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INTRODUCTION

Durant la derniére décennie, les lasers a semiconducteurs ont eu un impact énorme sur la
société et ce tres souvent de fagon invisible pour le grand public. Par exemple, la plupart des
conversations tééphoniques longue distance sont a pésent transmises au moyen de fibres
optiques grace a la lumiére émise par des lasers a semiconducteurs, rendant ains ces
communications plus agréables par I'dimination du temps d atente émisson-réception dont
sont affublés les transmissions par satellites géostationnaires. Un second exemple, a présent
totalement intégré ala vie courante, peut étre trouvé dans |’ usage des disques compact audio
ou cinéma qui ont fait entrer dans chague foyer un laser a semiconducteurs permettant I accés
a des enregistrements de trés haute qudité. Enfin notons que les lasers a semiconducteurs ont
dores & d§a investi le domaine informatique au moyen a la fois des CD-ROM et des
imprimantes laser. Ceartains voient méme dans |’ optique les ordinateurs du futur, tout au moins
pour le cdcul pardléle, e la encore les lasers a semiconducteurs seront |I'une des clefs
nécessaire a ce progres.

Un tel développement de cette technologie n'a pu étre possible que gréce a de nombreuses
avancées dgnificatives e a une plus fine compréhenson du fonctionnement des lasers a
semiconducteurs et de leur fabrication. En particulier citons pour ces derniéres années la mise
en oeuvre des lasars a semiconducteurs a puits quantiques contraints voire afils quantiques et
boites quantiques, des réseaux de lasers a semiconducteurs de tres fortes puissances —
jusgu’ a plusieurs kilowatts—, des lasers a semiconducteurs visibles —dans le rouge mais auss
a présent dans le bleu avec le GaN sur substrat d’'dumine—, et pour ce qui hous intéresse le

plus ic deslasers a cavité verticde. Cette configuration inhabituelle de laser a semiconducteurs



imaginée en 1979 par Kenichi Iga présente un attrait considérable pour quel ques applications
specifiques telles que les interconnexions optiques massvement pardléles ou | ordinateur
optique qui nécessitent des réseaux uni- ou bi-dimensionnels de lasers a faible courant de seuil.
Méme s'ils furent développés des cette épogue pionniere, ces lasers n’ont connu leur véritable
avenement que ces derniéres années au point qu'ils sont a présent commerciaux pour la
technologie basée sur GaAs. Il nen reste pas moins que ces composants commerciaux
presque exclusivement réaises sur GaAs émettent a 0,85 ou 0,98 um suivant la couche active
utiliste et que méme au niveau du laboratoire de recherche il n'existe que de trop rares
réusstes ayant conduit a un fonctionnement a 1,3um ou 155um. Ce point daré
technol ogique provient essentidlement de la trés grande difficulté qui existe pour fabriquer des
miroirs de Bragg peformants en InGaAsP/InP, le semiconducteur 111-V «naturd » des
longueurs d’ onde des télécommunications. La raison physique essentielle de cette difficulté
éant le faible rapport entre les indices de réfraction extrémes que I’on peut rédiser dans ce
systéme semiconducteur. Quoique des techniques dternatives utilisant la fusion entre épitaxies
réalisées sur des subgtrats différents tels GaAs et InP aient permis larédisation de tels lasers a
cavité verticde (Babic, 95), la diminution a terme des colts de fabrication passera
obligatoirement par la rédisation monoalithique de ces composants e aind par la nécessité
d utiliser un autre systeéme semiconducteur pour leque le rapport d'indices est bien supérieur.

A cette fin et depuis 1995 des équipes au CNET Lannion puis & Bagneux mais auss au
Sandia Nationd Laboratory et plus récemment au CEM2 avec le début de ma These
conjointement avec cdlle de Frédéric Genty, travaillent sur la croissance des antimoniures pour
tirer avantage du fort écart d'indice entre AlGaAsSh et AIAsSb pour larédisation des miroirs
de Bragg. Potentidllement ce nouveau systéme semiconducteur permet d atteindre de tres
hauts pouvoirs réflecteurs pour les miroirs de Bragg et il peut de plus étre cru en accord de
maille soit sur InP soit sur GaSh. Jusqu’ a présent lavoie InP avait seule éé développée et ce
fut par alleurs une grande partie de mon travail en association avec Frédéric Genty. Elle
présente toutefois I’ inconvénient d une croissance en plein milieu de la zone de non-miscibilité
ce qui rend I’obtention de I'accord de maille problématique méme en épitaxie par jets

moléculaires (EIM). Aprés de nombreuses croissances réaisées sur InP j'a décidé de
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prendre a ma charge la trangposition de cette thématique sur GaSb, |a ou I’ accord de maille
es plus asé mais auss la ou la rédisation de couches actives performantes a la longueur
d’onde de 1,55 um n'est pas éablie. C ext cette partie de mon travail qui fait I’ objet de mon
mémoire de Thése avec donc comme but ultime la rédisation d' un laser & cavité verticde sur
GaSb pompé éectriquement et fonctionnant alalongueur d onde de 1,55 um

D’une maniere résumeée, le travall de Thése présenté dans ce mémoire et scindé en cing
chapitres présentés de la fagon suivante :

Dans le premier Chapitre, le principe de fonctionnement d'un laser a cavité verticale —pour
lequel nous utiliserons fréquemment | acronyme anglais VCSEL pour « Vertical Cavity Surface
Emitting Laser »— est exposé. A cette fin le principe du résonateur laser aind que les
conditions de résonance du champ optique dans le laser seront tout d'abord rappelés, puis
I"attention sera focalisée sur les miroirs de Bragg qui sont de fait la clef premiére pour la
rédisation des VCSELs. Une attention particuliere sera aors portée sur le choix des matériaux
possibles pour réaliser de tels composants opérationndls a la longueur de 1,55 um d'intéré
pour les téécommunications optiques. Nous montrerons aors que parmi les semiconducteurs
[11-V posshles, les dliages antimoniures Al(A)Shb & AlGa(As)Sb sont probablement les
mellleurs candidats a la rédisation de miroirs de Bragg a trés haut pouvoir réflecteur. L’ action
de différents effets tels les fluctuations d' épaisseurs durant la croissance, la température et les
absorptions résidudles dans la zone de trangparence seront alors quantifiés par leur influence
aur le pouvoir réflecteur avant de donner les regles essentielles nécessaires a la conception
d un laser a cavité verticde.

Dans le deuxieme Chapitre, les principes de base du fonctionnement d’ une expérience d EIM
sont discutés. Sans prétendre étre ni novateur ni exhaustif, nous rappellerons dans ce Chapitre
I’essentiel du fonctionnement et des techniques nécessaires a la mise en oeuvre d un tel béti.
Les principaux mécanismes de croissance et les différentes caractérisations indispensables ala
rédisation de couches dédiées a devenir des composants optodlectronique seront ensuite
deécrits.

Dans le troiséme Chapitre est développé tout ce qui congtitue la pierre angulaire de ce travall

et qui a permis son aboutissement : la croissance et la caractérisation de couches antimoniures
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par EIM. Les techniques de préparation des subgtrats et de cdibration des flux moléculaires
des déments 11l et V sont d’ abord exposes avant d aborder la croissance du quaternaire
AlGayxAs.ySby, sur substrats d' InP et de GaSh. Sur ce dernier point, et particulierement sur
INP nous indsterons sur les conditions a mettre en oeuvre pour obtenir " accord de maille avec
le subgtrat ce qui reste difficile & obtenir sur InP.

Le quatriéme Chapitre expose nos recherches et notre choix d'un matériau actif performant
permettant I’émission a 1,55 um tout en conservant le paramétre de maille de GaSh. En
S agopuyant sur des évauations théoriques des niveaux d énergie dans les puits quantiques
contraints et en quantifiant I'effet primordid dans ce systeme des recombinaisons nork
radiatives de type Auger nous montrerons que le meilleur choix probable et d'utiliser des
puits quantiques contraints de GalnSh. Ceci sera mis en pratique dans un second temps par la
rédisation de dructures laser a émisson par la tranche qui ont montré un fonctionnement
correct méme a température ambiante.

Nous concluons dans le cinquieme et dernier Chapitre par nos éudes de miroirs de Bragg et
VCSEL sur subgtrat de GasSh. La rédisation de miroirs de Bragg performants aux longueurs
d'onde de 1,55 um & 2 um vaidera les grandes potentidités du systéme semiconducteur
GaSh/Al(As)Sb pour la fabrication de VCSELSs fonctionnant dans le proche infrarouge. De
méme la rédisation d'une dructure a cavité verticae 31 centrée a 1,5 um montrera la
fasailitt de VCSELs totdement monolithiques sur GaSb pour les gpplications de

télécommuni cations optiques.



Chapitre 1

LE LASER A CAVITE VERTICALE

L'higoire du laser débute en 1917 lorsque Eingein introduit pour la premiére fois le
phénoméne d émission stimulée (un photon réagissant avec la matiére produit un second
photon). Cette découverte permit beaucoup plustard en 1951 a Townes (USA) et, Bassov et
Prokhorov (URSS) d amplifier les hyperfréquences et de rédiser les premiers MASER
(Microwave Amplification by Stimulated Emission of Radiation), et a partir de 1958 &
Gordon Gould puis Schawlow et Townes (Schawlow, 58) d' atteindre les longueurs d’ ondes
vigbles & aing le LASER (Light Amplification by Simulated Emission of Radiation). Le
premier laser a rubis ft fabriqué en 1960 par Maiman, rapidement suivi par I’ utilisation des
semiconducteurs avec en 1962 les premiers lasers a homojonction a base de GaAs (Hall, 62,
Nathan, 62, Quist, 62 & Holonyak, 62) puis les premiers lasers semiconducteurs modernes
utilisant des hétérostructures qui furent dével oppés concurremment aux USA (Kroemer, 63) et
en URSS (Alferov, 63).

A partir du concept du laser & semiconducteurs, de nombreuses solutions ont éé explorées
afin d affiner la qudité spectrde du rayonnement et d augmenter le rendement en vue des
innombrables potentidités d'utilisations : lasars a puits quartiques, lasers smple frégquence
(DFB), lasers a forte puissance, amplificateurs optiques (SLA, MOPA) et les lasers a cavité
verticde (VCSEL).

A la base, lamgjorité de ces lasers fonctionnent gréce a la résonance optique provoquée par
les interférences dans une cavité Fabry-Pérot. Le VCSEL éant dans ce cas, nous alons donc

tout d’ abord I'introduire.



1.1 Principe d’ un résonateur laser

1.1.1 LacavitéFabry-Pérot (Born & Wolf, 64)

Un interférometre Fabry-Pérot (FP) est condtitué de deux dioptres plans pardldes qui
réfléchissent partielement la lumiére renvoyée par I'autre. La figure 1.1 illugtre le résonateur
FP, en consdérant une cavité congtituée d’'une couche d'indice de réfraction complexe f
entourée de deux milieux d'indices complexes n, et n,. E = E,exp(j(wt- k2)) représente

le champ éectrique d' une onde plane 2 propageant dans |a direction z perpendiculaire aux

n -
dioptres. d est lalongueur de la cavité, r, nl Ne er,= NZ sont les coefficients de
n, + N n +n,

T . . 2 2n
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Figure 1.1. Résonateur Fabry-Pérot.

S lesindices sont purement rédls, ce qui est pratiquement le cas des lasers a cavité verticae,
notons que lorsgu’ une onde est incidente dans un milieu d'indice n, et se réfléchit sur une
interface avec un milieu de plus fort indice n. >n,, I'onde subit un déphasage de p, dors



gu' dle reste de méme phase 9 laréflexion se fait sur une interface avec un milieu de plus bas
indice n. <n,.

En supposant dans un premier temps pour smplifier que N, =n, on peut dors asément
sommer la série géométrique donnant toutes les composantes du champ qui sortent d’un coté
et de I'autre de la cavité. Le coefficient de transmisson T en intensité aing obtenu pour le FP
et dors donné par la classique fonction d’ Airy :

1+ Msn“d
ol R=rr =rr, et le coeffident de réflexion en intensté a

(1-1)

avec M= >
(1- R)

I'interface entre les deux milieux.

Les modes longitudinaux de la cavité sont dors définis comme éant les fréguences pour

lesquelles T devient maximale. Ceci se produit & chague foisqued =0 oup,i.e n = 2_;d p(

avec p entier pogitif). En s affranchissant de la dispersion chromatique nous observons que ces

modes sont équidistants en fréquence, leur intervale spectrd libre (ISL) ou différence de
fréquence entre deux maxima de transmission consécutifs vaut 2_:1d . On définit dorslafinesse

F delacavité comme le rapport entre I' | SL et lalargeur a mi-hauteur d un de cespics ?n :

F:E:@ (1-2)

Dh 1-R
Lafigure 1.2 illugtre le spectre de transmission d' un FP avec différentes vaeurs de finesse. La
finesse de la cavité est d'autant plus élevée que le coefficient de réflexion aux interfaces est
grand, et corrélativement les pics de transmission sont plusfins. La fréguence qui correspond a
chague maximum de transmisson correspond a une condition de résonance du FP. En
conséguence le champ gtationnaire di aux interférences congtructives dans la cavité peut ére
beaucoup plus intense que le champ entrant, ce qui correspond a un stockage d énergie

optique dans le FP pour les modes résonants.
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Figure 1.2. Coefficient de transmisson en intensité d’ une cavité FP (nd = 3um: casd'un

VCSEL) avec pluseurs finesses.

1.1.2 Condition derésonance dansle laser

En plagant un milieu amplificateur dans la cavité, i.e. un milieutel que Im[fi,]> 0, le systéme
est bouclé et peut entrer en oscillation, la cavité FP condituant dors un filtre passe-bande
éventudlement trés fin. Considérons le cas ou les deux miroirs du FP ont des coefficients de
réflexion en intensité qui ne sont plus forcément égaux R =11, & R =r,1, . Des pertes
réparties (autres que celles dues a la fuite de lumiére par les miroirs) peuvent exister et seront
prises en compte ultérieurement par un coefficient d' absorption a.

L’ onde plane présente dans la cavité peut S exprimer en notation complexe sous laforme::

& e 2p ~ 00
E(zt) = E, exp¢jSwt- —n.z+ i
(zt) = E PEIg 1 % (1-3)
Le champ al’ entrée de la cavité et gopres un dler-retour S écrivent dors:
1 E(Q1) = E e (jw)
| (1-4)

i - & & 2jp 0 & 2p,_ 60
. E(2d,t) = E, exp (jMm -2 ond+ C 2 on g+
( ) 0 p(J )gexpg I ng grlrz expg i ng o

f 0



ou n. et N sont repectivement les parties rédles et imaginairesde N,

En écrivant les coefficients de réflexion en amplitude comme r, = ‘/ﬁ exp(jF i), Fiéantle
déphasage induit par le miroir, la condition pour que I’ onde reste inchangée gpres un dler-
retour (condition de “round-trip”) Sexprime aors:

@p_ 5 & @& o8,
e n.d~exp¢- j~~—nd- F,- F,== =1 1-5
VRR et =rd ep jf nd- F.-F, - (1-5)

Cette expresson se smplifie en introduisant le terme de différence entre le gain et les pertes :

g-a :ﬂﬁc.

I

On aboutit dors adeux conditions, une sur I’ amplitude et | autre sur la phase :

Re[(g- a)d]=1 e 4—pncd- F,-F,=2pp avec pI N (1-6)

l 0
Dans le cas paticulier ou les miroirs n'introduisent aucun déphasage (F 1=F2=0), on

retrouve la condition d'interférences congructives fi = >rd p, p entier pogtif), avec une
n

condition sur le gain au sevil dela résonance::
1. & 1 0
Os =a+—In \; - (1_7)
d eyRRo
C'est aur cette condition que repose la plus nette digtinction de géométrie entre une diode
laser conventionnelle dont I’émission se fait pardlélement aux couches épitaxiées, et le laser a
cavité verticale pour lequel I'émisson sefait perpendiculairement aux couches épitaxiées. Dans
ce second cas I’ émission optique et I'injection dectrique se font dans la méme direction. Les

deux configurations sont schémetisées sur lafigure 1.3.

L’ épaisseur de la couche active d un VCSEL et trés fine pour des raisons liées ala durée de
I’épitaxie e a la longueur de diffuson des porteurs. La longueur effective de la cavité varie
sdon la configuration précise du VCSEL (condition dinterférences congtructives), mais
I’ordre de grandeur se Situe autour de 1-2 um. Aing, les modes du FP sont beaucoup plus
espaces en fréquence (de |’ ordre de 50 THz ou ?I ~ 100 nm). Par conséquent un seul pic de

résonance prend généralement place dans lalargeur du spectre de gain de la couche active.
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Figure 1.3. Didinctions de géométrie entre une diode laser classique a émission par latranche

et un laser acavité verticae,

La condition de résonance dans un VCSEL est dors tributaire pour une grande partie des
miroirs entourant la cavité. A I’ aide de I’ Eq. (1-7) nous voyons que la trés faible longueur dela
cavité transfére les contraintes sur le pouvoir réflecteur des miroirs qui doivent ateindre des

vaeurs tres devées, typiquement = 99,5%, pour que le seuil de la résonance soit atteint.

1.2 LesMiroirsde Bragg

Les miroirs ou réflecteurs de Bragg sont utilisés dans les VCSELS car ils sont les seuls
permettant d' atteindre des pouvoirs réflecteurs supérieurs a 99,5%. Ces empilements de
couches d épaisseur quart d'onde ont la propriété d ateindre des pouvoirs réflecteurs auss
haut que 99,999% (Rempe, 92) mas dans un domaine spectra restreint. Les couches
condtitutives sont en aternance un matériau de fort indice de réfraction et un autre de faible
indice. Les composés I11-V les plus déveoppés que sont GaAs e AlAs condituent

actudlement les meilleurs miroirs de Bragg semiconducteurs, e ont largement prouveé leurs
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potentidités dans les VCSEL s émettant dans la gamme 0,8-1 pum. Le plus gros avantage des
miroirs composés de matériaux semiconducteurs est de pouvoir assurer un bon transport

éectrique atraversla structure afin d’ amener les porteurs jusgu’ ala couche active du laser.

1.2.1 Desinterférences constructives

Le principe du miroir de Bragg est basé sur la rédisation, a une longueur d onde donnée,
dinterférences condructives dans un milieu gratifié congditué dternativement d'un milieu
dindice n, =n, + j N, e dunmilieudindice n_ =n_+ jn,_ (cf. figure 1.4). Pour celales

épai sseurs optiques de chaque couche doivent &ren,d,, =n.d,_ =1 ,/4.

d =1/4n_ | dy=1/4n, d =1/4n dy = 1/4ny
< Pl « [ S S b
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>
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N

0 g2 Substrat
A
noju/ n_ <ny n. Ny S
Faisceau
incident

Figure 1.4. Interférences congtructives dans un miroir de Bragg. Par souci de clatéle

falsceau incident N’ est pas perpendiculaire au plan des couches dans le dessin.

L’indication des retards de phases donnés sur lafigure 1.4 pour les différents rayons réfléchis
aux interfaces en négligeant I’influence des parties imaginaires des indices montre que ceux-ci
sont strictement en phase gréce au choix d' épaisseur optique quart d onde et donc interferent

de mani&re congructive en réflexion et destructive en transmisson. Comme dans ces
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conditions le pouvoir réflecteur & une interface et R=(n, - n.)°/(n,, +n_)’, on vait dors
intuitivement que le pouvoir réflecteur de I’ ensemble sera d’ autant plus fort que le nombre de
bicouche seraimportant et que I’ écart d'indice entre ny, et . seraplus élevé. Dansle casd' un
miroir de Bragg seul sur un substrat, le milieu incident d'indice np est en générd I'air (n, = 1
inférieur a ny et n.), la premiere couche doit ére d'indice fort, afin que la premiére réflexion
s0it en phase avec les réflexions multiples. Le déphasage a la réflexion vaut dors p ala
longueur d'onde | . S le miroir est inséré dans un VCSEL les indices peuvent étre tels que n,
>ny >N, (cas d’ une structure sur GaAs par exemple) : la premiére couche doit dors étre celle

d'indice faible et le déphasage alaréflexion seranul (cas de lafigure 1.4).

1.2.2 Spectre de pouvoir réflecteur des miroirs de Bragg

1.2.2.a Empilement multicouche quelconque

Le cacul du spectre du pouvoir réflecteur d un milieu drétifié et donc dansle cas particulier du
miroir de Bragg peut s effectuer asément en utilisant un formaisme matricid initidement
introduit par Abelés (Born & Wolf, 64). Cette méthode progressive décrit I’évolution du
champ couche gprés couche en prenant en compte les conditions aux interfaces. Pratiquement
le cacul du spectre de pouvoair réflecteur se résume a de smples multiplications de matrices
2" 2, araison d' une par couche optique considérée (Dobrowol ski, 95).

Soit le milieu dratifié formé de L couches minces décrit Figure 1.5, les paramétres a prendre
en compte sont lesindices complexes i =n + j N, et lesépaisseurs d, des couchesi = 1, 2,
., L, lesindices Aig = ng + j Ng & A, =n, +] N, respectivement du substrat et du milieu
incident. Les angles d'incidence ¢, g €tq,,, la longueur d'onde | , et la polarisation de

I’ onde incidente sont les variables externes du systeme.
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Figure 1.5. Paramétrage d’ un empilement multicouche.

Les coefficients complexes de réflexion r et de transmisson t de I’amplitude des champs par

cet empilement multicouche supposé entouré de deux milieux de dimenson semi-infinie sont

alors donnés par
r_hmEm- H., o t= 2h,
_hm m+Hm _hmEm+Hm (1-8)
avec
go _ &lo (1-9)

éH o eho
Em et Hpy, sont les amplitudes des composantes éectriques et magnétiques du champ dans le

milieu incident & M est la matrice produit rendant compte de I’ empilement
A
M=0M, (1-10)
i=1

La matrice éémentaire M de dimension 2 2 représente la i€™ couche de I’ empilement et

S exprime comme :

13



, K J g0
M, :§ml1 J mle: c cosd, h_ismdi+ (1-11)
gmy, m,»o ej h,and,  cosd;, @

ou
2
d = I_p (nidi COSQi) (1-12)
0

Laquantité n,d cosq; est I’ ééaisseur optique effective de la couche i attaguée sous un angle

deréfraction q. Le paramétre h représente |’ indice de réfraction effectif du milieu, du substrat

ou de la couche, il est dépendant de la polarisation et défini par

N polarisation p ou TM
h, = c0sq, (1-13)

{ n cosq, polarisation sou TE

L’angle g; est rdiéal’ angle d'incidence gn, par laloi de réfraction de Snell-Descartes

n,sn g, =n sng (1-14)
Les coefficients de réflexion et de transmisson en intensité sont alors donnés par
] h
tT ==
i m (1-15)
1 R=If

avec des changements de phase alatransmisson et laréflexion €t et € données par :

(1-16)

Dans le cas de matériaux totaement nontabsorbants I’ équation (1-15) véifie lardation trivide
T+Fk=1. Pour des matériaux absorbants, i.e. des matériaux présentant des indices
complexes, le formalisme d-dessus reste valable et ' absorption totale de I'empilement A peut

dors ére cdculée smplement par

A=1- R-T (1-17)
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1.2.2.b Cas particulier des structures périodiques

Dans le cas particulier ot I’empilement multicouche et une structure périodique répétée N
fais, il exige une formule smplificatrice au produit matricid de I’ éguation (1-10). Considérons
un miroir de Bragg possédant N paires de I’ ternance de deux couches haut et basindices n,,

et n .S Mp est lamatrice démentaire de cette aternance, aors la matrice produit générde

décrivant le miroir sera M = (M p) . Comme M p est une matrice unitaire ce produit admet

une forme amplifiée (Born & Walf, 64) :

N érThUN-l(a)' UN-Z(a) rn.I.ZUN-l(a) u
M = (M = . , 1-18
M) =g mun@ mUL@- U@ P
ou
Cem, muu 1 _
Mp—gmﬂ mzzEI et a_z(mu"'rrkz) (1-19)
et avec
sn|(N +L)arccosx] (1-20)

Uy (x)= N

le polyndme de Chebyshev de seconde espece d’ ordre N.
Ce formaisme légérement plus lourd permet des gains en terme de temps de cdcul qui
peuvent étre trés importants dans le cas de miroirs de Bragg a trés grand nombre de paires de
couches. Il a é¢é programme dans Mathematica® alafois pour le cacul du pouvoir réflecteur
des miroirs de Bragg et des microcavités.

S de plus les indices sont purement réels et que I’on considéere I’ empilement a sa longueur
d onde de conception pour laguelle les couches sont exactement quart d onde, aors des
formulations totalement anaytiques du pouvoir réflecteur peuvent ére dérivées car la matrice
de I’dternance, M p, est dans ce cas diagonae. En reprenant les conventions de la Figure 1.4

on obtient alors (Born & Wolf, 64) :
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e 2N
. @ o 0
¢ nen,a - _
Ry =¢—————x+ Pour un nombre pair de couches 2N (1-214)
c1+ NsENLO
e neng g

Rnii=¢ —wn+ Ppour un nombreimpair de couches2N+1 (1-21b)
e n,nsen,g g

L’ usage de ces formules smplifiées montre qu'il est avantageux d’ avoir un contraste entre les
indices n_ et ny trés important dans le miroir afin de minimiser le rapport n./ny. Alors, plusle
rgpport sera contrasté, plus le pouvoir réflecteur tendra vers 1 rapidement lorsque I'on
augmentera le nombre de couches. C'est exactement pour cette raison que les matériaux

antimoniures sont intéressants pour tous les composants mettant en jeu des miroirs de Bragg.

Ce que nous alons vérifier dans le chapitre qui suit.

1.2.3 Indicesderéfraction des semiconducteurs!||-V

Nous ne voulons pas prétendre ici décrire de fagon exhaudive le comportement des
semiconducteurs 111-V mais seulement exposer les regles e modeles qui nous ont servi
journellement a la conception et a I’ interprétation des performances de nos miroirs de Bragg.
Pour une discussion plus approfondie de la mesure et de la modédisation des indices des
semiconducteurs 111-V, nous renvoyons le lecteur au mémoire de Thése de P. Martin (Martin,
96).

