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A ma mere

A ma famille

Je sais pourquoi tant de gens aiment couper du bois. C’est
une activité ou I’on voit tout de suite le résultat.

Albert Einstein (1879-1955)

Expliquer toute la nature est une tache trop ardue pour un
seul homme ou une seule époque. Il est plus sage de faire
peu en etant slr de soi et laisser le reste a ceux qui
viendront apres, que présumer de tout sans €tre sir de
rien.

Isaac Newton

Philosophig Naturalis Principia Mathematica, 1687
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Résumé

Le multiplexage par longueur d’onde ou WDM (Wavelength division multiplexing) est devenu
une technologie incontournable dans les réseaux cceur et métro afin de répondre a 1’augmentation du
débit, au nombre de clients et la diversité des services offerts. Cette technologie nécessite des sources
accordables mais aussi des filtres sélectifs et reconfigurables pour la gestion des différents canaux
avec une basse consommation énergétique, une rapidité de quelques dizaines de millisecondes et un
colt le plus bas possible. Mes travaux de thése s’inscrivent dans cette optique, a savoir I’amélioration
des filtres existants par la conception et la fabrication d’un coupleur séparateur de polarisation a base
de cristaux liquides polymérisables. Cela permettra de s’affranchir de la dépendance a la polarisation
dont souffrent les micro — résonateurs en anneaux. Mais également, 1’étude des propriétés €lectro-
optiques des suspensions de nanoparticules de goethite sont présentées afin de concevoir et de

fabriquer un filtre optique accordable de type Fabry-Pérot.

Mots clés : Guides optiques, Cristaux liquides, filtres optique, Fabry-Perot, suspensions colloidales

Abstract

The Wavelength division multiplexing (WDM) is a key technology in core and metro
networks to answer to the increased of bandwidth, to the number of customers and to the variety of
services offered. This technology require tunable sources but also selective and reconfigurable filters
for the managing of different channels with a low energy consumption, switching times around tens of
milliseconds and the lowest possible cost. My thesis work is in this context, namely the improvement
of existing filters by designing and manufacturing a coupler polarization splitter based on
polymerizable liquid crystal technology. This will free itself from dependence on the polarization
afflicting micro-resonators rings. But also, the study of electro-optical properties of goethite’s

nanoparticles suspensions is presented to design and manufacture a Fabry-Perot tunable optical filter.

Keywords: Optical waveguides, liquid crystals, optical filters, Fabry-Perot, colloidal suspensions




Introduction Générale

Les filtres optiques interférentiels trouvent leurs applications dans différents domaines allant
des télécommunications aux applications aéronautiques en passant par le médical et les capteurs.
L’augmentation de nombre de clients dans le domaine des télécommunications et la diversité des
services offerts, pousse a utiliser de nouvelles stratégies tant que sur le point des protocoles de
communications que sur le point technologique. Afin de satisfaire cette demande, toujours croissante,
il est nécessaire de passer vers le multiplexage par longueur d’onde (WDM : Wavelength division
multiplexing) qui se traduit par I'utilisation des longueurs d’onde comme canaux de communication
afin d’accroitre la bande passante des transmissions optiques. Cette technique nécessite des sources
accordables mais aussi des filtres sélectifs pour la gestion des différents canaux avec une basse
consommation énergétique, rapide (quelques dizaines de millisecondes) et & un colt le plus bas
possible. Pour cela le filtre interférentiel Fabry-Pérot constitue un excellent candidat de par sa grande
sélectivité spectrale et de par la diversité des domaines d’applications (instrumentation, spectroscopie

et les LASERS).

La premiére partie du manuscrit présente les principes généraux concernant les filtres optiques
Fabry-Pérot. Le fonctionnement des interférométres & ondes multiples y est décrit ainsi que les
différentes technologies d’accordabilité & savoir ’accordabilité par la variation de I’indice de
réfraction (effets électro-optique et thermo-optique) et aussi I’accordabilité par la géométrie de la
cavité (effets électrostatique et pié¢zoélectrique). Dans le prolongement de ce descriptif technologique,
on présentera certains domaines d’applications comme les télécommunications, les interrogateurs de

capteurs a réseaux de Bragg et la tomographie a cohérence optique.

Le second chapitre est consacré aux travaux réalisés dans le cadre du projet ANR «Select-
Acces », qui a pour objectif de concevoir et de fabriquer un coupleur séparateur de polarisation, en se
basant sur la technologie cristaux liquides, afin de s’affranchir de la dépendance a la polarisation des
micro-résonateurs en anneaux. Ce chapitre se divise en deux parties ; la premiére, théorique, reprend
les principes du couplage entre guides optiques ainsi que 1’état de I’art sur les coupleurs directionnels,
les micro-résonateurs en anneaux et leur dépendance vis-a-vis de la polarisation mais aussi des
généralités sur les cristaux liquides. La seconde partie de ce chapitre sera dédiée a la conception, la
fabrication et la caractérisation des coupleurs séparateurs de polarisation basée sur les propriétés

anisotropiques des cristaux liquides polymérisable Liquid Crystal Polymer (LCP)).




La derniére partie de ce manuscrit est dédiée au projet ANR «NASTAROD » (Nanoparticles
in Aqueous Suspensions for TunAble and Reconfigurable Optical Devices). Comme son nom
I’indique, il traite de la possibilité d’utiliser des suspensions de nanoparticules pour la conception et la
fabrication de composants optiques accordables et reconfigurables. Cette partie sera divisée en deux
chapitres. Le premier traitera du matériau utilisé a savoir les suspensions de nanoparticules de goethite
de par la structure cristallographique des nanoparticules de goethite et leur stabilité colloidale. Mais
aussi leurs propriétés électro-optiques, les mécanismes de réorientation et certains phénomenes

¢lectrocinétiques pouvant apparaitre sous 1’effet d’un champ électrique.

