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La fabrication de structures périodiques de taille nanométrique est devenue de nos jours un enje
technologique important, de par les nombreuses applications et effets auxquels ces structures so
liées, a commencer par les cristaux photoniques. Nous verrons dans cette partie une approche origine
de la fabrication de telles structures par I'utilisation du faisceau d’ion focalisé (Focused lon beam,
FIB).
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1.1 QUELQUES GENERALITES SUR LA FABRICATION DE STRUC -

TURES PHOTONIQUES

1.1 Présentation générale

Aux cours des vingt derniéres années, depuis la démonstration des bandes interdites photoniques
(Photonic Bandgap, 8%) ( [61-64]), de nombreuses méthodes ont été développées pour fabriquer
des structures périodiques submicroniques sur des matériaux diélélectriques (principalement des ma-
tériaux a forts indices commeA’sGa). Nous nous intéresserons ici uniquement a la fabrication des
structures planaires (ou pseudo-2D, car il s’agit en toute rigueur d’un probléme tridimensionnel), dont

les technologies actuelles permettent une fabrication plus aisée que les structures 3D.

Il est possible de trouver de nombreux articles dans la littérature concernant la fabrication de telles
structures périodiques photoniques. Le lecteur pourra se reporter pour plus de détails au livre [65]
ainsi qu'a des articles de synthese [64, 66, 67] ou aux nombreux articles concernant la fabrication des
cristaux photoniques sur silicium [68], sbi© (Silicon On Insulator) [69—71], qui permettent un bon
confinement de la lumiére dans le sens de la hauteur grace a la différence d’indice entre le silicium
et la silice, sur des structures multicouches de semi-conducteur dé yp¥ (GaAs/AlGaAs ou

InP)[19,72,73], qui permettent également de concilier optique guidée et BIP.

Plusieurs techniques de fabrication sont apparues durant cette derniere décennie. Les premieres
structures photoniques qui ont permis une validation expérimentale de I'effet de BIP ont été fabri-
quées par Yablonovitch en percant mécaniquement (par gravure ionique chimiquement assisté) des
trous dans un matériau diélectrique [74]. Elles donnaient lieu a une BIP dans le domaine spectral
microonde. Par la suite, une large variété de procédures issues des technologies des semiconducteurs
ont été appliqués pour produire des structures photoniques sur ces matériaux. Des progrés ont été
accomplis pour atteindre des dimensions sub-microniques nécessaires a I'obtention de BIP dans les
domaines spectraux visibles et du proche infrarouge. La plupart de ces techniques ont été empruntées
a la micro-électronique sur silicium et impliquent des combinaisons de croissance de matériau, de

lithographie, de gravure ainsi que de nombreux processus chimiques.

Les différents matériaux utilisés (Silicium, AsGa, etc...) entrainent a leur tour un certain nombre de
contraintes liées qui nous fera choisir une technique plutdt qu’'une autre. Il sera présenté ici quelques

cristaux photoniques "traditionnels" planaires les plus répandus.
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La fabrication la plus courante demande deux étapes, I'une permettant d’inscrire les zones a grave
sur la surface du semiconducteur puis une deuxiéme pour graver ces zones, ce qui permet de créer
réseau de trous. La premiere étape est le plus fréquemment effectuée par lithographie électroniqu
Pour la seconde étape, la gravure humide présente le risque de sous-gravure. La gravure séche |
ions réactifs (Reactive lon Etching, RIE) est préférée car elle permet un contr6le précis de la taille
des trous et de leur arrangement (avec une précision nanometrique), mais par contre, possede u
profondeur maximale de gravure. C’est pour cette raison que cette méthode est souvent employé
pour la fabrication de structures ne demandant pas des profondeurs de gravure excessive, ce qui es
cas dans les structures multicouches ou sur guides d’ondes (cf. fig 1.1) qui permettent un confinemer
dans le sens de la hauteur. La gravure électrochimique permet quant a elle d’obtenir des trous tré
profonds avec un trés bon facteur de forme, mais la taille et la forme des trous sont controlées ave

une précision moindre.

(a) Paramétres géométriques d’une structure a arrange€bjeMiatrice triangulaire "inverse" de trous dans une structure
triangulaire de piliers diélectriques dans I'air multicouche (les piliers ont été remplacés par des trous

FIG. Il.1 — Description géométriques des matrices triangulaires.

1.2 Association de structures photoniques a des guides d’onde

Apres avoir fabriqué les structures photoniques, il reste le probléeme épineux de I'injection de la

lumiére dans la structure. Deux solutions ont été principalement développées pour le résoudre :

— La premiere consiste a insérer la source lumineuse directement a I'intérieur ou a proximité de le
structure photonique. Cette méthode nécessite que la structure contienne une couche «active :

on extrait la lumiére d’'une couche photoluminescente (insérée au cours de I'épitaxie pour les
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guides a bases de semi-conductdurs— V') grace a un LASER pompe (voir par exemple [75])
(Fig. 11.2(a)).
— La seconde consiste simplement & amener la lumiére jusqu’a la structure photonique grace a un

guide optique (la structure elle-méme étant gravée sur ou a c6té de ce guide). L'injection ce fait

par un bord clivé (voir par exemple [76]) (Fig. 11.2(b)) .

(a) Excitation interne d’'une couche luminescente, la lumiére (b) Injection par le biais d’un guide d’onde ruban
est ensuite confiné dans la couche guidante.

FIG. 1.2 —lllustration des deux principales méthodes d’injection dans des structures photoniques.

C’est cette seconde méthode que nous avons retenue, plus compatible avec I'optique guidée. Les

structures peuvent étre ensuite fabriqguées de plusieurs maniéres.