La conception et I’ optimisation des miroirs de Bragg nécesste la connaissance rédiste de la
vaeur absolue et de la disperson des indices des dliages 111-V, et ce jusqu’ a des longueurs
d ondes proches de la longueur d’ onde de coupure. Quoique smple et vdide dans la zone de
transparence, le modele de Wemple et DiDomenico (Wemple, 71) basé sur un seul oscillateur
équivalent n'a pas été juge assez précis pour ce propos. Nous avons donc chois de partir de

la formulation plus éaborée proposée par Afromowitz (Afromowitz, 74) pour les matériaux

16



binaires et d'interpoler les parametres fondamentaux du modée pour les dliages ternaires et
guaternaires.

En obsarvant la variation en énergie de la polarisabilité réciproque 1/c = 1/(n%1) des dliages
GaAs et AlAs, Afromowitz remarqua que la droite donnée par le modde de I’ oscillateur
équivaent s doigne notablement des vaeurs expérimentaes au voisnage immédiat de |’ énergie
de bande interdite. Afin de corriger cet écart, il choist d gouter la contribution du bord
d absorption en utilisant la forme empirique suivante pour décrire la partie imaginaire de la
fonction didlectrique :

ihE* SE.EEEE
0 ¢ F (1-22)

i

Im[e(E)] :% alleurs
ou Eg et I'énergie de bande interdite et Er une énergie fictive maximae d absorption. En
intégrant au premier ordre la transformation de Kramers-Kronig et en I ggdant au formdisme
de I’ otillateur équivadent loin de Eg on définit aing I’ ensemble des paramétres du modde (h

et Er) e on obtient une formulation générde décrivant I'indice de réfraction dans la zone

transparente :
&2

n2-1=E g B ey (;LF
E p e E’g
0 E Es - (123
} E2=2E2- E2

avec i, = IOE
| ZEO(EO E)

ou apparaissent les énergies moyenne Eg et de disperson Eg du modde de I’ oscillateur
équivaent maisauss |’ énergie de bande interdite directe Eg.

Pour caculer I'indice de réfraction des matériaux a base d'antimoine tes que GaAsh,
AIASSD et AlGaAsSh, les parametres Eg, Eq et Eg intervenant dans le modée sont estimés
par interpolation parabolique (Loi de Végard) entre les vaeursliées aux binaires connues de la
littérature (Joullié, 98) pour I'indice des ternaires, puis entre les valeurs des ternaires pour
I’indice du quaternaire. La table 1.1 rapporte ces valeurs pour les dliages intervenant dans la

fabrication des miroirs de Bragg.
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X dans

matériau AlLGa,.Sb Ec(X) eneV Eo(x) eneV E,(x) eneV
AlSb 1 2,28 3,17 27,5

AlGaSb 0,2 0,957 2,06 24,3
GaSb 0 0,725 1,89 24,5

Table 1.1. Paramétres du modee d’ Afromowitz pour les dliages antimoniures utilisés.

Médgré son formdisme plus évolué, le modde d' Afromowitz n'est vaable que dans la gamme
d énergie dans laquelle le matériau est transparent, typiquement pour les vaeurs inférieures a
I’énergie de bande interdite. Quoique théoriquement non vaide dans cette région du spectre,
le modée peut ére éendu de fagon satisfaisante autour de Eg Ceci a éé rédise
conformément aux travaux de C. Tanguy (Tanguy, 95) en goutant une partie imaginare jGa
I"énergie E avec G= 10 meV et en ne conservant que la partie rédlle du résultat issu de I’ EQ.
(1-23). En pratique, ce terme dans le modée de Tanguy fait intervenir des effets excitoniques
au voisnage de I’ énergie de bande interdite, qui permet d’ diminer la Sngularité gpparaissant a
Ec sur les courbes d'indice. Les courbes cal culées dans ces conditions pour les trois matériaux
GaSh, Alp,Gay sSb et AlSh intervenant dans nos miroirs de Bragg sont représentées sur la
figure 1.6.

Il appardit clarement que ce systéme semiconducteur et effectivement intéressant pour
réaliser des miroirs de Bragg puisque I'écart d'indice et important. 1l faut noter qu'a la
longueur d'onde de 1,55 pm le substrat est absorbant, mais cela ne sera pas génant puisque
I'intengité optique qu'il doit voir dans la structure findle sera extrémement minimisée par le tres
haut pouvoir réflecteur du mirair.

Afin de nous comparer aux autres systémes semiconducteurs utilisables pour la rédisation de
tels composants a 1,55 pm, nous donnons les vaeurs des indices de réfraction de ces
différentes familles de semiconducteurs 111-V en Table 1.2; la figure 1.7 donnant pour sa part
le tracé du pouvoir réflecteur maxima etendu de tes miroirs de Bragg rédisés avec ces

matériaux en fonction du nombre de paires.
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Figure 1.6. Indice de réfraction de GaSh, AlSb et Aly ,Gay sSb d' aprés le modele

AlSo

d Afromowitz. Ce modéle n’ é&ant vaable que pour la région transparente il ne faut pas tenir

compte des valeurs d'indice lorsque |’ énergie est supérieure al’ énergie de bande interdite.

Substrat GaAs InP InP GaSh
Ec (eV) 1,424 1,345 1,345 0,725
n @1,55um 3,377 3,172 3,172 ~4,15-j0,02

Matériau haut indice | GaAs | 11y e6G8p34A%,74Po26 | Alo,2:G8o 8AS 480052 | Aly 2Gap, gSh

Ec (eV) 1,424 0,885 1,04 0,957
n @L55um | 3,377 3,437 3,534 3,873
Matériau basindice | AlAs InP AlAS) 56500 44 AlSH
Ec (eV) 3,02 1,345 2,44 2,28
n @L55um | 2,894 3,172 3,118 3,204

Table 1.2. Indices de réfraction et énergie de bande interdite directe Ec a T = 300K de
différents systémes semiconducteurs |11-V utilisables pour des miroirs de Bragg fonctionnant a
1,55 pm.
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Figure 1.7. Pouvoir réflecteur maxima en fonction du nombre de paires de couches pour les

systemes dont les parametres sont donnés Table 1.2.

L’ avantage apporté par des matériaux a fort rapport d'indice n,/n, est évident sur ce
graphe. Autant il parait impossible d’ obtenir un pouvoir réflecteur auss haut que 99,9% avec
le sytéme INGaAsP/InP sur InP, autant ceci est trés vite atteint avec les systemes
AlGaSh/AlSh sur GaSh et GaAgAlAs sur GaAs et dans une moindre mesure avec le systéme
AlGaAS/AIASSh sur InP. Ceci confirme la difficulté de rédisaion de lasers a cavité
verticde a 1,55 um puisque soit les bons matériaux sont encore ma connus et peu employés
(cas des antimoniures), soit il faut combiner des épitaxies sur GaAs et InP par le collage/fusion

de subdtrats différents (Babic, 97).

1.2.4 Modélesd’indice et spectre de pouvoir réflecteur des miroirs de Bragg

L’ application la plus éémentaire du formaisme matriciel du §1.2.2 est rédisée par le cdcul de
spectre du pouvoir réflecteur d'un miroir de Bragg en conddérant I’indice de réfraction de
chague couche congtant dans I’intervalle d énergie éudié. Les vaeurs d'indice a choisr sont

dors logiquement celles correspondant a I’ énergie centrale du miroir. Les figures 1.8 a et b
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montrent respectivement le pouvoir réflecteur et la phase caculés pour un miroir centré a
0,8 eV (Y 1,55 um) et congtitue de 20 dternances quart d’ onde Alg 2Gag gS/AlSb.
On remarque dors que les ostillations de pat et dautre de la zone réfléchissante
(« Stopband » en anglais) sont périodiques e qu' dles sont drictement symétriques, le point
central de la «stopband », Ec, qui condtitue le point de plus haut pouvoir réflecteur éant le
point de symétrie du spectre. La phase reste linéaire autour de 180° de part et d’ autre de Ec
et devient perturbée en s approchant des bords de la bande réfléchissante. Autour de Ec on
peut interpréter ce changement de phase de la fagon suivante: s F <p, le noeud de champ
éectrique se produit dans I'air, proche de la premiere couche du miroir, et 5 F >p ce noeud
de champ dectrique pénétre dans le miroir. Pour une cavité placée entre deux tels miroirs ce
phénomeéne peut alonger ou rétrécir atificidlement la longueur optique de la cavité s celle-ci
N’ est pas résonante a Ec exactement.
Dans le cadre de cette gpproximation des indices de réfraction congants sur la gamme
d énergie conddérée, il exige une formule andytique smple donnant la largeur de la
« stopband » lorsgue le nombre de paires de couches tend vers |’ infini (Macleod, 86) :

'E—'f :garcsjngHg (1-24)
Dans I’exemple de la figure 1.8a, cette formule donne DE/Ec = 12%, en bon accord avec la
vaeur de 14,8% déduite sur la figure entre les deux premiers minima autour de Ec. De toute
évidence les matériaux atrés fort rapport ny/n. montrent ici de nouveau leur avantage puisgue
le centrage du miroir sera par conséquent d' autant moins critique que ce rapport sera grand.
Lesfigures 1.8 c et d ont éé tracées en faisant intervenir dansle cacul ladispersion del’indice
des matériaux avec I’ énergie. Cette configuration se rapproche de la rédité et doit ére mise en
oeuvre des que commeici Ec est proche de |’ énergie de bande interdite de I’ un des matériaux
(icd AlGaSh). Comme illugtré figure 1.6, I'indice augmente fortement pour des énergies
proches de Eg. Dans cette région I’ approximation de I’ indice constant n’est donc plus valable
pour le matériau de fort indice bien que cela reste correct au premier ordre pour celui defaible

indice. La différence mgjeure entre les spectres avec et
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Figure 1.8. Spectres calculés du pouvoir réflecteur et de la différence de phase subie par
I’ onde incidente sur un miroir de Bragg centré 20,8 €V de 20 paires Alg 5Gag gS/AlSb sur
substrat GaSh. Dans un premier cas (a et b) I'indice des matériaux est constant. Les courbes
(c) et (d) tiennent compte de la dispersion des indices. Dansle cacul de (e) et (f) nous avons
gouté une partie imaginaire représentant |’ absorption optique au dessus de |’ énergie de bande

interdite.

sans disperson de I'indice (Figures 1.8 a et ¢) es donc une diminution de la largeur de la
«stopband » dans le cas du cdceul incluant la disperson. Dans une moindre mesure on

observera auss que les enveloppes des oscillations différent en accord avec I’évolution des
indices de part et d’ autre de Ec.

22



Un raffinement d ordre plus devé peut-étre introduit dans les calculs en prenant en compte
I'absorption ardela de Ec. Dans | approximation des bandes d énergie paraboliques autour
de point centrd Gde la zone de Brillouin et 9 I'on conddére uniquement les trangtions

directes (en ce méme point G), |’ absorption est aors donnée par (Bennett, 90) :

] R C _
JIa(E):J:E,/E-EG i E’E,
i e

i a(E)=0 i E<E,

(1-25)

ou E est I'énergie des photons, Eg I’ énergie de bande interdite et C une constante dépendante
du matériau. Cette congtante a éé dé&erminée pour 5 semiconducteurs 111-V différents
(Bennett, 87) et nous I'avons estimée pour les ternaires e les quaternaires qui nous
préoccupent en bétissant une interpolation linéaire de ces valeurs en fonction de I’ énergie de
bande interdite directe (Chusseau, 96). Dans le cas présent et pour le matériau de plus petit
Es i.e. AlgyGaggSh, nous obtenons C=1,93 10% cm'.s"? et en déduisons la patie

imagindre de I'indice par My, ca,» = 5= - Ce terme imaginadre a &é introduit dans

4p
I’expression de I’ indice pour calculer le spectre de pouvoir réflecteur du miroir, la partie rédlle

de I'indice rendant compte de la dispersion comme précédemment. Les courbes du pouvoir
réflecteur et de la phase sont données sur les figures 1.8 e et f. L' effet lié a I’ absorption est
une nette atténuation des oscillations aux énergies plus grandes que Eg = 0,957 eV. Auvu de
I"effet consdérable de I’ absorption sur I'amplitude des oscillations secondaires du pouvoir
réflecteur du mirair, il est sage lors de la conception d’ un miroir de maintenir Eg nettement en
dehors de la «stopband ». En pratique on peut toutefois imaginer limiter I'influence de cette
absorption en saturant les éats du bas de la bande de conduction par un dopage N prononce,
ce qui décde dors le front d' absorption. Nous avons testé cette hypothése avec un miroir
11,5 paires GaAsSW/AIASSh sur InP et pu aing obtenir un pouvoir réflecteur de 94% a
1,5 um, soit dga dans I’ absorption de GaAsSh (Genty, 1997). Ceci toutefois apporte des
pertes optiques par porteurs libres néfastes a | obtention de pouvair réflecteur tres devés qui
ont é¢é estimées telles que notre performance ne peut ére andiorée par I’augmentation du

nombre de paires dans le miroir.
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1.2.5 Autres effets agissant sur le spectre de pouvoir réflecteur des miroirs de Bragg

Au-dda de la moddisation dindice proposée précédemment de nombreux effets
perturbateurs peuvent agir sur le spectre de pouvoir réflecteur des miroirs de Bragg. Au cours
de la fabrication, les parametres des matériaux composant les miroirs de Bragg tels que
I’ épaisseur des couches et leurs compositions (et incidemment leurs indices) peuvent subir de
|égeres variations. De méme les matériaux rédisés par EJM ne sont pas toujours parfaits
induisant ains des pertes optiques inattendues dans un modde smple d'un cristd a bande
parabolique. De plus la findité composant des miroirs nécessite le dopage des miroirs qui de
toute fagon induit une densité de porteurs libres susceptibles de réagir au champ optique. Le
cacul de conception du miroir ne peut intégrer tous les phénomeénes sans atteindre un trop

grand degré de complexité mais on peut cependant les estimer séparément.

1.2.5.a Fluctuations d’épaisseurs

La fabrication de mirairs quart d' onde a haut pouvoir réflecteur nécessite dans la plupart des
cas un grand nombre de couches déposées, ceci induisant un temps de rédisation important
propice & des variations multiples des réglages initiaux. 1l et en effet rare que la vitese de
croissance et/ou la température et/ou tout autre paramétre intervenant dans la fabrication soit
drictement conservée a une valeur congtante sur la totdité du temps de rédisation (plusieurs
heures). Ces variations déatoires de la vitesse de croissance (i.e. I’ épaisseur des couches) et
la compogtion des matériaux (i.e. I'indice) ont des effets néfastes sur le pic de pouvoir
réflecteur du miroir et modifient les propriétés de la phase (Weber, 90, Law, 93). Au premier
ordre, nous avons évaué I'effet de ces fluctuations en caculant un grand nombre de fois le
pouvoir réflecteur complexe du miroir de la Figure 1.8a en incluant une erreurs désatoire de
+10% sur I’épaisseur de chacune des couches de la Structure. Le résultat est donné sur la

Figure 1.9.
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Figure 1.9. Influence d’ une fluctuation aéatoire d’ épaisseur de +10% sur le pouvoir réflecteur
(agauche) et le déphasage alaréflexion (adroite) du miroir de Bragg de laFigure 1.8a. Les

abscisses correspondent au huméro de |’ essal.

Alors que la gtructure idédle doit présenter un pouvoir réflecteur de 99,956%, la moyenne des
1000 essais donnés Figure 1.9 est de 99.938% avec un écart quadratique moyen de 0.013%
et des vdeurs minimaes e maximaes de pouvoir réflecteur obtenues dans ce cacul de
respectivement 99.838% et 99.952%. Paralldlement la phase moyenne est 179,9° avec un
écart quadratique moyen de 5,1° et des vaeurs minimae et maximale de 161,6° et 195,8°.
L’enssignement que I'on en tire est qu'une erreur déatoire sur les épaisseurs n'est pas
vrament pénalisante en terme de pouvoir réflecteur, I’ écart de phase quoique modéré pouvant
engendrer des modifications sensibles de lalongueur effective de la cavité. Le cas d une dérive
congtante des épaisseurs n'a pas éé traité ici car il nous est impossible d’ évauer I'amplitude
que I’on pourrait lui attribuer et sa cause au vu de notre connaissance de notre machine de
EM. Un a priori nous fait toutefois craindre qu’ une telle dérive serait beaucoup plus
dommageable. En effet avec la méme amplitude d erreur de +10% sur les épaisseurs mais
sous forme de dérive linéaire, le pouvoir réflecteur du miroir précédent tombe a 99,54%
associé a une phase de 208,4° soit des valeurs nettement plus €l oignées des vaeurs nominaes

que dans les pires cas précédents.
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1.2.5.b Température

Durant le fonctionnent du laser, le stockage d énergie dans la cavité et dans les miroirs modifie
localement la température et de facto I'indice de réfraction de ces zones. Ces effets
thermiques ont été éudiés par plusieurs auteurs (Dudley, 92, Piprek, 94).

Un rapide cacul permet de Stuer I’ordre de grandeur de I’ écart subi par la longueur d’ onde
centrale du miroir. S d est I'épaisseur d une couche miroir e | ¢ lalongueur d onde centrde

du miroir, une variation de température agit sur lalongueur d’ onde centrale comme::

dl dn
¢ = 4d—
dT dT

. I . . L s
L’ épaisseur des couches d = 4—; est toujours autour de 1000 A pour des miroirs centrés &

(1-26)

1,55 um, s on suppose de plus que la variaion de I'indice ext linéaire avec la température et

vaut environ 2,5 10* K™ (Martin, 1996), dors

d, DT » DT (1-27)
dar

Au premier ordre, | écart produit par une variation de température de 1 K sur | ¢ seradonc de

DI (enA) =

1 A, ce qui correspond en fait & une variation infime pour les performances du mirair.

1.2.5.c Absorption dans la zone de transparence

Pluseurs effets physiques peuvent ére invoqués pour judifier d'une absorption des
semiconducteurs dans la zone de trangparence. Au premier rang de ceux-ci on doit placer le
dopage qui induit des pertes par I’ absorption due aux porteurs libres (Amirtharg), 1995). Un
moyen smple de la prendre en compte consste a rgouter une contribution porteurs libres e &

lafonction didlectrique suivant |’ gpproximation de Drude :

w, e,
efc(W) =- J .. (1'28)
wow +-9
e to
., _ 4pNe’ . . , . \
ouw,” = o est le carré de la fréguence plasma des dectrons libres avec m lamasse
¥

effective des dectrons, e, et la limite quand w® ¥ de la fonction didectrique
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(e, =E,/E, +1 dans le modéle d Afromowitz) et t est le temps moyen entre les collisons

dectrons-éectrons ou temps de relaxation intrabande dont une vaeur typique est t = 100 fs.
Il faut toutefois noter ici que I’ effet premier du dopage sur e spectre de pouvoir réflecteur des
miroirs de Bragg n’est pas forcément I’ absorption par les porteurs libres : en effet la présence
d éectrons dans la bande de conduction (ou de trous dans la bande de valence) écrante
I'absorption bande a bande («bandfilling ») et réagit aind sur la partie rédle de I'indice de
réfraction a travers Kramers-Kronig. En conséguence I’indice réd est diminué modifiant par la
méme le centrage du miroir. Des caculs plus poussés mettront en jeu auss les effets de
renormdisation de I’énergie de bande interdite («bandgap shrinkage ») qui sont du second
ordre dans la plupart des cas pour évauer ces modifications d'indices dues au dopage
(Bennett, 90, Chusseau, 96). Nous n’entrerons pas ici dans de telles considérations et nous
retiendrons seulement que tous ces effets sont d' autant plus prononcés que la longueur d’ onde
d intéré pour le miroir est proche de Eg.

Dans un crigtd idédl non dopé, les transitions éectroniques commencent a |’ énergie de bande
interdite du matériau. En toute rigueur pour un tel cristal aucune absorption n'est possible en
deca de Ec. Magré tout les matériaux rédisés en pratique ne sont jamais idéaux et ce quelle
que soit la technique de croissance employée. Les spectres d'absorption montrent
générdement une «queue » plus ou moins éendue vers les bases énergies. Le modde
phénoménologique d Urbach (Urbach, 53) sapplique dors généraement avec succés en
formalisant cette absorption sous une forme exponentielle :

(E-Eg)u
keT

e
a(E)=A e(pgs (1-29)

oU A et s sont des congtantes liées au matériau, kg est la constante de Boltzmann, & T et la

température absolue. Par exemple pour I’ InP les paramétres sont A =8 107 cnrl, s = 1,35 et
Eg=1,345eV. Une explication de cette queue d' absorption a éé donnée trés tét comme
correspondant en fait a un effet Franz-Keldysh causé par des champs éectriques internes au
matériau (Redfield, 63). Par la suite un modde plus générd a fait intervenir I’ionisation des
excitons par les champs dectriques internes (Dow, 72). Ces champs internes proviennent des

impuretés, des phonons et des défauts présents dans le matériau. Aing, |’ absorption optique
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sous | énergie de bande interdite peut ére atténuée en amdiorant la qudité crigdline, en
particulier au niveau de la croissance du matériau. La répercussion de la queue d absorption
d Urbach sur la zone de haut pouvoir réflecteur d'un miroir de Bragg peut ére critique s
I’ absorption S étend assez loin vers les basses énergies et s approche del .

La Figure 1.10 illugtre le phénomene de limitation du pouvoir réflecteur dun miroir de Bragg
gpporté par une absorption. Dans ce cacul nous ne faisons aucune hypothese sur I’ origine
physique de cette absorption (Porteurs libres, queue d Urbach, ...), nous contentant ici
seulement de quantifier la perte en terme de pouvoir réflecteur. Bien qu'il existe d autres
phénomeénes limitatifs au pouvoir réflecteur du miroir tel par exemple la diffraction qui gpparait
fatalement & un certaine épaisseur pour les grandes structures (Babic, 92), on voit nettement
aur cette figure combien peut ére péndisante une perte optique méme fable dans I'un des
deux matériaux. De fait nous eimons que ceci congtitue notre limite premiére en terme de
pouvoir réflecteur puisque les matériaux a base de GaSb sont connus pour leur lacune en
antimoine qui génére alafois un dopage résidud apte a générer des pertes par porteurs libres
au moins de 10cm®, e parce que les lacunes condituent des défats de structures
susceptibles d'induire une absorption résiduelle de type Urbach au moins du méme ordre de
grandeur. En pratique cela explique notre choix de Al :Gay gSb dont | énergie de bande
interdite | ¢~1,3 um est assez doignée de 1,55 um pour tenter de s affranchir, au moins en

partie, de ces pertes optiques.
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Figure 1.10. Pouvoir réflecteur d un miroir Aly ,Gay eS/AlSh en fonction des pertes optiques

résidueles dans Aly ;Gay sSb et du nombre de paires de couches quart d’ onde.

1.3 Confinement axial du champ E et longueur optique de la cavité

d' un laser a cavité verticale

Une vue schématique d'un laser a cavité verticale est représentée sur laFigure 1.11. La cavité
résonante optique a une longueur optique (hd ) de 1 a 3 et est entourée de deux miroirs
quart d’ onde possédant des pouvairs réflecteurs devés. En pratique la structure interne de la
cavité met en jeu des couches de confinement qui permettent d gjuster lalongueur de la cavité
entre les miroirs et de centrer la couche active al’ endroit ou le champ éectromagnétique dans

la cavité es maximum.

Nous alons décrireici les bases de la conception d'un laser a cavité verticde, en particulier en

ce qui concerne le confinement du champ éectrique dans la cavité.
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Figure 1.11. Structure axide d'un VCSEL.

Dans la direction de croissance, un VCSEL combine donc alafois la condition de résonance
de cavité de I'Eq. (1-6) et les pouvairs réflecteurs des miroirs évalués au § précédent. En
conséguence on peut évauer lalongueur optique de la cavité, |, Smplement par

ap F,+F.,p

ly =1 085 p O avec pl N (1-30)

Les longueurs optiques de cavité résonante que I'on doit considérer sont donc discrétes et
réguliérement espacées de | ,/2. En pratique nous devons toutefois distinguer le cas ou la
couche active a un indice de réfraction nc plus faible que cdui du premier matériau de miroir
rencontré nc<ny (casou F; =p) de cdui ou nc est plus grand que le premier matériau de
miroir rencontré nc>n. (cas ou F; = 0). Dans ces deux cas et pour les deux premieres
longueurs de cavité, nous avons représenté en Figure 1.12 I dlure de I’ intensité optique dans la
cavité. Bien que ces quatre cas posshles soient tous résonants pour le champ
éectromagnétique, il gpparait immédiatement dans I’ objectif d’ un composant qui nécessiterale
couplage entre le champ optique & le milieu de gain que I’ on devra immanquablement insérer
dans la cavité (par exemple des puits quantiques), les deux configurations (a) et (d) sont les
plus intéressantes car dles présentent un maximum au centre de la structure qui est un endroit
privilégié pour postionner les puits quantiques, dors que les configurations (b) et (C)

présentent un minimum d’ intengité en ce point.
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Figure 1.12. Représentation de I’ intensité optique dans une cavité en fonction de I’ épai sseur

optique |« de celle-ci et du déphasage F sur les mirairs. L’émission (donc I’ axe de la cavité)

oU supposee verticale et |« est mesurée en épaisseur optique normaiseal . L’ axe horizontal

figure ladimension latérde de la structure en unité normalisée, le champ dans cette dimension

étant pondéré par une gaussienne. (a) Cavité |l ,/2; F =p, (b) Cavitél ,; F =p, (c) Cavité
| ,/2; F =0, (d) Cavitél ,; F =0.

En conséquence suivant le cas praique impose par les matériaux mis en jeu, la longueur

optique minimale de la cavité que I’ on pourrarédiser est soit | ,/2 9 nc<ny soit | ; § Ne>ny.
A ces épaissaursil est toujours possible d’ gjouter une longueur optique gl , avec g entier &in
d obtenir une cavité résonante harmonique d’ un ordre plus éeve.