Le dernier chapitre, quant a lui, sera dédié¢ aux différents résultats expérimentaux réalisés
durant ce travail de thése. Il comportera les mesures des propriétés électro-optiques comme la
biréfringence, le dichroisme et le paramétre d’ordre dans différentes configurations de cellules
(capillaires et plates) avec différents solvants tel que I’eau, I’eau lourde, éthyléne glycol et le
Diméthyl-sulfoxide. Les divers résultats expérimentaux concernant les filtres optiques accordables de

type Fabry-Pérot seront aussi présentés.

On finira le manuscrit par quelques conclusions concernant les travaux menés durant cette
thése et aussi certaines perspectives dans le but d’améliorer les résultats obtenus jusqu’ici du point de

vue du matériau et du dispositif.




Chapitre 1 :
Filtres Optiques Accordables
Etat de I'art







I. Filtres optiques accordables : Etat de I’art

I.1.Introduction

Un filtre optique est un dispositif qui permet de laisser passer ou d’extraire une partie du spectre
lumineux incident. Cette fonction peut étre réalisée par un mécanisme d’absorption sélectif de
longueurs d’onde ; auquel cas, une partie du spectre sera absorbé ce qui permettra d’extraire la gamme
spectrale sélectionnée. L’autre possibilité consiste a utiliser des interférométres a ondes multiples qui
permettent 1’extraction d’une partie du spectre avec une grande sélectivité spectrale. Outre leur grande
sélectivité spectrale, les filtres interférentiels ne font pas disparaitre de bandes spectrales, ce qui
présente un immense intérét comme dans les télécoms ou toutes les bandes spectrales qui circulent
dans la fibre portent de 1I’information. Dans ce chapitre nous allons nous intéresser aux filtres optiques
interférentiels accordables, en premier lieu nous allons définir les filtres optiques interférentiels, suivi

par les diverses technologies d’accordabilité et enfin leurs domaines d’applications.
L.2. Filtres interférentiels de type Fabry-Pérot

Le filtre Fabry-Pérot est un interférométre a ondes multiple qui permet d’obtenir de trés grande
sélectivité spectrale. Il est aussi bien utilisé en instrumentation, en spectroscopie et dans les LASER. Il
est constitué¢ de deux miroirs en vis-a-vis séparés par une distance d, avec un milieu intra-cavité

d’indice n. La réflectivité des miroirs est ¢gale a R. L’absorption est égale a A. L’absorption, la

réflexion et la transmission des miroirs vérifient la relation: R + T + A = 1. En incidence normale,

le déphasage de ’onde sur un aller et retour est : ¢ = i—n (2ne) .
0
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Figure 1. Représentation schématique d’un filtre Fabry —Pérot et des longueurs d’onde permises.
En sortie de la cavité, la somme des ondes transmises donne la puissance transmise suivante :
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I. Filtres optiques accordables : Etat de I’art

4R
(1-R)?

Avec M =

Dans le cas ou ¢p = m2m avec m entier, I’intensité transmise au point P sera égale a :

Lnax = Io (%)2 (1.2)

Dans le cas ou A =0, I)q, = Iy ; cependant si A#0 alors I, < Iy. En remplagant (1.2) dans (I.1), on

obtient finalement :

_ Imax
It(P) - 1+Msin2(¢/2) (13)
La fonction :
_ 1
AP =—@ 3 @A (14)

La fonction décrite par la relation (1.4) est appelée fonction d’Airy, qui est une fonction paire et
symétrique, qui se compose de pics successifs dont le profil est lorentzien [1] comme illustré par la

figure suivante.

| — M=10 | | |
| M=so | | |
_ M=1520

Jux I Jut

/] 5

D

Figure 2. Simulation de la fonction d’Airy a partir de la relation (I.4) trois valeurs de M : 10, 80 et 1520.
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La largeur & mi-hauteur des pic est donnée par : A/, = % (1.5)

Les ondes présentant un maximum de transmission doivent satisfaire la condition d’interférence

constructive des ondes:
¢ = 2THZne =2mn (1.6)

Sachant que m est un entier. A partir de la relation ci-dessus on peut déterminer les différentes

longueurs transmises en sortie du filtre :
Am = 2ne/m (L.7)

Un autre paramétre trés important est [ ’intervalle spectral libre « ISL », qui est I'intervalle séparant

deux pics successifs qui est donné par la relation suivante :
ISL = A?/2ne (1.8)

Afin de mieux séparer deux pics successifs, il serait intéressant qu’ils soient le plus fin que possible.
Ceci peut se faire en réduisant la largeur a mi-hauteur A, par rapport a ’ISL. Ce rapport est appelé
Finesse notée F.

1
__ISL _ mR2

T A1 1-R
2

F

(L9)

Autrement dit, un filtre de bonne qualité présente une finesse élevée.
1.3. Technologies d’accordabilité

Certains dispositifs ou systémes optiques demandent un filtrage spectral accordable. A partir de la
relation (I.7), on voit que la longueur d’onde filtrée est proportionnelle au trajet optique « ne ».
Autrement dit, 1’accordabilité peut se faire soit par le changement de I’indice de réfraction d’un

matériau ou bien par le changement de la distance séparant les deux miroirs.
L.3.1. Accordabilité par I’indice

Afin d’effectuer un balayage spectral du filtre en changeant 1’indice de réfraction a 1’aide d’une
commande électrique, il existe deux techniques, a savoir 1’effet électro-optique et 1’effet thermo-

optique.
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L.3.1.a. Effet électro-optique

Certains matériaux transparents changent leurs propriétés optiques lorsqu’ils sont soumis a un champ
¢électrique. Ces interactions avec un champ électrique induisent une variation de 1’indice de réfraction

de ce matériau, c’est I’effet électro-optique.

La variation de I’indice de réfraction en fonction du champ électrique appliqué peut se manifester sous
deux formes, la premicre est une variation d’indice proportionnelle au champ ¢électrique; c¢’est un effet
linéaire avec le champ électrique appelé effet Pockels. La seconde est une variation, quant a elle, est

fonction quadratique du champ électrique, effet non-linéaire appelé effet Kerr.

