gravure séche, on utilise un masque métallique en titane/or qui sert, une fois le
procédé réalisé, de contact ohmique pour le composant. Pour réaliser ce masque, on suit les

¢tapes de la Figure 3.12.

400 pr
>

Insolation avec un masgue
d’ouverture de 5 pm
+
Révélation

Dépit de Titane/Or
par canon i élecirons
N\ Tirau
Lifi-Off

Figure 3.12 : Schema du dépot du masque métallique en titane/or de 300/3000 A Le
titane est deposé pour l’accrochage du masque d’or au semi-conducteur.

Comme expliqué dans le chapitre précédent, la largeur du masque est de 5 um.

3.4.1.2 Gravure

On utilise ici un procédé de gravure seche. Il permet d’obtenir des flancs de gravure droits
mieux adaptés au dépot ultérieur du réseau métallique. Ce procédé est beaucoup plus controlable
que la gravure humide car il permet, en jouant sur les paramétres du procédé (gaz utilisé,
pression, puissance RF...), doptimiser la vitesse (et donc la profondeur de gravure) et
'anisotropie de la réaction.

Apres un rappel sur le fonctionnement de la gravure séche, nous verrons comment nous

avons gravé nos structures

3.4.1.2.1 Rappels sur la gravure seche

Pour pouvoir transtérer des motifs de plus en plus petits, on utilise la gravure seche qui se

fait dans des batis sous vide a I'aide d’un milieu gazeux partiellement ionisé, le plasma. Il existe
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plusieurs systemes de gravure plasma, les trois principaux utilisent, soit un plasma créé par un
couplage capacitif (CCP : Capacitively Coupled Plasma) utilisé dans un systeme RIE (Reactive lon
Etching), soit un plasma créé par un couplage inductif (ICP : Inductively Coupled Plasma), soit un

plasma créé par résonance cyclotronique des électrons (ECR : Electron Cyclotron Resonance).

3.4.1.2.1.1  Principe du plasma

C’est un gaz partiellement ou totalement ionisé. Cette ionisation se fait a l'aide d’une
cathode en présence de gaz dans le bati (Ex : SF, SiCl,, O,, Ar, CH,, H,, CHF,).

La cathode, située a la base du bati, va générer une onde électromagnétique (f=13,56
MHz). Cette onde radiofréquence va, suivant sa puissance, ioniser, dissocier ou exciter sur des
niveaux métastables les atomes et molécules présents dans le bati par impact. Cette ionisation
partielle crée le plasma qui est un mélange gazeux composé d’ions’, de quelques ions, d’électrons
et d’atomes ou molécules neutres (radicaux libres).

Lors de la gravure, une lumicre, issue de la désexcitation électronique a partir des niveaux
métastables des especes excitées, est émise dans le bati. (Ex: bleue pour un plasma de SF,
blanche pour I’O, et rose foncé pour I’'H,).

C’est ce plasma qui va permettre la gravure du semi-conducteur.

3.4.1.2.1.2  Principe de la gravure

Juste au dessus du semi-conducteur, 2 linterface plasma / semi-conducteur, une « gaine
plasma » se crée. Cest une zone de déplétion ou aucune collision électronique ne se déroule. Les
électrons du plasma, qui ont une mobilité plus importante que les ions et une inertie plus faible,
vont migrer dans cette zone.

Puisqu’aucune évacuation de charges n’est possible par la cathode, il va se créer un champ
électrique vertical au dessus de la surface ou potentiel d’autopolarisation (se/f-bias) qui va avoir
pour effet d’attirer les ions” (cf. Figure 3.13).

o @ = = ®
® S

autopolar

Figure 3.13 : Schéma des phénoménes mis en jeu dans la gaine plasma.
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Les ions du plasma attirés a la surface du semi-conducteur vont réagir avec ce dernier par
réaction chimique. Les composés formés sont volatils (ex : GaCl, AICI...) et quittent la surface :
le semi-conducteur est gravé.

Plusieurs parametres agissent sur les propriétés du plasma et donc, de la gravure seche. La
vitesse de réaction et I'anisotropie sont fonction des débits, de la composition du mélange gazeux
et des pressions partielles des gaz, de la pression totale du bati, de la puissance RF appliquée, du

bias, de la température de la cathode et enfin de la géométrie du réacteur.

3.4.1.2.2 Application a nos structures

Pour graver nos structures, nous avons utilisé un systeme ICP, c'est-a-dire que le couplage
entre 'onde et I'antenne est de type inductif. Ce systeme permet un transfert de puissance au
plasma plus efficace que le couplage capacitif [Rax 2005].

Dans le but de réaliser des rubans lasers d’une largeur de 5 um et ne laisser qu’une
couche résiduelle de cladding supérieure d’environ 150 nm, un procédé a di étre mis au point.

Chaque plasma est spécifique aux matériaux a graver (cf. Tableau 3.03) et, apres une étude
bibliographique, il est apparu que les matériaux III-V et, plus particulicrement, les matériaux a
base de GaSb peuvent se graver avec des mélanges gazeux a base de CH,/H,/Ar [Mileham 1997]

ou a base de chlore sous forme de Cl, ou de SiCl, [Pearton 1990].

Matériaux a graver Plasma utilisé
Silicium CF,, CF,Cl,, CF,Cl, SF,C,CIF;, C,Fq...
S10, CF,, C,F,, C;F,, CHF,
Si;N, CF,, C,F,, C,F,, CHF,
Résine photosensible 0O,
Aluminium BCl, CCl,, Sicl,, Cl,
Chrome Cl,, CCl,
Or C,CLF,, Cl,, CCIF,
1LV o TLVI BCl,, CCl,, SiCl,, Cl,, CCl,, CCLF,, CH,/H,,
C,H,/H,...

Tableau 3.03 : Différents gaz composant le plasma en fonction du matériau a
attaquer [Chen 2000a].

Apres plusieurs essais, le procédé mis au point, pour graver une épaisseur de 1,2 pm

(couche en GaSb+dladding supérieur), est a base d’'un mélange gazeux de composition suivante:
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BCl,: Cl,: Ar
@ @O @

On utilise, pour graver nos couches, deux gaz contenant du chlore (BCl; et Cl,) ce qui va

(3.30)

générer, apres dissociation des deux gaz, un ensemble de radicaux et d’ions plus lourds dans le
but de diminuer la rugosité du fond de gravure. L'argon, utilis¢é comme gaz vecteur, facilite la
génération d'électrons et permet le bombardement de la surface ce qui favorise les réactions
chimiques (apport énergétique par transfert lors des collisions).

A Taide du suivi interférométrique (cf. Figure 3.14), en employant un laser rouge, on peut

compter les oscillations et en déduire I’épaisseur gravée grace a la formule suivante:

pA
e=-_— 3.31
Avec : ¢ : Epaissenr gravée pour p oscillations (nm).

P 2 Nombre d'oscillations.
A = Longuenr d’onde du laser rounge : 679 nm.

n : Indice de réfraction du cladding : 3,16.

i ; Cladding
254 1 Gasb (p); AlGaAsSb

Signal interférométrique (V)

15

0 10 20 30 4 50
Tems de gravure (s)

Figure 3.14 : Oscillations obtenues lors de la gravure avec le procédé a base de BCI; (20

scem), CL, (5 scem) et Ar (10 scem) pour une pression de 1,5 mTorr pendant 50 secondes.

La vitesse de gravure obtenue est de ordre de 26 nm/s et le résultat est illustré sur les

Figures 3.15 et 3.16.

Figure 3.15 : Photo MEB du résultat de Figure 3.16 : Photo A{IEB du résultat de
gravure vu de coté. gravure vu de face.

Ce procédé de gravure donne des flancs abrupts et un fond de gravure lisse et propre. 1l

est parfaitement adapté au dépot ultérieur du réseau métallique de Bragg.
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Cette étape est terminée par un dépot de diélectrique Si;N, de 20 nm pour isoler

électriquement le semi-conducteur du réseau DFB.

3.4.2 Réalisation du réseau latéral

Le réseau peut étre défini en utilisant plusieurs technologies, soit par lithographie a rayon
X [Wong 1993], soit par lithographie électronique.

La lithographie a rayon X utilise un masque holographique lui donnant 'avantage d’une
grande profondeur de champ. Sa résolution est faible (de 'ordre de la dizaine de nanométres) car
elle est limitée par la diffraction entre le masque et la résine. La lithographie électronique, utilisé
dans notre cas, possede 'avantage de réaliser des dispositifs non uniformes comme les réseaux a
décalage de phase. Cette méthode, présentant une vitesse d’écriture importante, a 'inconvénient
d’avoir un champ d’écriture limité avec, par conséquent, la présence de raccords de champ. Elle
présente, par contre, une résolution (de I'ordre du nanometre) plus importante que la lithographie
a rayon X limitée essentiellement par la taille du faisceau d’électrons.

Comme le systeme, utilisé dans le cadre de cette these, présente des raccords de champ
non mécaniques tres précis (20 nm), la réalisation du réseau de Bragg par lithographie
électronique a été possible.

Le réseau latéral adapté a notre longueur d’onde de 2,6 um doit présenter un pas de
lordre de 400 nm (cf. équation 3.01) et donc, avec le rapport cyclique optimal de 15 %, doit

présenter des lignes d’une largeur de 50 nm.