1.2.1 Fabrication de la structure photonique en méme temps que le guide optique

Cette premiére méthode avait été utilisée dans le travail de these précédant le mien [57-59] sur
SigN4. L'échantillon a été réalisé en deux étapes (insolation d’'une résiiké &/ A par lithographie
électronique, puiR E fluorée. L'avantage principal de cette méthode vient du fait que qu'il n'y a
pas de probleme de placement des structures par rapport aux guides, puisque les deux sont effectuées

en méme temps. Elle comporte par ailleurs deux inconvénients :

— les deux structures n’ont pas la méme échelle, ce qui pose un probleme de résolution numérique
selon le logiciel utilisé (il existe un rapport entre le champ maximum et le plus petit détail pris

en compte) et mécanique selon les performances des translateurs.
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— on a peu de liberté quant au type de structure : les guides étant en relief, il est difficile de leur
associer autre chose que des plots, les effets de proximité posant davantage de probléemes pc

le dessin de trous avec une résine positive.

Nous avons donc préféré effectuer la fabrication des structures en deux étapes.

1.2.2 Fabrication en deux étapes : guide d’onde puis structure photonique

N’ayant pas a fabriquer les guides, la surface a traiter correspond uniquement a la structure photc
nique dont la taille, de quelques dizaineside® au maximum, permet une plus grande précision sur
chaque structure gravée. Il ne reste plus qu’a se placer convenablement par rapport aux guides d’on

préalablement fabriqués pour réaliser la structure périodique.

Cette étape est effectuée par différents procédés lithographiques, la plus répandue restant la lith
graphie électronique ( [16, 76, 77] etc...). L'échantillon a traiter est successivement recouvert d'une
couche de silice ou de métal selon le substrat, puis d’une couclie\flel A. C'est cette derniére
qui sera insolée par lithographie électronique. Les motifs seront ensuite reproduits par gravure su
la couche du dessous, qui servira de masque a une gravure pour finalement reproduire les moti
sur le substrat. Pour un placement précis, la méthode nécessite des repéres préalablement gravés
I'échantillon a I'écart des motifs a lithographier pour éviter I'insolation du PMMA lors de leur vi-
sualisation. D’autres méthodes de lithographie ont été développées, comme la lithographie Deep-U\
(sur SOI [78]) ou encore lithographie interférentielle ( [79], qui posséde le gros désavantage de ne
pas pouvoir introduire de défauts dans la structure périodique, un des effets des cristaux photonique
les plus utilisés a I'heure actuelle). Enfin, les récents progres réalisés sur les machines a faiscealt
d’ions focalisés (Focused lon Beam, FIB) concernant particulierement la résolution, la flexibilité et la
facilité d’utilisation nous ont paru trés intéressants. De plus, le traitement ne nécessite pas de couct
de résine supplémentaire et permet la gravure directe du masque (voire de I'échantillon comme nou
le verrons) et permet un placement de visu, le FIB pouvant servir d’appareil d'imagerie. Cet appareil

a déja éte utilisé plusieurs fois pour la fabrication de nanostructures périodiques [80—86]).

Pour le cas qui nous intéresse, la réalisation de la structure photonique s’est inspirée des différente

méthodes qui ont été exposées ici.

La difficulté de la structure photonique associée a un guide d’onde, tient a ce qu’elle doit étre

positionnée avec une précision inférieure a sa période par rapport au guide. Or la fabrication de
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ces objets, d’échelles tres différentes, se doit d’étre fan deux étapes. Cette contrainte interdit
I'utilisation de la lithographiee-beantelle que nous pouvons la pratiquer au laboratoire. En,défet
fonctionnement du MEB nous oblige a travaillerareugleet le placement du support d’échantillon
dans la chambre a vide ne dépasse pas une précision de khranicromeétre, ce qui est largement
en dessous de nos spécifications.

Le FIB (Focused lon Beam) parait un bon compromis, puisqeihpet de contrdler visuellement
la position de I'échantillon. Cependant, comme nous le vesrdutilisation de cet appareil amene

d’autres difficultés.

1.2 DESCRIPTION DES GUIDES ET DES STRUCTURES PHOTO-

NIQUES

2.1 Fabrication

Nous combinerons les structures photoniques a des guidagdebSiO,/SiON/SiO,, dont la
fabrication a été développée au laboratoire dans le cadrdrds projets. Dans un premier temps, la

fabrication et les parametres de ces guides seront détaillé

La structure multicouch8iO,/SiON/SiO, surSi est présentée sur la figure 11.3. Les différents
parameétres (épaisseur des différentes couches, hautkeugedr du ruban) ont été déterminés par
BPM (RSoft BeamProp) de maniére a obtenir un guidage monomaueldagamme de longueur

d’onde utilisée lors de la caractérisation (700-900nm).

Les détails du dépdt des couches et de la fabrication du glaele sont décrits plus en détails

dans les références [87—89].

La fabrication des guides est effectuée en salle blanche'&fiiter la contamination des couches

par des poussiére ou 'humidité_es différentes étapes sont détaillées sur la Fig. 11.4.

Afin d’assurer une meilleure adhérence de la couche dépaséaneg procédure de PECVD

(Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) au substraticiar, les substrats silicium polis

1. Les guides ont été réalisés au laboratoire avec l'aidediédi Sabac
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FiIG. II.3 — Présentation de la structure multicouche des guides avdétil des tailles et indices.

double face sont préalablement oxydés thermiquement dafiua oxydation (modéle Tempress)

a1150°C sous un flux d’oxygene.

La premiére étape consiste en un dépot par PECVD des troibessaccessives de silice (épais-
seur3um), d’'oxynitrure de silicium (épd,5um) puis a nouveau de silice (ép5um) . Cette méthode

permet un bon contrdle a la fois de I'épaisseur et de l'indieeéfraction des différentes couches.

Les structures guidantes sont ensuite définies par phlaighaphie qui comporte 3 étapes:

— réalisation du masque par photolithographie. C’est urguglae verre recouverte d’'une couche
de chrome avec des ouvertures correspondant aux strutdbregiées. Les masques fabriqués
au laboratoire permettent une précision de:thlen positionnement (X,y) et une taille de spot
minimale de 4m. La largeur des guides ne pourra donc étre supérieurera la résolution
angulaire minimaléf est de0,1°. Nous avons utilisé une résine positive (la zone exposée au
rayonnement UV est enlevée lors du développement),

— enduction de résine positive photosensible (AZ5214),

— insolation UV de I'échantillon mis au contact du masque.