Pour les matériaux de miroir nous concernant i.e. Aly ,Gay sSb et AlSh, et S on envisage une

cavité rédisée en mgorité avec un matériau de confinement qui serait Al sGa 5A%0,04Sb0,06, 1€

meilleur choix sera soit |, =gl , avec des miroirs ayant un nombre entier de paires

Alp .Gay s 0/AISh soit |, =1 ,/2+ gl , avec des miroirs ayant un nombre demi-entier de
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paires i.e. ayant une couche de AlyGaysSb de plus que de AlSb. Ceci permet d’ avoir
Al ,Gay Sb comme dernier matériau épitaxié et non AlSb qui S oxyderait beaucoup trop vite.

Avec ces congdérations et pour les premieres longueurs de cavité possibles, nous avons tracé
aur la Figure 1.13 la longueur optique effective donnée par I' Equetion (1-30) en utilisant les
déphasages de miroirs calculés par la méthode matricielle. La comparaison de ces tracés avec
ceux des smples droites I, =gl , et |, =1 ,/2+ gl , montre defagon daire que’influence
du déphasage des miroirs et importante dés que I'on s écarte du centre symétrie de la
« stopband » la seulement ou F; al’une des vaeurs particuliere p ou 0. 1l faut toutefois noter
gue ce déphasage apporté par les miroirs est plutét bénéfique dans le sens ou, dans la
« stopband », la pente Tl /1l est accrue par la prise en compte des déphasages rendant
angd le désaccord moins sensble a une fluctuation d' épaisseur lors de la rédisation de la
cavité.

Etant donné une couche active émettant a la longueur d’ onde désirée, la tache la plus ddicate
pour réaiser un VCSEL sera donc d gjuster le mode de la cavité sur cette longueur d onde.
Idéalement, le mode de la cavité devra étre localise au centre de la «stopband » des miroirs
comme le montre la Figure 1.14, dude de la Figure 1.13 et qui représente le gain net,

(g-a)d, issu de la condition d’ oscillation de I' Equation (1-6). En effet dés que |’ on S écarte
de lalongueur d’ onde centrale du miroir, le gain net nécessaire al’ ostillation tend a augmenter
imposant aing un seuil plus devé alagructure.

Au vu de ces caculs un |éger désaccord entre miroirs et cavité semble acceptable au détriment
des performances du composant. Ceci doit cependant étre attribué en partie au fort rapport
n,/n_ que nous pouvons rédliser avec les antimoniures. En pratique toutefois, I’ gjustement du
mode de la cavité reposera sur la précision de la croissance qui sera décrite au Chapitre

uivant.
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Figure 1.13. Longueur optique effective de la cavité, |, résonante alalongueur d'ondel en
utilisant la phase ala réflexion de deux miroirs Aly ,Gay sSb/AISb de 20,5 paires (cavités
l /2,3l ,/2& 5l ,/2) et de 20 paires (cavités | , 21 , & 3l ). Lesdroitesfigurent les

approximationslinéaires |, =ql , etl, =1 ,/2+dl,.
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Figure 1.14. Gains nets nécessaires pour obtenir I’ oscillation de la cavité en fonction dela

longueur d’onde. A gauchelg =1 /2, 3l /2 & 5l ,/2, adroitelg=1,, 21, & 3l ;.
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Chapitre 2

L’EPITAXIE PAR JETS MOLECULAIRES ET LES
CARACTERISATIONS ASSOCIEES

L’ épitaxie (du grec epi, sur et taksis, arangement) est un phénomene d orientation mutuelle
de cristaux de substances différentes, di a I’ arrangement des atomes sur leur face commune.
L’ épitaxie par jets moléculaires (EIM, en anglais Molecular Beam Epitaxy ou MBE) permet
de déposer des couches crigalines, de semiconducteurs, méaux ou encore d’isolants. Elle se
pratique dans une atmosphere d’ ultravide en crigalisant les matériaux via des réactions entre
les flux d'atomes des différents condituants et la surface du subsrat maintenu a une
température eevée.

Les premiers a avoir réaisé par cette technique des couches de GaAs avec succes ont éé
Cho et Arthur en 1968 (Arthur, 68). Dans les années 1970, I’ utilisation de cette technique
S est largement dével oppée parce qu’ elle permettait de fabriquer des puits quantiques a base
de semiconducteurs (Esaki, 70, Dingle, 74), ce qui demeurait impossible en épitaxie en phase
liquide (EPL). Le premier laser a double héérostructure GaAgAIGaAs/GaAs fabriqué par
EM fut I'oeuvre de Cho et Casey en 1974 (Casey, 78), mais il n'atteignait pas encore les
performances des lasers rédisés par EPL. Cependant I'EIM présente I’ avantage d’ avoir une
vitesse de croissance de I’ ordre de quelques A/s (1 monocouche atomique/s), ce qui permit &
Esaki et Chang de travailler des 1973 sur les premieres structures a puits quantiques sur
subgtrat de GaAs (Chang, 73).

Avec | gpparition de composants comme le laser a puits quantiques ou les trandgtors a

hétérojonctions, I’ épitaxie par jets moléculaires (EJM) n'a eu cesse de fare progresser les
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travaux de recherches en optoéectronique et en microondes. Plus tard I'EIM a largement
participé a I’ éablissement des télécommunications par fibre optique gréce a I’ daboration de
lasers INPIINGaASP émettant dans I infrarouge (Panish, 85). L’ épitaxie sur substrat GaSb qui
nous intéresse plus particuliérement, a pour sa part ouvert les portes vers le lointain infrarouge
(2-5 pm) (Chai, 92).

De nouveaux composants optoé ectroniques tels que les lasers a cavité verticae (Soda, 79) et
les lasers a cascade (Faist, 94), qui nécesstent un grand nombre de couches minces
drictement identiques, ont éé initidement rédisées a I’aide de cette méme technique. Les
amdiorations des hombreuses sources atomiques ont éé propices a |’ épitaxie de nouveaux
matériaux. L’ épitaxie du GaN a permis il y a peu a Nakamura de fabriquer le premier laser
bleu (Nakamura, 91). L’EIM a subi au cours de ces années des évolutions qui ont abouti &
une vaiété dautres techniques de croissance : I'épitaxie a I'aide de sources gazeuses
(GSMIBE) (Moaorris, 73), ou de métalo-organiques (MOMBE ou CBE) (Tsang, 86); .. etc. Un
projet ambitieux delaNASA a éé d envoyer une EIM dans |’ espace, semble-t-il sans succes

notable, excepté lesimages (http://www.svec.uh.edu/).

2.1 Principes de base, conditions d’ ultravide

L’idée premiére de I’ épitaxie et de trangporter les différents congtituants contenus dans des
sources a effusion (cdlules de Knlidsen) vers un substrat porté a une certaine température.
Les condituants vaporisés ne pourront ateindre le substrat sans encombre que S'ils sont
transférés a travers un milieu ultravide. Il et donc important dans un premier temps de bien
distinguer les différents niveaux de vide, afin d' é&ablir les conditions requises pour rédiser une
épitaxie.

On utilise le terme de vide poussé (high vacuum) pour des pressions alant de 103
a109 torr, puisle terme d' ultravide (UHV) pour des pressionsinférieures & 109 torr. A noter
que le meilleur vide ateint a ce jour est de 10-14 torr.

La nature des flux d’atomes ou de molécules se dirigeant vers le subgtrat doit étre préservée.

Pour cdail s agit de fixer une vaeur acceptable de la pression totae des gaz résiduels dansla
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chambre de croissance. Le libre parcours moyen d une molécule, c'est a dire la distance
qu'ele peut parcourir entre deux collisons avec d autres molécules, dépend directement du
vide dans le milieu. Pour une petite molécule, par exemple un dimére d'Asy, le libre parcours
moyen dans un vide de 106 torr est 50 m, tandis qu'il n’ excéde pas 50 cm dans une enceinte
a 102torr, Dans un béati o EIM standard les jets moléculaires produits par les sources a
effuson doivent traverser une distance d’ environ 0,2 m pour ateindre la surface du substrat.
Lorsgu’ on rédise une épitaxie, les faisceaux des condtituants s entrecroisent a proximité du
subgtrat (fig. 2.1). Dans ces conditions, S la pression résiduele dans la chambre de croissance
N’ est pas assez basse, les flux vont étre perturbés par des chocs intermoléculaires.

La condition nécessaire pour rédiser une couche suffisamment propre de tout polluant serait
d’avoir un vide résiduel dans la chambre de croissance inférieur a 10-11 torr (Herman, 89).
Générdement les chambres de croissance en EIM ont un vide résidue entre 10-10 torr et
quelques 1011 torr. Ces vaeurs augmentent durant I’ épitaxie a cause du chauffage des
cdlules et du subgtrat. Le dégazage de ces parties du béti libére du carbone élémentaire, du
méthane, du monoxyde de carbone et du dioxyde de carbone, qui peuvent étre incorporés
dans les couches épitaxiées. Mai's ces incorporations parasites peuvent étre fortement réduites
en devant la température du substrat. Toutefois les couches rédisés par EIM sont de bonne
qudité, en est témoain le vif succes que remporte cette technologie pour les semiconducteurs

-V.
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Figure 2.1. Digposition des cdlules a effusion et

recouvrement des flux d’ atomes pres du subgtrat.

2.2 Description du bati

Le béi dEIM qui équipe notre laboratoire est un modele GEN |1 modifié de la marque

américaine VARIAN. Comme tous les sysemes d EM il se condtitue de plusieurs modules

sous-vide, chaque module ayant une fonction particuliére. Le substrat peut aing circuler dans

toutes les parties du béti sans étre exposé al’air. C'est gréce a cette conception originale que

de nombreux systemes d'EIM sont équipés de techniques de caractérisation trés évoluées :

par exemple la microscopie a effet tunnd (en anglais : STM) ou a force atomique (AFM),

I dlipsométrie, la spectroscopie Auger (en anglais : AES), ou encore la spectroscopie d'ions
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secondaires (SIMS). Dans les systemes congus pour la production de composants ces parties
VOUués a la caractérisation sont remplacées par des étages de gravure et de métallisation.

Pour sa part notre béti se compose de trois parties séparées par des vannes éanches
(fig. 2.2) :

- le sas d'introduction qui comme son nom I’indique permet de rentrer et sortir le subgtrat.
Avant d ére introduit, le subdtrat est collé a I'indium sur un support en molybdéne appelé
“molybloc”. On peut stocker dans la chambre d’introduction jusqu’ a quatre molyblocs. C est
I'unique partie du béti qui fat I'interface avec lextérieur. Le vide ambiant varie entre la
pression atmosphérique et environ 108 torr.

- le sas intermédiaire ol régne une pression autour de 10° torr isole la chambre de
croissance de I’ éage d'introduction, ceci &fin de bien maintenir |’ ultravide dans la chambre de
croissance. Ici auss nous possadons quatre supports pour les molyblocs, devant a huit la
capacité totale de stockage. Ceci a une incidence directe sur la qualité du vide dans la totalité
de I'enceinte, puisque les interventions pour casser le vide dans le premier sas sont plus
étadées dans le temps.

- L’édément le plus important de I’EIM est la chambre de croissance. C'est |’ endroit ou se
déroule I’ épitaxie et ou sont ingtalés quel ques techniques de mesures in-situ utiliséslors de la
croissance. Ces caractérisations in-situ sont le spectrometre de masse, la diffraction
d dectrons de haute énergie en incidence rasante (en anglais : RHEED) et la mesure de
température du substrat a I’aide d’'un pyrométre. Le vide résiduel hors épitaxie est de 10-10
torr, mais il peut Iégerement augmenter lors de I’ épitaxie a cause du dégazage du subdtrat et
des sources solides lorsqu’ on les chauffe,

Letrangport du substrat monté sur molybloc est assuré d’un module & un autre par des cannes
de transfert que I’on manoeuvre al’ aide d emprises magnétiques. Pendant le trandfert lavanne
est maintenue ouverte et le molybloc est déplacé d’ un support a un autre. Dans la chambre de
croissance ce support est fixé sur une colonne permettant la rotation de I’ échantillon, de plus

un four est placé sur ce support afin de chauffer le subdtrat.
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Figure2.2 schémadu béti d EIM Varian GEN Il du laboratoire (Boisser, 97).

2.2.1 Lespompesavide

La densté de molécules dans I'amosphere n'a aucune comparaison avec la densité en
ultravide. Les méhodes de pompage sont donc bien distinctes sdlon le niveau du vide, et
aucune pompe ne peut passer en une seule étgpe de la pression atmosphérique a I’ ultravide.
Le systéme modulaire du béti permet de passer les pdiers de vide en associant des méthodes
de pompage différentes pour chague module.

Le sas d'introduction et muni d’ une pompe turbo-moléculaire, qui entraine les molécules au
moyen de forces de surface sur un rotor tournant a une vitesse devée. Des pompes ioniques
sont utilisées pour les deux autres parties du béti, eles ionisent les molécules et les piegent sur
une surface. La chambre de croissance est soumise a des perturbations du vide, en particulier
dus a I évaporation des déments condtituant la couche épitaxiée. Plusieurs ééments doivent
ére goutées a la pompe ionique usudle afin de maintenir I’ ultravide : un sublimateur de titane

€t des panneaux cryogeniques.
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2.2.1.a La pompe turbomoléculaire

Le principe des pompes moléculares et le suivant : lorsqu'un gez suffisamment raréfié se
trouve entre deux surfaces assez rgpprochées, I’ une fixe et |'autre mobile, la surface mobile
entraine les molécules de gaz. S I’ on place un grand nombre de tels ensembles en e, il est
possible d’ obtenir un pompage. |l faut noter que la paroi entraine d autant mieux les molécules
gue leur mase et plus élevée ; aing |” hydrogéne est pompé beaucoup moins vite que |’ azote.
Le sas d'introduction et équipé d'une pompe turbomoléculaire Varian combinée a une
pompe primaire a membrane. La pompe a membrane est efficace de la pression
atmosphérique a quelques 101 torr, puis la pompe turbomoléculaire prend le relais pour
descendre a quelques 10 torr pour une vitesse de rotation de 56000 tr/mn. Le principa

avantage des pompes turbomoléculaires est |a vitesse de pompage que |’ on obtient.

2.2.1.b La pompe ionique

En appliquant une décharge éectrique a un gaz, on crée des ions poditifs. Et en accéérant ces
ions vers une plague chargée négativement, on arive a retirer des molécules a la phase
gazeuse et donc, a obtenir un pompage effectif. Cette décharge est produite entre une anode
et une cathode portée a un potentiel d environ +4000 V, dans un champ magnétique
d environ 0,15 T, produit par des aimants permanents externes. Ce champ magnétique donne
aux dectrons issus de la cathode une trgectoire hdlicoidae. La longueur de leur trgjet vers
I’anode est aind augmentée et I’ionisation par choc est plus probable. Ceci permet d obtenir
des pressions jusgu'a 1011 torr. Les ions formés sont accélérés vers la cathode. Ils y
pénétrent et S'y fixent par absorption. Pour parfaire le vide obtenu, on utilise généralement un
sublimateur de titane qui dépose une mince couche de titane pur sur les surfaces de la pompe.
Le titane ayant une capacité d absorption plus importante, la pompe ionique et plus efficace.
Dans les enceintes ultravides, les pompes ioniques sont maintenues en fonctionnement continu.
Leur durée de vie n'est limitée que par la saturation de la cathode (~ 50000 h a une pression
de 106 torr). Pour le démarrage de la pompe, le vide préconisé est d’ environ 10-4torr sous

peine d entrainer une surchauffe de la pompe et risquer de dégrader le vide. Pour atteindre
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cette presson de démarrage on utilise comme précédemment une pompe primare a

membrane.

2.2.1.c Les panneaux d’'azote liquide

Il S agit de réservoirs d' azote liquide intégrés dans I’ enceinte de la chambre de croissance. Le
pompage cryogénique et lié au processus de condensation de molécules gazeuses sur une
paroi froide. Ce procédé de pompage est probablement le plus smple et, dans de nombreux

cas, le plus adéquat a réduire la pression dans des systemes de tres grande dimension. Il est

particulierement efficace pour les molécules de H2O et CO2 tres polluantes pour I'EIM.

2.2.1.d La mesure du vide

Les gpparels générdement utilises pour les mesures dans I'ultravide sont les jauges a
ionisation, pour les pressions totaes, et les spectrometres de masse, pour les pressons
partieles. Dans une enceinte ou régne un vide poussé, le courant éectrique ne peut circuler
gue gréce aux éectrons émis par une cathode ; ces éectrons doivent ére attirés par une
anode portée a un potentiel fortement positif par rapport a la cathode. Lorsgue le vide est
moins pousse, les dectrons émis par la cathode ionisent les atomes de gaz résdud et les
transforment en ions et dectrons. Le courant éectrique qui circule dans |’ enceinte est adors
double : un courant dectronique comme dans le vide et un courant ionique de sens inverse qui
Se superpose acelui-ci.

Lajauge aionisation a cathode froide est assez précise aux basses pressions, et elle peut subir
des entrées d'air intempestives sans dommage. Nous |’ utilisons dans le sas d’introduction.
L’ anode est placée entre deux dectrodes, et un champ magnétique produit par I'amant est
appliqué. Ce champ est perpendiculaire aux plans des cathodes et de I’anode. Une haute
tension est appliquée entre anode et cathodes (~2000 V), tandis qu’ un microamperemetre lit
le courant qui passe. Les dectrons qui quittent la cathode par émission froide se dirigent vers
I'anode sous I'eéffet du champ éectrique, mais le champ magnéique va dévier leurs
trgectoires (trgectoires hdlicoidaes) ; par suite de la déviation ces trgectoires sont

consdérablement dlongées, ce qui augmente le nombre de chocs ionisants. La plage de
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mesure normale de cette jauge est de 102 torr & 10-6 torr, mais peut mesurer jusgu’a 10-10
torr avec une précison réduite. L’inconvénient est qu'elle se comporte comme une petite
pompe ionique et modifie le vide dans son proche voisinage. Par suite de latension devée que
I’on utilise, la vitesse de pompage de ce type de jauge est de 10 a 100 fois plus devé qu’ une
jauge thermoionique (a cathode chaude). Ains la zone autour de la jauge ayant une
conductance plusfaible qu'alleurs, lalecture du vide sera tres optimiste.

Lajauge aionisation a cathode chaude fonctionne sur le principe de I’ionisation d’ un gaz par
des dectrons émis par un filament chaud. Dans la jauge Bayard-Alpert (fig. 2.3), le collecteur
d'ions est condtitué en un fil fin qui collecte la mageure partie des ions formés al’ intérieur de la
grille. Le domaine de vide que I’ on peut ains mesurer vade 103 21010 torr. A des pressions
plus devées un arc peut jallir entre la grille et le filament ; de plus, S I'enceinte contient de
I’ oxygene le filament de tungsténe peut se couper rapidement. On utilise couramment la jauge
Bayard-Alpert en EIM pour mesurer les pressions relatives des flux issus des sources a

effuson desédémentsilil et V.

Le spectrométre de masse et I'instrument le plus largement utilisé pour mesurer les pressons
partielles des gaz résduds ou la pureté d'un gaz dans les systemes a vide. Les principaux
organes d' un spectrométre de masse sont : une source d’ions (le vide dans notre cas), un
mécanisme permettant de trier les ions suivant leur rgpport masse/charge et un dispostif de
détection des ions. Le spectrometre quadripble qui équipe la chambre de croissance ne
requiert ni champ magnétique, ni circuit dectrique rigoureusement synchronise et permet
d admettre les ions dans un large intervalle de conditions d’ entrée. || comprend quetre tiges
cylindriques, connectées deux a deux, et les deux paires sont excitées par des potentiels
continus et haute fréguence. On couvre toutes les masses en Bisant varier la fréquence

d excitation des potentiels.
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Figure 2.3. Jauge Bayard-Alpert (Catalogue Varian, 92)

2.2.2 Lescellulesd évaporation

Les cdlules & effuson condituent la base de toutes les sources de flux moléculaires utilises en
EIM. Elles doivent étre cgpables de fournir un flux d' évaporation le plus uniforme possible
dans un angle solide donné, lequel sera fonction de la capacité de I'ensemble a rédiser des
épitaxies sur des subgtrats de grande dimension (2 a5 pouces » 5 a 13 cm). Dans une cdllue
classique le matériau source sous forme solide ou liquide est maintenu dans un creuset qui est
chauffé par rayonnement a I’ aide d’ une résistance. On utilise un thermocouple pour controler
sa température. Les cdlules sont entierement congtruites en matériaux réfractaires, dles
possedent des écrans thermiques pour concentrer la chaleur et éviter les rayonnements. Une
attention particuliere et portée sur le positionnement du thermocouple, afin de récupérer une

mesure la plus rédiste possible de la température de la cdllule. La précison de contrdle de la
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température est de I’ordre de 0,5 °C dans une gamme alant de 200 °C a 1200 °C. Les
systémes actuels d EIM possedent de huit & douze cellules d’ évaporations positionnées sur la
base d'un cone et orientés vers le subdrat. Le chauffage d’ une cdlule ne doit pas avoir
d'incidence sur la température de sa voisne. La solution est d’ entourer chague cdlule par un
panneau dans lequd circule de I'azote liquide. C'est en générd un seul e méme panneau ,
équipé de logements pour les cdlules, qui assure I'isolation. 1l se charge égdement de piéger
d éventudles impuretés issues des fours des cdllules.

Le matériau réfractaire le plus utilisé pour le creuset et le nitrure de bore pyralitique (PBN).
Ce creuset peut ére de forme cylindrique ou conique, et possede une lévre qui recouvre la
partie frontale de I’ ouverture de la cdlule, réduisant aing les risques de pollutions des flux par
des ééments désorbés par le four dela cellule. On utilise ces cdlules pour les déments i (A,
Gaet In) et pour les dopants (Te et Be).

Une cdlule a craguage est une verson modifiée de la cdlule a effuson conventionnelle dans
laguelle le flux est dirigé a travers une zone a haute température (étage de craquage) avant
ddler vers le subdtrat. Les cdlules a étage de craguage sont principalement utilisées pour les
déments V (As, P e Sh), qui sont sous la forme de tétrameres a I’ é&at naturel. L’ étage de
cragquage fait subir de multiples collisons au flux incident et provoque la dissociation des
molécules Asy, P4 ou Sby en dimeres. La charge et sublimée dans le premier éage de la
cdllule, dont la contenance est souvent supérieure a une cellule classque, a une température de
300 °C a400 °C. Un tube en quartz ou en PBN relie cet étage ala zone de craquage qui est
a une température plus devée. Le flux de molécules et and réglé de maniére quantitative
avec la température du premier four, e quditative (tétraméres ou dimeres) avec la
température du four de craguage. Certaines cellules de craguage sont équipées d' une vanne
sous forme de pointeau, permettant de fixer précisément la quantité de molécules envoyées

aur le subgtrat. C'est le cas pour lacdlule d Arsenic qui équipe le béti d EIM du laboratoire.
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Figure 2.4. Cdlule aeffusion classique (a) et cellule a éage de craquage (b) (Herman, 89).

2.2.3 Ladiffraction d' éectrons a incidence rasante

C'est la méthode de caractérisation in-situ la plus gppréciée chez les épitaxieurs. Elle permet
un diagnogtic immédiat de la qualité de la couche qui est en train d’ étre épitaxiée. De plus une
andyse de I'intendité diffractée au cours du temps donne la vitesse de croissance du matériau
épitaxié. La géométrie du systéme RHEED et représentée sur la figure 2.5. Un canon envoie
des dectrons d'une énergie de 3 a 10 keV sur la surface du subgtrat avec un angle
d'incidence faible (0 < q < 5°). Les électrons sont dors diffractés par la surface structurée, et
gpparaissent sur un écran en phosphore en diagramme de raies pardléles.

Le principe physique de diffraction rasante est exposée plus en déail dans le 82.4. Les
diagrammes RHEED sont par la suite filmés par une caméra CCD et le Signd vidéo acquis sur
ordinateur. Ce systéme d’ acquisition permet une andyse fine du diagramme de diffraction afin

den retirer des parametres tes que I'écat entre les raies (paramétre de maille), les
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phénomenes de recondruction en surface et les variaions d intengté (planéité de la surface,
vitesse de croissance). Dans certains cas I'ordinateur est programmé pour agir sur la

croissance, en fonction desinformations recues du diagramme RHEED.
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Figure 2.5. Représentation schématique de laréflexion et de la diffraction
du faisceau d électrons du RHEED.

2.2.4 Lamesure detempérature

La température du substrat et mesurée d'une part par un thermocouple placé entre le
molybloc et le four, et d'autre part de I'extérieur a I'ade d'un pyrométre détectant les
rayonnements infrarouges a travers un hublot en verre. La mesure du pyrometre semble tout
de méme étre la plus fiable. Le principe de fonctionnement d’'un pyromeétre est basé sur le
rayonnement d’ un corps noir. Le corps noir est un objet idéal qui émet un spectre d' énergie
lumineuse qui varie avec latempérature, et qui passe par un maximum a une certaine longueur
d onde et pour une température donnée, a ce point son émissvité et normalisée a 1. Lors
d' une mesure de température les corps chauffés ne se comportent pas tout a fait comme des
corps noirs, et leur émissvité est dors inférieure a 1 Le pyrométre déduit la température en

fonction de I’ émission lumineuse dans une gamme éroite de longueur d’ onde bien choise.
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Dans le cas de la mesure de température du substrat, celui-c¢i ne doit pas étre transparent ala
longueur d’onde de travail du pyrometre, car Shon le pyrometre verrait les radiations issues
de molybloc ou pire du four. Le béti d EIM est équipé d un pyromeétre centré sur 1,64 um
avec une bande de 0,16 um pouvant mesurer des températures entre 350 et 700 °C. Cette
longueur d’ onde correspond a une énergie de 0,76 eV, idéde pour le GaSb mais transparente
pour I'InP et le GaAs.

Les évolutions de latransmisson du hublot (métalisation) rendent obligatoires des cdlibrations
fréquentes de I’ émissivité du pyrometre. Pour ce faire nous plagons un petit morceau d'InSb a
coté du substrat, et sa fonte a 525 °C observée a travers un second hublot nous permet de
cdibrer le pyrometre. Une autre méthode utilisée sur InP et GaAs consste a observer un
changement du diagramme RHEED lors de la désoxydation du substrat qui se produit a une

température bien déterminée.