3.4.2.1.1 Enduction de PMMA et définition du masque électronique

On dépose tout d’abord une épaisseur de 150 nm de PMAM.A (Polyméthacrylate de

méthyle) qui est une résine positive sensible aux électrons apres cuisson (cf. Figure 3.17).

Figure 3.17 : Schéma de la structure apres enduction par du PMMA.

Avant la lithographie électronique, il faut définir par C.A.O. les motifs qui seront insolés.
Nous avons choisi d’insoler un ruban gravé sur deux et de réaliser le réseau latéral sur des zones
de 2 mm de longueur espacées de 1 mm (cf. Figure 3.18). Dans ces zones, le motif du réseau est

défini et va pouvoir étre insolé par le faisceau électronique.
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Figure 3.18 : Schéma du motif pour la lithographie électronique. Les zones bleues sont les zones
insolées sur les rubans laser préalablement graveés. Pour chaque ruban insolé, un pas different de
réseau sera definit.

La détermination du pas, pour une longueur d’onde donnée, se fait a I'aide du calcul de
indice effectif avec le logiciel de simulation aux éléments finis Femlab et en utilisant la condition
de Bragg de I'équation (3.01). Il est important de connaitre précisément la longueur d’onde laser
de la structure pour ce calcul car une variation du pas de 1 nm entraine une variation de la

longueur d’onde de Bragg d’environ 6 nm autour de 2,6 um (cf. Figure 3.19).

396

394

392

390 4

Pas du réseau (nm)

388

386 T T T T T T
261 2.62 263 264 265 2.66

Longueur d'onde (um)

Figure 3.19 : Variation du pas du réseau en fonction de la longueur d’onde
laser de la structure obtenue par simulation avec le logiciel Femlab.

De plus, st la longueur d’onde de Bragg ne correspond plus exactement au maximum de
la courbe de gain de la structure laser, 'effet DFB s’en trouve diminué.
3.4.2.1.2 Lithographie électronique

Une fois la résine déposée et les motifs du masque définis, on procede a I'insolation

¢lectronique. Elle se fait par plusieurs balayages avec un faisceau d’électrons (cf. Figure 3.20).
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€
N

<+—— PMMA

Figure 3.20 : Schéma du balayage par le faisceau d’électrons.

La résolution du systeme utilisé est d’environ 10 nm. L’intensité, la fréquence de travail du
faisceau d’électrons et la dimension des motifs vont définir la « dose » appliquée par le faisceau
au PMMA.

Suivant la dose imposée a la résine, on obtiendra apres révélation une géométrie en forme

de goutte plus ou moins évasée (cf. Figure 3.21).

!

.

Figure 3.21 : Schéma en coupe montrant la géométrie en forme de
goutte. Cette géométrie particuliére est due a la diffusion des
électrons dans le PMMA.

Pour chaque ruban insolé, nous avons appliqué une dose différente (1500 uC/cm* a 3000
uC/cm® par pas de 250 uC/cm?). La dose de 2500 C/cm? est celle qui permet d’obtenir le
meilleur résultat.

Une fois I'insolation terminée, I’échantillon subit une révélation pour enlever le PMM.A

insolé (cf. Figure 3.22).

Diélectrique

Figure 3.22 : Vue en coupe du réseau. Les parties hachurées contiennent du PMMA restant non insolé.

3.4.2.1.3 Dépoét de chrome

Le dépot de chrome vient finaliser la réalisation du réseau métallique de Bragg. 11 se fait
par pulvérisation cathodique. L’épaisseur de la couche déposée doit étre d’environ le tiers de

I’épaisseur de la couche de PMMN.A (e=50nm). On obtient le résultat de la Figure 3.23.

Chrome

Diélectrique

Figure 3.23: Vue en coupe du réseau avant lift-off. A est le pas du réseau.
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Enfin, on enléve le PMM.A restant par un /ft-gff dans une solution d’acétone. Le réseau

latéral métallique obtenu est illustré sur les Figures 3.24 et 3.25.

\//\ ~.395 hm
\

M5 um /

Figure 3.24 : Photo MEB du réseau Figure 3.25 : Photo MEB détaillée
DFB latéral. montrant les flancs du ridge.

Le résultat de cette étape est un succes. On obtient un réseau latéral, au pas voulu, avec

des traits bien définis venant au contact des flancs du ruban laser.

3.4.2.2 Planarisation

Le but de cette étape est de réduire le relief du ruban pour pouvoir déposer ensuite une
couche de contact. La planarisation sert aussi a isoler le composant laser en déposant de part et
d’autre du ruban une couche de résine. On utilise ici du BCB (Benzocyclobutane) d’indice de
Pordre de 1,9 pour nos longueurs d’onde.

Cette couche, permettant d’obtenir un contraste d’indice important, améliore le

coefficient de couplage du réseau [Agrawal 1985].

3.4.2.2.1 Dépot du BCB

C’est un polymere isolant qui a une trés grande stabilité thermique. Etant trés visqueusx, il
a un faible coefficient d’expansion thermique (CTE) de 3 ppm/°C du méme ordre que celui de
nos couches (4 ppm/°C pour I’AlSb) permettant une tres faible contrainte entre le BCB et la

surface ou il est déposé (cf. Figure 3.20).

Chrome

Figure 3.26 : Schéma de la planarisation du BCB sur les rubans de 4 um.
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3.42.2.2 Gravure du BCB

Pour pouvoir accéder au ruban et déposer les couches de contact du composant, il faut
effectuer une gravure. On utilise un procédé de gravure s¢che, sans masquage, a base du mélange
gazeux SF; (1 sccm) et O, (50 sccm). Dans cette réaction, c’est 'oxygene qui attaque le polymere

(cf. Figure 3.27).

Figure 3.27 : Schema apres la gravure du BCB : Le haut du ruban est découvert et
prét pour le dépot de la couche de contact.

3.4.2.3 Réalisation du contact métallique

Le dépot des contacts métalliques est I’étape finale du procédé. On dépose une couche de
titane/or de 300/3000 A sur la face supérieure pour la prise de contact. Pour la face arriere on
réalise le méme dépot apres amincissement du substrat jusqu’a une épaisseur de 150 um. Le

composant final est illustré sur la Figure 3.28.
Contacts face

Couche tampon en g .
P supérieure en Ti/Au

GaSb
BCB

BCB

Ruban
Laser

Si3Ny

Contacts face

Couches de confinement - .
inférieure en Ti/Au

(cladding) Zone active

Figure 3.28 : Schéma de la structure finale d’un laser DFB a couplage latéral
[Martin 1995].

Le composant est ainsi prét a étre clivé en barrette pour étre monté sur son embase et testé

comme énoncé dans le chapitre précédent.

4 Conclusion

Dans cette partie, le principe de la contre réaction distribuée a été décrit en utilisant la

théorie des équations des modes couplées issue des travaux de Kogelnik ez a/. Le coefficient de
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couplage, parameétre essentiel de ces lasers, et les propriétés d’émission ont été définis. Nous
avons mis P'accent sur les lasers DFB a couplage latéral fabriqués lors de ce travail. Enfin, nous
avons passé en revue toutes les étapes de fabrication en insistant sur ladaptation de la
technologie LC-DFB, développée sur InP, a nos matériaux a base d’antimoniures, adaptation qui
fait la particularité de cette these.

En ayant toujours a Iesprit ces éléments, nous allons exposer, dans le chapitre suivant, les
mesures et les résultats obtenus, pendant ces trois années de recherche, sur les lasers Fabry-Pérot

et DFB émettant au dessus de 2,6 um.
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1 Introduction

Apres avoir vu en détails tous les concepts et les étapes de fabrication des lasers Fabry-
Pérot et DFB, nous allons voir, dans cette partie, les résultats obtenus tout au long de ce travail
de these.

Nous verrons, en premier lieu, les résultats des caractérisations des lasers classiques et des
lasers DFB émettant au dessus de 2,6 pm permettant de détecter le dioxyde de carbone, la vapeur
d’eau et leurs isotopes respectifs.

Dans une deuxiéme partie, nous exposerons l'action que nous avons entreprise au sein
méme du laboratoire, a savoir, le transfert technologique dans notre équipe et avec les

équipements locaux, des techniques développées en collaboration avec le LPN pour la réalisation
quip > q pp

des lasers DFB.
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2 Les résultats laser

Au début de ce travail de théese, les lasers a antimoniure, avec une technologie a ruban
large, émettaient a une longueur d’onde maximale de 2,6 um pour un fonctionnement
monomode uniquement sous certaines conditions de température et de courant. Dans le but de
mesurer le dioxyde de carbone et la vapeur d’eau de I'air ambiant par TDLS dans les couches
stratosphériques terrestres (A=2,65 um) et de détecter les isotopes de 'eau (HDO, H," O,
H,"0...) sur la planéte Mars (\=2,63 um), il est nécessaire d’avoir des lasers monofréquences.

Apres un rappel sur les moyens mis en ceuvre pour extraire les parametres les plus
courants des composants laser, un bilan des résultats obtenus sur les lasers classiques et les lasers

DFB sera détaillé.