La gravure RIE (Reactive lon Etching, PLASSYS) permet de griaeouche supérieure d&O,

de maniere a dégager les rubans des guides. Les paraméiréssssuivants :

— gaz réactifs Cy Fg = 30scem, Oy = 5scem
— pression de travail = 60 Bar
— puissance RF/ = 150W.



60 CHAPITRE Il. METHODES DE FABRICATION DE NANOSTRUCTURES

(a) Substratde silicium. ) pgpst de la gaine () Dépdt du coeur  (d) Dépét de la gaine su-
inférieure par PECVD  du guide par PECVD  pgrieure £i0s).
(Si0s). (SION).

=5

—

-
m—

(e) Enduction de la ré- () Photolithographie. (g) Gravure de la gaine (h) Nettoyage de la ré-
sine photosensible (cen- supérieure par RIE. sine.
trifugation).

FiG. Il.4 — Principales étapes de la fabrication des guides optiques.

Dans ces conditions, la vitesse de gravure est def)/8.

Pour permettre une injection dans ces guides avec le moipenties possibles, nous avons dé-
coupé les échantillonsd § x 25mm?) grace a la scie Disco DAD400 sur laquelle a été disposé un
disque abrasif SD 6000 de 20 de largeur. Cette technique a donné des bons résultats,aganpl
avantageusement le clivage (cf. fig. I1.5). Elle a comme &agade ne pas nécessiter de polissage des

faces d'injection aprés le découpage des échantillons.

2.2 Modélisation par BPM

Les guides ont pu étre préalablement modélisés a I'aideldyiniel commercial de BM (Beam
Propagation Method) tridimensionnelle, ce qui a permisétéier leur unimodalité dans la gamme de
longueur d’'onde étudiée, la forme du mode (cf. fig.. I1l.6@Nsi que 'onde évanescente a la surface
et sur les cotés du ruban (cf. Fig. I1.6(b)). On peut obsemver bonne corrélation entre les formes

des modes calculés Fig. 11.6(a) et obtenu expérimentaleRignll.6(c).

Cette simulation a permis d’étudier I'influence de I'épaissdes différentes couches et de la
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Point to Poin
P1a=158.99 p
P1b= 90.5 Deg

(a) Série de guides

(b) Détail d'une face d'injection

FiG. 11.5 —Images effectuées grace au MEB de plusieurs guides muttiestSiO,/SiON/SiOs).
On observe plusieurs défauts sur le ruban, dus a la gravuie Rl

largeur du ruban, ce qui a permis d’optimiser la propagatilaiongueur d’onde étudiée. Un balayage
en longueur d’onde a également été effectué pour vérifimrgportement du guide sur la plage utile
d’'un laser accordabler(0 — 950nm). Les guides retenues apres simulation (cf Fig 11.3) petenét
un guidage monomode sur la gamme de longueur d’'onde déSeéaéme, on remarque que le cceur
du mode se trouve a moins d’un micron de profondeur de laceigfane s’étend pas a plusdéum.

Il reste d’ailleurs principalement confiné dans la couch&deN, ce qui pourra permettre, avec des
trous de moins dé,5um d’avoir un bon recouvrement entre les structures phot@sia le mode
guidé. Le fait que la caractérisation en sortie de guidéd).Soit Iégérement asymétrique peut avoir
plusieurs raisons. Comme nous avons I'observer sur 'ima§é), la gravure RIE du ruban n’est
pas parfaite et provoque des irrégularités. Ces défautepeavoir des effets sur la forme du mode
observé. Une deuxieme raison proposée est qu'’il subsisteigaur la face d’injection et de sortie

des éclats provoqués par la scie.
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(b) Forme de I'onde évanescente en surface a la méme lon-
gueur d'onde

(a) Forme du mode a 700 nm

(c) Caractérisation expérimentale du mode en sortie deegdie 700nm).

FIG. 1.6 — Résultats de calculs BPM sur la structure multicouche pré&se Fig 11.3. Comparaison
avec I'image de sortie d’un guide injectée.

2.3 Présentation des échantillons réalisés

Deux types de structures ont été effectuées sur ces éttasfiles séries de guides qui serviront

de base a la gravure FIB sont décrites dans le tableau lluf & Eig 11.8) :

— des guides d’'onde rectilignes sont rassemblés par séciedés de distances différentes, ce qui
a permis un choix assez nombreux de structures a graverssguildes eux-mémes.

— des séries de coupleurs. Des virages en S permettent dechpples guides (jusquaum)
sans pour autant craindre une injection dans les deux gaidadois. En effet, les guides
sont espaceés sur les bords de I'échantillon d'une centanerd Ces coupleurs permettront
la gravure entre leurs 2 guides des structures prévues paauplage par adressage d’onde

évanescentes [58].

2.4 Remarques

Comme nous l'avons vu précédemment, les guides d’ondes-cmuitihes oxynitrure de silicium
/ silice sont actuellement tres utilisés pour des appbeatil/ OEM S [89]. lls permettent grace
aux depots successifs de couches mincesidg et SiO, N, d’obtenir un confinement important

de la lumiere dans la couche guidante et d’étre modifiabldkefaent en fonction des applications
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Référence a la Type de guides Ecarts entre les guides
Fig. 11.8 (enpum)
Premiere Série A 5 guides droits paralléles 20
Deuxieme Série B 4 guides droits paralléles 40
Troisieme Série C 4 guides droits paralléles 80
Coupleurs D | 2 guides paralléles (s’approchant avec virage en S) 10
Coupleurs E | 2 guides paralleles (s’approchant avec virage en S) 20
Coupleurs F | 2 guides paralléles (s’approchant avec virage en S) 40

FIG. II.7 — Descriptions des séries de guides

>

FIG. I1.8 — Présentation de la répartition des guides sur les échamtsl

choisies en faisant varier I'épaisseur des couches, lapdefur de gravure du ruban en surface et
la largeur du guide. Par contre, les indices optiques oBtspat assez faibles par rapport a ceux
obtenues par exemple surisGa ou Si (ngio,n, = 1,53) et ne permettent donc qu’un difféerence

d’indice relativement faible avec I'ait\n ==~ 0,5). Malgré tout, il a été prouveé dans le chapitre | par
simulations que de telles structures permettent®ne dont la largeur spectrale est assez faible par

rapport aux autres matériaux précédemment cités.