2.3 Meécanismes de base de la croissance (Herman, 89)

La surface de la couche épitaxiée et le lieu ou se rédise principaement la crigtalisation du
matériau fabriqué. Cette crigtdlisation est gérée par plusieurs comportements des atomes a la
surface:

* |esatomes ou les molécules projetées sont adsorbées directement par la surface.

* lesmolécules migrent puis sont dissociées avant de sefixer,

* |lesaomesdiffusent al’intérieur de la structure déja épitaxiée,

* lesaomes et molécules sont désorbés et non incorporés dans lamaille crigtdline,
Lafigure 2.6 illustre tous ces mécanismes.

Lerelief du substrat peut étre tres varié, et pluseurs morphologies de la surface s offrent aux
espéces atomiques incidentes. Les particules peuvent réagir avec une surface lisse, une

marche, un coin, un Ste vacant, etc..
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Figure 2.6. comportement des atomes et des molécules ala surface du subgtrat lors d’ une
épitaxie par jets moléculares (Herman, 89)

Les atomes (molécules) arrivant sur la surface, Sils ne repartent pas immeédiatement (réflexion
éadtique), vont échanger de |’ énergie avec la surface sous forme de phonons pour tendre vers
un équilibre thermodynamique. L’atome sort de la cdlule a effuson a une température T;, et

arive sur une surface d'une température Tg plus basse. On peut définir un coefficient

d accommodeation thermique telle que :

_—

_Te
_'|'S

a= (2-1)

—

Te Serait dors la température de I’ atome repartant de la surface. On remarque que s Te = Tg
le coefficient d accommodation est égal a 1, et I'équilibre thermodynamique éabli. L’ atome
est dors en équilibre avec la surface, ce qui ne signifie pas qu'il vay rester. C'est pour cela
guil faut différencier le coefficent d accommodation avec le coefficient de collage,
correspondant au rgpport du nombre d atomes se fixant au substrat sur le nombre total
incident :
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(2-2)

tot

Dans de nombreux cas le coefficient de collage est inférieur a 1, car il existe une certaine
probabilité liée a la température du substrat pour que I’ aome acquiére une énergie suffisante
pour se libérer des forces d' attraction du substret ; ¢’ est le cas des ééments V. Le coefficient
de collage des éléments 11l (Al,Ga et In) est trés proche de 1 pour des températures de
substrat inférieures a 500°C, et commencent a désorber pour des températures plus éevées
(Joyce, 85). Cette différence fondamentale entre ééments Il et V impose d effectuer les
épitaxies de semiconducteur 111-V sous exces d' déments'V.

Dans le cas ou I'aome est adsorbé, deux procédés interviennent. L’ adsorption physique ou
physisorption se rattache au fait qu'il n'y a pas de trandfert d dectrons entre I’ atome et la
surface, et que les forces d'attraction sont du type Van Der Walls. L’ adsorption chimique
(chimisorption) a lieu lorsqu'il y a un trandfert d' éectrons et donc une réection chimique, les
forces intervenant dans ce processus sont liées aux liaisons chimiques. Les énergies
d adsorption liées a la chimisorption sont générdement plus devées que celles liées a la
physisorption. Les coefficients de collage different de la méme maniére.

Ces mécanismes ont &€ largement éudiées (Ehrlich, 58) laissant gpparditre que les atomes
passent par une phase physisorbées (précurseur) avant d' ére chimisorbées selon le schéma
uivan :

gez féfﬁ physisorption ¥#®  chimisorption

Les potentids d'interaction dus a la surface et vus par les molécules incidentes, dans le cas
d éats chimisorbé et physisorbé sont illustrées sur la figure 2.7 (Herman, 86). D’ apres cette
figureil parait évident que les molécules adsorbées sous un éat de précurseur ont une barriere
plus faible a franchir pour passer dans un éat chimisorbé, que pour étre révaporé de la
surface.

La croissance de couches minces peut suivre trois modes de nucléation possibles (figure 2.8).

La croissance peut se réaliser par petits agrégats d’ atomes se fixant directement sur la surface,
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et se développant sous forme d'ilots de matériau. C est le mode de croissance (3D) que I’on

observe pour des métaux sur du graphite ou du mica

Dans une configuration inverse, le mode Frank-van der Merwe est une croissance couche par
couche (2D). Les atomes sont arrangés sur les bords de terrasses, qui se comblent en
progressant dans le sens de la croissance. La surface reste aing toujours tres lisse. Ce mode

de croissance est celui de semiconducteurs sur semiconducteurs, ou pour certains métaux sur

telrameric
molecule
d

métaux.

iE,,. distance
E'f.: LS to the
subsirafe
%, _ surface
physisarbed

interaction polential

precursor slale

chemisorbed siote

]

Fig 2.7. Potentiels d' interaction a proximité de la surface sur une molécule incidente (Herman,
86).

L e troisiéme mode de croissance envisagé est un cas intermédiaire entre les deux derniers. Le
mode Stranski-Krastanov consiste a débuter |a croissance d' une premiere couche en 2D, puis
de passer en formations d'lots (3D). C'est le cas lorsgu’ une croissance 2D (couche par
couche) est perturbée, par exemple par une déformation liée a I'épitaxie d'une couche

contrainte (parametre de maille différent de celui du substret).
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Figure 2.8 3 modes théoriques de croissance : (a) couche par couche ou Frank-van der
Merwe ; (b) couches puisilots ou Stranski-Krastanov ; (c) par lots ou Volmer-Weber
(Venables, 84).

Une observation en temps réel des modes de croissance du S et du Ge sur Si, gréce a
I'utilisation d'un STM, a é&é rédisée (Voigtlander, 98) (http:/Mmwww.kfa-judich.devideo/).

2.4 Caractérisations associées a la croissance par EJM

Plusieurs méthodes de caractérisation sont associées al’ EJM, nous en avons dgavu certaines
puisgu’ elles font partie intégrante du béti pour un contréle in situ de la croissance (RHEED et
pyromeétre), les autres sont des mesures post-croissance et permettent d' observer en détailsla
gructure (diffraction de rayons X) ou les propriétés optiques (photoluminescence, pouvoir

réflecteur) des couches épitaxiées.

24.1 RHEED

Le diagramme de diffraction RHEED représente sur | écran fluorescent le réseau réciproque
de la structure atomique de la surface. A I aide de la construction de la sphére d Ewald, on
peut représenter les raies diffractées gpparaissant sur I'écran. La longueur d’ onde associée
aux éectrons qui sont émis a une énergie de 10 keV est d’ environ 0,12 A. La pénéiration du

fasceau a I'intérieur de la couche est au maximum de quelques monocouches atomiques.
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Cette méhode de caracté&isation est de fait trés sensible a |’ éat de surface du substrat ou de

la couche épitaxiée,

2.4.1.a principe de la diffraction d’électrons

On assmile les éectrons a des ondes planes monochromatiques en exp GEF) r éantle
vecteur position, et I{ le vecteur d' onde d’amplitude 2p / | . Cette onde et diffractée par la

structure ordonnée de la surface. S on se base sur la sphere d' Ewald ou sphére de réflexion,
on pourra représenter le vecteur diffracté et donc le diagramme de diffraction. La condition
d interférence congtructive se traduit sur la sphére d Ewad par les intersections de la sphere
derayon 1/ | aveclevecteur k. (figure 2.9).

Dansle casidéd ou la surface et parfaitement lisse et homogene, |e diagramme de diffraction
est une érie de point placés sur des cercles ayant pour centre la tache du faisceau direct

reflété (zones de Léue, photo de la figure 2.9). En rédité une surface parfaitement plane

donne un diagramme de raies perpendiculaires ala surface,

I2] :_ZDJ—L
6,09 A

[r10]
. 0 (.
v [110]
il - 2o
"= 012 A

Figure 2.9 Congruction d Ewald donnant la direction des faisceaux diffractés dans le cas
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d une anadyse RHEED d'une surface (001) de GaSb (en insert : observation des zones de
Lalie sur une surface de GaSh).

Ce phénomeéne vient des anomaies de la diffraction rédle, telles que la pénération du
faisceau d' dectrons dans la matrice crigtdline et les imperfections du faisceau (divergence,
fluctuations). S la surface et rugueuse, le diagramme RHEED sera formé de points, ce qui
correspond a un diagramme de transmission au travers des aspérités que présente la surface.

2.4.1.b Reconstructions

L’arrangement des atomes a la surface vus par le RHEED n'est pas obligatoirement
grictement identique a I’arrangement en volume. Les liaisons pendantes a la surface font
intervenir des forces qui tendent & s équilibrer, en réarrangeant les couches atomiques voisines
de la surface dans des péiodicités différentes de celles du cristd en volume. De telles
recongtructions sont désignées par la notation de Wood : une surface recongtruite (p° Q)
sgnifie que les aomes en surface sont arrangés son une unité de maille p ~ q fois plus
grande que la maille en volume (figure 2.10). Certaines reconstructions sont notée ¢ (p~ q),
dggnifiant que les malles de surface sont centrées. Sur le diagranme RHEED ces
recongtructions se manifestent par des raies venant s intercaler entre les raies fondamentales.
Les recongtructions de surface varient selon de nombreux parametres (matériau, éément 111
ou V en surface, température), ce qui nous permet de céduire de I’ observation de ces
recongtructions les conditions dans lesquelles est la surface. En particulier les changements de
recongtruction ont lieu dans certaines conditions de maniéere treés reproductibles. 1ls sont
couramment provoqués en EIM &fin d’ éaonner la température du substrat ou de mesurer les

rapports de flux V/I11 en surface.
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Figure 2.10. Diagramme de diffraction (" 3) (a) et représentation (b)
d une surface reconstruite de GaSb(100)- (2" 3) stabilisée Sh.

2.4.1.c Les oscillations d'intensité

Il existe auss un aspect dynamique de I’ analyse des raies de diffraction. Lors d une I’ épitaxie
en mode 2D, la surface est modifiée de fagon périodique par les crigtalisations successives
des monocouches atomiques. 1l s ensuit des variations d' intensité des raies de diffraction, que
I’on explique par la modification de la rugosité de la surface lors du passage d'un éat ou I'on
a une terrasse pleine a un éat ou I’on a formation puis remplissage d' une deuxiéme terrasse
(figure 2.11). La période des osctillations est donc égde a la durée de formation d une
monocouche atomique (1/2 maille atomique pour la structure zenc-blinde). Le faisceau direct
réfléchi nomme téche spéculaire est dans ce cas celui oul I’ on observe le mieux les oscillations.
Cependant les raies correspondantes aux reconstructions de surface présentent elles auss des
ostillations vishles, mais qui sont en opposition de phase avec celles des raies principaes. 1
faut dors velller & ne pas mesurer I'intengité sur les raies principaes en méme temps que sur
lesraiesintercaées, au risque de faire intervenir des interférences destructives.

Générdement les épitaxies sont réaisées sous exces d' ééments V, c'est a dire que les
ééments |11 dirigent la croissance, les oscillations RHEED donnent dans ce cas la vitesse de
dépbt et donc le flux des déments I1l. On peut mesurer de la méme maniére le flux des
déments V, en se mettant en léger excés d' déments I11. Mais ce cas de figure et périlleux

pour la surface de I échantillon et n'est rédisable qu’ a des basses températures du substrat,
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lorsgue la surface n'a pas besoin d étre stabilisée par une surpresson ddéments V. Il est
néanmoins tres intéressant pour les calibrations des flux des déments V. Or le coefficient de
collage des déments V a faible température de substrat peut- étre différent par rapport ala
température normae de croissance, causant une erreur sur la mesure du flux. C'est le cas
pour I’Asy qui possede un coefficient de collage qui augmente avec la température dans la
gamme 350°C-600°C.

La mesure de vitesse de croissance des déments 11l et directement applicable pour la
croissance de puits quantiques, mais s avere étre moins préecise pour des couches épaisses (>
quelques 100 A). Les oscillations que I'on obsarve sont trés rapidement amorties par
I’augmentation de la rugosité moyenne de la surface, et donc I’ observation des variaions
d'intensité N’ excede généralement pas 30 secondes. Durant ces 30 secondes le flux provenant
de la cdlule a effuson nateint pas obligatoirement sa valeur d équilibre, a cause d'une
uppression trangtoire assez longue liée a I’ ouverture du volet. Nous avons estimé que le flux
passe juste gpres | ouverture du volet par un maximum qui est supérieur d environ 10 % ala
vaeur d équilibre. Pour des couches épitaxiées qui sont supérieures & quelques centaines d’ A

nous avons comptabilisé ce décdage en diminuant la vitesse de croissance d’ autant.
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Figure2.11. Modée de croissance bidimensionne et intensité du RHEED correspondante
pour |es différentes éapes de croissance de deux monocouches complétes (Joyce, 86).

2.4.2 Pyrométre

La pyrométrie optique est un moyen de connditre la température du substrat en mesurant les
radiationsinfrarouges qu'il émet. La détection des rayonnements d un pyrometre se fait autour
d une longueur d’onde qui lui est propre. Cette longueur d’ onde de détection est choisie en
fonction de |’ sorption et donc du gap du matériau épitaxié. Pour des épitaxies sur substrat
de GaSb la détection a 1,64 um et bien appropriée, tandis que pour I'InP et le GaAs on
préférera 0,9 um.

L’émissvité mesurée dépend de la transmission des différents milieux que le rayonnement
traverse depuis le substrat jusqu’au pyrometre (couche épitaxiée, vide, hublot, ..etc). En
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paticulier lors d épitaxie de certains matériaux on remarque que I’ émissvité lue oscille au
cours du temps (figure 2.12). On explique ces ostillations par la formation d' une cavité
optique entre le subdtrat et le pyrometre a la longueur d'onde de déection. Durant la
croissance, des interférences ont lieu dans cette cavité, ce qui produit des oscillations du signa
détecté alalongueur d onde du pyrometre. Ces oscillations ont une période de :
p=rT=I/2n (2-3)
ou p et la période en épaisseur, r la vitesse de croissance, T la péiode en temps, | la
longueur d’ onde de détection, et n I'indice de réfraction de la couche épitaxiée a | et ala
température de croissance. Ces ostillations ont éé largement exploitées pour le contréle des
épaisseurs des couches en | /4 dans les miroirs de Bragg. Nous avons systémeatiquement
observé des oscillations d' une amplitude de I'ordre de 10 a 20 °C durant | épitaxie des
matériaux AlGaAsShb et AIAsSb de nos miroirs de Bragg , autant sur InP que sur Gash.
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microcavité.

2.4.3 Diffraction des rayons X
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La diffraction de rayons X est une méthode de caractérisation de la structure éémentaire des
matériaux. Cette méthode non-destructive qui se pratique sur des couches épaisses ou des
multicouches, permet de déerminer la compostion d’'un dliage et la contrainte des couches
hétéroépitaxiées.
Ladiffraction est gérée par des relations de phases, qui sont exprimées par laloi de Bragg :
2dsngg =pl , (2- 9
dans lagudlle d est la distance interréticulaires, gg et I’ angle que fait le rayon incident avec la
surface du plan atomique consdéré appelé angle de Bragg, & p unentier. S | et assez petit
par rapport a d, il exise une rie de plans réticulaires qui satisfont la condition pl < 2d, le
terme singg vaiant entre O et 1. Pour une réflexion du geme ordre ces plans que I’on note
sous la forme des indices de Miller (,k,l) auraient un écartement de d/p. On peut aors
amplifier la relation de Bragg en associant a un angle g un plan réticulaire que I’on notera
(ph,pk,pl) afin d’ obtenir la relation 21 snq = | . On parlera dors de réflexions (002) ou
(004).
Lesrayons X diffractés sont issus principaement d'interactions avec les éectrons des couches
profondes. On attribue généralement a un atome un facteur de diffuson f exprimant I’ efficacité
de diffuson des rayons X des électrons qui lui sont associés. L’ amplitude de I’ onde diffractée
revient a sommer sur toute la maille démentaire |’ intensité diffusée par les dectrons de chagque
atome en faisant intervenir leur coordonnée.
On obtient une expression générae :

P 2 A 7
éo u  éo . u
| W |F? = gal ficos2p(hx; +ky, + lzi)ﬂ +€6il fign2p(hx; +ky, +|Zi)é (2-5)

ou | e I'intendté diffusée, F le facteur de structure,

Xi, Vi, € 7 sont les coordonnées des atomes,
fi lesfacteurs de diffusion des atomes et

h, k, | lesindices de laréflexion consdérée.
Comme pour la diffraction d’'éectrons on peut auss raisonner en passant de I’ espace réd a

I’espace réciproque. Cette gpproche et bien appropriée a la diffraction par des milieux

gratifiés (Mdzac, 96). Lafigure 2.13 illustre le cas théorique d' un super-réseau de période P,
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qui est la somme des épaisseurs Z1 et Zo des couches condtitutives. Les matériaux 1 et 2 ont

respectivement un paramétre de maille a; et a, et sont empilésN fois.

N pericds=M.P

Super-réseau  f(z

dans l'espace réel

NP .: P q, : P % 2:
Equivalent a : : ] . ﬂ = mﬂ}_,ﬁ”[m Lﬁ'ﬁ"l
Transformée de Fourrier F(u) : Eﬁi . I|1I ]]’”‘ W” iﬂﬂ};
k{lia,-1/a,)
Intensité [F(u)j2 : |FE4 by Az,
‘ P
1

(=%

k/an rtmz

2INP

Figure 2.13. Cdcul de diffractogramme d’ une structure périodique
par transformation dans |’ espace de Fourier (Quillec, 84).

Le diagramme qui en résulte laisse goparditre une frie de pics bien définis (pics satdlites)
modulés par deux enveloppes correspondant aux mailles démentaires de chacun des
matériaux. Dans la pratique I'abscisse u est remplacée par q demi-angle entre le faisceau
monochromatique de rayons X incident et le faisceau réfléchi. La période du super-réseaul
peut dors ére caculée sdon |'écart entre deux pics satellites conséeutifs n et n-1 sdon
I'expression :

2dnq, -29nq, , 1

| L (2:6)

avec g, et gn-1 les angles correspondant aux pics satdlites n et n-1, et | lalongueur d onde

desrayons X.

2.4.4 Photoluminescence

La photoluminescence est une méthode non destructive sensible aux propriétés optiques du

matériau. Ces propriétés chez les semiconducteurs se Situent mgoritairement autour de la
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bande interdite. Cette méthode de caractérisation donne smultanément des informations sur
les recombinaisons éectrons-trous entre les bandes de conduction et de valence aing que sur
les trangtions faisant intervenir des niveaux donneurs et accepteurs. 1l est toutefois préférable
de rédiser I’ expé&imentation a basse température (azote ou hdium liquide) : certains centres
de recombinaison liés a des défauts ou des impuretés sont inactifs et les vibrations thermiques
réduites, ce qui induit une meilleure résolution spectrale des trangtions.
La mise en oceuvre de cette technique est assez smple puisgu’ ele ne nécessite qu’ une source
optique d excitation a une grande énergie, un spectrometre et un détecteur gpproprié a la
longueur d’ onde émise par I’ échantillon.
S I’on excite le matériau semiconducteur avec une énergie supérieure a son énergie de bande
interdite , pluseurs types de trangtions résumés dans lafigure 2.14 vont avoir lieu:

Ccv trangitions de la bande de conduction versla bande de valence,

X exciton libre,

DOX et AOX  exciton piégé par une impureté neutre,

CA trangtion de la bande de conduction a un niveau accepteur,

DA trangtion donneur-accepteur.
Le test de photoluminescence sur des ternaires ou des quaternaires épitaxiés par EIM se
pratique dans le but de déerminer la composition de ces dliages. Un bon exemple est
AlGayxSb dont le gap varie quas-linéarement avec la concentration d'@duminium. En
comparant |’énergie de trangtion directe mesuré en photoluminescence sur ce ternaire par
rgpport aux énergies des binaires GaSbh et AlSb, on cadcule directement la quantité x
d duminium incorporé. Toutefois cette vaeur est approximative, en raison des effets de la

contrainte et des fluctuations de composition dans la couche épitaxiée.
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Figure 2.14. Représentation schématique et répartition spectrale des recombinaisons dues a
des nivesaux donneur et accepteur, et des transitions directes radiatives (Dean, 82).

Dans le cas de puits quantiques, le sgna prédominant de photoluminescence est centré autour
de I’ énergie correspondant & la différence des niveaux confinés pour les dectrons et pour les
trous. Cette énergie dépend principaement de I’ épaisseur moyenne des puits, mais la forme
du signd mesuré est tres sengible aux imperfections d' interfaces (Weisbuch, 81).

Pour des systémes puits/barrieres bien connus, les énergies d’' émisson peuvent étre caibrées
en réalisant des s&ries de puits avec des temps de croissance différents pour chacun (Deparis,

90).
2.4.5 Electroréflexion (Alibert, 73)
Un spectre d' éectroréflexion est la mesure du rapport ?R/R en fonction de I’ énergie des

photons incidents, ?R éant la variation du pouvoir réflecteur de I'échantillon lorsgu’on
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gpplique une modulation du champ dectrique. La quantité ?R/R pour les semiconducteurs
non-ferromagnétiques est inférieure a 103, L’ application d'un champ dectrique dans un
semiconducteur peut étre obtenue a I’ aide de deux méthodes dont I utilisation dépend de la
résdivité et la photoconductivité du semiconducteur. La premiere méthode, utilissble
uniquement sur des semiconducteurs de fortes résitivités (r > 108 ? .cm) et faiblement
photoconducteurs, consgste a gppliquer le champ éectrique en polarisant fortement deux
dectrodes separées par le semiconducteur. La deuxieme méthode s applique aux
semiconducteurs de résgtivité plusfaible ; ele conggte a utiliser la charge d’ espace de surface
de I échantillon. En effet, la structure des bandes d' énergie, définie pour un semiconducteur
infini, est perturbée locaement au voisnage de sa surface. Cette perturbation est créée par
des éats de surface : défauts crigtalins, impuretés, oxydes. Le remplissage de ces éats de
surface donne naissance a une barriére de potentiel Vg et aun champ éectrique superficid Es.
Le digpostif permettant de faire varier le champ dectrique superficid consste a gppliquer une
différence de potentid entre le semiconducteur et une éectrode. Dans le cas d'une
hétérojonction solide, I'éectrode est un semiconducteur dégénéré ou un métal dépose sur la
surface du semiconducteur. Cette contre-éetrode doit étre transparente ala lumiere utilisée,
Le faisceau lumineux réfléchi par I’ échantillon est congtitué d’ une partie continue IgR &t d’ une
partie 1? R modulée par la variation du champ dectrique appliqué a I échantillon. La partie
modulée 15?R et amplifiée et détectée a I'aide d'une déection synchrone. La partie non
modulée 1gR est mesurée en hachant le faisceau lumineux et le rapport ?R/R est ensuite
effectue,

En ce qui concerne les dliages, les mesures d éectroréflexion a faible champ e a basse
tempéraiure permettent de mieux éudier les niveaux éectroniques et, en particulier,

I’ éclatement di al’ interaction spin-orbite.
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Chapitre 3

CROISSANCE ET CARACTERISATION DE COUCHES
ANTIMONIURES PAR EJM

3.1 Généralités

Le systeme AlGay.xAs,Sby.y nous a intéresses en premier lieu car il présente un contraste
dindice de réfraction important, facteur déterminant pour la rédisation de miroirs de Bragg.
Autant sur substrat GaSb que sur InP, la premiére éape a €té de rédiser par EIM les dliages
AlGaAsSh et AIAsSh. Le rgpport de concentration entre As et Sb dans ces matérialix a une
incidence directe sur le parametre de maille, une faible composition en As est utilisée pour les
aliages épitaxiés sur GaSb, tandis qu’ un rapport As/Sb proche de 1 correspond au parametre
demalledel’'InP (fig. 3.1).

L’ inconvénient du quaternaire AlGaAsSh est salacune de miscibilité dans une large gamme de
composition (Gratton, 73). Lorsqu'il est accordé en maille sur GaSh, il se stue en bord de
lacune de miscibilité et peut ére fabriqué par EIM (Lott, 90) et par EPL (Lazzari, 92). En
inggrant plus d’' As on obtient I'accord de maille sur InP, mais la composition se Situe dors au
milieu de la lacune de miscibilité. L’ épitaxie est dors impossible par EPL (Fongtad, 78), et
devient problématique en EIM (Chang, 77, Chiu, 85) et en EPVOM (Cherng, 85).

Ce chapitre présente les résultats concernant I’ épitaxie par EIM des dliages AlIGaAsSh et
AlASSh en accord de maille sur GaSb (faible concentration d’As), and que GaAsSh,
AlGaAsSb et AIAsSb accordés sur InP (Xa g/Xgp ~ 1).
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Figure 3.1. Représentation de I’ énergie du gap des semiconducteurs 111-V
en fonction du paramétre de maille (Les traits représentent les ternaires issus des dliages entre
les binaires correspondants, indiqués par des points)

3.2 Préparation de |la surface des substrats

3.2.1 Préparation chimique du GaSh

La préparation de la surface du subgtrat avant |’ épitaxie est un facteur dé&erminant pour
obtenir des couches épitaxiales de bonne qualité. Les substrats de GaSh(100) qui sont utilisés
au laboratoire proviennent maoritairement du fabricant MCP. Contrairement aux substrats de
GaAs et d'InP qui bénéficient aujourd’ hui d’un marché tres éendu, la préparation a |’ épitaxie
des subgtrats de GaSh au niveau du fabricant n’est pas du tout assurée, et ceux-ci doivent
donc subir une éape prdiminaire de préparation chimique avant la mise sous vide. Cette

étape consste a diminer |’ oxyde naturel de surface épais e plus ou mains uniforme, pour le
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remplacer par une mince couche d un oxyde formeé par I’dcool dans lequel on plonge le
substrat. De cette fagon la fine couche d oxyde va protéger la surface de la pollution par le
carbone jusgu’ & son décapage juste avant |’ épitaxie.

En pratique le subgtrat de GaSh et d' abord nettoyé a I’ isopropanal, puis plongé dans un bain
d ataque d'acide chlorhydrique pendant environ une minute. En prenant soin de ne pas
exposer la surface al’air libre, on procede a une réoxydation dans un bain d'isopropanol. La
surface est ensuite sechée al’ azote sec.