La variation de I’indice de réfraction en fonction du champ électrique est donnée par la relation

suivante [2] :
n(E) =n0—%tn3E—%sn3E2+---. (1.10)

Le premier terme de la relation (I.10) correspond a la valeur de I’indice de réfraction en absence du

champ ¢électrique, le second terme (%tn3E ) correspond a D’effet Pockels ou t est le coefficient

<y 1 1 :
Pockels. Et enfin le troisi¢éme terme (5 sn3E? ) correspond a effet Kerr avec s le coefficient Kerr.

n(E) n(E)

v
v

a) b)

Figure 3. Variation de I’indice de réfraction en fonction du champ électrique appliqué : a) milieu Pockels,

b) milieu Kerr.

Classiquement le troisieme terme dans (I.10) est négligeable en comparaison au second terme,

ce qui donne :

n(E)zn—%tn3E (L11)
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Comme illustré dans la figure 3.a, le milieu est donc appelé milieu Pockels, avec des valeurs de t
classiques variant entre 10™% et 10" m/V ce qui implique des changements, de I’indice de réfraction,

trés faible de I’ordre de 10 4 10™* ( pour un champ de 10° V/m) [2].

Par contre, dans le cas des matériaux centro-symétriques comme les matériaux isotropes, c’est une

dépendance quadratique de I’indice vis-a-vis du champ (Effet Kerr) qui est observée:
n(E) zn—%sn3 E? (1.12)

Dans ce cas le coefficient Kerr appelé aussi coefficient électro-optique quadratique est de ’ordre de
10" a 10" m?/V? dans les cristaux et 107* a 10" m*/V? dans les liquides. Ceci donne une variation
de I’indice entre 10°® a 107 dans le cas des cristaux et 10"'° 2107 dans le cas des liquides et ce pour un
champ appliqué de 10° V/m [2]. A titre d’exemple, le temps de réponse pour le Zn-CTAB est
d’environ 250fs [3].

Le temps de réponse de I’effet électro-optique varie en fonction du matériau utilisé, on distingue a titre
d’exemple les PDLC (Polymer Dispersed Liquid Crystal) avec 5-10 ms [4], et les cristaux liquides
nématiques avec 10 ms [5] et concernant le LiNbO; et LiTaO;, le temps de réponse est inférieur a la

picoseconde [6].

Les cristaux liquides nématiques ont une modulation d’indice a la saturation, qui correspond a la

biréfringence, comprise entre 0.2 et 0.4 [7], Tandis que le LiNbO; est de I’ordre de -0.0884 [8].
1.3.1.b. Effet thermo-optique

Une autre méthode d’accordabilité en variant 1’indice de réfraction est d’utiliser 1’effet thermo-
optique. En effet, cette technique largement utilisé dans 1’ optique intégrée comme dans les résonateurs

en micro-anneaux (composant décrit dans le prochain chapitre).

Indice de Coefficient Coefficient de Conductivité
Matériaux réfraction thermo-optique dilatation thermique y thermique o,
(3 1550nm) Co=dn/dT [107K™"] [10° K™ [WK'm"]
Polyméres 1.3-1.7 (-1)—(4) 10 — 220 0.1-0.3
Silice 1.5 0.1 0.6 1.4
Silicium 3.5 1.8 2.5 168

Tableau 1. Propriétés thermo-optique de certains matériaux [9].

Comme on peut le constater dans le tableau 1, le coefficient thermo-optique C, varie
considérablement entre les matériaux. Afin de choisir un matériau pour des applications thermo-
optiques, il faut prendre en considération la conductivité thermique. Comme on peut le constater, dans

le méme tableau, les polyméres présentent un coefficient thermo-optique comparable a celui du
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silicium mais présentent une conductivité¢ thermique plus faible ce qui permet d’obtenir un taux de
conversion meilleur que dans le cas du silicium. Autrement dit, la chaleur se dissipe moins vite dans
les polymeres en comparaison au silicium, impliquant un taux de conversion électrothermique
meilleur dans le cas des polymeéres. La relation entre I’indice de réfraction et la température est donnée

par la relation suivante :
n(T) = n(Ty) + Cpo (T —Tp) (I.13)

Avec n(Ty) est I’indice de réfraction a la température de référence T, et C,, est donnée par [7] :

_dn _ (n?-1)(n?+2) (1 da )
Cro = ar 6n @ dT 3y (L14)

Dans la relation (I.14), on suppose que la polarisabilité moyenne a est indépendante de la dilatation du

matériau et que le coefficient de dilatation thermique y ne varie pas avec la température. Comme on

peut le voir dans la méme relation, il existe deux mécanismes responsables de la variation de 1’indice

de réfraction en fonction de la température : le premier est dii & la variation de la polarisabilité avec la

température et le second est la diminution de la densité¢ avec la dilatation thermique. Pour les

1da . .. o ye -
polyméres, le terme 3y est plus grand que (; d—T), ce qui donne une variation négative de I’indice de

réfraction en fonction de la température. A titre d’exemple, si un polymére posséde un coefficient de
dilatation thermique y = 9 - 105K~ et un indice de réfraction de 1.5, alors le coefficient thermo-

optique est de C;, = —1.6 - 107*K 1. Par contre, dans le cas de la silice, ou 3y est trés faible devant

1d . .. 5, . . . L s .
(E d—:) , permet d’avoir un C,, positive (1 - 107K 1) qui reste relativement faible comparé a celui

des polymeres [9].Un autre paramétre important a tenir en compte est le temps de commutation qui
est donné par la relation suivante [9] :

c

T = ZthP 2 (I.15)

20th
Avec Cy est la capacité thermique (appelée aussi capacité calorifique), p densité volumique, oy, la
conductivité thermique et enfin H I’épaisseur du matériau a chauffer. En utilisant les mémes
parametres géométriques et la méme puissance thermique par unité de longueur, on estime le temps de

réponse pour la silice a T = 566ps et pour un type de polymére t = 8.1ms [9] (les différents parameétres

sont donnés dans le tableau 2).