2.1 Caractérisations des diodes laser

Les différentes mesures mises en ceuvre et les valeurs typiques des propriétés électriques

et optiques de nos structures, émettant a 2,3 um, vont étre exposées dans ce qui suit.

2.1.1 Propriétés électriques
2.1.1.1 Lasers a ruban large

Une fois la structure réalisée par épitaxie par jets moléculaires, un premier test est effectué
en réalisant des lasers a ruban large. Il s’agit de réaliser des rubans lasers de plus grande
dimension (100 um) en suivant le procédé technologique décrit au chapitre 2.

Ce test permet de connaitre la qualité de la structure laser en mesurant la densité de
courant de seuil obtenue. Les valeurs typiques pour nos composants, a base d’antimoniures pour
une longueur d’onde de 2,3 um, sont de 'ordre de 300 A/cm?.

Grace a cette étape, on peut choisir les meilleures plaques épitaxiales pour pouvoir

fabriquer, par la suite, les lasers a ruban étroit (Fabry-Pérot et DFB).

2.1.1.2 Courant de seuil et température caractéristique

Ces parametres se déduisent directement de I’évolution de la puissance optique en
fonction du courant injecté P(I). En ce qui concerne le courant de seuil, la valeur typique pour
des diodes lasers a ruban étroit est de 50 mA.

La température caractéristique d’un laser est un critere de qualité. Elle caractérise la
variation du courant de seuil I, lorsque la température augmente et se détermine par un calcul

basé sur la relation suivante [Pankove 1968] :
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T
Iy =1,* exp(?) (4.01)

0
Pour déterminer ce parametre, il faut effectuer plusieurs mesures de P(I) a différentes

températures (cf. Figure 4.01).

3.5
3.0

/

204

Puissance optique (mW)

—T=10°C
| T=25°C
th —T=40°C
——T=50°C

0.0 T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140

Courant (mA)

Figure 4.01 : Graphes P(I) pour plusieurs températures pour un composant
laser a ruban étroit émettant a 2,3 um. La largeur du ruban est 5 um et de
longueur de cavité est de 700 um.

Si on exprime le logarithme de I’équation (4.01) la température caractéristique T, devient

I'inverse de la pente de la droite. La valeur typique pour nos composants est de 50 K.

2.1.1.3 Résistance série et tension de coude

On peut déduire ces deux parameétres des courbes V(I) donnant I’évolution de la tension

aux bornes de la diode laser en fonction du courant.

Le schéma électrique équivalent d’une diode laser est donné sur la Figure 4.02.

ST

Qe R,
[ ——wn
7R ‘

Ly 1

v

I

Figure 4.02 : Schéma électrique équivalent d’une diode laser.

Si on néglige la résistance shunt R, on peut écrire :

Avec : I1=1,=1, (exp(ﬂ) -1) (4.03)
nkT

L Courant de saturation (A)

Sai

V72 Tension anx bornes de la diode (1)
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n : Facteur d’idéalité
k : Constante de Boltzmann : 1,38.107 |. K"
T : Température (K)

Au-dessus du seuil (I > I,), la densité de porteurs et la tension aux bornes de la diode
saturent. Ainsi, en continuant a augmenter le courant, seule la résistance série contribue a
I'augmentation de V et la tension de coude V, est constante. La caractéristique V(I) de la diode
devient linéaire et la pente de la courbe permet de déterminer ces deux parametres comme

Iillustre la figure suivante.

164T=25C

Tension (V)

‘
021 iy

T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140
Courant (mA)

Figure 4.03 : Extraction de la tension de coude et de la résistance
série pour une diode laser a ruban étroit a température ambiante.

L’intérét de mesurer la résistance série est qu’elle participe en grande partie a
Péchauffement de la diode par effet Joule. Nos diodes lasers présentent typiquement une tension
P P q

de coude de 1 V et une résistance série de 4 Q.

2.1.1.4 Rendement quantique différentiel

Ce parametre caractérise 'efficacité de la recombinaison radiative au sein de la zone active

du laser au dessus du seuil. On peut le définir comme le rapport suivant :

0 = nombre de photons émis au dessus du seuil (4.04)
‘" nombre de porteurs injectés au dessus du seuil '

Il se déduit de I’évolution de la puissance optique en fonction du courant injecté P(I)

d’apres I’équation suivante :

hv
P, =%, *(I-1,) (4.05)
q
Avec : P, : Puissance optique fotale délivrée par le laser (W)

b : Constante de Planck : 6.6261%107" ].s
v : Fréguence du photon(Hz)
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q : Charge de lélectron : 1.6¥10" C

Si on se place au-dessus du seuil (I > I,), le rendement quantique différentiel pour les

deux facettes du laser est proportionnel a la pente des caractéristiques P(I) :
q AP
A ——
hv Al

La valeur typique de ce parametre pour nos composants est de 30 %.

(4.06)

2.1.2 Divergence du faisceau

La divergence correspond a la répartition du champ optique a grande distance, c’est a dire
au champ lointain. Cette divergence est due a la diffraction du champ proche qui est le champ
optique sur la face de sortie du laser. En champ proche, la répartition du champ se fait selon deux
directions, la direction perpendiculaire (ou transverse) limitée par I’épaisseur de la zone active e et
la direction paralléle (ou latérale) limitée par la largeur du ruban 1 comme nous I’avons énoncé au
chapitre 2.

Comme le champ lointain se déduit du champ proche par transformée de Fourier, la
répartition du champ lointain se fait aussi selon deux directions caractérisées par leur demi-angle

d’ouverture (cf. Figure 4.04).

Figure 4.04 : Champ lointain d’'un composant laser avec e l’épaisseur de la zone
active, [ la largeur du ruban, 8, demi-angle d’ouverture vertical
et 0), demi-angle d’ouverture horizontal.

De plus, si on assimile le champ proche a une gaussienne, le champ lointain sera aussi une

gaussienne (cf. Figure 4.05).

Champ proche 1 i Champ lointain

=

Figure 4.05 : Illustration de la diffraction avec I’approximation par une gaussienne.
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L’angle d’ouverture 0 est relié aux dimensions de la source selon ’équation suivante :

W(Z
tan(9) = wz)_ A (4.07)
z W
Avec : 0 : Deni-angle d’onverture (°)

% 2 Distance de la mesure en champ lointain (m).
wy: Demi-taille de la source (demi-waist en m).

Les valeurs typiques de la divergence du faisceau, pour nos composants a ruban étroits,
émettant a 2,3 um, sont de ordre de 50° pour la direction perpendiculaire et de 10 ° pour la

direction parallele (cf. Figure 4.00).

A = — Direction Perpendiculaire
-- - -- Direction paralléle B 11.5x49° FWHM
iﬂ“hl rhll‘ .
3 G é%"‘ ﬂf“u .
2 PLRL |
g J I 3
g ,-{-f‘ £ n
© r‘#‘ 4 !xAl
o 27 w { i |
3 ' [ ]
g ) I 4 I
2 s 1 3 § -'nﬁr
1S 21 i 3 %
1 It ) 4 T
; § %K h
7'__3 :
i \\"’-—-_ﬂ‘ﬁ‘
O T T T T

T T T T T T T T T T T T T T T
40 -30 -20 -10 O 10 20 30 40
Anale en champ lointain (°)

Figure 4.06 : Champ lointain d 'un composant laser a ruban étroit éemettant a 2,3 um. Cette
mesure est faite a l’aide d’'une barrette de photodiodes InGaAs.

Ces valeurs sont comparables 2 celles obtenues avec ’équation (4.07) pour une largeur de
p q p g

ruban de 5 pm et une épaisseur de zone active de 900 nm.
Ces composants laser sont fortement divergents. Il est donc nécessaire de tenir compte de

ce parametre pour mettre en forme correctement les faisceaux issus de ces composants en

utilisant des lentilles a trés grande ouverture numérique.

2.1.3 Propriétés spectrales

2.1.3.1 Dispositif expérimental

Le tracé des spectres d’émission des composants laser se fait a 'aide d’'un spectrometre a
réseau associé¢ a une détection synchrone. La source laser émet une lumicre focalisée sur la fente
d’entrée F, puis collimatée par un miroir sphérique. Le faisceau parallele est ensuite dispersé par

le réseau, focalisé sur la fente de sortie I et recueilli par le détecteur (Figure 4.07).
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Source

F Réseau M 2

S

D étecteur | |

Figure 4.07 : Spectrométre a réseau. Le montage est de type Czerny-Turner. La
focale des miroirs est de 600 mm, pour un réseau de 300 traits/mm.

Les fentes d’entrée et de sortie ont une ouverture réglée a 100 um permettant d’obtenir
une résolution de 2,6 A a l'ordre -2 autour de 2,3 um. Suivant le domaine de longueur d’onde des
composants laser, les détecteurs utilisés sont une photodiode InGaAs étendue (A < 2,6 pm) ou

une photodiode InAs refroidie (A > 2,6 um).

2.1.3.2 Suppression des modes secondaire SMSR

Le SMSR (Side Mode Suppression Ratio) caractérise le caractere monofréquence de
I'émission. Il se calcule en faisant le rapport logarithmique entre l'intensité du mode laser

principal et celle du deuxieme mode longitudinal le plus intense (cf. Figure 4.08).