Les subgtrats GaSb et InP sont collés a I’indium sur des supports en molybdéne (molyblocs),
pour ére stockés et mis sous vide dans le sas d'introduction du béti d EIM. IIs peuvent
éventuellement subir un dégazage a une température d’ environ 200°C a I'intérieur de ce sas

pour diminer |’ eau et |’ oxygene.

3.2.2 Désoxydation du substrat dans la chambre de croissance

» Substrat GaSh
La procédure pour débarrasser la surface de |’oxyde de protection consiste a monter le
ubdtrat en température sous un flux devé d antimoine. Ce flux important d édément V a une
double utilité :

- stabiliser la surface en compensant les atomes d' antimoine désorbeés,

- avair un réle mécanique susceptible de décrocher I’ oxyde de la surface.
Ce principe est équivaent ala désoxydation du GaAs sous flux d’ arsenic.
Le substrat de GaSh est chauffé sous une pression équivaente de Sby ou Shy, supérieure a
2 106 torr. La désorption thermique de |’ oxyde s effectue au bout de quelques minutes a une
température stabilisée autour de 550 °C, laissant apparaitre une surface recongtruite (1~ 3)
aur le diagramme RHEED. Contrairement au GaAs, le GaSh supporte mal des températures
supérieures 2580 °C.

* Subdtrat InP “epi-ready”
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Les subgtrats InP issus du fabricant InPact sont revétus d' une fine couche d’ oxyde (donnée a
10 A), et sont ains vendus “prét & Iépitaxie’. Une équipe de I'Ecole Centrale de Lyon a
éudié la méhode optimale de désoxydation sur ces mémes subdrats (Galet, 91). La
méthode la plus smple et la plus efficace serait de désoxyder la surface sous flux de
Phosphore, mais notre béti dEIM n'est pas équipé d une telle source. Une dternative

possible est de procéder a la désorption de I’ oxyde sous flux d’ Arsenic, de préférence sous
forme de diméres qui semblent étre plus efficaces que les térameres. Nous avons donc sivi

scrupuleusement la procédure illustrée par la figure 3.2 (Hollinger, 93) pour désoxyder notre
surface d' InP sous flux d' Asp.
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Figure 3.2. Procédure de désoxydation des substrats InP
sous flux o’ As (Hallinger, 93).

La température du substrat est élevée directement a 565 °C en utilisant une rampe de
50 °C/min puis de 25 °C/min. Apres un trés court plateau a 565 °C (~ 30 sec) on observe
une trangtion (2~ 1) -> (4~ 1) delasurface Sgnifiant la supression de I’ oxyde de la surface,
apres quoi le substrat est ramené a la température de croissance. Durant toute | opération une

pression d’ As, supérieure a2 106 torr est maintenue sur lasurface de I’ InP.
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Dans notre cas ou |es couches épitaxiées sont du type (Al,Ga)AsSh, la désoxydation sous flux
d arsenic offre I’ avantage de préparer la surface a ce matériau, qui ne possede aucun dément
chimigque commun avec |e subgrat.

Nous avons observé néanmoins des dégradations de la surface dans le cas ou la limite en
température de 565 °C est dépassée ou S ladurée du plateau est supérieure aux 30 secondes
prescrites. Ces dtérations sont clairement visibles sur I’ écran RHEED par une intumescence
des raies caractéristique d’'une augmentation de la rugosté de la surface. Des défauts
gpectaculaires inhérents a cette mauvaise désoxydation ont été observées (Genty, 97). Les

clichés montrent que le défaut et initié par un germe au niveau de la surface, que I'on a

suppost ére unlot d' InAs (fig. 3.3).

miroir de BRAG

S.8 kV X28.6K 1.58rm

Figure 3.3. Défaut se propageant atravers un miroir de Bragg AlGaAsSt/AIAsSSh sur InP,
suite & une désoxydation ayant formé un flot d' InAs (A gauche vue de dessus, a droite vue en
coupe révélée par attague chimique).

3.3 Calibration desflux d’ éléments|1l| et V

Comme nous le verrons par la suite, I'optimisation des flux 111 et V est essentielle pour une
amdioration des qudités structurae et optique des matériaux a base d' antimoine. Le rapport
de flux V/III Savére é&re dans certain cas un paramétre plus critique encore que la
température de croissance.

Les déments |11 éant les moins voldtils, la directivité de leur flux permet une mesure relaive

avec la jauge Bayard-Alpert. Le flux Il mesuré en terme de pression équivaente a une
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température donnée de lacdllule, est de plus reproductible dans le temps. Ce sont toujours les
édéments 111 qui conditionnent la vitesse de croissance. Puisque | épitaxie est rédisée sous
excés d déments V, la vitesse ou le flux d' déments 111 sont dors déduits des oscillations
RHEED.

Le cas et plus litigieux pour les déments V tels que I'arsenic ou I'antimoine, car leur plus
grande volatilité rend la mesure des pressons difficile et goproximative. La solution qui
congste a cdibrer les flux V par oscillation RHEED parait plus séduisante, mais se révee

encore plus complexe a mettre en oeuvre.

3.3.1 Mesuredespressions partielles pour lesélémentslil & V

Les mesures des pressions partielles des déments peuvent étre assmilées ala mesure des flux
atomiques, mais elle ne condtitue qu’ une mesure relative qui dépend de la géométrie de I'EIM
et qui est donc non reproductible d’un béti al’ autre. Elle al’ avantage d’ étre rapide et fecile de
mise en oeuvre, puisquil suffit de positionner la jauge a vide dans le lobe d’ évaporation du
flux.

De fait la mesure des flux d' ééments 11 dont les lobes d expanson sont plus directionnels
sera plus représentative que pour les @éments V. Pour nos calibrations des pressions 111 et V,
lavaeur que nous retenons est le maximum de pression trouveé en déplacant lajauge avide.
Toutefois il faut noter pour la mesure des déments'V que leur volatilité peut induire une double
mesure des atomes, qui passent une premiére fois a travers la grille de la jauge € la
retraversent aprés avoir rebondi sur une surface en arriére. A titre d exemple la mesure de
presson d' As suit aprés I’ ouverture du volet une compaosante trangitoire qui est représentetive
du flux d'aomes incident durant une vingtaine de secondes. Au-dela cette mesure continue a
augmenter avec une pente moins marquée qui est représentative du retour des atomes apres
réflexion. Dans ce cas nous retenons la mesure au bout de 20 secondes, c'est adire au
moment ou lamontée en pression change de pente.

Pour sa part I’ évolution de la pression mesurée de Sb passe par un maximum et se stabilise a

une vaeur congtante qui sera celle prise en compte.
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3.3.2 Flux I11 incorporés déduits des oscillations RHEED

Comme I’ont observé Neave et Joyce (Neave, 1983), les oscillations d'intensté RHEED
correspondent exactement aux taux d' @déments 1l incorporés, ceci pour une croissance
normae i.e. en exces ddéments V (cf. §2.4.1.c). Cest de cette maniére que ks flux
d édéments 111 sont générdement calibrés en fonction de la température de la cdlule a effuson
ou de la pression partielle mesurée avec lajauge avide.

L’illustration d’ oscillations RHEED liées aux flux de Ga (GaSh) et de In (InAs) est donnée sur
la figure 3.4. 1l faut noter que le substrat de GaSb donne acces a la cdibration de trois

déments 1l digincts (Ga, Al, In), du fait de la proximité des mailles atomiques de GaSh, InAs
et AlSh.
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Figure 3.4. Ostillaions d intengté de la tache spéculaire du diagramme RHEED pour les
matériaux GaSb (a) et InAs (b) sur substrat GaSh.

L’ observation des ostillations RHEED nécessite des conditions de croissance particuliéres,
qui peuvent ére différentes des conditions optimales pour la qudité éectrique et optique du
matériau. Par exemple lorsque la température de croissance augmente les oscillations
diminuent et disparaissent, aors qu’'une bonne qualité de matériau et souvent corréée avec
une température plutdt devée (cas des dliagesincluant de I’ Al).

La température optimale pour les oscillations RHEED dépend du matériau, mais semble s2
Stuer autour de 450 °C pour les dliages sur Gash.
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Un autre facteur déerminant pour observer des variations dintendté importantes est
I'absence dinterférences entre les oscillations des raies de diffraction voisnes. Sur les
surfaces recongruites les variations d'intengité des raies principaes et des raies intercaées
sont en opposition de phases, et interférent entre elles de maniere destructive. Cest pour
cette raison que sur Gasb dont la surface est (17 3), les oscillations sont observées dans la
direction non-recongtruite [110].

La technique des oscillations RHEED des déments IIl et précise a 5% pres sur la
détermination des compositions et des largeurs des puits quantiques, mais cette précison
Samenuise lorsgue les épaisseurs mises en jeu deviennent importantes. On explique cette
erreur d appréciation par la diminution de I'intengté des oscillations RHEED qui est plus
rgpide que la variation trangtoire du flux aprés ouverture du volet (surpresson). Aing la
période des oscillations mesurée surestime le flux par rapport asavaeur al’équilibre.

Ce probléme intervient pour la croissance des miroirs de Bragg (épaisseur des
couches~ 0,1 um) ; on Sen afranchit partielement en retranchant 10 % aux valeurs des
vitesses déduites du RHEED.

3.3.3 Oscillationsinduites par les élémentsV

L’ observation d oscillations RHEED associées aux flux d déments V a &é montré comme un
moyen de déterminer le taux d'incorporation d’As dans GaAs et InAs (Lewis, 86), et de Sb
dans GaSb et AlSb (Waterman, 92). Nous verrons que la connaissance précise du flux de Sb
pour la croissance de GaSh et GalnSb est un premier pas vers une bonne qudité optique.

La mesure des flux incorporés suscite un gain d'intérét 9 les matériaux épitaxiés possedent
deux déments V. Pour la croissance d' dliages tes que GaAsSb ou AlIAsSh la cdibration du
flux de Sb nous permet de reproduire le rapport Xa ¢/Xg, gérant I accord de maille sur InP.

Les oscillations d' intensité dues au flux de Sb sont observées a température de subgtrat faible
(<420 °C), en épitaxiant du GaSb en |éger exces de Ga, tout ceci afin de ne pas dtérer la
surface. Le flux de Sb dirige dors la croissance et génere comme pour les déments [l des

ocillations d'intensté du RHEED. La mise en excés d déments |11 se traduit par une étape
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trangtoire des oscillations durant les premiéeres monocouches déposées. La figure 3.5 montre
des oscillations induites de Sh sur GaSh aune température de 415 °C, aind que I’ &aonnage

du flux de Sb ains mesuré en fonction de sa pression partielle.
3

Ouverture du volet

Zone trangitoire 2
Oscillations induites par Sb A
/ >
1

/ 23/10/97

Intensité (u. a)

1 1 1 1 1 . * ;" o ¢
0 2 4 6 8 10 0 110° 210 310 410°
Temps (9) P, (torr)
@ (b)

Figure 3.5. (a) Oscillations d'intensité RHEED induites par Sb lors de la coissance de GaSh
sur GaSh sous exces d' éément 111, et (b) taux d'incorporation de Sb en fonction dela
pression équivaente mesurée alajauge avide.

On peut mesurer le flux incorporé des atomes d' As de la méme maniére sur InAs ou GaAs a
basse température, mais ce coefficient d'incorporation et senshble a la température de
croissance (Lewis, 86). Sur InAs nous n'avons pu obsarver les oscillations d'As qu'a des
températures faibles (~ 420 °C), dors que la température de croissance de GaAsSh est

470 °C.

3.4 Croissance de AlxGa1-xAs;-ySby sur substrat | nP

Les dliages du systéme AlGaAsSb sur InP présentent des propriétés séduisantes pour des
gpplications optodectroniques. IIs furent &udiés depuis les premiers temps de I'EIM chez
IBM (Sakaki, 77) & NTT (Waho, 77). Cependant ils posent de gros problémes en matiere
de croissance lorsgqu’on veut les épitaxier en accord de maille sur InP. La relaion entre les
compositions X et y de Idliage AlxGag-xAs1-ySby dansle cas de I accord de maille sur InP
et lasuivante : y = 1-0.511-0.052* x, on remargue que pour la totalité des compositions X en

Al lerapport y/(1-y) entre Sb et Asreste toujours proche de 1.
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En EPL il semble impossible d obtenir ce matériau a cause d' une lacune de miscibilité trés
étendue (Gratton, 73), et qui semble auss se manifester en EIM par d'importantes difficultés
rencontrées pour atteindre certaines compositions. La présence de deux ééments 'V joue un

grand réle dans ces phénomenes, et de plus leur calibration peut ére approximative comme
nous |"’avons vu précédemment. Ceci explique probablement que ces matériaux ont &té trés
peu utilisés pour les applications a 1,55 um en comparaison de InGaAsP, qui contient

pourtant lui-auss deux démentsV.

Dans le tenare GaAsSb comme dans AlGaAsSh et AlAsSh, une compétition
d'incorporetion intervient entre Sb et As (Chang, 77), avec une prédominance de I’ antimoine
plus ou moins marquée sdon le jeu de formes naturelles évaporées (Asy/Shy, Asy/Sby ou
As)/Shy). Cette compétition est la manifestation du manque d affinité entre GaSb et GaAs &t
peut provoquer dans I’adliage GaAsSh des phénomeénes de décomposition spinodae (Chiu,

85) et/ou des désordres d'dliages (ang. : ordering) (Murgatroyd, 90).

La suite de ce chapitre va étre consacrée aux divers paramétres intervenant dans cette rivdité
entre As et Sb tels que la température de croissance, le rapport des flux V/I11, le rapport des
flux Ag/Sh, la nature des flux 111 et le dopage. Les différentes solutions que nous proposons

pour maitriser ces nombreux facteurs seront ensuite présentées.

3.4.1 Effet delatempérature de croissance

Les déments V ont des comportements particulierement complexes a la surface du subgtrat.
En fonction de la température de la surface, les coefficients d'incorporation, mesurés d’ gpres
des ostillations RHEED induites par I'édément V, et les longueurs de diffuson de ces ééments
V différent en fonction de leur espéce atomique. Une éude de I’incorporation de Sb effuse
sous forme tétramere a montré une insensibilité pour une température de subdtrat dlant de
420 a 610 °C (Waterman, 92). En ce qui concerne I’ As on observe une dépendance nette de
I”incorporation dans la gamme 400-600 °C (cf. figure 3.6) (Lewis, 86).

Ces comportements dans une Stuation qui N'est pas vrament identique a la croissance

d dliages binaires aménent a penser que la Stuation deviendra trés délicate lorsgue ces deux
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egpéces seront mises en commun sur une méme surface. C'est ce qu'il advient, en particulier
lorsque les deux déments V sont évaporés sous forme téramére : la figure 3.7 illustre une
étude de la concentration en Sb dans GaAsSb par rapport a la température de croissance
(Nakata, 88, Klem, 83). La composition en Sb n'est pas affectée par la température du
substrat entre 470 et 560 °C, tandis qu’ a plus haute température elle décroit rapidement. Ce
résultat nous montre que pour le jeu de tétrameres Asy-Shy et a basse température Sb
sincorpore préférentiellement & As, puis cette dominance de Sb S estompe rapidement a
partir de 550 °C. Il faut noter que la température de 550 °C correspond a une amélioration
de la dissociation des tétrameéres Asy sur lasurface. Aing il est préférable de travailler abasse
température afin de se placer dans la zone ou se situe le plateau sur la figure 3.7. Le méme
type de comportement a éé observé par la suite sur AlIGaAsSb et AIAsSh (Evans, 90,
Nemeth, 95, Harmand, 97), avec des températures de “ décrochage’ de I’ incorporation de Sb

diffé&rentes sdlon la nature des déments 1 11.
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Figure 3.6. Vitesses de croissance mesurées durant des oscillations RHEED induites As en
fonction de latempérature du substrat. (Lewis, 86)
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Pour notre part le choix de la température pour le croissance de GaAsSbh a éé dans un
premier temps 500 °C. La configuration des cdllules des @éments V a cette période était Asy-
Shy. Nous avons observé la dépendance de la composition en Sb sdon le rapport des
pressions Asy/Shy (figure 3.8.a). Les valeurs de xg, ont été calculées a partir des désaccord
paramétriques des couches relaxées mesures par double diffraction X (DDX). Lafigure 3.8.a.
laisse clairement apparditre une zone de composition autour de I accord de maille sur InP qui
semble ére impossible a épitaxier.

Cette zone a éé dtribuée a une décompostion de I'dliage GaAsSb a la température de
croissance (500 °C). Afin de limiter cet effet, la température de croissance a éé portée a
470 °C. Cette baisse a provoqué une modification de I’ incorporation des déments V et nous
apermis d épitaxier des matériaux présentant un désaccord paramétrique inférieur a 0,01 %.
En comparaison de la courbe a 500 °C la composition en Sb a été tracée a 470 °C (cf. fig.

3.8.b.). On note une modification de la zone vide de la courbe (a), et un rapprochement vers

une variation proportionnelle entre la composition Xg, €t e rapport de pressions Asy/Sby.
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Figure 3.8. Compogtion en Antimoine x des couches de GaA s1.4Shy en fonction du rapport
des pressions Asy/Shy utilisé lors des épitaxies 2500 °C (a) et a470 °C (b).

La stabilité obtenue a basse température semble provenir d'un gain d'incorporation des

molécules S, par rapport aux molécues As, utilisées dans ce cas. Nous avons vu que la
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décomposition des molécules Asy devenait efficace a partir de 550 °C. Or lesmolécules Asp
gue nous utilisons se dissocient beaucoup mieux, méme a une plus basse température de
subgtrat. Ce gain d’incorporation par rapport a As4 induit une compétition plus serrée entre

As, et Shy méme pour des températures autour de 500°C.

3.4.2 Influence desrapports de flux VadVsy

L’incorporation de Sb dans GaAsSh, AlGaAsSh et AIAsSb a une dépendance non-linéaire
avec la pression et donc le flux de molécules Sy envoyé sur la surface (Yano, 89, Németh,
95). Nous avons vu que ce comportement non-linéaire s amplifiait lorsgue la température de
croissance éait plus élevée. Dés les premiéres études sur la croissance de GaAsSb par EIM,
il a éé montré que Sb &ait préférentiellement incorporé par rapport a As (Chang, 77). Ces
mémes auteurs ont attribué la supériorité d’incorporation de Sb a As aux propriétés
thermodynamique de S, et Ay : L’énergie de sublimation de Sby (49,4 kcal/mole contre
36,6 kca/mole pour Asy) induit un long temps de vie en surface, et sa faible énergie de
dissociation (203,6 kca/mole contre 252 kcal/mole pour Asy) pourrait favoriser la réaction
avec les atomes de Ga en surface.

S on gpplique ce raisonnement a notre cas ou les flux V' sont principaement conditués de Asy
et de Sby, la suprématie de Sb nexise plus ou et fortement diminuée. Les résultats
concernant la variation de la compaosition en fonction du rapport de la presson de Sb sur la
presson totae des déments V sont montrés sur la figure 3.9 pour des températures de

croissance de 470 °C et 500 °C.
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Fig 3.9. Composition en Sb des couches de GaAsSb en fonction du rapport des pressions
Shy/(Asy+Sh,) (Cercles pour 470°C et carrés pour 500°C).

Nous voyons clairement que Sb s incorpore beaucoup plus facilement a 470 °C, tandis quele
comportement devient complexe a 500 °C. Les courbes en trait plein ont été tracées a titre
dindication. D’ gpres une application de la théorie BCF (Burton, 51) sur GaAsSb (Mochizuki,
88), des dlures smilaires ont &é observées. La théorie BCF traite des processus de diffusion
en surface sur un relief formé de marches. Pour ses caculs Mochizuki a supposé que toutes
les molécules de Shy étaient décomposées en Sb juste gpres I’ adsorption. Les principales
bases de ces hypothéses sont :

- le maximum du coefficient de collage de Sby est 1, alors qu'il est de 0,5 pour Asy
(Foxon, 75),

- I’énergie de désorption de Sb (2,6 eV) (Naganuma, 80) et bien plus éevée que cdlle de
As4(0,4 eV) (Foxon, 75).
Cette approche théorique permet donc de retrouver la suprématie de I'incorporation de Sb a
faible température, aind que sa tendance a étre exclu par I’ Arsenic a haute température de

croissance.
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3.4.3 Effetsliésaux éémentsi||

Nous venons de passer en revue le contréle de la compostion en déments V en ne nous
préoccupant pas des flux et de la nature des déments I11. Or I'incorporation des déments V

dans I'dliage AlyGay.xAs,Sby.y est modifiée selon la composition x des déments 111 (Klem,
87, Evans, 90 & Harmand, 97). Comme le faisait remarquer Klem, cette observation est

d une importance capitale pour la croissance d’ hétérostructures dans le systéme AlGaAsSD,
et en particulier pour les miroirs de Bragg AlGaAsS/AIAsS, car il faudra S accommoder
d' un changement des flux V a chaque interface. La figure 3.10 tirée de I'article de J.C.

Harmand (Harmand, 97) illustre bien |’ effet de la composition x sur I'incorporation de As. La
vitesse de croissance a é&é maintenue condtante aing que les flux des déments V, saul le
rgpport Al/Ga a varié. Les tendances que I'on remarque en premier lieu sont le gain
d'incorporation de As lorsque le quaternaire s enrichit en Al, et I’ augmentation de la fraction
de Sb quand la vitesse croit.

Il apparait donc que les coefficients d'incorporation des déments V sont perturbés par la
vitese et par la nature des déments [11 incidents. Harmand a expliqué ce phénomeéne par le
fat que la compogtion et dirigée par des réactions compétitives entre les especes a la
surface. Les énergies libres 2G pour les différentes réactions intervenant pour AIGaAsSh a
500 °C sont données dans latable 3.1 (Harmand, 97). Ces valeurs montrent que laformation
d arséniures est favorisée par rgpport a la formation d' antimoniures lorsque As; et Sh, sont

utilisés
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et (b) influence des vitesses de croissance de GaAsSb et de AIAsSb sur I'incorporation d' As

(Harmand, 97).
Réactions Chimiques ?2G (Jmole)
Ga(g) + 3ASAg) ® GaAs(s) 280
Ga(g) + 50(0) ® Gash() 263
AIG) + SAS(G) ® AlAS(Y 369
AI@) + 5S0y(0) ® AISD(9 a5

Table 3.1. Energies de Gibbs des différentes réactions intervenant dans la croissance de
AlGaAsSb (Harmand, 97).

Cette prédisposition tend a s amplifier quand le rgpport V/II1 augmente. De plus le décdage
entre les ?G et plus important pour les composss a base d’ duminium, ce qui explique que
Iincorporation de As est privilégiée lorsgue le taux de Al augmente dans I dliage épitaxié.
Aing pour maintenir I'accord de maille lors de I"'dternance AlGaAsSIWAIASSh durant la
croissance d' un miroir de Bragg, il sera indispensable de modifier un des flux As ou Sb. Une
autre solution consiste a jouer sur des vitesses de croissance différentes selon les matériaux,
ceci afin de maintenir les taux d'incorporation des déments V.

Notre béti d EIM est équipé d'une cellule d arsenic a éage de craquage muni d’ une vanne
pointeau, qui permet de réguler le flux sortant de molécules Asp. Le changement du flux d' Asy

est commandé par ordinateur, donc rapide et reproductible, e n'a aucune incidence sur la
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température de la cdlule. L’ ouverture de la vanne éant linéaire avec la presson équivdente
mesurée, nous avons pu éaonner la postion de la vanne directement en fonction de la

composition en As dans les couches de AlIGaAsSb et AIAsSD (fig. 3.11).
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Fig 3.11. Désaccord de maille par rapport aInP des aliages AIASSb (a) et AlGaAsSb (b) en
fonction de I’ ouverture de la vanne pointeau dela cdlule As.

3.4.4 Misea profit des oscillations induites d’ antimoine

Durant I'éé 97, la source a effuson de Sby a éé remplacée par une cdlule a éage de
cragquage pouvant produire des diméres Sby ou des monomeéres Sh. En substituant la source
de térameres par cette source produisant principaement des dimeres, le nombre d é&apes de
dissociations a la surface est réduit. Un gain notable dans le coefficient d’incorporation de Sb
est donc attendu. Concernant la croissance de AIGaAsSb sur InP, nous avions déduit de nos
observations précédentes une équivalence dincorporation entre Sb e As dans la
configuration Sz-Asp. |l Sensuivait une compétition serrée entre Sb et As, rendant difficile
I’ obtention de la composition désirée. Nous attendions du dimere Sb, une réduction de cette
compétition.

Le réaultat maeur atendu du changement Shs-Asy/ Sby-Asy est donc un bénéfice
d'incorporation de Sb par rapport aAs, et de fait une meilleure maitrise de la composition des

démentsV.
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A partir de cette hypothése nous avons opté pour un réglage de la composition en Aset Sb a
partir des oscillations induites d antimoine (cf. 8§ 3.3.3.). Cette démarche avait d§a &é
appliquée a la croissance de INAsSh par |’ équipe de Joyce (Ferguson, 92). Lavitesse de Sb
es donc fixée a la composition voulue pour I'accord de maille sur InP, compte tenu de la
vitesse totde des déments I11. Le flux de As, a éé réglé de maniére a obtenir un rapport de
flux V/IN1 légérement supérieur a 1. Pour la croissance de I’ dliage AIASSD, le flux de As a é&é
diminué au maximum en gardant un exces ddéments V sur la surface, vu sa meilleure
incorporation en présence de Al.

Les figures 3.12 a et b donnent les diagrammes DDX des premiéres couches réalisées avec
cette méthode. On y observe les pics les plus intenses relatifs au substrat InP et des pics
VOISiNS correspondants ausx couches épitaxiées

- Sur lafigure 3.12a deux pics autres que celui du substrat nous indique la présence de deux
compositions différentes de I'adliage épitaxié, mais qui restent trés proches de |'accord de
maille (?a/a = £0,03%).

- Il'y aune seule compodtion de I’ dliage AlIAsSSh sur lafigure 3.12b qui est |égérement moins
bien accordée que la précédente mais le désaccord de maille reste faible (?a/a = +£0,2%).