Matériaux Capacité Thermique Densité volumique p | Conductivité thermique
Cu[J 'K [g em”] o [WK'm]
Silice 0.8 2.2 1.4
Polymeére 1.5 1.2 0.1

Tableau 2. Propriétés des matériaux utilisées pour le calcul de temps de commutation thermo-optique [9].
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1.3.2. Accordabilité par la géométrie de la cavité

Comme on I’a vu précédemment, on peut changer la longueur d’onde en variant la distance
entre les deux miroirs qui peut se faire par la force électrostatique ou bien par 1’effet piézoélectrique.

Cette variation de I’épaisseur du filtre interférentiel, est donnée a partir de la relation (1.16) :
A=2% (L16)

1.3.2.a. Effet électrostatique

Pour effectuer cette fonction, il faut exercer une force électrostatique entre les deux miroirs contenant
des électrodes électriques. Ce qui permet d’attirer les deux miroirs 1’un vers 1’autre et ainsi réduire la
distance entre eux. La figure 4 est une représentation schématique de ce genre de composant. Ce
dernier fera I’objet d’une étude plus détaillée dans le cinquiéme chapitre. Le temps de réponse des
Fabry Pérot électrostatiques peut étre de 1’ordre de 2 us [10]. Les fréquences sont classiquement

comprises entre 1KHz et 1 MHz selon les géométries, les dimensions et les technologies utilisées.

Le modele simplifi¢é du systéme peut étre résumé par 1’équation qui donne la somme des forces

appliquées sur la membrane déformable de surface active A:

U? —kz (L.17)

Le premier terme décrit la force électrostatique et le deuxiéme terme décrit la force de rappel élastique

de la membrane et z le déplacement de cette méme membrane.

z.

Capacité¢  _|

T Plaque

mobile

variable

Figure 4. Représentation schématique d’un Fabry Pérot électrostatique

modélisé par un condensateur plan variable.
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1.3.2.b. Effet piézoélectrique

Un matériau piézoélectrique, a la propriété de produire une déformation mécanique sous 1’effet d’une
contrainte ¢lectrique et inversement. Cette particularité a permis de réaliser des actionneurs pour les
filtres Fabry Pérot accordables en modifiant la distance entre les deux miroirs. Comme illustré dans la
figure 5, les deux miroirs sont montés sur le matériau piézoélectrique. L’application d’une tension au
bord du matériau piézoélectrique, permet de créer une déformation longitudinale et de ce fait varier
I’épaisseur de la cavité. Le temps de réponse de ce genre de filtre est déterminé par les propriétés du

matériau piézoélectrique qui est typiquement aux alentours de 0.5ms [11].

Matériau

1e oélectrique
M1r01r p d

Fibre

+V

Figure 5. Représentation schématique d’un Fabry Pérot controlé par I’effet piézoélectrique
1.4. Domaines d’application

Les filtres optiques accordables sont utilisés dans divers domaines tels que les télécommunications, les
interrogateurs de capteurs a réseau de Bragg, la tomographie a cohérence optique ...etc. Dans cette
partie nous allons décrire ces domaines d’applications en donnant les différentes caractéristiques

requises des filtres optiques pour chaque domaine.
1.4.1. Télécommunications

Depuis I’avénement de 1’internet, on assiste a une augmentation du débit dans le réseau en
raison de 1’accroissement du volume des contenus (vidéos, télévision...etc.) mais aussi en raison de
I’augmentation du nombre d’utilisateurs. Ce qui nous pousse a chercher de nouvelles méthodes que ¢a

soit sur le plan technologique par le biais de la conception et de la fabrication de nouveaux




I. Filtres optiques accordables : Etat de I’art

composants optiques plus performants, ou bien sur le plan de la gestion et les protocoles de

transmission et de réception.

La méthode de transmission de données peut se décliner en plusieurs techniques, parmi elles la
FDM (Frequency division multiplexing), la TDM (Time Division Multiplexing) ou le WDM
(Wavelength Division multiplexing) ainsi que la DWDM (Dense WDM). Dans ce qui va suivre nous

allons expliquer, de facon simpliste, le principe de la WDM citées ci-dessus.

Le multiplexage en longueur d’onde ou WDM (Wavelength Division Multiplexing) en
anglais, utilise un multiplexage de longueur d’ondes optiques afin d’augmenter le débit total mais
aussi pour une plus grande efficacité de gestion du réseau optique par exemple en attribuant une

longueur d’onde a chaque utilisateur. Le principe de base est illustré par la figure 6.

Al -
A2 I
MB———> M AL A2 A3 A4 A5 M ——>A3
> >\
A N
—> —>A\5
A5 —_—
Multiplexage Démultiplexage

Figure 6. Représentation schématique du multiplexage en longueur d’onde.

1l existe plusieurs normes pour le WDM. Tout d’abord le spectre optique dans I’infrarouge est

divisé en plusieurs sous-bandes :

e O-Band (Orignal band de 1260nm a 1360nm

e [E-Band (Extended band : 1360 a 1460nm)

e S-band (Short band : 1460 a 1530nm)

e (C-Band (Conventional band : 1530nm & 1565nm)
e [-Band (Long band 1565 a 1625 nm)

e U-band (Ultra long band : 1625 a 1675nm)

Concernant 1’espacement inter-canaux, on distingue essentiellement deux types le CWDM

(Coarse Wavelength Division Multiplexing) qui ne nécessite pas un contrdle de température de la
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source laser du fait que I’espacement entre deux canaux successifs est de 20 nm avec une variation de
la longueur d’onde de la source de = 6-7 nm [12]. Et le DWDM (Dense Wavelength Division
Multiplexing) dont la fréquence centrale est de 193.1THz (1552.52nm) avec un espacement de canaux

pouvant varier entre 12.5 GHz (0.1nm), 25 GHz (0.2nm), 50 GHz (0.4nm) et 100 GHz (0.8nm) [13].

WDM-PON :

A

Telco | \éV[I)_M
itter
= ;
Ay, Koo _ﬁ 81,,2.5Gbps
AWG
A;,2.5GbpsE
32 "
Asp,2.5Gbps B
METRO
ACCESS
< 20 km

A
A

Figure7. Représentation schématique d’un réseau WDM-PON [14].