Les seules études existantes a notre connaissance suutgarsts 2D 31 P sur silice et oxyde
de silicium concernent principalement les fibres dites @higues [39, 90], mais trés peu sur des
structures planaires. Cependant, ces guides étant de phisentilisés en optique guidées, il est

donc intéressant de voir comment y associer de telles stasct



64 CHAPITRE Il. METHODES DE FABRICATION DE NANOSTRUCTURES

1.3 DEVELOPPEMENT D 'UNE METHODE DE GRAVURE PAR FIB

Comme il a été montré dans les parties précédentes, I'tittlisalu Focused lon Beam (FIB)
nous a paru tout a fait adaptée a la fabrication de strucnmasmétriques périodiques, de par la
simplicité de la gravure, qui ne nécessite pas d’ajout damehe de? M M A comme dans le cas de
la lithographie électronique et donc pas de développerdenplus I'imagerie ionique, alternant avec
les séquences de gravure de I'appareil, nous fournit degasy@endant le traitement de I'échantillon,
utiles a la fois pour le placement des structures par ragporiguides, et permet un controle direct
des structures gravées. Dans cette partie, je ferai d’almoedprésentation rapide du FIB avant de

m’attarder sur les fabrications des structures photosigéalisées par gravure FIB.

3.1 Présentation des structures a graver

Deux types de structures associées a des guides d’ondes gpencipalement fabriqués::

— des structures type «cristaux photoniques », directegranées sur les guides d’'ondes. Celles-
ci pourront étre «sans défauts »(cf. Fig 11.9(a)), ou avedaeunes de trous qui pourront former
des guides (cf. Fig 11.9(b)).

— des structures type coupleur, qui sont en fait des matdedsous entre deux guides d’ondes
(cf. Fig 11.10).

(a) Structure sans défauts. (b) Structure avec ligne de lacunes

FIG. 1.9 — Deux exemples de gravure sur guide.
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FiG. 11.10 — Structure périodique réalisée entre deux guides d’onde@avant permettre le couplage
d’un guide sur l'autre.

Les techniques de fabrication pour les deux types de steggeront tres peu différentes. Nous
remarquons tout de méme que les structures «coupleursesdl@voir un positionnement plus précis

puisque les lignes de trous doivent venir effleurer les adééguides.

3.2 Principe du FIB

L'outil principal pour la fabrication de telles structurest un systéme a faisceau d’ions focalisés
(Focused lon Beam, FIB). Deux appareils double-faisceauténitdisés au cours de ce travail. lls
comprennent une colonne ionique (FIB) et une colonne éleicue (MEB) implantées sur la méme

chambre a vide.

— Le premier est une station Orsay Physics dont la colonnesEiBnplantée latéralement sur un
MEB LEO440. Il est situé au laboratoire FEMTO-ST, Besancoalldureusement, la mainte-
nance de I'appareil nous en a privé pendant un assez long ntoNm@us avons donc poursuivi
nos essais sur une deuxieme machine:

— Le deuxieéme est une station FEI Beam Strata 235, situé aitlhde Science et d’'Ingéniérie

Supramoléculaire (ISIS) de Strasbotirg

Ces deux machines, bien que de génération et de marque i@t un fonctionnement simi-

laire. Il en sera donc fait une présentation générale

2. Nous remercions d’ailleurs Eloise Devaux (Laboratoge Nanostructures, ISIS, Université Louis Pasteur, Stras-

bourg) pour 'aide précieuse apportée.
3. Pour plus de détails, le lecteur peut se référer au liviéfdeence [91].
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Le principe de base d'un FIB est proche d’un microscope &eijue a balayage (MEB), a ceci
pres que les ions sont focalisés par des lentilles éleatigses (ouvertures circulaires portées a un
potentiel de plusieurs milliers de volts). De méme, ils séfiéchis par des plaques portées a des

potentiels variables pour effectuer le balayage.

Une colonne FIB (voir Fig. 11.11) comprend au moins les élatasuivants:

— une source d’ions(LMIS, Liquid Metal lon Source) compodéme aiguille de tungstene mouillée
par le film de métal, suivie d’'une lentille extractrice etmkulentille accélératrice. Le gallium
(Ga™) présente I'avantage d'étre liquide a basse températuve3(°C), sans recourir a un

alliage, donc a un séparateur de masse.

— un condenseur permettant de collimater le faisceau, darke focaliser vers le diaphragme

pour augmenter l'intensité disponible,

— un diaphragme de diametre variable sélectionnant leséimis au centre du faisceau: les aber-

rations du faisceau (mais aussi I'intensité) diminuentdeeliameétre,
— le déflecteur qui est une ouverture divisée en secteurépares tensions différentes,

— un obturateur (" blanker ") qui n’est autre qu’'un déflecteaimpettant de cacher le faisceau
entre deux motifs a graver ou lorsqu’on utilise le MEB. Il ggigénéralement le faisceau dans

une cage de Faraday reliée a un amperemeétre pour mesureteusite,

— une vanne d’isolation permettant de préserver le vide dmlanne (typiquement quelques

10~8torr) lorsqu’on ouvre la chambre,

— la lentille de focalisation,

La performance de la colonne dépend de la stabilité de laceatrdes aberrations (sur I'axe et
hors de I'axe) du systeme de lentilles. Dans le cas idéaltd8l pl'intensité du faisceau est a peu
prés gaussien. Les aberrations ajoutent un halo plus margspot central. La forme des gravures

refletent le profil du faisceau; ainsi un faisceau aberrasdyira des trous dont I'ouverture est évasée.