Des compostions en accord de maille ont éé obtenues immédiatement pour |'dliage
AlGaAsSbh comme pour AIAsSb en utilisant cette méthode. Nous avons donc mis au point
une procédure facile a mettre en oeuvre a partir des cdibrations (cf. fig. 3.5.b.), applicable a
tous les dliages dans le systeme AlGaAsSh, et reproductible d'une croissance a une autre

voired' un béti aun autre.
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3.5 Croissance d’ antimoniures sur substrat GaSh

La croissance des dliages AlGaAsSh sur un substrat de GaSb est assez proche de celle sur
subgtrat d'InP. La gamme de température de croissance reste autour de 500°C e les
rapports de flux V/III fables. La principde différence est la compostion en As qui reste
minime ou pafois nulle dans les dliages accordés en mallle sur GaSb, ceci limite
congdérablement les phénomenes liés aux interactions entre Sb et As que nous avons

rencontres sur InP. Pour le quaternaire AlGay.xAs, Sby.y la condition d'accord de maille sur

GaSb rdliant les compositionsy et X sdonlaloi de Végard est lasuivante :

_ 0,039x
Y= 0,4426 + 0, 0318x

(3-2).

Aing le ternaire a base d' auminium a une composition en As faible : AlAsypgSbo g2, lorsgu'il

et accordé en maille sur GaSh.

3.5.1 Conditions de croissance

La bonne qudité crigdline du GaSbh épitaxié est souvent associée a la limitation de son
dopage résiduel p. Ce dopage important (1016-1017 cnr3) ne provient pas d impuretés mais
de la formation durant la croissance de défauts crigtalins accepteurs (Effer, 64). Pluseurs
travaux ont révélé que le dopage résidud des couches épitaxiés par EIM s accompagnait
d'une dégradation de leurs propriétés de transport et de photoluminescence (Lee, 86,
Munekata, 89 et Turner, 93), et ont proposeé des conditions de croissance (température de
croissance, flux de Sb e Ga) permettant d' obtenir des couches avec un dopage résiduel

minimum.

Le parametre le plus sensble semble étre le rapport entre les flux d antimoine et de galium
(F sp/F ca)- La figure 3.13 présente le dopage résidud des couches en fonction du rapport
desflux mesuré par Lee et al. (Lee, 86). Ce résultat va dans le sens d' un rapport de flux entre
antimoine et gdlium  g/F gq) minimum, ceci tendant a réduire le dopage résdud & a

augmenter la mobilité des trous dans les couches épitaxiées. |l s agit donc pour une vitesse
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donnée de Ga, de limiter le flux de Sb incident. De plus la forme dimere de I'antimoine
augmente le coefficient de collage sur la surface, et il semble logique de préférer les molécules
Shy aux tétrameres Sy afin minimiser la présence d' antimoine ala surface.

Pour | épitaxie de I’ dliage AlGaAsSh accorde sur GaSh, les rgpports V/1I1 que nous avons
appliqués sont 1égérement supérieurs a 1. Ce choix conforte les conditions dga établies sur
InP (cf. § 3.4.4).

La température de croissance que nous avons utilisée durant toutes les épitaxies sur GaSh est
500°C. Pour les composes AlGaAsSbh cette température de substrat semble étre
magoritairement adoptée dans la littérature. Notons que pour les dliages riches en Al la
tendance d augmenter la température de croissance ceci afin de diminuer les cas de
contamination par I'oxygéne. Tandis qu avec I'adjonction d'indium dans les composés
antimoniures (GalnSb, InAs et GalnAsSh), les températures de croissance doivent ére plus
faibles (400-500°C) (Bertru, 98).
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Figure 3.13. Influence du rapport de pression entre Sb et Gasur le dopage résiduel p et la
mobilité des trous (L ee, 86).
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3.5.2 Introduction d’ As pour I’accord de maille

D’ gpres la condition d'accord de maille de AlGay.,As,Sby.y sur GaSb (cf. equation 3-1), le
pourcentage d’As a introduire Sééeve au maximum a 8% dans le cas du ternaire AIAsSb.
Gréce ala cdlule d' Asy équipée d’ une vanne pointeaul la quantité d’ arsenic peut ére modifiée
rapidement et précistment. Cependant il est nécessaire au prédable de cdlibrer e flux d' Aspy
en fonction de la compogtion solide en As dans les matériaux. La solution de la mesure des
pressons patieles a la jauge Bayard-Alpert est suffisamment précise pour obtenir les
quantités d As satisfaisant I’ accord de maille (cf. figure 3.14).

Comparativement aux nombreuses difficultés lors de I’ épitaxie de AlGaAsSb sur InP, la
croissance sur GasSh est beaucoup moins problématique et ne demande pas une auss grande
rigueur dans les cdibrations des flux V et de latempérature. Les variations des flux d Asd'un
dliage a I’autre sont faibles, donc rapides et fiables a I’aide de la vanne pointeau lors des
interfaces. Cet avantage est notable pour la rédisation de miroirs de Bragg, pour lesquels on
rédise des successions de ALGay,As/Sbiy (0<x<02 => 0 <y<0,02) et de

A|A50,088b0,92.
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3.5.3 Dopage des couches AlGaAsSh

Le but de cette éude éant de réaliser des structures émettrices fonctionnant par injection de
courant (8 4 et 5), nous avons effectué des cdlibrations de dopage p et n. Les @éments qui
sont utilisés sur le béti d' EIM sont le tellure pour le dopage n et e béryllium pour le dopage p.
Les échanttillons dédiés aux cdibrations de dopage sont épitaxiés sur substrat non
intentionnellement dopé de GaSb (dopage résiduel p de quelques 1016 cnr3), ou sur substrat
semi-isolant de GaAs. Une couche épaisse de GaSh non dopée est d' abord épitaxiée, avant
de débuter la croissance du matériau dopé a éudier. Cet échantillon est par la suite
caractérisé par effet Hall pour connaitre le dopage effectif rédise. Les calibrations de dopage
n et p pour le quaternaire AlGaAsSb sont donnés sur lesfigures 3.15a et b.

Ces calibrations ont é¢é réaisées pour des dopages devés (> 10" cm*), pour lesquels la

reproductibilité dans le temps est satisfaisante. A cause du dopage résiduel p important dans
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le GaSb les dopages faibles sont difficilement rédisables, en particulier pour des
compensations de ce dopage résidudl.

De plus les cdibrations de dopage pour le ternaire AIAsSb montre des dissonances avec les
mesures réalisées sur AlGaAsSh. Ceci est en partie causée par les difficultés de mesure par
effet Hall introduites par |’ oxydation rgpide des couches avec de I’aduminium comme unique

édément 111 qui rend impossible la rédlisation de contact ohmique sur la surface.
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Chapitre4

L ESCOMPOSANTS SUR GASB :
LASERSEMETTANT PAR LA TRANCHE

Dans le but de rédiser un laser a cavité verticde (VCSEL) émettant dans la gamme infrarouge
1,3-1,55 um, de nombreuses possibilités peuvent ére envisagées en terme de matériaux et de
technique de rédisation. Le premier VCSEL a 1,55 um a é&é fabriqué par D.l. Babic en utilisant
une technique hybride consstant a coller des miroirs épitaxiés sur GaAs avec une couche active
sur InP (Babic, 95). Lafabrication d'un VCSEL en une seule élgpe d épitaxie reste laméthode la
plus pertinente pour bénéficier de tous les avantages qu offre la géométrie verticale de ces
gructures. Des lors le type de couches actives de tels VCSELs est guidé principaement par le
choix des matériaux composant les miroirs de Bragg. Trois filieres sont concernées pour les
miroirs de Bragg 1,3-1,55 um : GaAgAIAs, InP/InGaAsP e GaSh/AlSh. Bien que les couches
actives dans lafiliére InP soient tres performantes, la rédisation des miroirs de Bragg et donc du
VCSEL est beaucoup plus problématique. La situation est inversée pour les deux autres filiéres
(GaAs et GaSb), pour lesquelles les miroirs sont performants aors que les couches actives autour
de 1,55 um n’ont pas encore abouti a des résultats fiables.

Dans ce chapitre nous présentons les résultats obtenus avec des couches actives a 1,55 pum a base
d antimoniures sur GaSh. Une émission laser a 1,55 um a 300 K a été obtenue sur une structure

laser classique émettant par latranche.
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4.1 Etat del’ art des couches actives émettant vers 1,55 pm

4.1.1 FilierelnP

Latechnologie des diodes lasers sur InP est aujourd hui mature. Les techniques de fabrication des
composants ont largement montré leurs capacités en matiére de quaité et de reproductibilité.
Actudlement ces diodes lasers sont utilisées industriellement pour les communications optiques,
avec des posshilités de transmisson de pluseurs dizaines de Gh/s. Les dructures a puits
quantiques concernées sont du type “puits INGaAsP / barrieres InP’ ou “ puits InGaAs / barrieres
InGaAsP’. Il y a d§a quelques années (1990-1992) la littérature rapportait des vaeurs de densité
de courant de seuil faibles pour de tels lasers 1,55 um incluant des puits de GalnAsP dans des
barrieres d'InP (Osinski, 92), et pour des multipuits contraints de GalnAs dans des barrieres de
GalnAsP (valeur record : J4=400 A/cn¥) (Tsang, 91). Les structures GalnAsP/InP présentant
ellesauss de trés bonnes caractéristiques pour une émissonal,3 um

L’ autre systeme accordé en maille sur InP qu’ est INGaAgInGaAlAs semble trés attractif pour des
zones actives vers 1,3-1,55 um. 1l se démarque du conventionnel InGaAsP/InP par un décaage
plus important entre les bandes de conduction (Sugiyama, 86). De plus la solution InGaAlAs
facilite la maitrise de composition des dliages en EIM ; ceci permettant d’ obtenir une émisson a
1,55 um (Kasukawa, 91, Mondry, 92), ou a 1,3 um avec puits en quaternaire AlGalnAs (Zah,
94). Les vaeurs des dendités de courant de seuil et des températures caractéristiques® obtenues

pour les différentes combinai sons puits/barriéres sont :
GanAdAIGalinAs | =155um Tp=60K Jnh=640 Alcn?  (Kasukawa, 91)

AlGalnAgAIGanAs | =1,55um - Jh =540 A/cm?  (Mondry, 92)
AlGANAFAIGaANAs | =13pm  To=108K Jh=513A/cm? (Zah, 94).

* La dépendance du courant de seuil avec la température peut étre décrite par Jpu el/To ou T est la
température du laser et Tg la température caractéristique. Un T élevé sera donc caractéristique d'un bon
comportement en température
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4.1.2 Filiere GaAs

Afin d augmenter lalongueur d onde d’ émission des lasers a puits contraints GalnAYGaAs qui est
dans la gamme 0,8-1,1 um, &t suite au développement des sources d' azote en épitaxie par jets
moléculaires, des équipes ont incorporé de |’ azote au ternaire GalnAs. Le quaternaire GalnNAs
contenant seulement 1 % d'azote augmente considérablement la discontinuité de la bande de
conduction avec GaAs, ce qui permet d' obtenir des puits émettant vers 1,3 um (Nakahara, 98).
Ces diodes lasers possedent des températures caractéristiques élevées (Tg = 127 K) mais les
densités de courant de seuil restent dlevées a cause d'une qudité crigaline encore insuffisante
(Kondow, 96). Une augmentation supérieure d azote dans les couches permettant d' atteindre
1,55 um semble cependant difficilement rédisable en terme d épitaxie.

La récente apparition des zones actives a base de boites quantiques permet auss d atteindre le
domaine des longueurs d’ onde des técommunications et cela a é¢é appliqué aux lasers a cavité
verticale. Un VCSEL a boites quantiques de InAs sur GaAs fonctionne a température ambiante a
1,15 um avec un courant de seuil tres faible Iy, = 520 PA (& = 640 Alc?) (Huffaker, 98). Aux
grandes longueurs d onde, concernant des boites quantiques de InGaAs sur GaAs, le mellleur

résultat actud est I’ obtention d’ un signd de photoluminescence a 1,3 um (Mirin, 95).

4.1.3 Filiere GaSh

Historiquement les lasers sur GaSb condtituaient de bons candidats pour émettre dans la gamme
1,3-1,55 um. Depuis I’ ascendance du systeme GalnAsP/InP, les couches actives sur substrat
GaSh sont destinées dans leur quas-totalité a des applications dans I’ infrarouge moyen et lointain
(I = 2pm). La quas-égdité des mailles atomiques des binaires Gash, AlSb et InAs permet
pourtant de couvrir une large gamme d énergie de bande interdite avec les nombreux composes
ternaires et quaternaires engendrés (0.3 eV < Eg< 1.58 eV).

Autour de 2um des diodes lasers avec une puissance d émisson de 4 W et une dengité de
courant de seuil de 115 A/c? ont éé fabriquées a partir d un puits quantique de GalnAsSb dans
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des barrieres de AlGaAsSh (Garbuzov, 97). Ces résultats sont directement en concurrence avec
les performances des diodes laser 40,8 um sur GaAs.

Principalement dans les années 80, le systéme puits/barrieres GaSh/AlGaSh a été proposé pour
émettre a 1,55 um. Plusieurs lasers ont éé fabriqués fonctionnant a température ambiante a des
longueurs d’ onde |égerement supérieures (Aarik, 80, Ohmori, 85). L’émission la plus basse en
longueur d' onde a été obtenue par Ohmori et al. : | =1,66 um (Ohmori, 85). La densité de
courant de seuil avec 6 puits éat de 2,4 kA/cn¥, avec une température caractéristique
To =62 K. A notre connaissance aucune émisson & 1,55 pm en continu a température ambiante
n'a éé rapporté dans la littérature avec ce systéme puits/barriéres GaSh/AlGaSh. L’ obstacle
fondamenta provient des recombinaisons non-radiatives dues a un effet Auger important. La
différence d énergie ?¢ entre la bande d’ éclatement spin orbite et les niveaux du haut de la bande
de vaence dans le puits de GaSh s accorde exactement avec les trandtions entre bande de
conduction et de vaence, ceci donnant lieu & une résonance dans le processus de recombinaison
Auger. L'effet et désastreux pour I'émisson laser puisque le gain et fortement atténué, en
accentuant le courant de seuil.

Les pertes induites par les recombinaisons Auger (cf. § 4.2.2) sont présentes dans les systemes
GanAsP/InP et GaAlAsSh/GaSh (Mozer, 83). On retrouve dans les deux cas des températures
caractéridiques fables (To~50K) provenant d'une forte dépendance des pertes avec la
température. Des cdculs théoriques sur des puits de GaSb décrivent les zones d énergie dans
lesquelles les pertes Auger sont maximales (Sugimura, 86, Schweizer, 87). Une solution envisagée
pour modifier ces zones de résonance et dintroduire de la contrainte dans les puits. En
introduisant de I’indium pour former des puits de GalnSh, les masses dans les bandes de valence

sont modifiées et le processus Auger peut étre réduit (Jiang, 90).

4.2 Calculsliés aux niveaux d’ énergie dans les puits quantiques
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4.2.1 Effetsdela contrainte sur la structure de bande

Le cdcul des niveaux de confinement dans les puits dépend en premier lieu de I'dignement des
bandes entre le puits et les barriéres. En particulier dans les matériaux contraints, les bandes
d énergie sont déformées et les écarts entre les bandes modifiées.

La figure 4.1 illugtre les effets des contraintes en compresson (maille du puits > maille de
barriére) e en tensgon (maille du puits < malille de la bariere) sur la structure de bandes d' un
Semiconducteur.

Le formaisme de Krijn (Krijn, 91), applicable aux matériaux épitaxiés sur GaSb (Cumind, 97),
permet d’ évauer les nouveaux écarts d' énergie de la structure de bande. Nous nous intéresserons
plus particuliérement aux décalages des énergies de bande interdite E; et de I’ éclatement spin-
orbite ?o. La procédure de cacul pour les dliages sur GaSb (AlGarAs,Shiy et Gag.
A NAs,Sby.y) que nous avons utilisée est identique a celle decrite par Y. Cumind (Cuminal, 97).
Les parametres utilisés sont rappelés dans latable 4.1

Pour I'dliage ternaire Gay_nSb sur substrat de GaSb, la contrainte est en compression pour
toute les compositions x en indium. L’ énergie de bande interdite soumise a la contrainte diminue
moins rapidement que pour un matériau non contraint (relaxé) lorsgue I’ dliage s enrichit en In.
Toutefois des limites d épaisseur du matériau contraint apparaissent lorsque les forces de
compresson sont devées (matériau riche en In). Au dda de ces limites gppelées épaisseurs
critiques le matériau se rdaxe en reprenant sa maille naturdle, ceci entrainant la formation de

nombreuses didocations. A titre o exemple I'épaisseur critique d’une couche de Gap glnp 2Sb

épitaxiée sur GaSh est d' environ 200 A.
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Figure 4.1. Structure de bande d’ un semiconducteur a bande interdite directe
a) non contraint, b) en compression, ¢) en tenson (Cumind, 97).

La contrainte modifie de fagon notable I’ éclatement des bandes HH-SO et HH-LH (fig. 4.3)

relatives aux trous. En effet dans le cas de I'dliage Gay-,d n,Sb non contraint la valeur de ?ghh-so
varie peu autour de 0,8 eV pour 0 = x = 1, aors que sous I effet de la contrainte  ?ghh-so
augmente en se détachant rapidement de 0,8 eV.

Les influences de la contrainte sur I’ énergie de bande interdite et sur I’ éclatement des bandes HH-
SO peuvent ére bénéfiques puisqu' eles diminuent les recombinaisons non-radiatives connues
telles que cdlesinduites par effet Auger.

Les courbes issues des caculs pour le ternaire Gay- neSb contraint sur GaSh (en compression)

de Eget ?o sont représentées sur lesfigures 4.2 et 4.3.
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Principaux parametres utilisés pour lesbinaires (300 K) :

GaSh GaAs InSh InAs AlSH AlAs
a(A) 6,054 | 56532 | 64794 | 60584 | 61355 | 5,6622
Es(eV) 0725 | 1424 | 0172 | 0356 23 3,02
(vdlée §)
Do (eV) 0,8 0,340 0,810 0,380 0,67 0,3
me" (Mp) 0,042 | 00665 | 00136 | 0,023 0,102 0,083
Mhn' (M) 0,222 0,377 0,244 0,263 0,469 1,785
Mh" (M) 0,045 0,090 0,014 0,027 0,162 0,160
Mso (M) 0,075 0,15 0,02 0,049 0,24 0,29
C11(10%0Pa) 8,84 11,88 6,7 8,33 8,80 12,5
C12(1010Pq) 4,03 5,38 3,65 4,53 4,30 5,30
a(ev) -6,85 -7,17 -6,17 -5,08 -6,97 -5,64
a (eV) 0,79 1,16 0,36 1,00 1,38 2,47
b (eV) -2,0 -17 21 -1,8 14 -15
Parameétres de courbure :
GaAlSh | GaAlAs | GanSh | GalnAs | GaAsSh | AIAsSb | AllnAs | AllnSb | InAsSb
C(E) (eV)| 047 0,37 0415 0,38 122 1,06 03 0,58
C(?0) (eV) 0 0,15 06 0 1,14

Table 4.1. Paramétres utilisés pour le caeul des niveaux d' énergie dans le puits (Joullié, 98).
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Figure 4.2. Energie de bande interdite pour Gay-xl nxSb contraint sur GaSh et

non contraint en fonction de la. concentration x en indium
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Figure 4.3. Eclatement des bandes HH-SO et HH-LH en fonction de x pour Gag-xInkSb

contraint sur GaSb et non contraint.
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4.2.2 Recombinaisons Auger dans les puits contraints de Gaj.xInySb dans AlGaAsSh

sur substrat GaSh

L'effet Auger se manifeste par une trangtion nortradiative qui neutraise le photon créé. Ces
recombinaisons assmilables a des pertes samplifient comme la puissance cubique de la
concentration des porteurs N3, et sont auss dépendantes de la température et de la longueur

d onde d' émission. Dans les diodes lasers ce phénomene se traduit par une élévation du courant
de sauil parfois rédhibitoire pour le fonctionnement a température ambiante. Les pertes par

recombinaison Auger ont é&é observées dans les deux systémes GanAsP/InP e
AlGaAsSh/GaSh degtinés ala gamme infrarouge (M ozer, 83).

Il exige pluseurs types de recombinaisons Auger, mais dans le cas de lasers émettant vers 1,3-

1,55 um le mécanisme prépondérant est celui décrit par la figure 4.4 et gppeé CHHS : I énergie
produite par la recombinaison d' une paire @ectron-trou qui aurait di produire un photon excite un
éa de la bande d' éclatement spin orbite qui monte au sommet de la bande de vaence. Pour ce
fare les vaeurs de ?( et Es doivent étre voisnes, le taux de recombinaison Auger éant maximum

lorsque ?p = Es.

Bande de
conduction
Er
bﬂ HH
Bandes de
valence

Ao

Figure 4.4. Mécanisme de recombinaison Auger CHHS faisant intervenir labande de
conduction, labande de trous lourds HH et la bande d’ éclatement spin orbite SO.
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Le cas des pertes induites par effet Auger dans des puits de GaSb a été éudié par quelques
équipes dans les années 1980 (Schweizer, 87, Sugimura, 86 et Haug, 87), dans le but d utiliser
les matériaux antimoniures pour des applications aux communications optiques.

Dans le GaSh massif a 300 K, on a ?g = 0,761 eV et Es = 0,725 eV, or ces vaeurs proches
I’'une de I’ autre avantagent le processus CHHS. En fonction de la température, ?( et E; ont des

comportements opposes’, et sont amenés a e croiser a une certaine température critique.

Schweizer et al. (Schweizer, 87) ont proposé une variaion de Es par rapport a ?g (figure 4.5)

pour le GaSh massif aing que pour des puits d’ épaisseurs variables.

Ly Gash

155 4a

&7 nmi

0.9 4

o 100 200 00
temperature [K]

a.70

Figure 4.5. Pogtion en énergie du gain maximum en fonction de la température dans du GaSb
meassif et des puits quantiques GaS/AlSb ; la zone hachurée représente | énergie d' éclatement
spin-orhite ? obtenue par des mesures de luminescence de Eg +? (Schwelizer, 87).

* Es diminue lorsque |a température augmente tandis que 2 s éargit : E (eV) = 0,836-3,7.104.T(K) et
20(eV) = 0,704+1,89.104.T(K) d aprés (Haug, 87) avec nos paramétres (table 4.1).
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La zone de température ou le croisement E/?q S opére se situe entre 120 K et 200 K pour le
GaSh massif, et tend vers de plus hautes températures dans le cas de puits quantiques GaSh/AlSh
avec des épaisseurs de plus en plus fines. Ceci est nettement défavorable a I’ usage de puits de
GaSb par repport au matériau massif et cda a auss &é remarqué par Jang et a. (Jang, 91).

Cependant d' gpres la figure 4.5 e une autre estimation théorique (Sugimura, 86), on remarque
que pour des puits d’ une largeur supérieure & 70 A, ?¢ est plus grand que K, augue cas une
réduction de I’ effet Auger peut ére attendue.

Une solution dternative pour réduire les pertes Auger dans les puits quantiques est d'introduire
une contrainte. Comme illustré sur la figure 4.1 la contrainte modifie les positions et les courbures
des bandes de vaence, angd dans les puits quantiques contraints la masse effective des trous
lourds et réduite. Cette diminution est auss connue pour réduire la densité de courant de seuil

(Y ablonovitch, 86).

L’influence limitative de la contrainte sur les pertes Auger a &é mesuré expé&rimentalement sur des
puits (Wang, 93). Le systeme contraint de puitsbarieres GalnSb/AlGaSh dérivé de
GaSh/AlGaSh a éé sujet a une approche théorique de Jiang et d. (Jiang, 90). Cette éude montre
I’ avantage des puits fins de Gay_xI nSb pour inhiber les recombinai sons Auger.

Nous avons calculé les niveaux confinés dans la bande de conduction et la bande de vaence
(bande des trous lourds et bande d' éclatement spin-orbite) pour des puits de Ga;.1n,Sb avec
barrieres de Al ;Gay sASy 02500 05 (I€s compositions en indium sont x = 0%, 4% et 20%). Les
résultats sont représentés  sur la figure 4.6. Les zones d'intersection de I'énergie de bande
interdite & (trait plein) et de ?, (pointillés) sont propices aux recombinaisons Auger. Certaines
épaisseurs de puits vont aing étre proscrites afin de se Stuer dans une gamme dans laguelle E; et
?0 sont suffisamment distants pour réduire le processus CHHS.,

Ces réaultats corroborent les prévisons de Jang et al préconisant des puits fins. On remarque de
plus que pour une émisson a 1,55 um I’ épaisseur des puits caculée correspond a une différence

importante entre les vaeurs de E; et ?, et ce pour lestrois compaosition en Indium.
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Figure 4.6. Cdculs de lalongueur d onde d' émission Eg (trait plein) et de I’ éclatement spin-orbite
?o (trait pointillés) dans un puits de Gay_xInySb (x = 0, 0,04 et 0,2) en fonction de leur épaisseur
avec des barrieres de Al ,Gay sAS 02Shg 95 a@ccordees en maille sur GaSh. Les épaisseurs de
puits correspondant a 1,55 pm pour chague compaosition en indium sont indiqués par des lignes.

4.2.3 Calcul des niveaux électroniques dans un puits quantique de GayI n,Sb avec des
barrieres de Al,Ga;.«As,Sby.y

Le cdcul des niveaux d énergie quantifiés dans le puits quantique entouré de barriéres de largeurs
infinies est bas® sur le modée de Kronig-Penney. Nous avons suppose le raccordement des
bandes de type | (cf. fig. 4.7) car nous N’ &udierons que des cas de puits a faible composition
d'indium, ce qui S apparente aux puits quantiques de GaSh dans (Ga)AlSb connus comme type |
dans la littérature. La différence des énergies de bande interdite entre puits et barriéres pour ce

systéme a été distribué a 60 % sur la bande de conduction et 40 % sur la bande de vaence. Dans
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ce cacul seulsles effets de la contrainte sur les énergies de bande interdite ont €té pris en compte,
les masses effectives utilisées méme pour les matériaux contraints ont €&é cdles caculées en
accord de maille.

Deux compositions de puits ont &é éudiées et redistes : Gag gglNppaSh et Gag glnp 2Sb, avec
des contraintes respectives de 0,3 % et 1,2 % par rapport au substrat GaSh. Pour la composition
des barriéres en AlGaAsSh, nous avons maintenu dans toutes les structures I’ accord de maille par

rapport au Gasb.