ISL

10000 -—

SMSR

P (u.a)

\
|
|
|
|
|
|

1000 o X
|
|
|
|
|
|
|
|

100

" nnl/\;\ﬂ..nlm I\IM\ . A . A

2.610 2.612 2.614 2.616 2.618 2.620
Longueur d'onde (um)

Figure 4.08 : Spectre d’émission obtenu pour une diode émettant
a 2,6 um a température ambiante.

Nos diodes lasers Fabry-Pérot présentent un comportement monofréquence sous
certaines conditions de température et de courant et, par conséquent, elles ont un SMSR variable.
La technologie DFB, exposée dans le chapitre précédent, permet d’obtenir systématiquement un

SMSR supérieur a 25 dB.
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2.1.3.3 Taux d’accordabilité

Le taux d’accordabilité, caractéristique essentielle pour I'analyse de gaz, est la variation de
la longueur d’onde émise par un laser en fonction d’un parametre (température ou courant).

D’apres Iéquation (1.08), pour une cavité Fabry-Pérot, les longueurs d’onde permises
sont fonction de lindice effectif et de la longueur de la cavité. Lorsque le courant ou la
température varient, I'indice effectif et la longueur (dans une moindre mesure) de la cavité varient

ce qui entraine une variation de la longueur d’onde [Vicet 2003].

AL AL

On aura des taux d’accordabilité en température ——et en courant —— puisqu’une
AT Al P

augmentation de courant se traduit par une augmentation de température.

2.1.3.3.1 Taux d’accordabilité en température

Pour déterminer ce parameétre, on réalise des spectres d’émission a différentes
bl

températures pour un courant fixe (cf. Figure 4.09).

1=100 mA —T=25C
—T=30°C

T=35°C
——T=40°C
—T=45C
——T=50°C

20000 -
10000 | /\ ]\
0 J /
2.304

T
2.300 2.302

30000

Puissance optique (u.a.)

2.306
Longueur d'onde (pm)

Figure 4.09 : Exemple de variation des spectres d’émission,
sans saut de mode, a différentes températures pour une diode
émettant a 2,3 um a 100 mA.

I’évolution de la longueur d’onde en fonction de la température s’assimile a une droite.

On déduit de sa pente le taux d’accordabilité en température (cf. Figure 4.10).

2.306

1=100 mA

2.305
2.304

2.303
AMAT = 0,2 nm/K

2302 \

2.301

Longueur d'onde (um)

2.300 m  Valeurs expérimentales

Régression linéaire:
A (um)= 1.95410°4T + 2.24

2.299

290 2{')5 3ll)0 3(')5 310 315 3%0 325
Température (K)
Figure 4.10 : Evolution de la longueur d’onde émise en
fonction de la température et extraction de [’accordabilité en
température pour une diode a 2,3 um a 100 mA.
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Pour nos structures lasets, on obtient une valeur typique de 0,2 nm/K.

2.1.3.3.2 Taux d’accordabilité en courant

Pour déterminer ce parametre, il existe deux méthodes. La premiere est de faire varier le

courant et de mesurer les spectres d’émission de la diode a température fixe. Cette méthode est

peu précise et on utilise de préférence la mesure avec un étalon Fabry-Pérot, exposée dans ce qui

suit.

L’étalon Fabry-Pérot utilisé ici est une cavité de longueur L. délimitée par deux faces

paralleles

et composée de germanium

dans la Figure 4.11.

massif. Le montage permettant cette mesure est donné

Etalon

Laser
v

Détecteur
v

Figure 4.11 : Schéma de principe de la mesure de
l’accordabilité en courant a I’aide de I’étalon Fabry-Pérot

en Germanium.

Si on fait varier la longueur d’onde du laser avec une rampe de courant et qu’on mesure

Iintensité transmise par cet étalon en incidence normale, on obtient la fonction d’Airy

correspondant a une figure d’interférences:

Avec: 1,
Iy

F

]T :IO*

> Intensité transmise.

: Intensité incidente.

4R
(I-R)?

: Finesse de la cavité F =

1+ F*sin22

I (4.08)

2

21d

: Différence de phase entre denx faisceaux partiellement réfléchis sur I'étalon: @ = <35>+ A@.

A

: Différence de marche entre deu faisceaux: partiellement réfléchis sur létalon : 6 =2Ln .

: Indice de diffraction de ['étalon germanium (n=4).

Les maxima de transmission sont obtenus pour : I=1,

t

soit pour : ¢ = 2nm, avec m entier
¢ 5
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donc pour : § =nA =€
|4
Ainsi, lintervalle de fréquence entre deux maxima consécutifs en incidence normale est :

__¢
2dn

Or, pour Iétalon germanium, d’indice n = 4,07 pour une longueur d’onde de 2,6 um et de

AV (4.09)

longueur de cavité d=16 mm, Pespacement entre deux maxima est Av = 2.34 GHz.

Lorsqu’on impose une rampe de courant au composant laser et qu’on collecte l'intensité
du signal transmis a travers I’étalon, le signal obtenu est une rampe de puissance modulée par les

interférences dues a ’étalon (cf. Figure 4.12).

10

08 dv=2.34 GHZ

Puissance transmise (mW)

50 52 54 56 58 60 62 64
Courant (mA)

Figure 4.12 : Exemple d’oscillations Fabry-Pérot obtenues avec I’étalon germanium.

Av
Al

De cette mesure, on peut calculer pas a pas (I) et en déduire la variation du taux

d’accordabilité en courant en fonction du courant % (I) . On peut assimiler cette courbe a une

droite (cf. Figure 4.13).

ANAI=0.021*10-21 +2.98*10-2

5.04

Accordabilité en courant (102 nm/mA)

m Mesure
Régression linéaire

T T T
60 80 100 120 140 160
Courant (mA)

Figure 4.13 : Exemple d’accordabilité en courant en fonction du courant
pour une température de 25°C pour une diode DFB a ruban étroit émettant
a 2.3 um.
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Le taux d’accordabilité en courant — our une température fixée, se déduit de
ar 0P P ’

I’équation de cette droite obtenue par régression linéaire. Un ordre de grandeur typique pour nos
composants, réalisés avec une technologie classique (sans DFB), est de 0,02 nm/mA.

Comme le taux d’accordabilité en température est plus important, on préférera l'employer
pour ajuster grossicrement la longueur d’onde des composants laser. L’accordabilité en courant

sera employée pour balayer les raies d’absorption des gaz.

2.1.4 Propriétés thermiques

Les propriétés thermiques du composant, monté sur son embase, sont essentiellement
gouvernées par la résistance thermique qui traduit Paugmentation de la température du
composant laser sous injection de courant [Amann 1998].

Pour nos applications, il est préférable d’avoir une résistance thermique élevée de fagon a
avoir une grande sensibilité de la température du laser aux variations de courant et ainsi obtenir
une grande accordabilité.

Cette résistance thermique relie directement la température interne du laser et la

puissance dissipée en chaleur par le composant, monté sur son embase, selon I’équation suivante :

Thaser = Tsupport + R *Ey, (4.10)
Avec: T, Température interne du laser (K)

T, s Température de consigne (K)
R, : Résistance thermique du composant (K/ W)
P, : Puissance thermique dissipée en chalenr par le composant (W)

On définit la puissance thermique selon I’équation suivante :
By =P - Pope 4.11)
Avec: P.

élec

: Puissance électrigue du composant (P,,, = U*I)
U : Tension anx bornes du composant (U =17, + R *])
P,,,: Puissance optique délivrée par la diode (cf. Equation 4.05) pour les denx: facettes

I : Conrant traversant le composant
V', : Tension de counde

R, : Résistance série de la diode

Or, la puissance optique, de Pordre du milliwatt pour nos composants, peut étre négligée

devant la puissance électrique de Pordre du watt, on obtient I’équation suivante :
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Tlvaser = Tsupport + Rth *I/d *I + Rth *Rv *] 2 (4] 2)

Pour déterminer la résistance thermique de nos composants, on calcule, tout d’abord, la
- , . .. AT .
variation de la température du laser en fonction du courant injecté E(I ). On utilise les taux

d’accordabilité en température et en courant déterminés précédemment :

AL =54 AL (1)

On obtient une droite en fonction du courant que I'on peut intégrer et identifier a un

polynome du second degré dont la constante c représente la température du support :
T(l)=al>+bl+c (4.14)

D’un autre coté, en utilisant 'équation (4.10), on peut, apres détermination de la puissance
thermique en mesurant le courant, la tension et la puissance optique du laser pour une
température fixée, tracer la variation de la température du composant laser avec le courant.

Enfin, en tragant les équations (4.10) et (4.14) sur le méme graphe, on ajuste la valeur de la

résistance thermique de I'équation (4.10) pour avoir un recouvrement de ces courbes (cf. Figure

4.14).

330+ T =T .t R,'P,

support  th ' th

n T()=al+bl+T

support

325

320

3154

Ry, = 100 K/W
310

Température du composant (K)

305 T T T
0 20 40 60 80 100

Courant (mA)

Figure 4.14 : Exemple d’interpolation pour la détermination de la résistance
thermique a une température fixée pour un laser a ruban étroit de 5 um de
longueur de cavité de ’ordre de700 um.