Prenons 1’exemple d’un réseau de type PON (Passive Optical Network) qui est schématisé par la
figure 7. La communication entre I’OLT (Optical Line Terminal) et ’ONT (Optical Network terminal)
s’effectue en attribuant une longueur d’onde unique a ce dernier. Ceci implique l’utilisation de
différentes sources laser calées sur les grilles WDM. Si le réseau utilise des multiplexeurs (MUX) et
des démultiplexeurs (DEMUX) entre I’OLT et les ONT, chaque longueur d’onde sera affectée
directement a un groupe d’abonnés (ONT). Il existe plusieurs technologies pour les MUX/DEMUX
[15]:

e les AWG (Arrayed Waveguide Grating),

e les réseaux de diffraction

Dans le cas ou le réseau utilise non pas des DEMUX, mais des coupleurs, il faut utiliser des filtres
optiques au niveau des OLT. Ces filtres sont soit passifs soit actifs. Plusieurs concepts de filtres sont
envisageables : Les filtres de Bragg, les filtres Fabry-Pérot, les cristaux photoniques et les micro—
résonateurs en anneaux [15]. Dans le cadre d’une reconfigurabilité du réseau et également par soucis
d’introduire un facteur d’échelle dans le colt des filtres, il est trés intéressant que ces filtres soit

accordables. Pour cela des effets électrooptiques, optomécanique, thermooptiques peuvent étre utilisés.
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Le temps de commutation nécessaire dans le cas des réseaux DWDM est compris entre 10ms et une

seconde [16].
1.4.2. Interrogateur de capteurs a réseaux de Bragg

Les capteurs a base de réseaux de Bragg (FBG: Fiber Bragg Grating) trouvent leurs
applications dans différents domaines comme dans la métrologie pour la mesure de contraintes
mécaniques ou de température. Ce type de capteur a réseau de Bragg utilise la propriété qu’ont ces
réseaux d’avoir une grande sélectivité de la longueur d’onde réfléchie. Si bien qu’une faible
modification du pas du réseau de Bragg, due a une variation de contrainte mécanique ou de
température va engendrer un décalage de la longueur d’onde réfléchie qui pourra étre mesuré. Les

avantages de ce genre de capteurs sont multiples :

e Mesures de contraintes et de température déportées
e Mesures optiques compatibles avec des environnements a risque (explosif)

e Utilisation d’une technologie mature: la fibre optique et les filtres de Bragg photo-inscrits

Insensibilité aux interférences électromagnétiques

Possibilité de cascader plusieurs FBG sur une méme fibre.

Lorsqu’on transmet une lumiere a large spectre via un FBG. Ce dernier refléte une longueur d’onde

spécifique appelée longueur d’onde de Bragg qui est donnée par la relation suivante :
Ap = 2nA (1.18)

Avec A, est la longueur de Bragg, n I’indice de réfraction effectif du cceur de la fibre et A le pas du
réseau. Les figures 8 et 9 illustrent, respectivement, une représentation schématique d’un réseau de
bragg sur fibre et le fonctionnement de ce genre de capteur.

Fibor Bragg Grating Cladiag

S]]
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Butfer Coating

Figure 8. Représentation d’un réseau de Bragg sur fibre [17].
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Figure 9. Fonctionnement d’un capteur optique FBG [17].

Une variation de contrainte sur le capteur (¢longation) va modifier le pas du réseau et va venir décaler
la longueur d’onde réfléchie par le capteur. La mesure du décalage de la longueur d’onde réfléchie

permet une mesure de contraintes exercées.

Comme on I’a cité précédemment, on peut mettre plusieurs FBG en cascade sur la méme fibre optique.
Dans ce cas il est nécessaire d’avoir un interrogateur. Ce dernier se décline en plusieurs méthodes et
tout dépend de la source utilisée. En effet, en utilisant une source lumineuse a large spectre, on peut
utiliser un élément dispersif et un capteur CCD afin de récupérer les différents spectres des capteurs

comme montré dans la figure 10.

FBG

Broadbaend . " TRV EY
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Figure 10. Méthode de conversion de position de longueur d’onde pour interrogation des FBG [17].

Cette méthode permet d’effectuer des mesures rapides et simultanées pour tous les FBG du réseau.
Cependant, elle est limitée en termes de résolution. Il existe une autre méthode qui permet de résoudre
ce probléme, qui est I'utilisation des cavités Fabry Pérot pour en faire des lasers accordables. Cette
méthode peut garantir une précision de ~lpm ce qui se traduit par des précisions (dans le cas de

capteur de température) de ~0.1°C [17].
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Figure 11. Approche par laser accordable pour I’interrogation de capteurs a fibre optique FBG [17].

La figure 12. Illustre les performances des différents systémes pour interroger les capteurs FBG.
D’apres cette figure, on constate qu’il y a trois paramétres qui sont importants, et qui sont la résolution
et I’accordabilité spectrale et aussi la fréquence de balayage. Le tableau 3 illustre les performances des
différents systémes de mesures a base de capteurs FBG. La plage spectrale va donner le nombre de
capteurs qu’on pourra mettre en ligne. La résolution nous donne la précision de la mesure. La

fréquence indique la vitesse d’échantillonage (précision de la mesure) mais également donne des

indications sur les fréquences maximum des effets & mesurer (vibrations par exemple)
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Figure 12. Performances actuelles pour ’interrogation des capteurs FBG [18].