Al, ,Ga, sAsSh Ga,,In,Sb Al,,Ga, ;A sSb

3 A

zEc:O,GZEG
¢ ——————— —An:1(électrons)
|
E (GalnSh) d,Eér:TeirsgS:gn 957 meV
2g,=0,42E, : ——————— —Ytrouslourds Y

Figure 4.7. Structure de bandes et niveaux confinés d’ un puits quantique de Gay_J nSb contraint

dans des barrieres Alp 2Gap gAsp,02Sh0 98 accordées sur GaSh.

Les résultats en terme de niveaux d'énergie dans des puits Gag ggl N p4Sb et Gag glng 2Sb dans
des barriéres de Alg2Gag gAsp02Sbpgs sont présentés sur la figure 4.6 en portant la longueur
d onde d'émisson en fonction de I'épaisseur du puits. Nous avons tracé en comparaison la
courbe relative aux puits non contraints de GaSh. Les épaisseurs de puits caculées aind que les
paramétres de confinement correspondant a une émission a 1,55 pum sont précises dans la table

4.2.
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Gasb Gag g6l o, 04Sb Gagglnp 2Sb

épaisseur de puits 64 A 47 A 23A
relaive aune émisson
al,55pum
Contrainte d&_puns en 0% - 0,25 % -1,25%
compression
(épaisseur critique) (8) (700 A) (200A)
Décaage de la bande
: 139 meV 161 meV 242 meV
de conduction (?E.) 39me me m
Décdage de labande
\V 107 meV 161 meV
de valence (?E,) S3me m
Cortfinement des 57,7 meV 82,8 meV 175 mev
éectrons (&)
Conf'“e'?r?h“)d% trous 18,8 meV 29,3 meV 753 meV
1

Table 4.2. Epaisseurs des puits pour une émission a1,55 um e résultats intermédiaires dansle
cacul des niveaux confinés dans les puits.

Pour obtenir un spectre d’émission centré a 1,55 um, la table 4.2 montre que la différence
d épaisseur entre des puits non contraints de GaSb et des puits contraints de GalnSb n’'est pas
tres importante. De plus pour les puits contraints les épaisseurs mises en jeu méme avec une
contrainte |égérement supérieure & 1% reste trés en dega de I’ épaisseur critique (~ 200 A). Nous
pouvons donc utiliser des puits de GalnSb pour notre application, en bénéficiant des amdiorations
amenés par la contrainte sur la performance des lasers (réduction des recombinaisons Auger et de
la masse effective des trous lourds, ce qui doit induire une réduction de la densité de courant de
sauil).

On remarque que la contrainte accentue le confinement des dectrons, ceci leur interdisant de
sortir du puits par excitetion thermique ou autre. Le taux de recombinaison radigtive es ang

augmente.

Nous avons tracé les courbes représentant la longueur d’'onde d'émission en fonction de
I’épaisseur des puits, rdaives a une augmentation de la concentration en duminium dans les

bariéres (figure 4.8). Le fat denrichir les barieres en duminium permet essentielement
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d augmenter |’ épaisseur des puits. Ce degré de liberté peut ére cependant limité a cause de

problemes d'interdiffusion entre indium et duminium durant I’ épitaxie (cf. § 4.3.1).
1,7 ——
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Figure 4.8. Longueurs d' onde d' émission pour des puits Ga ggl Ny 04Sh en compression avec
plusieurs compositions en duminium dans les barriéres AlyGay A sSb accordées sur Gasb.

4.3 Epitaxie et validation de la couche active Gal nSh/AlGaAsSb

Nous avons évalué deux types de couches actives basées sur des puits contraints en compression
de Gay4InSb avec les compositions x = 4% et 20%. Dans toutes les structures réalisées les
barrieres sont accordées en maille sur GaSh e de méme composition  Aly 2Gay gA S 02500 os.
Aucune structure de ce type n’ a encore éé rapportée dans la littérature a notre connai ssance.

Afin d éablir les conditions de croissance des multipuits quantiques GalnS/AlGaAsSb nous
avons di congdérer deux points pécifiques liés ala croissance : (i) la présence d duminium dans

les barriéres peut ére un vecteur de pollution par I’ oxygene, e (ii) la juxtgpostion d'indium et
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d duminium au niveau des interfaces risque de favoriser les diffusons. Nous avons donc chois

une température de croissance unique pour le couple puits-barriere, et d introduire des pauses aux
interfaces puits-barrieres pour solutionner ces problémes.

Dans un premier temps les puits Gao ol 04Sb €t les barrieres Aly ,Gay sAS0,02Sho0s ONt &€
épitaxiés a 500 °C en une seule étape, puis des arréts de croissance de 20 s ont &€ intercaés a
chague interface sous flux de Sb,. Sur la premiere s&ie déchantillons aucun sgnd de
photoluminescence a 80 K n'a éé obtenu, tandis qu’ avec I’ gout de pauses un signa important
centré a 0,9 eV a é&é mesuré (figure 4.9). Cette amdlioration des propriétés optiques apres
introduction de pauses a éé confirmée par une différence notable entre les spectres de double
diffraction X des deux types de stquences d épitaxie. En effet aucun pic sadlite signifiant des
interfaces abruptes et périodiques n'est observable pour les multipuits réaisés sans pause, adors
ces pics satellites sont visibles sur la seconde série d' échantillons. Les figures 4.10.a & b montrent
ladisparité entre les deux séries d’ épitaxies.

Cette différence de qualité peut étre attribuée a un désordre autour des interfaces provoqué par
une migration de I'indium. D’gores différents auteurs (Gérard, 93, Bertru, 96), I'indium
sincorpore a un faible taux dans le puits, laissant agpparaitre une accentuation de la compaosition

vers le bord supérieur et une interface gradudle. Les interruptions de croissance aux interfaces
montrent leur efficacité dans I'obtention d'interfaces abruptes en limitant les problémes de

diffuson.
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Figure 4.9. Spectre de photoluminescence 4300 K de multipuits
Gao 96l No,0a S/ Ay, ;Gan 8A S,02Sh0,98 Epitaxies avec des pauses de 20 s a chague interface.
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Figure 4.10. Double Diffractions X de multipuits Gap g6l Mo 040/ Al 2Go, A S0,0.S00, 08 Epitaxiés

sans interruption de croissance (a) et avec des pauses de 20 s a chaque interface (b).
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Nous avons ensuite procédé a I'optimisation de la température de croissance, facteur qui
intervient de maniere importante dans les processus de ségrégation de I'Indium. Trois diodes
lasers a double-hétérogtructure a émission par la tranche ont éé réaisées dans ce but. Pour la
zone des multipuits les températures de substrat respectives ont éé 520°C, 500°C et 450°C,
tandis qu' une seule température (500°C) a éé utilisée pour les zones de confinement optique et
de contact (cf. figure 4.11). La description de la structure laser complete est donnée dans la
section suivante.

Les trois structures ont produit une émisson laser a 80K mais avec des performances nettement
différentes. Des densités de courant de seuil de 300 A/en?, 240 Alen? et 40 Alen? ont éé
mesurées respectivement sur les gructures épitaxiées a 520°C, 500°C et 450°C. Aing la
meilleure qualité optique revient a la température de croissance la plus basse. Ce réaultat est la
conséguence directe de la réduction importante de la migration de I’ Indium, sous I’ effet couplé
des arréts de croissance aux interfaces et de la faible température de substrat durant I’ épitaxie des

multipuits

4.4 Caractérisations de lasers émettant par la tranche a 1,55 pum

4.4.1 Présentation dela structure

Les diodes lasers a émission par la tranche que nous avons épitaxiées sont du type représenté
figure 4.11. En partant du substrat GaSh dopé Te (N), une couche tampon GaSb (dopée Te : N)
de 02um a é&é épitaxiee Pa la suite une couche a fable indice de réfraction
Al sGay sAS,04Sb0,96 (dopée Te : N) de 1,5 um condtitue la premiére couche de confinement
optique du laser, suivi de 0,2 um de Aly 35Gap 65A So,02Sh0 08 NON dOPE pour assurer une séparation
du confinement avec larégion active. Pour tous les quaternaires le faible pourcentage d’ As permet
d obtenir une maille atomique identique au GaSh. La région active e formée de 5 puits

quantiques contraints en compresson  GayoslnppsSb  dans des barrieres accordées
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Al 2Gay 8AS,02S0 0. La deuxieme partie du laser et symétrique par rapport a la zone active :

une épaisseur de 02pum de Aly3sGaesAS02Shoos NON dopé, suivi d'une couche
Alo sGay sAS,04S0 06 (dopée Be : P) de 1,5um pour rédiser une diode PIN. Une derniere
couche de 0,1 pm en GaSb (dopé Be : P") est dédiée au contact de la structure coté P. Le niveau
de dopage des couches P et N est du méme ordre (~10* cm®) sauf pour la derniére zone de
contact de GaSb ol il est |égérement supérieur (~5.10' cni®).

Hors béti d épitaxie, des contacts métaliques de faible résstivité sont obtenus, sur la surface (P)
par pulvérisation AwZn, et coté subgtrat (N) en dliant au GaSb un mélange AuGeNi.

Energie(eV)
o

Figure 4.11. Représentation d’ une structure laser émettant par |a tranche a multipuits quantiques
Gay 96 No,04S0/Al, G 8AS,02500 g
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4.4.2 Calcul du confinement optique

Les épaissaurs et les indices de réfraction des zones de confinement optique dans la structure
conditionnent e guidage des photons dans la zone active. La conception du laser, et en particulier
le choix de la compogtion et des épaisseurs des couches de confinement, a éé effectué sur la
base d’ un calcul du confinement optique. Nous avons pu déterminer ces parametres en optimisant
la répartition spatide du gain. La figure 4.12 montre cette répartition dans la structure décrite

précédemment.

a.u
3t
2|

-

-1 1 2 3 21_ mm

Figure 4.12. Cdcul de ladigribution spatiale du gain optique dans la structure laser

L’indice effectif caculé de cette structure est de 3,658. Les facteurs de confinement pour |es puits
vaient sdon leur locdisation entre 0,92% pour le puits centra et 0,892% pour les puits
extérieurs. Nous avons de plus caculé |e facteur de confinement total de la structure pour le mode
représenté figure 4.12 qui S deve a4,53%. Afin d optimiser la conception du laser cette vaeur a

€té maximisée en gustant les épai sseurs de chacune des couches.
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4.4.3 Etapestechnologiques dans |’ éaboration d’ une diode laser

On peut fortement diminuer le courant de seuil en modifiant la géométrie de la diode laser
épitaxiée par EM. Les diodes sont dors gravées sous forme de rubans fins paraléles. Cette
géométrie mesaa une largeur de 15 um, sur laguelle est déposée un contact de 9 pm.

La procédure de fabrication des diodes lasars sur GaSh que nous avons utilisée a é&é mise au

point au laboratoire. Les différentes étapes sont décrites et illustrées ci-dessous :

1. et 2. Epitaxie delastructure

3. Dépbt par photalithographie d’un masgue de résine congtitué de rubans de 15 um de large
espacés de 400 um (résine positive)

4.  Gravure du mesa par atague chimique : CrOs : 1/ HF : 1/ HO: 7. Lavitesse d atague
est d’ environ 0,08 pmy/s.

5.  Dépdt d une couche de SIO, de 200 A d épaisseur & 300 °C. Ce dépdt est réalisé a partir
de SH,/O,.

6. Dépdt par photolithographie d’un masque de résine permettant I’ ouverture dans le SO,
d' un ruban de 9 um de large sur le haut du mesa.

7. Ouverture du ruban dans SO, par gravure plasma au CF,.

8.  Pulvéisaion cathodique (sputtering) d un dliage Aug gsZno,os de 3000 A o épaisseur.

9. Reédisation par 1ift-off* d'un contact ohmique au niveau du ruban suivi d'un recuit dlié a
280 °C sous flux d’hydrogene (5 9).

10. Médlisation par sputtering sur toute la face avant de titane (400 A) pour I ancrage sur
I'isolant, puis d’ or (2000 A).

11. Amincissement de la plaguette jusgu’ a une épaisseur de 100 um par polissage mécano-
chimigue avec une solution de brome méthanol a 2% de méhanal.

12. Métdlisation de laface arriére par sputtering Au-Ge-Ni.
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Leréaultat fina sur une de nos structures laser et illustré sur lafigure 4.13.

Substrat GaSh {100) épitaxie de la dinde Mazque de résine positive
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Figure 4.13. Observation au microscope éectronique de la diode mesa conjointement au schéma

dela structure.

4.4.4 Principaux résultats

Pour cette éude portant sur les couches actives GalnS/AlGaAsSh émettant vers 1,55 pm, nous
avons épitaxié une douzaine de lasers a émission par la tranche du type précédent. Toutes ces
structures sont répertoriées dans latable 4.3 avec leurs performances et leurs spécificités.
Plusieurs structures ont donné une émisson laser & 80 K en régime pulsé (fréquence : 10 kHz,
rapport cyclique : 1%). Les courants de seuil obtenus sur les lasers montés en contact large sont
variables sglon les spécificités de chaque échantillon (interfaces, température de croissance, ..), la
vaeur minimum obtenue éant de 15 mA pour la structure 292 qui a subi une gravure mesa. Ce
faible courant de seuil nous a permis d ateindre avec cette méme diode I'émisson laser a
température ambiante en régime pulse (Almuneau, 98). Ce réaultat conditue une premiére
mondiae dans le domaine des lasers sur GaSh a 1,55 um, et de plus a partir d’ une zone active
GalnSb/AlGaAsSb, ce qui a notre connaissance n'ajamais &€ rapportée dans lalittérature.

Les mesures d’ émisson en fonction du courant ont &é rédisées au moyen d un banc de mesure
comprenant un générateur de courant pulse, une détection synchrone pour la mesure du courant,
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un détecteur InSb refroidi a I’ azote liquide et une détection synchrone permettant une mesure
relative de la puissance émise. Pour les caractérisations de 77 K a température ambiante, les
diodes ont é&é montées dans des cryostats possédant une fenétre de quartz.

Les spectres d' émission présentés dans ce chapitre ont éé anadysés a |’aide d'un spectrometre
d'une distance de 1,5 m. Le signa du détecteur est amplifié par une détection synchrone avant
I’ enregistrement. Toutes ces caractérisations font partie du méme banc de mesure piloté par un

ordinatevur.
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N° composition = épaisseurs émission émission remarques
gructure | despuitsGa;.  despuits/ (seuil) a (seuil) a
«I N Sh barrieres 80K 300K
279 x=004 | 40A/100A | EL142um - s pause
288 x=004 | 40A/100A |142um (1600 EL 1,57 pm Tpausg ;O%ooé
m) crois.
292 x=004 | 40A/100A 14 pum 1,55 pum pause 25%‘1 s
(5mA) | (000mA) |
293 x=004 | 40A/100A | 142um EL 1,52 um pause= 2%0%53
(600 rr]A) crois.
295 x=0,2 40A /100 A 1,56 um - pause ZO%OOs
(450 rr]A) crois.
299 x=0,2 48 A /100 A - . pause=10s
Tcroi& = 5m °C
300 x=0 43A/100A | EL18um - Tpausggozom
GRINSCH'
301 x=0,2 48 A /100 A 1,57 ym - pause Z;)oos
(500 mA) GRINSCH'
305 x=0 80A/100A | EL 1,75um EL 2um pause ;O%o s
GRINSCH'
306 x=004 |120A/200A - - pause=20's
Tcroi& =450
GRINSCH'
309 x=004 | 40A/100A 14pm PL1488um | pause jé,of
(1500 mA)
310 x=004 | 40A/100A - - pause=20's
Tcrois =450°C

substitution de la couche de AlyzGayesASSh entourant les multipuits par un gradient de composition

(GRINSCH).
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Table 4.3. Récapitulatif des structures laser rédlisées

(rien : emission laser, EL : dectroluminescence, PL : photoluminescence).

4.4.4.a Spectres d’émission a 80 K

Les structures 288, 292, 293 et 309 qui ont la méme zone active de multipuits Gay g6l N 04SH /
Alp ,Gay sAsSh ont montré une émisson laser a 80 K. La figure 4.14 donne les spectres
d émission simulés de ces diodes lasers montés en contact large. Notons qu'une différence
gppardit entre les puissances d émission des premiéres structures (288 et 292) et |es plus récentes
(293 et 309) : pour ces deux dernieres une émission parasite locaisée vers 1,75 um attribuée au
GaSh est clarement visble & coté de la raie laser, ceci Sgnifiant une puissance d émisson faible.
Cette dégradation des performances nous pose un probléeme d'interprétation. Cependant on peut
penser que I'arré momentané du béti d'EIM survenu agprés I’ épitaxie du n° 293 pourrait avoir
provogué une pollution de la source d'Al, et influé de fagon tres néfaste sur les zones actives
épitaxiées par la suite.

Les spectres mesurés a 80 K des diodes 295 et 301 en contact large possédant des multipuits
Gay gl xS / Al :Gay gASSh sont présentés sur la figure 4.15, la modification de la composition
des puits ayant pour but de limiter I'effet Auger (cf. 8§ 4.2.2). Pour ces échantillons I'émission
parasite liée au GaSh gpparat comme précédemment. Par conséquent le changement de puits ne
semble pas amener de modifications notable sur les puissances d émission.

Certains spectres ont &€ mesurés avec des fentes faiblement ouvertes &fin d augmenter la
résolution en longueur d onde. Ces spectres sont représentés en insert pour les lasers n° 292 et

301 sur lesfigures 4.14.b et 4.15.b. Les modes d’ émission des cavités sont clairement vishbles.
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Figure 4.14. Spectres d émission laser stimulée des structures n® 288 (a), 292 (b), 293 (¢) &
309 (d) comportant des multipuits Gay g6l No,04Sb / Alo ,Gay sASSD.
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Figure 4.15. Spectres d’ émission laser stimulée des structures n® 295 (a) & 301 (b) comportant
des multipuits Gay gl np 2Sb / Al ,Gay gASSh.

4.4.4.b Evolution des caractéristiques avec la température

Nous avons pu éudier sur les meilleures diodes la variaion du courant de seuil en fonction de la
température. Cette évolution a un comportement exponentiel typique de laforme:

lih = lo exp(T/To) (4-1)
lih €éant le courant de seuil du laser alatempérature T et T, la température caractéristique de la
diode.
Les figures 4.16 et 4.17 présentent un exemple de mesure rédise sur la diode n° 292. La
température caractéristique déduite de I’ évolution de Iy, en température (figure 4.17) est de 50 K.
Cette vaeur est faible mais reste tout a fait comparable aux vaeurs publiées pour des bsers
GaSh/AlGaAsSh aing que pour les lasers émettant aux grandes longueurs d’ ondes basés sur InP
(O'Reilly, 93).
Nous avons caculé le rendement quantique interne de cette diode laser (figure 4.17) en
considérant 20 cmi* de pertes dans la propagation & travers le guide o onde du laser, valeur
typique pour notre processus de fabrication par gravure mesa. Le rendement décroit en
conjonction avec I’ augmentation de la densité de courant seuil. A partir de h » 90% a80 K le
rendement quantique interne saffaiblit jusqu'a h » 0,5% a 300 K. Ce comportement peut étre
interprété comme un rapprochement vers la résonance de I’ effet Auger qui se produit lorsgue
I énergie de bande interdite, liée a I’ énergie de confinement des dectrons dans le puits quantique,

et I’ éclatement spin-orbite ?o sont égaux (cf. figure 4.5).
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Figure 4.16. Evolution de la caractéristique puissance lumineuse - courant injecté en fonction de

latempérature pour un laser a multipuits Gay gsl No 0450 / Al 2Gay gASSh.
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Figure 4.17. Courant de seuil mesuré Ith (carrés pleins, axe des ordonnées de gauche) et

rendement quantique interne h (carrés vides, axe des ordonnées de droite) pour un laser a

multipuits Gay, g6l No,04Sb / Alp 2Ga sASSH en fonction de latempérature.
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4.4.4.c Emission laser & 1,55 pm & température ambiante

Le meilleur résultat obtenu sur la série de lasers épitaxiés sur GaSh (table 4.3) est indéniablement
I’ obtention d’ une émission laser en régime pulsé & température ambiante. A notre connaissance
I’émission a température ambiante de plus basse longueur d’ onde atteinte par un laser amultipuits
quantiques GaSh/AlGaSh n’est que de 1,66 um (Ohmori, 85).

La figure 4.18 montre les spectres d’ émission spontanée et stimulée centrées exactement a 1,55
KM obtenus a 300 K. Lalongueur d onde et aing passée de 1,4 um a 1,55 pum en augmentant la

température de fonctionnement de 80 K a 300 K.

Puissance (u. a.)

1 1,2 14 1,6 1,8 2
L ongueur d'onde (um)

Figure 4.18. Spectre d' émission spontanée et simulée de faible résolution 2300 K en régime
pulsé (durée des créneaux : 1 s, fréquence : 10 Khz) d'une diode laser a multipuits Gay g6l Mo 04Sb
/A'ozGaggASSb

Le courant injecté pour ce spectre d' émission stimulée est important (1,5 A) conformément au
fable To donné précédemment, ceci expliquant la réduction du rapport signa/bruit. La

caractéristique puissance-courant correspondant a cette méme structure est présentée sur lafigure
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4.16. Le courant de seuil ateint a température ambiante une valeur de 1 A. Nous remarquons
gu entre les performances a 80 K e a 300 K il existe au moins un ordre de grandeur de
différence pour les échelles de courant injecté et de puissance lumineuse, ceci S accordant
fiddement & I'évolution en température du rendement interne h. On peut attribuer cette
dégradation a une trop faible concentration en Indium dans les puits qui repousserait
insuffisamment le processus CHHS des pertes par effet Auger.

Quoique non encore totaement satisfaisant a température ambiante, le comportement de nos
structures reste cependant comparable aux résultats dga obtenus avec des structures a puits de
GaSh. L’ avantage mgjeur qu’ gpporte le GalnSb est le décalage vers les basses longueurs d’ onde
del’émisson laser (1,55 um) comparativement alalimite observée vers 1,6-1,7 um avec Gash.
Durant cette é&ude nous avons remarqué que pour une concentration d’ indium fixée a 20% dans
les puits de GalnSh, aucune amélioration n'avait é&é déceée. Ceci peut ére di soit a la
segrégation de I'indium vers les interfaces, soit a une contrainte éevée rapprochant |’ &paisseur
critique de la largeur des puits, soit plus prosaiquement a une pollution du béti lorsque nous avons
tenté ces croissances.

Une autre solution envisageable mais non encore exploitée consgterait a rgjouter un degré de
liberté au systéme en utilisant des puits quaternaires GalnAsSh, auquel cas I'introduction d’As

permettrait une maitrise de la contrainte relativement ala compostion en Indium choisie.
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Chapitre5

L ESCOMPOSANTS SUR GASB :

MIROIRS DE BRAGG ET MICROCAVITES

Les miroirs de Bragg et donc les lasers a cavité verticale sur substrat GaSb n' gpparaissent que rarement
dans la bibliographie. Ce choix de matériaux pour rédiser des composants a cavité verticae
(photodétecteur résonant, LED a microcavité ou VCSEL) semble pourtant ére trés avantageux (cf. §
1.2.3) dans la gamme infrarouge. Aux longueurs d' onde utilisées en tdlécommunication optique (1,3
1,55 um) les rares références bibliographiques (Tuttle, 93, Lambert, 94 et Koeth 98) présentent des
résultets laissant augurer un bel avenir pour cette famille de matériau dans le domaine des composants
optoé ectroniques.

Dans cette éude nous avons voulu en premier lieu vérifier la faisabilité de miroirs hautement réfléchissant
avec | gpproche basée sur GaSh pour un fonctionnement a 1,55 um. L’ obtention de pouvoir réflecteur
élevé, couplé ala maitrise des couches actives a 1,55 um (cf. § 4), nous a permis d’ envisager |’ épitaxie
d' un VCSEL monalithique sur substrat GaSb pompé éectriquement. Les résultats qui sont présentés
dans ce chapitre sont issus d’un tres petit nombre d' échantillons, du fait de |’ gpparition récente de cet
axe de recherche dans le laboratoire. De fait nous n’avons pu épitaxier que trois miroirs de Bragg et
deux microcavités sur GaSh. Les deux miroirs ont montré de bonnes performances tandis qu'un
prolongement de I’ é&ude aurait éé souhaitable pour estimer pleinement les potentidités d'un VCSEL sur

GaSb.
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5.1 Lesmiroirs de Bragg sur substrat GaSb

5.1.1 Démonstration des potentialités du systeme GaSh/Al(As)Sb vers 2 um

L’ énergie de bande interdite du GaSb se situe 20,725 eV (1,7 um) a 300 K, ce qui le rend absorbant
dans toute la gamme autour de 1,5 pum. Pour décaler ce front d absorption vers les basses longueurs
d ondesil est nécessaire d gouter al’ dliage de I’ Aluminium.

La solution la plus smple pour estimer les potentidités d'un miroir basé sur GaSb que nous avons
choise a été d observer les caractéristiques d'un miroir de Bragg GaSh/Al(As)Sb sur substrat GaSh
veas 2 um i.e. largement dans la zone de trangparence. De plus le fait d' utiliser le smple binaire GaSb
sans adjonction d’Al rend |'épitaxie plus ample et surtout réduit consdérablement la durée en
s affranchissant d’ un changement de température de la cdlule d’ Al entre AlGaSb et Al(A9)Sh.

Nous avons épitaxié deux miroirs de Bragg GaS/Al(As)Sb centrés vers 2 um avec 12,5 et 15,5 paires.
Les pouvoairs réflecteurs maximum mesurés sur ces deux échantillons sont 95,8% pour 12,5 paires et
99,4% pour 15,5 paires.

La mesure du pouvoir réflecteur a été effectuée au CNET Bagneux sur un spectrometre a transformee
de Fourier (FT-IR). La méthode expérimentae connue sous le nom de « VW » (Pdmer, 95) permet de
cdibrer le spectre mesuré grace a une mesure complémentaire sur le miroir référence. Son avantage
essentiel réside dans le fait que lorsque I’ échantillon est substitué au miroir de référence, ce dernier est
placé de maniere a avoir deux réflexions sur I’échantillon et une sur le miroir référence, sans aucun

gustement intermédiaire de la source et du détecteur. La mesure détectée est dors proportionnelle au
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caré du pouvoir réflecteur et la racine carré du rapport des deux spectres donne une mesure
guantitative avec une précision de |’ ordre de £0,1% méme au dela de 99%.