Le bombardement d’'une surface par un faisceau d'i6hs § (Fig. 11.12) produit un transfert du
moment cinétique aux atomes voisins de la surface qui lestaera celle-ci sous forme d’atomes
neutres ") ou ionisés {*). Le taux de pulvérisation, ou rapport entre les nombresng’ipulvéri-
sés et d’ions incidents, est généralement inférieur a 5.résepce de gaz réactifs (F, Cl, | ...), une

réaction plus complexe peut accroitre ce taux d’'un fact®@uypdur certains matériaux. En terme de
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courant, le taux de pulvérisation pour les idr#s™ dotés d’'une énergie de 25 keV est compris entre
0.05 et 0.7um?3/nA/s (ou um?/nC). Il est de I'ordre de).3 pour une surface d’aluminium ou de
silicium, et0.1 pour le chrome. Une particularité importante de la puhadits est 'augmentation
de son efficacité avec la pente de la surface: elle devieninmogix autour deé50° puis décroit jusqu’a
l'incidence rasante. La conséquence inévitable en est uéeé€lation " des grains (les bords étant
useés plus vite que les sommets) lorsque le dépdt attaquéheshogene, donc la création de reliefs

au fond des trous usinés.

Le choc des atomes incident avec un solide produise d’aetfets: implantation et déstructura-
tion (amorphisation) du réseau cristallin au voisinageadsuirface, émission de photons, de rayons
X et surtout d’électrons secondaires ), détectés de la méme facon (photomultiplicateur précédé
d’un scintillateur) que dans I'imagerie MEB et permettaithdger par balayage la structure que I'on
vient de graver. Cette image a une qualité proche de celle dB B moins lorsqu’on utilise un
MEB a filament) et méme un meilleur contraste chimique. Laend’émission d’'une surface incli-
née est supérieure a celle d'une surface perpendiculaif@sueau, ce qui explique le halo brillant
au bord des trous. L'observation par FIB qui suit 'usinageteujours faite en diminuant I'intensité

du faisceau ionique (typiguement quelques pA) pour limitez gravure globale du site observé.

Lentilles H.T.

~Source

Pompe ionique

FIG. I1.11 —Photo de la colonne FIB Orsay-Physics.
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L'envoi de gaz réactifs selon un débit bien contr6lé au waige de la zbne bombardée permet soit
d’accélérer la gravure en empéchant le redép6t (composé fhaour la silice ou le silicium, chloré
pour les métaux) soit de déposer du métal (composé de tunegstede platine dont les liaisons sont

rompues par le bombardement).

Gravure assisté
par gaz ou dép6t
sélectif

FIG. 11.12 —Présentation de I'effet de I'interaction entre le faisceanique et la surface d’'un échan-
tillon.

3.3 Principales applications du FIB

Le FIB a au départ été beaucoup utilisé pour la réparatiomaesjues ou de circuits intégrés sur
semi-conducteurs: il permet par ablation ou par rajout déemea(grace a des gaz réactifs injectés
dans la chambre) de corriger les défauts possibles aveaéasipn permise par sa grande résolution

(typiquemenb0nm).

A de faibles courants (de I'ordre de quelque pA), le FIB pdug @ussi utilisé comme un ou-
til d'imagerie, a des résolutions proches de celles du MEBeeme de topographie mais avec un

contraste chimique souvent supérieur.

Les images obtenues grace aux électrons secondaires du dtiBemt un intense contraste en

fonction de I'orientation des grains dans des structurggcpetallines. En conséquence, la morpho-
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logie des grains peut étre clairement imagée sans passeng@gravure chimique.

Les ions secondaires créés peuvent aussi servir a réaéisenthges. Elles révelent les diffé-
rences chimiques et sont spécialement utiles dans lessétiedeorrosion, puisque le rendement des
ions secondaires de métal peuvent croitre de 3 ordres ddagremen présence d’'oxygéne, montrant

clairement la présence de corrosion.

Avec des courants plus forts, le FIB grave la surface de #étihon, ce qui amene plusieurs
applications, qui seront utilisées par la suite dans cailrdva premiere est de sectionner I'échantillon
et de faire une image de cette sectioroés sectioppour examiner des matériaux fragiles ou difficiles
a caractériser autrement. La seconde et la plus intéresaamiveau de notre travail est le fait de
pouvoir utiliser le FIB comme une machine permettant degredles trous de l'ordre de la centaine
de nanometre, voire de quelques dizaines de nanométreit laviec une précision de positionnement

inférieur au micron.

.4 GRAVURE DIRECTE PAR FIB

Au vu de toutes les utilisations possibles du FIB et de presressais effectués s§iO,, nous
nous sommes rendus compte qu'il était possible de gravextdiment les structures photoniques dans

les guides d’onde utilisés pour ce travail.

Le traitement de I'échantillon dans ce cas peut se décomposkois étapes principales (repré-

sentées 11.13).

Couche de Cr
(80 a 150nm)

Dépét de Cr

Région avec
nanostructures

Traitement
FIB

: Substrat avec guides

FiG. I1.13 —Process de gravure direct de I'échantillon par FIB

Cr etching
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4.1 Métallisation de I'objet

Une fine couche de Chrom&'() d’'une centaine de nanomeétres est déposée a la surface de
I'échantillon par pulvérisation (pulvé Alcatel). L'éch@ion est ensuite collé sur un support par de
la lague d’argent ou de carbone (facilement dissoute dgm®fEnol), un point de laque permettant
en outre de mettre la surface métallisée a la masse (Fi§).IICeci permet, en évacuant les charges
de la surface, de faire des images MEB et FIB de qualité doreod&dler la gravure en cours de
traitement. Elle nous permet notamment de discerner ohaingé les guides rubans par imagerie FIB,

et donc de pouvoir se positionner précisément.