Caractéristiques Objectifs
Résolution 2 pm
Fréquence de Balayage 1kHz
Intervalle de longueur d’onde 100 nm
Tension de pilotage 10V
Dimensions  pour le filtre Scmx S5cm x 2 cm
Pour le systéme 10 cm x 10cm x10cm
Consommation électrique 50 W

Tableau 3. Performances idéales des filtres accordables pour ’interrogation des FBG [18].
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1.4.2. Tomographie a cohérence optique

La tomographie a cohérence optique ou OCT (Optical Coherence Tomography) compte parmi les
développements les plus innovants, de ces derni¢res années, dans le domaine de 1’imagerie médicale.
Elle est utilisée principalement en ophtalmologie et en dermatologie. Son principe de fonctionnement
est analogue a celui de I’imagerie échographie qui utilise la réflexion des ondes mais a la différence
d’ondes ultrasonores, on utilise des ondes lumineuses. Le principe de fonctionnement de I’OCT est
illustré par la figure 13. L’OCT fonctionne sur la base de la corrélation de 1’onde réfléchit par un objet

avec 1’onde de référence. Cette fonction est réalisée grace a un interférométre de Michelson.

Source

Séparateur 50/50

Déplacement
¢ S Détecteur

d

Miroir de

référence

s Echantillon

<>
Balayage

Figure 13. Principe de la tomographie a cohérence optique.

Afin de visualiser la structure de I’échantillon, on fait translater le miroir de référence en méme temps
que l’acquisition par le détecteur. Cette méthode est appelée tomographie a cohérence optique
temporelle ou TD-OCT (Time Domaine Optical Coherence Tomography) [19]. 1l est aussi possible
d’effectuer ’acquisition sans déplacer le miroir de référence, en utilisant 1’espace conjugué de Fourier.
Cette technique est appelée tomographie a cohérence optique fréquentielle ou FD-OCT (Frequency
Domain Optical Coherence Tomography). Elle est basée sur le principe que 1’information de la

profondeur est codée en fréquence dans le spectre d’interférences [19], ce qui signifie que I’acquisition
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de I’information ne se fait plus sur la base du temps mais en utilisant les fréquences ou les longueurs

d’ondes permettant ainsi de garder le miroir de référence fixe, ce qui se traduit par la réduction du

temps d’acquisition du profil en comparaison a la TD-OCT. Cette technique posséde deux variantes

qui sont illustrés par les figures 14 et 15.
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Figure 14. Principe de la FD-OCT avec une source a large bande et un spectrométre [19].
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Figure 15. Principe de la FD-OCT avec une source accordable [19].

La variante de la FD-OCT, illustrée par la figure 14, est dite tomographie a cohérence optique dans le

domaine spectral ou SD-OCT (Spectral Domain OCT).

largeur spectrale et un réseau de diffraction et une

Elle utilise une source lumineuse a grande

camera CCD pour I’acquisition du signal

d’interférences. La seconde variante, représentée par la figure 15, est appelée tomographie a cohérence

optique a balayage spectral ou SS-OCT (Swept Source OCT). Cette derniére utilise une source laser

accordable avec une faible largeur spectrale et un seul détecteur pour ’acquisition du signal

d’interférences en balayant la longueur d’onde. La transformée de Fourier du signal obtenue par le

détecteur permet d’obtenir le coefficient de réflexion en fonction de 1’épaisseur. La Figure 16 donne

un apercu de 1’avantage du domaine spectral sur le domaine temporel.
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Figure 16. Images de rétine humaine en utilisant une: a) SD-OCT et b) TD-OCT [20].

La source laser accordable doit avoir plusieurs caractéristiques comme une vitesse de commutation

supérieure a 100 kHz, un encombrement minimal,

une faible intensité relative de bruit (IRB) et un

faible cofit. A titre d’exemple le tableau 4 illustre les différents parameétres visés d’une source laser

accordable, pour OCT, par Santec Corporation.

Caractéristiques Spécifications ciblées
Longueur d’onde centrale 1300 nm 1060 nm
Puissance de sortie 20 mW 15 mW
La plage d’accordabilité 150 nm 120 nm
Vitesse de balayage 50 & 100 kHz 50 & 100 kHz
Longueur de cohérence 15 mm 15 mm
IRB -120dB/Hz -120 dB/Hz

Tableau 4. Performances visées par Santec Corporation [21].
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1.5. Conclusion

Dans ce chapitre nous nous sommes intéressés aux généralités sur les filtres interférentiels optiques
accordables, qui font I’objet de plusieurs travaux de recherche au sein notre laboratoire, en
commengant par définir le principe de fonctionnement, et les différentes techniques d’accordabilité et

aussi certains domaines d’applications avec les caractéristiques visées par chaque domaine.
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I1.1. Introduction

Depuis I’avénement de I’internet, on recherche sans cesse a augmenter le volume ainsi que la
vitesse des données transmises via le réseau en raison de la nature des besoins (vidéos,
télévision...etc.) mais aussi en raison de I’augmentation du nombre d’utilisateurs , ce qui nous pousse a
chercher de nouvelles méthodes que ¢a soit sur le plan technologique par le biais de la conception et la
fabrication de nouveaux composants optiques plus performants, ou bien sur le plan de la gestion et les

protocoles de transmission et de réception.

Comme on |’a mentionné dans le chapitre précédent, cette augmentation peut se faire par le
biais du multiplexage en longueur d’onde qui nécessite de nouveaux composants permettant d’insérer
et/ou d’extraire un signal optique. C’est dans ce but que les micro-résonateurs en anneaux ont
bénéficié d’un intérét particulier en recherche en raison de leurs faibles dimensions qui permettent de
les inscrire dans le domaine de ’optique intégrée mais aussi leur fabrication en polymeére, qui

possedent un coefficient thermo-optique élevé, leur conférent une accordabilité plus élevée [1].

Ce genre de composant, comme on va le voir par la suite, présente un probléme de taille qui
est la dépendance a la polarisation. Ce phénomeéne est dii a la courbure de 1’anneau. En effet, méme si
un guide posséde une section parfaitement carrée les deux modes de polarisation (TE et TM) ne
percoivent pas le méme indice de réfraction. Une des solutions est de fabriquer des guides de section
rectangulaire de telle sorte que les indices effectifs soient ¢gaux. Cependant cette solution impose un
controle rigoureux sur les dimensions, chose difficile a contrdler. Une autre solution consiste a filtrer
les deux polarisations séparément grace a un coupleur séparateur de polarisation. Dans le cas du projet
«Select Accessy», nous nous sommes intéressés a cette seconde solution en se basant sur le savoir-faire
et les compétences acquises au sein du département concernant les cristaux liquides de fagon générale
mais plus spécifiquement les PDLC (Polymer Dispersed Liquid Crystals). Mais avant de décrire le
principe expérimental, nous allons présenter, dans la partie qui va suivre, la problématique de la

dépendance de polarisation de tel systéme.