Ce parametre dépend fortement du montage du composant laser sur son embase
(montage epi-side up ou epi-side down).
Suivant le montage, la température de la zone active du laser, sous injection de courant,

sera plus ou moins élevée. On peut la modéliser par la quantité de chaleur définie par la relation

suivante :
V*I-P,,
= (4.15)
VZLI
Avec : V7 : Tension aux bornes du composant (17)

I : Courant d'injection (A)
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P,,, : Puissance optique totale délivrée par le laser (W)
v, 2 Volume de la sone active ()

QO : Quantité de chalenr W/ )

Une simulation de la variation de température pour ces deux types de montage a
I'équilibre a été faite. Les résultats, illustrés sur les figures suivantes, ont été calculés pour un
courant de 140 mA et une température de consigne de 300 K imposée par le module Peltier sur

lequel est placé le composant laser.

Time=01 Surface: Temperature Max: 30¢ Time=0.1 Surface: Temperature
308

. 207 Cuivre
Cuivre
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- 20

Zone active 303

Substrat

300 F
02 03 04 05 06 07 068 08 1 1412 13 14 gy Min300 6¢ €9 7 74 T2 T3 74 75 T I 78 78 8 8l 82

Figure 4.15 : Température de la zone active Figure 4.16 : Zoom de la zone active pour un

pour un montage down a l’équilibre pour un montage down a ’équilibre pour un courant
courant injecté de 140 mA. injecté de 140 mA.
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Figure 4.17 : Température de la zone active
pour un montage up a l’équilibre pour un
courant injecté de 140 mA.

On constate, lorsque I’équilibre est atteint, que la température de la zone active est plus
importante dans le cas d’'un montage #p pour les mémes conditions de température de consigne
et de courant.

Ceci peut étre expliqué par le fait que, pour un montage down, la proximité de la zone
active du support en cuivre (conductivité thermique élevée de 400 W.m'.K") entraine une
meilleure dissipation de chaleur que le montage #p (faible conductivité thermique du substrat de

32 W.m".K"). On préférera donc un montage epi-side down.
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Figure 4.18 : Zoom de la zone active pour un montage
up a [’équilibre pour un courant injecté de 140 mA.
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De cette modélisation on peut déterminer la température du laser T, et sachant la

laser

température du support T et les valeurs de courant injecté et tension aux bornes du

support

composant, on peut en déduire la résistance thermique du composant selon la relation suivante :

T, =T,  +R, *U*I 4.16)

aser support

La valeur typique de la résistance thermique, pour nos composants a ruban étroit avec un

montage epi-side down, est de I'ordre de 100 K/W.

Apres avoir vu les valeurs typiques et les méthodes de caractérisation des lasers a semi-
conducteurs émettant dans le moyen infrarouge, nous allons présenter, dans ce qui suit, les

résultats obtenus sur les composants dans le cadre de cette these.

2.2 Résultats de la technologie classique

Comme nous l'avons vu aux chapitres précédents, une optimisation des paramectres de
croissance et de technologie a été faite pour obtenir une émission monomode dans la direction
latérale et transverse. La technologie classique ne favorise pas une émission monofréquence
longitudinale et un fonctionnement monomode dans cette direction ne peut étre possible que
sous certaines conditions de température et de courant.

Le confinement transverse a ainsi été optimisé, lors de la croissance, avec une largeur de
guide d’onde n’excédant pas 800 nm. Pour favoriser le caractere monofréquence dans la direction
latérale, une largeur de ridge de 5 um a été choisie et on a laissé une épaisseur de cladding restante
apres gravure de I'ordre de 150 nm. Un bilan des résultats pour une émission laser autour de 2,6
pm est présenté, dans ce qui suit, pour une structure classique (A168) et une structure avec

couche d’arrét (A167).

2.2.1 Bilan électrique

Les résultats obtenus sur des composants a ruban étroit montés « down » et de longueur de

cavité de 1100 um sont illustrés sur les Figures 4.19 et 4.20.
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Figure 4.19 : Evolution de la tension aux bornes du laser en
fonction du courant injecté pour [’échantillon A 168.
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Figure 4.20 : Evolution de la puissance optique du laser en
fonction du courant injecté pour [’échantillon A 168.

Comme on peut le constater, ces composants présentent, pour un fonctionnement en
continu et a une température ambiante, une résistance série de 4 Q et une tension de coude de
1V. On observe un seuil laser a 75 mA et un rendement quantique de 15%.

Avec lintroduction d’'une couche d’arrét pour stopper la gravure a une distance de 150
nm de la zone active, d’autres résultats laser, présentés sur les figures suivantes, ont été obtenus

pour une longueur de cavité de 630 um.
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Figure 4.21 : Evolution de la tension aux bornes du laser en fonction
du courant injecté pour I’échantillon A167 avec couche d’arrét.
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Figure 4.22 : Evolution de la puissance du laser en fonction du

courant injecté pour [’échantillon A167 avec couche d’arrét.

On observe des résultats comparables a ceux obtenus pour I’échantillon A168 a
Iexception d’un courant de seuil plus faible (I,=50 mA) et d’un rendement moins important. On
observe, par ailleurs, sur les courbes P(I) des raies d’absorption dues a la présence de gaz
absorbants dans I’air ambiant (de la vapeur d’eau dans ce cas). La couche d’arrét ne semble pas
influer sur les propriétés électriques du composant et les différences observées entre une
structure avec et sans couche d’arrét ne sont pas significatives.

On obtient ainsi un fonctionnement en continu et a température ambiante avec des

propriétés électriques correctes pour lapplication. Les propriétés spectrales de ces mémes

composants sont exposées dans ce qui suit.

2.2.2 Bilan spectral

Les propriétés spectrales des composants a ruban étroit, sans couche d’arrét, sont

illustrées sur les figures suivantes.

0
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o
% SMSR=23 dB
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°
]
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Figure 4.23 : Spectre d’émission laser de I’échantillon A168 pour un courant de
90 mA et une température de 25°C.

112



Chapitre 4 : Performance des composants et transfert technologique
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Figure 4.24 : Cartographie des spectres de I’échantillon A168 a T=25°C.

On obtient une émission laser aux alentours de 2,65 wm pour un fonctionnement en

continu et a température ambiante. Une émission monofréquence uniquement pour quelques

valeurs de température et de courant est obtenue avec un SMSR maximum de 23 dB.

Avec lintroduction d’une couche d’arrét on obtient également un fonctionnement en

continu et a température ambiante comme le montrent les figures suivantes.
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Figure 4.25 : Spectre d’émission laser de [’échantillon A167 pour un courant de 160
mA et une température de 25°C.
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Figure 4.26 : Cartographie des spectres de [’échantillon A167 a T=25°C.
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Une émission laser est obtenue autour de 2,65 pm avec, comme ’échantillon précédent,
une monochromaticité par endroits et un SMSK maximum de 28 dB. L’introduction de la couche
d’arrét n’affecte pas les propriétés de I’émission laser.

Une étude sur 'accordabilité de ces deux structures est illustrée sur les figures suivantes.

2.670
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4 [ |
2.660 - =
g 4
= 26551
e ] .
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Figure 4.27 : Variation de la longueur d’onde laser suivant la température pour les échantillons A167 et A168.
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Figure 4.28 : Variation de la longueur d’onde laser suivant le courant injecté pour les échantillons A167 et A168.

80 90

On constate une émission dont les plages d’accord sans saut de mode sont peu étendues.
Les valeurs des taux d’accordabilité sur un mode sont de lordre de 0,2 nm/K et de 0,03-0,04

nm/mA pour les deux structures.

Les composants issus de la technologie classique sur nos structures présentent une
émission laser au dessus de 2,6 um, région spectrale des raies d’absorption du dioxyde de carbone
et de la vapeur d’eau. Néanmoins, I’absence de monochromaticité systématique des composants
entraine une accordabilité insuffisante sur un mode pour pouvoir faire une mesure de ces gaz par
TDI.AS avec un seul composant laser. Par ailleurs, on peut constater que la couche d’arrét,
composée d’un super réseau en InAs/AlSb, n’a pas d’influence significative sutr les propriétés

électriques et optiques des composants.
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Dans le but d’obtenir des composants avec une émission systématiquement
monofréquence, nous avons appliqué la technologie DFB, exposée au chapitre précédent, a nos

structures. Les résultats correspondants sont exposés ci-dessous.

2.3 Résultat de la technologie DFB

La technologie DFB a été appliquée a nos structures. Pour une émission laser au dessus de 2,6
um, nous avons réalisé des composants présentant une largeur de ruban de 5 pm, une épaisseur
de cladding restante apres gravure de 150 nm et un réseau métallique en chrome avec un pas de
391 nm et un rapport cyclique de 15 %.

Les résultats, exposés ci-dessous, sont issus dune seule session de travail. D’autres

composants sont en cours de fabrication.

2.3.1 Bilan électrique

Les résultats laser obtenus sur des composants a ruban étroit montés « down» et de

longueur de cavité de 640 um sont illustrés sur les figures suivantes.
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Figure 4.29 : Evolution de la tension aux bornes du laser DFB en
fonction du courant injecté pour l’échantillon A131.
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Figure 4.30 : Evolution de la puissance du laser DFB en

fonction du courant injecté pour [’échantillon A131.
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On obtient un fonctionnement en continu et a température ambiante. Les propriétés
¢lectriques des lasers DFB sont correctes a 'exception d’un seuil élevé da au couplage latéral qui

rajoute des pertes dans le milieu et augmente le seuil laser.