Les spectres du pouvoir réflecteur de ces miroirs sont illustrés sur lesfigures 5.1 et 5.2.

1 —— — — — —
L 08 : /’_\ :
g :
E i i
3 06
3 I p ﬂ ]
:'as - 4
- 04 ™,
& 02 | T I _
15 2 25 3
Longueur donde (um)

Figure 5.1. Pouvoir réflecteur mesuré d’ un miroir de Bragg

congtitué de 12,5 pa res GaSJ/AlASo’(Jngo‘gz.
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Figure 5.2. Pouvoir réflecteur mesuré et caculé d un miroir de Bragg
congtitué de 15,5 paires GaSh/AlAs 0sSho o2.

Il faut noter sur le spectre du miroir 15,5 paires la forme trés carrée de la bande centrae caractéristique
d une bonne périodicité et de tres faible pertes dans cette gamme de longueur d’ onde.

La courbe caculée selon le formaisme présenté § 1.2.2 s accorde bien sur une large partie du spectre
mesuré. L’ amortissement des lobes aux courtes longueurs d’ onde est causé par |’ absorption du Gash
intervenant vers 1,7 um et aux longueurs d ondes inférieures.

Les paramétres utilisés pour ce calcul sont pour les indices Ngag = 3,9 et Najassy = 3,17 22,02 um &
pour les épaisseurs de couches deas, = 0,1295 pum et daasy, = 0,159 pm.

Le pouvoir réflecteur maxima donné par le calcul est 99,78% a 2,015 um qui est supérieur de 0,4% ala

vaeur expérimentae. En se reportant a la figure 1.10 on peut estimer les pertes présentes dans le
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dispositif. Ce caeul indique pour un miroir de 15,5 paires ayant un pouvoir réflecteur de 99,4 % une

absorption totalea = 100 cm™.

5.1.2 Performances des miroirs Alo ;Gao g(As)Sb/Al(As)Sb centrés a 1,55 pum

Le but de ce travail éant la fabrication de digpostifs autour de 1,55 um |’ adjonction d’auminium au
binare GaSb a é&é nécessaire pour décaer la zone de transparence vers la longueur d onde de
fonctionnement. L’ dlure du front d’ absorption dans ces matériaux dopés ou nortdopés est ma connue,
mais semble se prolonger nettement en faible pente vers les grandes longueurs d’ onde comme nous
I’avons précédemment observé avec AlGaAsSh sur subgtrat InP (Genty, 97). Ains I’ énergie de bande
interdite de I'dliage a é&é choide tele qu'il n’apparaisse pas de résidu des pertes dues a la queue
d absorption a la longueur d onde de fonctionnement. La composition Aly 2Gay sAS 04500 06 accordée
en maille au GaSb présente une énergie de bande interdite autour de 0,96 eV ce qui est équivaent aune
longueur d’ onde de coupure vers 1,3 um, et pardit ére suffisamment écarté de 1,55 pm.

L’ épitaxie des miroirs de Bragg Al 2Gay, A 0,04 500,06/ AlAS 08Sh0, 02 NOUS Oblige, de par I’ dbsence d'une
deuxieme source d’ Al, a modifier latempérature de cette cellule a effuson a chague interface du miroir.
Le temps nécessaire a la modification de température est a chaque dternance de 5 minutes, durant
lequel le miroir reste sous flux de S, pour maintenir I'éat de surface. Ces nombreux arréts de
croissance augmentent considérablement la durée totae de fabrication du miroir. Aing avec les vitesses
de croissance usudles de 1 unvh | épitaxie d’ un miroir de 15,5 paires nécessite 6 heures pour 3h 30 de

croissance effective.
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D’ autre part |’ accord de maille sur GaSh des composas AlAsSh et AlGaAsSh implique I’ adjonction de
pourcentages d Arsenic différents sdon la compostion en Al. Une modification de ce flux d' As aux
interfaces est accompli quas-ingtantanément al’ aide d’ une vanne pointeau précaibrée.

Le réalltat en terme de pouvoir réflecteur en fonction de la longueur d'onde d'un miroir
Al 2Gay 8A 0,040 06/AlAS 0sS0 62 NON dopé, accordé sur GaSh, est présenté sur la figure 5.3. La
bande de haut pouvoir réflecteur est centrée a 1,6 um atteint une valeur maximale de 97,5%. La courbe
caculée selon le modée exposé § 1.2.2 s accorde avec la mesure sur une large gamme autour de la
bande centrade et prévoit bien le pouvoir réflecteur maximum de la structure ala vaeur mesurée.

A 1,55 pm lesindices utilisés pour la courbe calculée de la figure 5.3 sont pour Aly 2Gay sAS 02500 65 de
3,84 et pour AlAsy0sShog, de 3,21, les épaisseurs respectives des couches éant strictement quart-
d onde : 105 nm et 125,8 nm. Notons qu'il subsiste une composante d’ absorption importante au niveau
de la bande de haut pouvoir réflecteur qui peut étre causée par la présence de défauts sur la surface

et/ou un mauvais accord de maille de la tructure sur GaSb.
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Figure 5.3. Pouvoir réflecteur mesuré et calculé d’'un miroir de Bragg

congtitué de 15,5 pal res A|oyzGao'3AS),Q4Sb0'96/A|AS),088b0'92

On remarque bien sur le spectre mesuré le front d' aosorption du matériau a haut indice localisé vers 1,3
pum qui n'affecte visblement pas la bande de haut pouvoir réflecteur. Cette bande s éend ici sur un

intervale de 90 nm dans lequel le pouvoir réflecteur est supérieur a 95 %.

Nous avons comparé sur la figure 5.4 ce résultat a ceux trouvés dans la littérature pour les miroirs
fonctionnant vers 1,55 um avec tous les choix de systéme envisageables :

° Arséniures/phosphures : AlGalnAgInP (Mosdey, 89), InPInGaAs (Deppe, 90) et
INGaAsP/InP (Imgo, 90, Choa, 91).

] Antimoniures sur InP : AlGaASSW/AIASSH (Lambert, 95, Harmand, 97, Almuneau, 97),

AIPSH/GaPSb (Anan, 94) et GaAsS/AIAsSh (Blum, 95).
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. AlGaSb/AlSb sur GaAs (Lambert, 94).

¢ GaAlAgAIAs méamorphique (Goldstein, 98).
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Nombre de paires du miroir

Figure5.4. Etat de |’ art des pouvoirs réflecteur des miroirs de Bragg pour une application vers 1,55
pm

Ce graphique laisse gpparditre une nette différence entre les performances des miroirs & base d arsenic
et de phosphore et ceux a base d'antimoine. Cette observation confirme la vdidité des miroirs
antimoniures pour la rédisation d'un VCSEL monalithique fonctionnant & 1,55 um. Une seconde
solution désaccordée en maille qu'est le miroir GaAIAS/AlAs méamorphique sur InP permet d obtenir

des pouvoirs réflecteur suffisants pour les intégrer dans un VCSEL malgré la génération de nombreuses
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didocations. Cette solution n'est toutefois pas utilisable pour le miroir de fond de cavité sur leque doit

é&re cru la couche active.

5.2 Laser a cavité verticale

A cejour les seuls VCSEL s ayant fonctionné a 1,55 um en régime continu a température ambiante sont
issus d'une méthode faisant intervenir pluseurs épitaxies et des éapes de collage des miroirs avec la
couche active («wafer bonding »). Des courants de seull faibles ont aing é&é montrés a 1,3 et 1,55 um
(Margdit, 96, Quian, 97).

Ce proceéde de fabrication reste cependant tres lourd comparativement a I’ épitaxie en une seule étape
des mirairs et de la cavité. Différents systemes ont é&té évaués (cf. fig. 5.4) dans le but de rédiser un
VCSEL monolithique a 1,55 pm avec des premiers résultats présentant des émissons en pompage
optique mais |’ histoire des VCSELs n' a-t-elle débuté aing (Soda, 79) ?

Dans le syseme InGaAlAs ce résultat a été obtenu sur une structure contenant des miroirs de fond et
supérieur respectivement de 41 et 30 paires e une cavité de InGaAlAs, le tout représentant une
épaisseur totale de 16,4 um d’ épaisseur (Debray, 97)!

Des réaultats tres récents ont auss €té obtenues avec la filiere antimoniure. Le nombre de paires et tres
inférieur puisgue un premier VCSEL épitaxié sur InP comprend 20 périodes AlGaAsS/AIASSb pour e
miroir de fond et 15 pour le miroir supérieur (Blum, 97), et un second rédisé sur GaAs contient des
miroirs AlGaS/AlSb de respectivement 15 et 14 paires (Koeth, 98).

Nous avons voulu dans cette étude exploiter la bonne connaissance des comportements éectriques des
antimoniures sur GaSb pour viser directement un pompage éectrique de la structure VCSEL envisagée.

La mise en oeuvre de | épitaxie d'un VCSEL pose cependant le probleme de la durée totale de la
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croissance induit par les nombreux changements de température de la cellule d’ Al. Cependant nous
avons pu rédiser | épitaxie d un VCSEL centré a 1,55 pum prévu pour fonctionner a 77 K avec une zone

active ayant été évaluée précédemment dans des lasers a émission par latranche (8 4.3).

5.2.1 Elaboration dela microcavité

La couche active congtituée de puits GalnSb contraints dans des barriéres AIGaAsSh a éé introduite
dans une structure VCSEL monolithique. L’ épaisseur des puits a éé augmentée a 9 nm dans le but
d obtenir une émisson a 1,55 um a 77 K. La cavité résonante et entourée d'un miroir de fond

Alp,15Ga0 g5AS0,02S00 08/ AlAS 08Sho 02 dopée Te (N) de 20 paires et de son symétrique dopé Be (P)
comme miroir de sortie. La diminution de composition de I’ Al dans ces miroirs par rapport a ceui

caractérisé précédemment (8 5.1.2) est liée ala conception du VCSEL pour un fonctionnement & basse
température.

Les indices a base température ont éé estimés en faisant I hypothése que tout comme I’ énergie de
bande interdite qui augmente de 80 meV entre 300 et 77K, les autres paramétres énergétiques du

modee d’ Afromowitz & 300K doivent étre augmentés de 80 meV pour tenir compte du comportement
a 77 K (cf. table 1.1). Par suite cette démarche a été validée par I’ gustement de spectres de pouvoir
réflecteur calculés a300 et 77 K avec |es spectres expérimentaux d un miroir (figure 5.5). On notera sur
cette figure que les mesures sont non calibrées par rgpport a un miroir référence, ce qui induit une
décroissance de I'intensté du pouvoir réflecteur mesuré avec la longueur d onde qui est de fait I'image

du spectre de lalampe aincandescence d’ excitation.
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Figure 5.5. Spectres de pouvoair réflecteur d'un miroir de Bragg sur GaSb mesurés et cdculésa 77K et
300K (L es spectres mesurés ne sont pas calibrés, retracant aing le spectre de lalampe d’ émission).

Les indices des matériaux composants le miroir ont &é estimés a 7/K a 384 pour
Al 15Ga9,85A%0,00S0 08 € 3,18 pour AlAS0sShoo, a la longueur d'onde de travall 1,55 um. Les
épaisseurs quart d’ onde correspondantes sont respectivement de 100,9 nm et 121,9 nm. Dans cette
configuration les pouvoirs réflecteurs vus de I'intérieur de la cavité seraient de 99,6 % pour le miroir
supérieur et 99,75 % pour le miroir inférieur, correspondant a une finesse théorique de 490.

La cavité d'une longueur de 3l /n est formée de six barrieres Aly 2Gay A S,02S0 08 de 10 nm et de cing
puits de Gay o6l N 04Sb de 9 nm entourées de deux couches Aly sGap sAS,04Sh0,06 d' gustement dopées
de 0,586 um chacune. Lafigure 5.6 montre le schéma de la structure qui a é&é épitaxiée sur deux jours a

cause des nombreux arréts de croissance pour les miroirs.
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Figure5.6. Schémadu VCSEL épitaxié

Un programme de gravure a éé mis en oeuvre sur cet échantillon en se basant sur les techniques de
gravure mesa des lasers conventionnds. Des plots de diamétres différents ont aing é&é gravés de 85,
160 et 300 um . Lefront d' attaque traverse le miroir supérieur en éant stoppé au niveau de lacavité. La
photo de la figure 5.7 montre le résultat de gravure de la microcavité. On note I’inégdité des vitesses
d atague entre les matériaux riches et pauvres en Al par |’ gpparition de terrasses au bord du miroir

supérieur.
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Figure 5.7. Observation au microscope éectronique d un bord de plot réalisé par gravure chimique.

5.2.2 Spectres de pouvoir réflecteur

Le pouvoir réflecteur du VCSEL a été mesuré a température ambiante de 1,2 a 2 um par FT-IR. Les

courbes mesurée et calculée sont représentées sur lafigure 5.8.
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Figure 5.8. Spectres de pouvoir réflecteur mesuré (trait plein) et calculé (points) du VCSEL a cavité 3l

atempérature ambiante

Une large bande centrde s é&endant de 1,4 & 1,58 um a été obtenue avec le pic de résonance de la
cavité qui gpparait en son centre i.e. 1,5 pum. Nous avons remarqué en accordant la courbe calculée
(points sur la figure 5.8) a la mesure que les oscillations trés marquées locdisees vers 1,6 um
proviennent d'un léger décalage en longueur d onde entre les deux miroirs. Le meilleur accord calcul-
expérience a éé rédisé en réduisant les épaisseurs du miroir supérieur (P) d’ une fraction de 7%, et pour
les épaissaurs de la cavité et du miroir inférieur (N) de 5% par rapport aux épaisseurs quart d’ onde
préconisées. De plus nous avons rgjouté une composante d’ absorption due aux puits quantiques dans la
cavité, ans que des pertes optiques causées par |'dliage AIGaAsSh pour | > 1,44 um. L’ absorption

totale & la résonance (1,5 pm) introduite dans le calcul s @éve 4588 cmi™.
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La dissonance entre la partie supérieure et inférieure du VCSEL tient certainement son origine de la
segmentation de la croissance sur deux jours consecutifs imposant une mise au repos de tout le béti

dEM durant la nuit. Le désaccord de 2% pourrait aors ére attribuée a la précison de la
reproductibilité des flux durant cette opération.

Notre conception prévue pour une émission a 80 K nous a amené a mesurer la progression spectrae de
la bande de haut pouvair réflecteur en fonction de la température. La figure 5.9 réunit les mesures de
deux spectres de pouvoir réflecteur a 300 K et 2 80 K. Aing la bande centrae et le pic de résonance
sont décaées de 0,2 um vers les plus courtes longueurs d'onde, ce qui entraine que la longueur

d émission visé de 1,55 um et au niveau du premier minimum de la courbe de pouvoir réflecteur de la
gructure. De plus le décdage di au changement de température et bien plus important que celui
observé aur la figure 5.5, ceci éant problablement la manifestation de I'inhomogénété de la plaque sur

lagudle lamesure a 77K et celle a300K n'auraient pas été réalisées au méme endroit.
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Figure 5.9 Pouvoir réflecteur de lamicrocavité a 300 et 80 K.
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5.2.3 Résultats d’ émission

Pour procéder a I'injection éectrique afin de décder une émission, la microcavité a éé soudée a
I’indium sur un support utilisé pour les lasers émettant par la tranche. La caractéristique courant-tenson
montre que les conductivités des miroirs sont convenables.

Aucune émission N’ a é&é détectée atempérature ambiante, mais ce résultat était prévisble conformément
aux courants de seuil éevés qui avaient éé mesurés sur les lasers a émission par la tranche congus avec
le méme systéme puits/barrieres GalnSh/AlGaAsSb.

A 80 K nous avons obtenu une émission spontanée 1,55 um localisée a I’ extérieur de la bande de haut

pouvoir réflecteur des miroirs et de la résonance de la cavité (figure 5.10).

T=80K

%

11 12 13 14 15 16 17 18
Longueur donde (um)

Pouvoir réflecteur (u. a)
(e 'n) a0uUBIsAUILLN 0199 P

Figure 5.10. Superposition du pouvoir réflecteur de lamicrocavité centré a 1,38 um et du signd

d éectroluminescence situé autour de 1,55 pm.
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Le point positif que nous pouvons souligné est I’ observation d’'une émission de la part des multipuits
dans une structure VCSEL. Ceci montre le bon pompage éectrique de la cavité et la vdidité du systeme
puits/barrieres GalnSh/AlGaAsSh comme zone active de VCSEL.

Ce réaultat est donc tout a fait encourageant pour lafiliere GaSb dans le domaine des VCSELs a 1,55
pm.

Quelques équipes ont récemment reporté de bonnes performances de composants a émission verticae
pompés optiquement ayant été réaisss avec des antimoniures sur InP (Blum,97) ou sur GaAs (K oeth,
98). Conjointement a ces travaux notre axe de recherche sur les VCSELs émettant a 1,55 pum sur
substrat GaSh et pompés dectriquement n’a jamais éé abordé a notre connaissance. Cependant un
prolongement de I’ &ude serait souhaitable pour andyser plus avant les véritables possihilités qu’ offre la

solution antimoniure sur Gah.
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CONCLUSION

Ce mémoire a présenté une éude portant sur la rédisation de miroirs de Bragg et de lasers a
cavité verticde —ou VCSEL— sur subgtrat de GaSh avec comme but |e fonctionnement ala
longueur d'onde de 1,55 um. Au plan internationd, ce ujet fait ayjourd hui |’ objet d’'un vif
intérét industriel de par son gpplication potentielle aux systémes de télécommunication sur fibre
optique.

En pratique, lors du démarrage de ce sujet au laboratoire, qui a correspondu avec le début de
ma These en 1995, I’ objectif de rédisation d’'un VCSEL incluant des semiconducteurs 111-V
antimoniures condiituait un véritable «chalenge » au sens anglo-saxon du terme. A cet ingtant,
seuls deux autres laboratoires au monde visaient un tel but —le CNET et Sandia Nationa
Laboratory—. Les réaultats que nous avons obtenus au cours de ces trois derniéres années
nous hissent a présent au méme niveau de compétence.

En résumé, ce travall adémontré pour la premiére fois la grande capacité des antimoniures sur
substrat de GaSb pour la rédisation de miroirs de Bragg a tres haut pouvoir réflecteur dansle
proche infrarouge e pour la rédisation de laser a cavité verticde dans la méme gamme de
longueur d’ onde. Quoique surprenant, le développement de structures sur substrat de GaSh
N’ avait pas é¢é jusgu’ a présent évalué pour cet objectif a 1,55 um & nous avons donc fait en
ce sens un travail de pionnier qui mérite d ére poursuivi. D’ une fagon plus détaillée, rgppelons
les résultats essentiels décrits dans ce mémoire.

En premier lieu, nous avons éabli les conditions de croissance du quaternaire AIGaAsSh ala

foissur InP et sur Gash.
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Nous avons montré que la réduction de la température de croissance permettait un acces
plus facile & I’accord de maille aors que pour des températures de substrat de 500°C |l
éat quaament impossible dincorporer sur InP les 50% dantimoine requis par la
stoechiométrie.
Nous avons auss montré que le contréle de I’ accord de maille &ait auss plus aise lorsque
le rapport du flux des démentsV acdui des déments il est proche de un.
Ceci a éé conforté par de nombreuses croissances a la fois sur InP et sur GaSb et ces
conditions expé&imentaes fines n'ont pu ére certifiées en pratique a chague croissance que
gréce alamise en place de techniques de mesures de flux de chacun des déments 1l et V par
lamesure des ostillations RHEED.
En second liey, il a é&é nécessaire d'imaginer, de rédiser et de vaider des couches actives
émettant & 1,55 pm sur GaSh. A cette fin, les puits quantiques de GaSb avaient é&é dga
évaués dans la littérature et avaient dors montre leur faible efficacité liée mgoritarement aux
recombinaisons non-radiatives de type Auger. Notre gpport en ce domaine est origind et se
résume en deux points :
Nous avons montré pour la premiére fois que la croissance de puits contraints de GalnSh
destinés a émettre a 1,55 um pouvait ére obtenue magré la forte tendance de I’ Indium a
migrer a travers les interfaces. Des conditions expérimentales en terme de température de
subgtrat et d’ arrét de croissance lors de la rédisation des puits ont éé définies pour réaliser
le bon compromis entre une bonne qudité dinterface e une bonne intensité de
photoluminescence.
L 'introduction de cette couche active au sein d’ une structure laser émettant par la tranche a
permise d observer I'effet laser a 1,55 um sur ce genre de structure e ce méme a
température ambiante.
En troiseme lieu, nous avons combiné les apports des deux premiers points en concevant et
rédisant une structure complete a cavité verticae destinée a I’émisson a 1,55 pm. Les points
fortsen sont :
La démondration de la trés grande potentidité des antimoniures sur GaSb pour la

rédisation de miroirs de Bragg a haut pouvoir réflecteur dans le proche infrarouge.
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L’ obtention d’'une structure VCSEL de 3 de longueur optique de cavité résonnante a
1,5 um a température ambiante. Maheureusement ce composant n'a pas donné d effet
laser car la couche active n'est pas assez performante a cette température bien qu’elle ait
montré de |’ éectroluminescence a 77K.
Une |égére déception subsiste concernant cette derniére tentative puisgue nous n'avons pu
obtenir le fonctionnement laser. Néanmoains, je dois souligner ici le tres petit nombre d' essais
réaists, ce qui est totalement explicable a la fois par le manque de temps et par la lourdeur
des expériences, qui imposent dans cet exemple une croissance répartie sur deux journées
complétes. En pratique cette durée pourrait ére consdérablement raccourcie S nous
disposions de deux cdlules a effuson d’ Aluminium dans le béati d EIM. Notons auss que la
rédisation de VCSELSs requiert une tres grande maitrise et une trés grande homogénété des
€pai sseurs des couches déposées pour obtenir I’ accord de cavité centré au milieu du domaine
de pouvoir réflecteur maximum des miroirs de Bragg. Ce dernier point et la pierre angulaire
actudle sur laguelle achoppe la plupart des laboratoires investis dans ce sujet.
En terme de perspectives, il et évident gréce a ce travall que g I'objectif immédiat est un
fonctionnement a 77K pour un VCSEL antimoniure, les solutions proposées dans ce mémoire
sont tout a fait satisfaisantes et devraient aboutir au vu de la qudité alafois des miroirs et des
couches actives rédisées. S par contre I’ objectif reste un fonctionnement a 300K je pense
qu'il serait préférable d envisager la zone active en y incluant des puits de GalnAsSb ou
I’introduction d’ Arsenic aurait le double effet de réduire la contrainte dans les puits e de
diminuer les recombinaisons Auger. En tout é&at de cause il est pour “moi* évident au terme de
ma Thése que les antimoniures congtituent de fait une excdlente solution a la rédisation de

lasers a cavité verticae fonctionnant aux longueurs d’ ondes des télécommunications.
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RESUME

La géométrie innovante du laser a cavité verticale présente un attrait considérable pour quelques
applications spécifiques tdles que les interconnexions optiques massivement paralléles ou I’ ordinateur
optique qui nécessitent des réseaux uni- ou bi-dimensionnels de lasers a faible courant de seuil. Dans le
dessein de rédiser un laser a cavité verticale monolithique émettant aux longueurs d’ onde d' intérét pour les
télécommunications optiques (1,3-1,55 um), le systéme semiconducteur AlGaAsSh permet d atteindre de
trés haut pouvoirs réflecteurs pour les miroirs de Bragg, qui constituent les éléments clés de ce type de
composant. La pierre angulaire de ce travail a éé d'établir les conditions de croissance par Epitaxie par
Jets Moléculaires des couches antimoniures sur InP et sur GaSh. En particulier |’accord de maille de
AlGaAsSh sur InP a été obtenu malgre les difficultés liées & une lacune de miscibilité a ces compositions.
Le choix de multipuits GalnSb dans des barrieres de AlIGaAsSh comme zone active sur GaSb émettant a
1,55 um, nous a permis d' atteindre une émission laser a température ambiante sur des lasers a émission par
la tranche, ce résultat constituant une premiere mondiae. La rédisation de miroirs de Bragg performants
aux longueurs d’'onde de 1,55 um et 2 um valide les grandes potentidités du systéme semiconducteur
AlGaAsSh/AIAsSh pour la fabrication de lasers a cavité verticale fonctionnant dans le proche infrarouge.
De méme la croissance d'une structure a cavité verticale 3 centrée a 1,5 um montre la faisabilité de
lasers a cavité verticale totalement monolithiques sur GaSb pour les applications aux télécommunications
optiques.

ABSTRACT

The innovative design of Vertica Cavity Surface Emitting Laser (VCSEL) is very attractive for severd
specific gpplications, such as massively pardle optical interconnects or computers, requiring one or two-
dimensiona network configurations of ultra-low threshold lasers. In the am to redize a full monalithic
VCSEL emitting at optical telecommunication wavelengths (1.3-1.55 um), the semiconductor system
AlGaAsSh alows to reach very high reflectivities with Bragg mirrors, which are the key elements of this
component. An essentia part of this study was consisting to establish parameters of the Molecuar Beam
Epitaxia (MBE) growth of antimonide compounds on InP and GaSb substrates. Particular attention was
kept by AlGaAsSb lattice-matching on InP, because of difficulties involved by a wide miscibility gap
occuring at this composition. The choice of GalnSh Multi-Quantum Wells with AlGaAsSb barriers as
active layer at 1.55 um on GaSb has led to lasing emission a room temperature. This result is contituting a
first worlwide performance. The redization of highly reflective Bragg mirrors a 1.55um and 2 um
wavelengths validates the large potentidities of the AlIGaAsSH/AIAsSh semiconductor system for the
fabrication VCSELs emitting a near infrared wavelengths. Furthermore, the one-run growth of a 3
VCSEL on GaSb substrate is demonstrating the feasibility of fully monolithic VCSELs on GaSb for optical
communication applications.
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