II. Théorie, Technologie et Caractérisation des coupleurs séparateurs de polarisation optique

I1.2. Théorie des coupleurs directionnels.

Les coupleurs directionnels sont constitués de deux guides identiques, généralement paralléles,
placés ’'un a co6té de I’autre a une distance suffisante afin de permettre le transfert d’une partie de

I’énergie optique voire la totalité de celle-ci de I'un des guides vers 1’autre.

Guide 1 Guide 2 Guides couplés

/ﬁl/ﬁz

S NNy,
i ¥z /\ 7

Figure 1. A gauche, deux guides indépendants non couplés et a droite deux guides couplés[2].

Afin d’expliquer le couplage entre deux guides, nous allons utiliser la méthode CMT (Coupled Mode
Theory) qui est la théorie des modes couplés. Prenons le cas de deux guides 1 et 2, représenté dans la
figure 1, supposés isotropes et invariants suivant la direction de propagation et supportant chacun un
seul mode guidé. Dans le cas ou les deux guides sont largement séparés, ils possédent des fonctions
d’ondes ¥, et ¥, et leurs constantes de propagation respectives 51 et 8,. Cependant si on rapproche
les deux guides suffisamment, les deux modes ¥; et ¥, disparaitront dans la nouvelle structure au
profit de deux nouveaux modes « super-modes », notés ¥ et ¥, (S pour symétrique et A pour

asymétrique) avec deux autres constantes de propagation ¢ et B, respectivement.

Lors de I’injection de la lumiére dans le guide 1, les deux modes ¥, et ¥, peuvent étre excités
simultanément et le comportement dépend des constantes de propagation (B, et f5). En effet deux cas
peuvent se présenter, si les deux constantes de propagation sont égales, 1’énergie lumineuse peut
passer complétement vers le guide 2 (Figure 2.a). Dans le cas contraire, I’énergie transmise vers le

guide 2 n’est que partielle quelle que soit la longueur du couplage (figure2. b) [2].
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Figure 2. Systéme de deux guides couplés : a) 1 = 8, .b) f1 < B2 [2].

Les deux constantes de propagation des super-modes sont données par les relations suivantes :

gy =L 1y (IL1)
(B1+B2)
Po="5"—YV (11.2)

Avec iy = (k2 + A>)Y2 ot A= (B, — 1)/2 [2] ou « la constante de couplage entre les deux

guides qui est donnée par I’intégrale suivante :
we .
k1o =[] (nf —nf)E{E,dxdy (I1.3)

Ky = %ff(n% — n2)E3E,dxdy (11.4)

Le paramétre 2A est appelé le desaccord de phase et nq, n, et n, sont les indices de réfraction du

guide 1, guide 2 et de gaine respectivement.

Notons que dans le cas d’un couplage co-directionnel avec des guides identiques on a

K12 = K21 = K.

Un autre paramétre important qu’il faut tenir compte est la longueur de couplage, qui représente la
distance minimale pour permettre le transfert maximal de la puissance optique du guide 1 vers le guide

2. Cette longueur est donnée par la relation suivante :
-
L= /2)/ (IL.5)

Cette relation correspond a un déphasage de m pour les modes ¥ et ¥, et qui peut aussi s’exprimer en

fonction de la différence entre les constantes de propagation des deux super-modes symétrique et

asymétrique Af = Bs — Ba:

L = T[/Aﬁ (11.6)
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Dans le cas ou les deux guides sont identiques (A= 0), la relation (IL.5) peut s’écrire en fonction de la

constante de couplage.
_T
L= /2 ” (IL.7)

I1.3. Micro-résonateurs en anneaux
I1.3.1. Généralités sur les micros résonateurs en anneaux

Un Résonateur en micro anneau est compos¢ d’un anneau (d’une taille allant de quelques a
plusieurs dizaines de micrometres) et d’un ou deux guides d’ondes droits (figure 3). Utilis¢é comme
filtre, il posséde des caractéristiques similaires a celles d’un filtre Fabry Pérot. Sa taille et ses
caractéristiques en tant que filtre, le rendent un composant trés attractif pour des applications en

optique intégré et des applications VLSI (Very Large Scale Integration).

Du point de vue géométrique, on peut recenser deux principales configurations, la premiére est dite a
couplage latéral ou les guides et I’anneau sont fabriqués avec la méme couche (figure 3.a). Alors que,
dans le second cas, I’anneau et les guides sont fabriqués a partir de couches différentes ; on est dans le

cas d’un couplage vertical (figure 3.b)

Figure 3. Représentation 3D d’un anneau avec : a) couplage latéral, b) couplage vertical [3].

Dans cette seconde configuration, le couplage entre I’anneau et le guide dépend essentiellement de
I’épaisseur de la couche qui les sépare qui peut étre contrélée avec une grande précision lors du dépot.
Cependant ceci, rajoute une étape supplémentaire durant la fabrication. Ce qui n’est pas le cas dans
celle a couplage latéral qui sont fait avec une seule couche seulement mais nécessite une grande

précision de lithographie et de gravure afin de controler le gap entre I’anneau et les guides.