2.3.2 Bilan spectral

Les propriétés spectrales des composants a ruban étroit sont illustrées sur les figures

suivantes.
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25dB
-15 4
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Figure 4.31 : Spectre d’émission laser DFB de I’échantillon A131 pour un courant de 140 mA a une
température de 15°C.
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Figure 4.32 : Cartographie des spectres DFB de [’échantillon A131 a
T=20°C.

On constate que le fonctionnement des lasers DFB est bien régi par un couplage par le
gain vu I'absence d’une émission bimode autour d’une s#pband. Ce couplage par le gain est assuré
par les pertes du réseau distribuées tout au long de la cavité. Une émission laser au dessus de 2,6
pm est obtenue avec un SMSR maximum de 25 dB. L’émission est monofréquence sur toute la
gamme de courant pour une accordabilité atteignant prés d’un nanometre.

Une étude de laccordabilité en température et en courant est exposée sur les figures

suivantes.

116



Chapitre 4 : Performance des composants et transfert technologique

12

0,040

104

0038

1 AMAlL o036 l/..-/I/
g ammay ] e T™_AMAI = 0,032 nm/mA
0034 "
e < 1=100 mA

0032

0030

Puissance (u.a.)
(o))
1

T=25°C

Cw

—
90 100 110 120 130 140 150 160

Courant (mA)

Figure 4.33 : Variation du signal transmis par [’étalon Germanium pour une
rampe de courant imposée au composant laser DFB de [’échantillon A131.
L’interruption du signal est due a deux mesures successives. Le graphe inséré
représente le taux d’accordabilité en fonction du courant.

2:6000.

265 1

25098

Accordabilité sur un mode

o 25097

25096

25095

Longueur d'onde (um)

fom 259944
E 15
7 2.63 2 2502
o
< 1 ]
o s AMAT=0,3 nm/K
T 2624 e
8 4 Température (K)
>
D 2619i= 140 mA
[}
9 |
L}
2.60 om m 2"
¢l n
4 | | mn
al ¢ Sauts de mode
259 . ; . ; . ; . ; .
275 280 285 290 295 300

Température (K)

Figure 4.34 : Variation de la longueur d’onde du laser DFB en
fonction de la température pour un courant de 140 mA.

On observe un taux d’accordabilité en courant sur un mode de 0,032 nm/mA pour une
température de 25°C et un courant de 100 mA. La mesure du taux d’accordabilité en température
donne une valeur correcte de 0,3 nm/K, pour un courant de 140 mA, avec la présence de
nombreux sauts de mode.

La présence de sauts de mode, permettant notamment d’atteindre la longueur d’onde utile
de 2,65 pm, peut avoir plusieurs explications. Tout d’abord, cela peut étre expliqué par un léger
désaccord spectral entre la longueur d’onde de Bragg et le maximum de la courbe de gain de la
structure, provoquant une diminution de Pefficacité du couplage avec le réseau pour certaines
longueurs d’onde. Ensuite, comme énoncé dans le chapitre 3, une variation de réseau de 1 nm
entraine une variation de la longueur d’onde de Bragg de 6 nm. Par conséquent, ces sauts de
mode pourraient étre expliqués par un décalage du pas du réseau dans une partie de la cavité

impliquant la coexistence de deux modes longitudinaux. Enfin une derni¢re d’explication pourrait
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étre dans lutilisation d’un faible rapport cyclique pour le réseau. En effet un rapport cyclique

faible implique une faible probabilité de recouvrement d’'un mode guidé avec le réseau et donc un

filtrage moins efficace.

Les valeurs obtenues pour le SMSR et les taux d’accordabilité rendent ces composants

bien adaptés a la détection de la vapeur d’eau et du dioxyde de carbone par TDI.AS. Ce sont de

premiers résultats trés encourageants mais des efforts sont a poursuivre pour assurer effet DFB

sur toute la gamme de longueur d’onde et éviter les nombreux sauts de mode de I’émission.

2.4 Conclusion

Un bilan de tous les résultats des lasers classiques et des lasers DFB obtenus durant ces

trois années de recherche est exposé sur le tableau suivant.

Technologie
Technologie
Parametres classique avec | Technologie DFB
classique
couche d’arrét
Courant de seuil
75 50 100
Ith (mA)
Température caractéristique
45 40 55
To (K)
Résistance série
4-6 4-5 4
R.()
Tension de coude
1 1,09 1,17
Va
Longueur d’onde laser
2,658 2,684 2,59 <A<2,65
A (um)
SMSR,. 23 28 25
Taux d’accordabilité en température
(I=100 mA) (I=120 mA)
AL 0,3
a1 fixe (nm/K) 0,2 0,22
T
Taux d’accordabilité en courant (I=100mA) (I=100mA) (I=100 mA)
AL (T=24°C) (T=20°C) (T=20°C)
—— aletT fixes (nm/mA)
Al 0,04 0,03 0,032
Résistance thermique
70 90 50

Ra (K/W)

Tableau 4.01 : Tableau recapitulatif des propriétes des lasers classiques, avec et
sans couche d’arrét, et des lasers DFB pour des rubans étroits de 5 um.
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Nous avons obtenus des lasers émettant au dessus de 2,6 um pour un fonctionnement en
continu et a température ambiante pour les deux technologies. La région spectrale couverte
présente un intérét majeur pour la détection du dioxyde de carbone et de la vapeur d’eau par
TDIAS.

Les propriétés électriques et spectrales des lasers issus de la technologie classique
s’averent bonnes [Barat 2007a] avec des seuils bas et des températures caractéristiques similaires a
celles obtenues pour des longueurs d’onde inférieures. On obtient un fonctionnement
monomode par endroit avec des plages d’accord sans saut de mode réduites du fait de I'existence
de sauts de mode. Les valeurs de résistance thermique sont élevées (70<R, <90 K/W) ce qui
rend ces composants tres sensibles aux variations de courant. Méme si les composants de la
technologie avec et sans couche d’arrét ne sont pas issus de la méme plaque épitaxiale, on peut
constater que la couche d’arrét n’affecte pas 'ensemble des propriétés des composants.

A la fin de ce travail de these, d’autres structures sont encore en cours de développement
DFB au LPN. Les premiers composants DFB sont peu nombreux pour permettre une évaluation
statistique de leurs performances. On peut quand méme noter que les premiers résultats de cette
technologie sont trés encourageants [Barat 2007b]. La technologie DFB apporte des
améliorations notables en ce qui concerne les propriétés spectrales avec un fonctionnement
monomode sur toute la gamme de courant et de température étudiée et une accordabilité en
continu sur 1 nm. La présence de sauts de mode est attribuée soit au fait que la longueur d’onde
de Bragg ne correspond pas exactement au maximum de la courbe de gain de nos structures, soit
a un décalage du pas du réseau, soit enfin a l'utilisation d’un faible rapport cyclique. Les
propriétés électriques sont comparables a celles des composants non-DFB a exception d’un seuil
laser plus élevé da au réseau métallique qui rajoute des pertes dans le milieu. Enfin la valeur de
résistance thermique est faible par rapport a celles obtenues pour la technologie classique. Ce
résultat n’est pas significatif et les mesures sur les composants en cours de développement

permettront de conclure sur les propriétés thermiques des composants DFB.

3 Transfert technologique

La réalisation de la technologie DFB sur nos structures, consistant pour I'essentiel en la
définition d’un réseau de Bragg de part et d’autre du ruban par lithographie électronique, a été
rendue possible grace a I'utilisation, dans le cadre d’une collaboration, des moyens technologiques

du LPN.
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Le laboratoire IES ayant fait récemment I'acquisition d’un systéeme de lithographie
¢lectronique, nous avons évalué les possibilités de ce systeme dans la perspective d’une

application locale du procédé DFB mis au point lors de cette théese.

3.1 Matériels et méthode

Pour réaliser le réseau, un microscope électronique a balayage [EOL 6460, équipé d’une
carte électronique RAITH EILPHY QUANTUM, a été utilisé comme systeme de lithographie
¢lectronique a une fréquence de travail de 2,56 MHz permettant des temps minimums
d’insolation de 0,39 us.

Les parametres optimaux du réseau pour nos longueurs d’onde, présentés au chapitre
précédent (pas de 400 nm avec un rapport cyclique de 15 %), correspondent a des lignes de
réseau ayant une largeur de 50 nm.

Cette largeur correspondant aux limites pratiques de lappareil, nous avons préféré
réaliser, tout d’abord, un réseau avec des lignes plus larges. Nous avons donc choisi une largeur
de 200 nm pour les premiers essais. L’expérience acquise nous permettra ensuite de diminuer

cette largeur.

3.2 Définition de la dose

On peut avoir deux types d’insolation, I'insolation en ligne ou linsolation en région.
L’insolation en région implique plusieurs passages du faisceau d’électrons sur la résine alors que
Iinsolation en ligne n’en nécessite qu’un.