De la méme facon, la couche métallique permet I'évacuatesnctharges lors de I'action du fais-

ceau ionique, évitant ainsi les dérives et aberrationsidudau.

Nous verrons par ailleurs que les flancs des gravures FIBmgas verticaux, notamment a cause
du redépbt. Les trous gravés ont la forme damonnoir évasé en surface et de diametre de plus en
plus faible en profondeur. La couche de métal en surface gteslendiminuer cette effet de surface,

puisqu’elle sera enlevée apres la gravure.

4.2 Traitement FIB

Dans le cas du FIB double faisceau Orsay Physics, il faut rguea que la cohabitation dans la
méme chambre d’une colonne FIB et MEB pose des problémesidtud®vue de 'encombrement,
autant pour approcher la platine de la colonne MEB (platipéag on ne peut approcher a plus de
25mm de I'objectif) ou de I'objectif du FIB (platine &0°, distance minimum dé5mm comme le
montre la Fig.ll.14(b)). Le fait que I'on soit obligé de teaNer a ces distances limite la résolution.
Ce probléme n’existe pas avec des FIB monocolonne et a ét&méisalu dans les double-faisceau

plus récents, en limitant la dimension des lentilles.

La station Orsay-Physics est équipée d’un logiciel RaitpliiElQuantum) pour éditer les motifs
(format GDSII) et piloter la gravure. Développé a l'origipeur la lithographie électronique, ce pro-
gramme permet d’associer a chacun des motifs programmésseméle de parametres. Le FIB FEI

utilise un logiciel propre de pilotage mais dont les fonetigont identiques.

Il est possible de jouer sur plusieurs parametres pour whéegravure désirée :

— Plusieurs gammes de courant sont disponibles (10pA, 88@@0A ou 1nA pour le B Orsay-
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122mm

| g -

60°

(a) Photo de la chambre du FIB Orsay-Physics. (b) Encombrement dans la chambre et contraintes imposées
par les deux colonnes (FIB et MEB)

FIG. 11.14 —Quelques considérations sur 'encombrement dans la chahbi~IB.

Echantillon —\

Pointe de
laque de carbone

Support

FiG. I1.15 —Représentation du support et de I'échantillon, qui est fikéce dernier par de la lagque
d’argent.

Physics, et 10pA, 30pA, 100pA et 500pA pour IBHR-EI). Il est possible de passer de I'un a
'autre en changeant de diaphragme. Plus le courant espfostla gravure sera rapide mais au

détriment de la résolution et de I'aspect en surface.

— Le nombre de passages est aussi un élément important. ixgpchio ce parameétre sera d’autant
plus grand que I'électronique dud-est rapide, il reste tres limité pour leg-Orsay-Physics

qui est d’une génération plus ancienne que le FEI.

— le temps de gravure en chaque pixel ou dwelltime.

Pour un temps de gravure total donné, 'augmentation du neohd passages(donc la diminution
du dwelltime) diminue la profondeur gravée mais limite leépdt d0 au matériau pulvérisé par
chaque flash du faisceau ionique), ce qui entraine des flangsagture plus verticaux (et donc un

meilleur facteur de forme), paramétre important des ansghotoniques.
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En jouant sur ces trois paramétres, il est possible de moliifaose, exprimée emA.s/cm?.

Comme nous l'avons vu plus haut, les structures a graver ssrgtductures périodiques, compo-
sée de trous circulaires d’environ 200nm, répartis sel@vuaille triangulaire de 360nm (paramétres
obtenus théoriquement, voir Chapitre I). La profondeur dasstdoit au maximum couvrir I'étendu
du mode guidé, et doit donc dépasser la couche guidan$é@#&’, comme montré sur la Fig. 11.16.

Nous devons donc graver a une profondeut @@m au minimum, couche de métal comprise.

FIG. 11.16 — Aspect souhaité apres gravure: les flancs sont verticaua eblche deSiON est
dépasseée.

Pour commencer, il est possible d’estimer un ordre de grarmair la durée de la gravure sachant
que la vitesse de gravure est proch@dem?/nA/s (un volume dé),1m?3 est gravé en une seconde
pour un courant dénA). Connaissant le volume estimé de chaque trous et le coulrast possible

de remonter au temps de gravure.

Ensuite, différents essais ont été effectués pour affisgpdeametres de gravure. La forme et la
profondeur des trous sont contrdlées directement pacrdss-sectiongvoir Fig. 11.17) et permettent

de faire une coupe des gravures préalablement effectuées.

Pour le FIB Orsay-Physics, les essais ont montré les mesligsultats (voir Fig. 11.18 avec les
parametres donnés dans le tableau 11.20. La gravure adtariton1,5,m. Ce sont les parametres qui

seront utilisés par la suite.

Avec les essais sur le FIB FEI, les parameétres sont un peuégpéisalents (courant utilisé:
120pA), par contre, I'électronique plus rapide permet umbie de passages beaucoup plus im-

portants (jusqu’a 1400 passages) ce qui a permis d’avoiflatess pour les trous plus verticaux.
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. b) Vue 3D de la méme cross section.
(a) Vue en coupe d’'une cross section. (b)

FiGc. 11.17 —Cross section réalisée dtB sur un échantillon.

Parametres utilisés
Courant (pA) 115
Write Field (um?) 4
Step size {m) 0.6 (4 pixels)
Dwell time (ms) 0.003
Nombre de passages 10
Temps total de la gravure 20.56 min
Temps de gravure par trou 3s

FIG. 11.19 —Parametres de la gravure de la structure présentée Fi@ll.1

Parametres utilisés
Courant (pA) 130
Nombre de passages 750
Temps total de la gravure 60 s
Temps de gravure par trou 3.7s

FIG. 11.20 —Parametres de la gravure de la structure présentée Fidl.Il.2

73
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FiG. 11.18 —ImageFIB et cross section de la structure réalisée (matrice triaagrel 20x20 trous
circulaires de200nm et période de360nm).