Compte tenu des dimensions de nos motifs et de la taille minimale du faisceau (de lordre
de 5 nm), I'insolation en région a été choisie pour éviter des temps d’insolation trop long. Cette
insolation se fait par shut, c'est-a-dire, par insolation intermittente de la résine par le faisceau (cf.

Figure 4.35).

Figure 4.35 : Schema illustrant une insolation par shut
en région pour définir un masque triangulaire. Le
faisceau a une section sphérique et un profil
d’intensité gaussien [Raith 2004].
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La dose, pour ce type d’insolation, est définie par ’équation suivante :

*
D — I beam T dwell
S 2

(4.17)

Avec :
D : Dose (wAs/ cnr?).
1., : Courant du faiscean (uA)

T, Temps d'exposition d'un shut ().
§: distance entre deuxc shuts (cm)

Les principaux facteurs influant sur la dose, et donc sur la résolution de la lithographie
électronique, sont principalement la tension d’accélération, le courant du filament et la distance
de travail [Jeol 1999]. Pour une résolution optimisée, on utilisera une forte tension d’accélération
(20<V,_ <30 kV), une faible taille de faisceau impliquant un faible courant de filament (8<I<10
pA) et une faible distance de travail entre le faisceau d’électrons et le support de I'échantillon (d=

9 mm).

3.3 Protocole de test

Le protocole utilisé, sensiblement différent de celui exposé au chapitre 3, consiste a
utiliser un échantillon non structuré, c'est-a-dire un échantillon non gravé.

Il commence par une enduction de 200 nm de PMM.A suivi d’'un recuit a 180°C. Aprés
introduction dans le bati et réglage du MEB, les parametres d’insolation sont ajustés (courant de
filament, temps d’exposition, grossissement...) pour obtenir la dose voulue. I.’échantillon subit
alors I’étape de lithographie électronique. Apres révélation du PMMA insolé, un dépot de 50 nm
de chrome est effectué par effet Joule pour pouvoir observer le résultat au MEB. Pour réaliser

des lignes de largeur de 200 nm, nous avons utilisé le masque représenté sur la Figure 4.306.

25 um

y
‘ 10 um

X
m: um

Figure 4.36 : Motif élémentaire utilisé pour la lithographie
électronique. Les lignes ont une largeur de 200 nm avec un
pas de 700 nm.

Ce masque est constitué de lignes et d’un carré d’un micron de c6té pour tester le résultat
de la lithographie électronique dans les deux directions. Lle masque correspond a une fenétre de

travail de 25*%10 pm?.
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3.4 Résultats

Nous avons démarré avec une dose de 300 pC/cm? Aprés avoir réglé les parametres
d’insolation, on peut définir une matrice d’insolation permettant de répéter un motif élémentaire

avec la possibilité de faire varier la dose et de tester le raccord de champ.

3.4.1 Optimisation de la dose

Nous avons étudié linfluence de la dose imposée. Cette étude dont les résultats sont
illustrés sur les figures suivantes a montré qu'une dose de 300 pC/cm? poutr une tension
d’accélération de 20 kV avec un courant de filament de 8 pA permettent d’obtenir un réseau bien

défini ayant des lignes a la largeur visée (200 nm).

211 nm

1S5kU - % Thm DBEE B3 5 15kU - X18:808 | luam 0996 89 &1 SEL

Figure 4.37 : Photo MEB du résultat de Figure 4.38 : Photo MEB du résultat de
I’insolation avec une dose de 300 uC/cm? pour l’insolation avec une dose de 300 uC/cm? pour
un grossissement de 10 000. un grossissement de 19 000.

Les dimensions du motif élémentaire, apres dépot du chrome, sont respectées dans les

deux directions.
3.4.2 Parameétres critiques

3.4.2.1 Raccord de champ et fenétre de travail

Ce parametre est tres important car le réseau doit étre présent de part et d’autre du ruban
au moins sur une longueur de cavité, c'est-a-dire sur une distance de 500 a 1100 pm.
Pour tester le raccord de champ, nous avons utilisé¢ un motif élémentaire que nous avons

répété en X et en Y. Le résultat du test est exposé sur la Figure 4.39.

Raccords de
champ >

X608 2Z8um o800 B9 &7 SEI

Figure 4.39 : Photo MEB montrant le résultat du test de raccord
de champ pour un grossissement de 600.
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Comme on peut le constater sur cette figure, le raccord de champ avec notre systeme
n’est pas précis et on obtient des motifs décalés d’'une distance de 'ordre de 3 um. Cela s’explique
par le fait que la précision du raccord de champ est dépendante de la précision du déplacement
mécanique qui est de 'ordre du micrometre.

Une solution a ce probléme est d’utiliser un motif élémentaire ayant une fenétre de travail
de surface plus importante sans perte de résolution. Nous avons réalisé le test avec une fenétre de
300*300 um? et les motifs obtenus sont comparables a ceux obtenus avec une fenétre de travail

de 25%10 um>.

3.4.2.2 Lift-off

Le lift-off est le processus permettant d’enlever la résine non insolée de I’échantillon pour
faire apparaitre le réseau métallique. Nous utilisons pour cela des bains de trichoéthyléne et

d’acétone soumis a des ultrasons. Ce processus peut s’avérer délicat (cf. Figure 4.40).

Z::(I‘LE:!E‘ Sk BBBB B3 V3 SEI

Figure 4.40 : Photo MEB montrant un processus de lift-off pour
un grossissement de 4300.

Comme on peut le constater, tout le chrome n’est pas parti apres le lift-off. Ceci peut étre
da au profil de la résine (lié a son épaisseur, a la dose utilisée et a la tension d’accélération) ne

permettant pas un dégagement facile du chrome déposé sur les parties non insolées.

Pour résumer, ces premiers essais de transfert technologique de la technologie DFB sont
encourageants. On atrive a obtenir des lignes de 200 nm de largeur avec une dose de 300 pC/cm?
et une tension d’accélération de 20 kV pour une fenétre de travail de 300*300 um?.

Des efforts restent a fournir pour pouvoir réaliser des lignes moins larges (1=100 nm)
avec une plus grande fenétre de travail (= 800*800 um?) sachant que nous sommes proches, dans
ces conditions, des limites de 'appareil. D’autres tests pourraient étre réalisés sur des structures
gravées pour étudier le résultat de la lithographie a la base des rubans et 'impact des effets de

bord. Enfin, 'influence de I’épaisseur du PMM.A pourrait étre étudiée.
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4 Conclusion

Dans ce chapitre, les résultats obtenus sur les lasers issus d’'une technologie classique et
avec une technologie DFB ont été présentés. On obtient un fonctionnement en continu et a
température ambiante avec une émission au dessus de 2,6 pm avec les deux technologies.

En ce qui concerne la technologie classique, les composants laser présentent des seuils
bas et des températures caractéristiques similaires a celles obtenues a des longueurs d’onde
inférieures. On obtient un fonctionnement monofréquence par endroit avec une plage
d’accordabilité réduite due aux nombreux sauts de mode. Enfin, la couche d’arrét introduite lors
de la croissance n’affecte pas I'ensemble des propriétés du composant et facilite grandement
I'étape de gravure. Avec la technologie DFB, les premiers résultats sont trés encourageants. La
technologie DFB apporte des améliorations sur les propriétés spectrales avec un fonctionnement
monofréquence sur toute la gamme de courant et de température étudiée et une accordabilité de
1 nm en continu. Ces composants présentent ainsi les propriétés requises pour 'application

Enfin, les premiers résultats du transfert technologique de la technologie DFB au
laboratoire sont prometteurs. Nous avons obtenu un réseau composé de lignes de largeur de 200
nm. Des efforts restent a faire pour réduire cette largeur et appliquer localement cette technologie

sur des surfaces structurées en utilisant un champ plus grand.
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Au début de ce travail de these, les lasers a puits quantiques de type I, de la filiere
antimoniure du laboratoire, présentaient une émission a une longueur d’onde maximum de 2,6
um et n’avaient un comportement monofréquence que sous certaines conditions de température
et de courant pour une technologie a ruban large. Leur utilisation dans un systéeme d’analyse de
gaz par spectroscopie d’absorption par diodes lasers accordables était donc délicate.

L’objet de cette theése a été de développer de nouveaux procédés technologiques pour la
réalisation de diodes laser monofréquences (Av= qqs MHz, SMSR>25 dB et AA=1 nm),
émettant au dessus de 2,6 um, afin de balayer spectralement les raies d’absorption de gaz comme
le dioxyde de carbone, la vapeur d’eau et leurs isotopes respectifs.

Apres avoir présenté, dans le premier chapitre, les points essentiels des lasers a semi-
conducteurs sur substrat GaSb et de I'analyse de gaz, j’ai exposé, dans le second chapitre, les
étapes technologiques pour la réalisation de diodes lasers Fabry-Pérot au laboratoire. J’ai pu
apporter, dans cette partie, des améliorations au procédé existant essentiellement en ce qui
concerne I’étape de gravure du ruban laser.

Tout d’abord, une optimisation des parameétres de la gravure humide (profondeur, largeur
de 7idge) a été réalisée et il est apparu que pour une longueur d’onde de 2,6 um, une épaisseur de
tladding supérieur restante de 150 nm et une largeur de ridge de 5 um sont les conditions
nécessaires pour favoriser un fonctionnement monomode dans la direction latérale.

Par ailleurs, une étude visant a solutionner le probléme du controle de la profondeur de
gravure pour réaliser le 7idge a été mise en ceuvre. J’ai ainsi étudié et mis en évidence les avantages
apportés par une solution a base d’acide nitrique et fluorhydrique. D’autre part, j’ai étudié
I'impact de l'introduction d’une couche d’arrét d’attaque chimique composée d’un super réseau
InAs/AlSb. Cette couche d’arrét permet le controle de la profondeur de gravure et ne modifie

pas de fagon significative les performances du laser.
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Les moyens pour obtenir une émission monomode dans la direction longitudinale ont été
¢tudiés, dans le chapitre 3, avec la mise en place de la technologie DFB a couplage latéral (ILC-
DEFB) sur nos composants. Elle consiste en I'introduction d’un réseau métallique latéral de part et
d’autre du ruban et permet de réaliser un filtrage fréquentiel des différents modes longitudinaux.
Apres avoir présenté le calcul du pas de réseau pour obtenir une émission laser a la longueur
d’onde visée (A=400 nm pour A=2,6 um), j’ai décrit les étapes de fabrication des lasers DFB que
j’ai réalisé en collaboration avec les chercheurs du LPN. J’ai notamment travaillé sur I'adaptation
des procédés mis au point sur InP aux matériaux antimoniures, adaptation qui fait 'originalité de
cette these.

Enfin, le dernier chapitre expose 'ensemble des résultats laser DFB et non DFB obtenus
au cours de ces trois années de recherche. On obtient un fonctionnement en continu et a
température ambiante avec une émission au dessus de 2,6 pm pour les deux technologies.

Pour la technologie classique, les composants laser présentent des propriétés électriques
similaires a celles obtenues pour des longueurs d’onde inférieures (I,=75 mA, T;=44 K). En ce
qui concerne les propriétés spectrales, un fonctionnement monomode par endroit avec une
accordabilité réduite, due aux nombreux sauts de mode, est obtenu.

Les premiers résultats sur la technologie DFB mettent en évidence des améliorations
fondamentales sur les propriétés spectrales avec un fonctionnement monomode (SMSKR>25 dB)
sur toute la gamme de courant et de température étudiée et une accordabilité en continu sur 1
nm. On obtient cependant des seuils plus élevés (I, =100 mA) attribués aux pertes introduites par
le réseau métallique et une émission laser avec des sauts de mode dans I’émission laser. Ces sauts
de modes pourraient disparaitre en s’assurant que la longueur de Bragg correspond exactement au
maximum de la courbe de gain de nos structures et que le pas du réseau est uniforme sur toute la
longueur de cavité.

Enfin, les premiers résultats du transfert technologique de la technologie DFB au
laboratoire sont encourageants avec 'obtention des réseaux composés de lignes bien définies.
Celles-ci ont, toutefois, une largeur encore trop importante (200 nm) pour pouvoir étre utilisées.

Un état de I'art a la fin de ce travail de thése est présenté, dans ce qui suit, pour les lasers

monofréquences entre 2 et 3 um.

T I, | SMSR

max

Technologies A (nm) Matériaux Equipes
X) (mA) | (dB)

IES (Nanoplus
GalnAsSb
DFB 2,3 um 350 (cw) 43 35 GmbH)

(GaSb)
[Salhi 2006]
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Université de
GalnAsSb
2,55 um 350 (cw) 60 32 Wirzburg
(GaSb)
[R6Bner 2005]
350 GalnAsSb IES
2,65 um 100 25
(cw) (GaSb) [Barat 2007b]
GalnAsSb
2,74 pm 350 (cw) 50 35 Nanoplus GmbH
(GaSb)
Université de
GalnAsSb
2, 84 um 350 (cw) 75 26 Wirzburg
(GaSb)
[Hummer 2006]
Walter Schottky
AlGalnAs
VCSEL 2,3 um (EP) 315 (cw) 12 20 Institut
nP
() [Boehm 2007]
GalnAsSb Fraunhofer Freiburg
VECSEL:s 2,33 um (OP) 300 (cw)
(GaSb) [Schulz 20006]
o GalnAsSb Fraunhofer Freiburg
Cavité externe 2,3 um 300 (cw) 60
(GaSb) [Geerlings 2006]

Tableau 1 : Etat de I’art des lasers a semi-conducteurs III-V monofiréquences pour une émission
entre 2 et 3 um

Quelle que soit la technologie employée, les composants présentés dans ce tableau
fonctionnent en continu et a température ambiante pour un fonctionnement monofréquence
(SMSR>20 dB) et des courants de seuils relativement bas.

Plusieurs résultats ont été obtenus a une longueur d’onde autour de 2,3 pm toutes
technologies confondues mais ces trois années ont montré de gros progres sur les composants
laser DFB.

En effet, au début de cette these, ’émission maximale pour les lasers DFB a couplage
latéral (LC-DFB) était de 2,3 um. Les équipes de l'université de Wiirzburg et de Ientreprise
Nanoplus ont obtenu des composants fonctionnant a des longueurs d’onde proches de 3 um
pour des caractéristiques électriques et spectrales honorables (I, <80 mA, SMSR>25 dB).

D’un autre coté, en ce qui concerne ce travail de these, on peut constater que les résultats
obtenus sont trés bons avec une longueur d’onde autour de 2,65 um pour un fonctionnement

monofréquence (SMSR > 25 dB) avec par contre des seuils élévés (I, =100 mA).

Ce travail de these a permis d’apporter des améliorations notables aux procédés
technologiques mais aussi en termes de résultats lasers pour le laboratoire. Des efforts restent a
faire au niveau du transfert technologique pour réduire la largeur du réseau et appliquer

localement cette technologie sur des surfaces structurées. D’autre part, d’autres technologies

129




Conclusion et perspectives

pourraient étre adaptées a nos matériaux pour rendre I’émission monofréquence et largement
accordable comme les lasers DFB a cavités couplées a double réseaux ou les lasers a cristaux

photoniques.
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Résumé

Cette thése porte sur I'étude et le développement de diodes laser a semi-conducteurs
monofréquences émettant a une longueur d’'onde de 2,6 um. Afin de pouvoir analyser la vapeur d’eau
et le dioxyde de carbone par spectroscopie d’absorption par diodes laser accordables, les composants
laser doivent présenter une émission monomode dans les directions transverse, latérale et
longitudinale. Les lasers, fabriqués au laboratoire, présentaient au début de cette thése un
fonctionnement monofréquence a 2,6 um que sous certaines conditions de température et de courant.

Ce manuscrit met I'accent sur les améliorations apportées a la fabrication des diodes laser.

Apres avoir décrit dans une premiére partie le principe et les propriétés des lasers a
antimoniures et de la méthode d’analyse de gaz, le second chapitre expose |'optimisation des
parameétres technologiques dans le but d’obtenir une émission monomode latérale et transverse.
L'amélioration de I'étape de gravure y est présentée avec I'étude d’autres solutions d’attaque et la
mise en place d’une couche d’arrét.

La mise au point de la technologie DFB a couplage latéral permettant d’obtenir une émission
monomode longitudinale est présentée dans le troisieme chapitre. Cette technique, adaptée sur GaSb
au cours de cette thése, consiste pour I'essentiel a déposer de part et d’autre du ruban laser un
réseau de Bragg métallique qui joue le réle d’un filtre fréquentiel.

La derniére partie expose I'ensemble des résultats sur les composants laser. Les composants
a ruban étroit présentent une émission au dessus de 2,6 um pour un fonctionnement en continu et a
température ambiante. La technologie DFB apporte des améliorations notables sur les propriétés
d’émission des composants.

Ce travail a permis d’'une part d’obtenir des composants lasers présentant les propriétés
requises par I'application et d’autre part de faire acquérir au laboratoire un savoir-faire technologique
riche en perspectives pour I'avenir.

Abstract

This work deals with the study and development of single-frequency semiconductor laser
diodes emitting at 2.6 uym. In order to analyze carbon dioxide and water vapor by tunable diode
absorption spectroscopy, the components must present a single mode emission in lateral, transverse
and longitudinal directions. Laser diodes, made at the laboratory, had before this work a single mode-
emission only under certain conditions of temperature and current.

The first part of this thesis explains the principle and properties of antimonide-based laser
diodes and presents the gas sensing method.

The second part shows the improvements of technological steps necessary to achieve a
single-mode emission in the lateral and transverse direction. As far as the etching step is concerned, a
study of other etching solutions and a setting up of a stop layer is presented.

The lateral-coupling DFB technology is exposed in the third part. It permits to obtain a single-
mode emission in the longitudinal direction. This technique has been adapted to our materials during
this work and consists in realizing a metallic Bragg grating on each side of the laser ridge.

The last part shows results of the components with classical and DFB technologies. We have
obtained laser diodes emitting at 2.6 ym in continuous wave regime at room temperature. The DFB
technology leads to sensible improvements on the emission of these components making them well
adapted for gas sensing.

This work has led to obtain laser diodes with good electrical and optical properties for carbon
dioxide and water vapor analysis. It has allowed gaining an experience in a novel technology with
excellent future prospects.
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Technologie DFB
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