FiG. 1.21 —Image FIB et cross section d’une structure réalisée grac&BIFEI(matrice triangu-
laire 4x4).
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4.3 Reésultats, problémes rencontrés et discussion

Les parameétres de gravures ainsi déterminées, nous avaws Igs structures sur les guides
d’'onde. Deux échantillons ont été fabriqués a l'aide de ghates deux FIB utilisés. Les structures
réalisées par le FIB Orsay-Physics ont montré de bons aés@loir Fig. 11.22, bien que la vitesse de
I'électronique ne nous ait pas permis de faire des strustamssi étendues que celles permises par le
FIB FELI.

Le FIB FEI a permis la réalisation de structures de taillass pimportantes (les plus grandes
comportent24 x 80 trous) avec une bonne reproductibilité. Deux de ces stregtsont présentées
Fig. [1.23 et Fig. I1.24. La premiére est une structure safauts réalisée sur un guide d’onde (matrice
triangulaire de24 x 30 trous circulaires, diamétre de 200nm, période de 360nm$ecande est une
structure reprenant les mémes parametres mais ou une lgtrews est manquante au centre du
guide. Cet échantillon propose un grand choix de structui@gegs sur guide d’onde (avec et sans
lacunes, tailles différente84 x 12 trous,24 x 24 trous,24 x 48 trous,24 x 80 trous). Il sera caractérisé

en champ proche (voir chapitre V).

Par la méme méthode ont été réalisées des structures devamdtpye le couplage entre deux
guides d’onde. Ces structures (détaillées dans la réféferifet étudiées dans le chapitre 1), nécessi-
tant une grande surface de gravure, ont pu étre fabriquéésipi® FEI (Fig. 11.25). On peut observer
une bonne reproductibilité sur chacun des trous, ainsirguhonne précision sur le positionnement
de la structure par rapport aux guides. Les premieres eiadesrlignes de trous effleurent les guides

d’onde.

La gravure n’est malheureusement pas exempte de défauis.avyons pu observer par exemple
un effet en surface que I'on peut voir sur la Fig. 11.18, lesomséparant les trous sont plus fines en
surface jusqu’a parfois s’effondrer et créer des canawe dex trous. Le diameétre des trous est plus
large que celui qui a été initialement programmeé en surfagdus faible en profondeur. Ce défaut
est d0 au redépot de matériau. Pour diminuer cet effet, narsaitilisé une couche de métal un peu
plus épaisse (on est passé de 50 nm & 100 nm), qui nécessitdetogravures un peu plus longues,
mais permet d’amoindrir ces défauts de surface, puisgispataitront lorsque la couche de métal

sera retirée par gravure chimique.

Pour éviter le redépdét provoquant une diminution du diaen@és trous en profondeur, deux so-
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(b) Image a

(a) Image a 0.

FiG. 11.23 — Structure gravée sur guide (matrice triangulaire 2l x 30 trous circulaires, diamétre

de 200nm

de de 360nm) (FIB FEI).
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(b) Image a 52.

(a) Image a 0.

FIG. 1l.24 — Structure gravée sur guide avec une ligne de défaut (matriaegulaire de24 x 48

trous circulaires, diameétre de 200nm

de de 360nmip (HEI)
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FIG. 11.22 —Image FIB d’une structure photonique (matrice trianguéadte20 x 20 trous circulaires,
diamétre de 200nm, période de 360nm) gravée sur un guideld’(fiB Orsay-Physics).

lutions ont été retenues :

— nous avons pensé utiliser un gaz réactif dont I'injectientg@tre effectuée dans la chambre du
FIB. Nous n’avons malheureusement pas eu le temps de metptaancette modification.
— une augmentation conséquente du nombre de passage (noues@asseés d’'une dizaine de

passage a plus de mille) nous a permis de réduire cet effebéanpeur (gravure FIB FEI).

L'autre principal défaut du FIB est que, de méme qu’en litlaphiee-beam, le faisceau doit se
repositionner pour chaque trou qu'il perce. Or, les régddgl® étant tres critiques, on peut observer,
si 'alignement de la colonne n’est pas parfait ou en préseime perturbation extérieure sur la co-
lonne (mécanique ou électromagnétique, provoquée patredsappareils de salle blanche) une dérive
du faisceau ionique. On observe donc, pendant des grawangsds (jusqu’a 1h20 pour des grandes
matrices de quelques milliers de trous faites avec le FIBxpRhysics) une dérive (Fig. 11.26(a)) ou
des sauts du faisceaux (Fig. 11.26(b)), ce qui brise la pigit® de la matrice. Pour cette raison, il
nous a éteé tres difficile de faire des structures de grantle, @il fait que, la durée de gravure aug-
mentant, on augmente aussi les risques de saut ou de dérfaeyment sur le FIB Orsay-Physics,
dont la technologie plus ancienne est sensible et dont letilomement peut-étre perturbé en salle

blanche par les nombreuses autres machines (pulvés, RIE giecées a proximité.
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FiG. I1.25 —Image MEB d’une structure a maille carrée réalisée entrexdguides d’onde devant
permettre le couplage d’'un guide sur l'autre. Matrice a naaitarrée40 x 35 (¢ = 500nm p =
250nm) (FIB FEI).

Ces perturbations peuvent aussi parfois agir sur les régldgéocalisation et d’astigmatisme du
faisceau. On peut aussi observer assez souvent un assgradtioir par exemple Fig. 11.27, qu'il est

parfois difficile a annuler, venant sans doute de pertuwhatde la source ionique.

1.5 FABRICATION PAR ACTION COMBINEE DU FIB ET DE LA

RIE

5.1 Présentation

Cette méthode s’inspire de la méthode de fabrication detates photoniques la plus couram-
ment utilisée, ou la lithographie (souvent électroniquerpet de fabriquer un masque, qui permettra
ensuite la gravure du substrat par gravure seche. La prefored 'aspect des trous dépendent dans

ce cas uniquement de la gravure RIE.
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(a) Dérive (b) Saut pendant la gravure.

FIG. I1.26 —Défauts observés pendant la gravure (échantillon de gilice

FiG. 11.27 —ImageFiB d’une structure photonique (matrice triangulaire de 20x&fus circulaires,
diametre de 200nm, période de 360nm) gravé sur un guide d.ditsence d’astigmatisme

Nous procéderons dans notre cas en trois étapes princ{pale§ig. 11.28, qui different Iégére-

ment de celles décrites lors du processus de gravure dpactelB.

— Etape 1: L'échantillon est métallisé avec une couche phumitante de métal (de I'ordre de
250nm).
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— Etape 2: On grave les nanostructures sur la couche de naétBilep Le but de cette étape est
de pratiquer une ouverture a I'endroit ou les trous devrtmetgravés par le plasma réactif de
la RIE. Nous créons donc a cette étape un masque de métal qui parahetteproduire les

nanostructures dans le substrat.

— Etape 3: On grave le substrat & travers le masque yEleRemps nécessaire pour atteindre la
profondeur de gravure voulu. Le masque étant gravé en ménpstque le substrat méme si
c’est a une vitesse inférieure, nous chercherons a l'etibsl maximum avant qu’il ne dispa-

raisse.

— Etape 4 (facultative): S'il reste du métal, on peut totadatenlever par gravure chimique.

Couche de Cr
(250nm)

Dépét de Cr

Région avec
nanostructures

Traitement
_—

FIB du masque,

: Substrat avec guides

FIG. 1.28 —Processus de gravure de I'’échantillon par FIB combinée ala R

5.2 Premiers essais

Pour la partie FIB, nous aurons le méme fonctionnement quelaaavure directe. Nous cher-
cherons les meilleurs parameétres pour percer la couche tié avéc des trous ayant des flancs les
plus droits possibles. Les parametres rejoindront ceuxngus avions choisis dans la partie précé-
dente, mais avec des temps de gravure moindre puisque nonis ariquement une profondeur de

250nm a atteindre. Un exemple de ce masque est présente Hga). Le métal utilisé est le chrome.

Des premiers essais de gravure RIE (Plassys) ont été effemugdilisant les parametres habituels

de gravure subiO; (CoFg = 30scem; Oy = 5scem s p = 60pBar ; W = 150W), habituellement
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(a) Image FIB d’'un masque d'une structure photonique

entre deux guides (b) Image AFM de cette méme structure (aprés la gravure

RIE et démétallisation).

FiG. I1.29 —Images réalisées avant et apres la gravure RIE.

utilisés pour des gravures de surface importante (crédtionban pour la fabrication des guides). La
sélectivité de la gravure entre le chrome ebi€), est de I'ordre dd : 10. L'épaisseur du masque

(250nm) nous laisse donc la possibilité théorique de graver a @@t de profondeur.

La gravure RIE a eu lieu par palier de 5 minutes, permettantgudh étape de vérifier I'état de
surface du masque par imagerie MEB. La gravure de I'échantdl été réalisée globalement en 20

minutes, ce qui nous donne une profondeur théoriqu®aenm (a0.8nm/s).

Malheureusement, I'échantillon réalisé par gravure RIE¢alétruit lors d’'une erreur de manipu-
lation et n’a donc pas permis de caractérisation pousséeirsges AFM de cet échantillon (voir
Fig. 11.29(b)) ont permis de mesurer la profondeur de grawes trous de I'ordre dg)0nm. Cepen-
dant, la largeur de la pointe AFM lui interdit de plonger jusmy fond des trous. Une caractérisation
par cross-section aurait permis de nous donner avec ckrtituprofondeur de gravure, mais nous

n'avons pu la réaliser.

Cette méthode requiert une étude plus poussée qui permetoptimiser des parameétres de
gravure RIE habituellement utilisés pour la gravure de sertaeaucoup plus importante que celle

utilisée dans le cas de gravure de nanostructures.

Cette méthode a été reprise pour la réalisation de struchatempique sur niobate de lithium (voir
Chapitre V).
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.6 C ONCLUSION

Dans ce chapitre a été décrite la fabrication de guides @ omalticoucheSiO,/SiON/SiO, et

des nanostructures associées a ces guides d’'onde.

L'utilisation du FIB pour la fabrication de nanostructut@dimensionnelles est a notre connais-
sance inédite. Les résultats montrés dans ce chapitre ontgpée valider cette méthode et de mon-
trer sa simplicité par rapport aux autres techniques haltetuide fabrication (réduction des étapes
de fabrication, puisque ne nécessitent aucun média intkame tel que des couches d&\/ M A,
ni d’étapes de développement avec la lithographieean. Cette méthode permet le contréle des
structures gravées en cours de réalisation grace a la doololene FIB/MEB. Les évolutions tech-
nologiques permanentes du FIB laisse présager une résokittiune qualité de la gravure encore

accrues.

Cependant, le principal probléme, inhérent & la gravuregigmireste le redépot de matériau. A
cause de ce redépot, la profondeur de gravure est limités dlancs des trous gravés ne sont pas
verticaux. Pour réduire cet effet, nous avons proposé urbrmaccru de passages lors de la gravure
permis par I'électronique du FIB. Nous avons aussi propag#éisation de gaz réactifs, qui peuvent
étre introduits dans la chambre du FIB lors de la gravurehati que nous n’avons pas eu le temps

de mettre en ceuvre dans ce travail.

Une autre possibilité que nous avons commencé a mettre emeoest d'utiliser le FIB unique-
ment pour graver la couche de métal déposée en surface taton. La couche ainsi nanostruc-
turée peut alors servir de masque pour une gravure de type(rRlie méthode devrait donner des
résultats plus satisfaisants avecSli&) N qu’'avec leL: NbOs, étant donnée la bonne sélectivité de la

RIE fluorée pour le coupl€'r/SiOs.