La forme des micro-résonateurs n’est pas restreinte a un cercle. Tout chemin géométrique qui offre
une rétroaction optique peut agir tel un micro-anneau. La géométrie fréquemment utilisée est dite
hippodrome (Racetrak) comme illustré dans la figure 4. Dans cette géométrie, ’hippodrome et le
guide est assuré par un trongon de guide d’onde droit ce qui permet un contrdle des coefficients de
couplage plus précis aux dépens de la taille et de I’'ISL (intervalle Spectral Libre). La seconde forme

utilisée est le disque. Cette géométrie ne permet que difficilement I’obtention d’une propagation
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monomode en raison d’une grande largeur de la section transversale. En revanche cette configuration
permet de réduire les pertes. De plus, comme on 1’a vu dans la figure 3, la position des guides par
rapport a I’anneau n’est pas trop importante, ce qui a permis de déduire une autre configuration
appelée configuration Manhattan (illustrée dans la figure 4). L’avantage de cette derniére est la

possibilité¢ d’optimiser la surface utilisée, ce qui permet une plus grande intégration.

S00 g

831939 15KV

Figure 4. Autres formes de micro-résonateurs en anneaux : piste (a gauche) [4], Disque (au milieu) [5] et

Configuration Manhattan (a droite) [6].

I1.3.2. Principe de fonctionnement d’un micro-résonateur en anneau

Le principe de fonctionnement d’un micro-résonateur en anneau est illustré par la figure 5. Un
anneau de rayon (R) et un guide d’onde sont couplés de fagon évanescente et une fraction (k;) de
I’intensité lumineuse incidente est transmise a 1’anneau. Lorsque le chemin optique parcouru dans ce
dernier est un multiple de la longueur d’onde effective, une interférence constructive se produit et la
lumiére s’accumule a I’intérieur de 1’anneau, on dit que le micro-résonateur est en résonnance. Comme
conséquence, des franges périodiques apparaissent dans la réponse spectrale au niveau du port de
sortie. Autrement dit, a la résonnance le port d’extraction (Drop), qui est couplé a I’anneau avec un
coefficient (kx;), montre une transmission maximale, tandis que, le port (Through) affiche une

transmission minimale.

A la résonnance, Dans le cas idéal, lorsque les deux coefficients de couplage sont égaux (i;= k), toute
la puissance est dirigée vers le port (drop). La lumiére couplée de retour vers le port (through), aprés
un aller-retour, subit un changement de phase de 180° par rapport a celle provenant du port (In), ce qui

implique un signal lumineux nul sortant via le port (Through).
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1hoeghi

Figure 5. Représentation schématique d’un résonateur a 4 ports (a2 gauche) et
une image MEB (a droite) [3].
Un micro-résonateur en anneau, comme tout filtre, est caractérisé par différents paramétres tels que
I’ISL (Intervalle Spectral Libre) ou FSR (Free Spectral Range) en anglais. Ce paramétre caractérise la
différence entre deux pics résonants successifs (comme illustré dans la figure 6). Cette différence peut

étre définie soit en longueur d’onde ou en fréquence (ISL; ou ISL; respectivement) et qui est donnée

par la relation suivante :

Cc

ISL) = A = ny 2R ou ISLy =Af = - (IL.8)
Avec Mg I’indice du groupe défini par [7] comme :
an an
ng = nerr(fo) + fo #ﬁ =Nerr(do) + 4o d;ff (IL9)

Oun, ff est I’indice de réfraction effectif, R le rayon de I’anneau et ¢ la célérité de la lumiére dans le

vide. Un autre paramétre important dans les micros résonateurs est la largeur a mi-hauteur aussi
appelée la largeur a 3dB not¢ FWHM pour Full Width at Half Maximum en anglais, aussi appelée
bande passante du filtre, qui caractérise la largeur du pic de résonance. La finesse F permet de
caractériser la qualité d’un micro- résonateur, qui est le rapport entre I’ISL et la largeur a 3dB, elle est

donnée par [9] :

_ISL (XX s
FWHM — 1—(X,X,) /2

Avec X; = /(1 —n?) elr@

Ou a et L, correspondent, respectivement, aux pertes par unité de longueur et a la longueur du chemin

(IL.10)

optique de I’anneau et n); est le taux de couplage. D’aprés [3] les composants possédant une finesse
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¢levée, possedent aussi une faible largeur a mi-hauteur et une forte intensité accumulée dans I’anneau
lors de la résonance. Donc les composants avec une finesse ¢levée sont appréciés pour des applications
ou des intensités élevées dans la cavité sont nécessaires comme les Lasers et les composants optiques
non-linéaires. De plus, la vitesse de communication a haut-débit est limitée par la bande passante des
filtres optiques et donc seuls les composants possédant une finesse moyenne allant,
approximativement, de 10 a 20 et des taux de couplage relativement élevés (n~0.4-0.6) sont utilisées a

cet effet.

Al If A

FSA

Powar (dB)

Wavelength

Figure 6. Réponse simulé d’un micro résonateur en anneau pour les ports through(en noir) et drop (en
gris). A droite : cas de résonnance (haut) et absence de résonnance (en bas) [3].

La courbure de I’anneau est un paramétre trés important pour la conception et la fabrication de
ce genre de composant en vue d’une intégration a grande échelle. En effet, les guides courbés
présentent des pertes par radiation. Donc afin de minimiser ces pertes il faut confiner plus 1’onde
guidée. Autrement dit pour qu’un rayon R donné, le composant présente moins de perte lorsque 1’onde
est plus confinée qui se traduit par un contraste d’indice plus important entre le cceur et la gaine du
guide d’onde. Généralement, les pertes, dues a la courbure, sont inférieures a 1 dB par un tour complet
dans I’anneau. Donc le rayon minimum de courbure est en fonction du contraste de 1’indice de

réfraction effectif, comme illustré dans figure 7.
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Figure 7. Rayon de courbure minimum en fonction de la différence de I’indice de réfraction effective pour
des pertes <1dB/360° [3].

Comme on peut le constater sur la figure ci-dessus, un contraste élevé permet de réduire les
dimensions, ce qui implique une plus grande intégration. Cependant, ce fort confinement et cette
réduction des dimensions de I’anneau entrainent une dépendance a la polarisation de 1’onde. Cette

conséquence sera décrite dans la partie suivante.
I1.3.3. Dépendance du filtre a la polarisation

Comme on 1’a mentionné ci-dessus, la dépendance a la polarisation est due principalement aux
caractéristiques du guide d’onde tel que les paramétres géométriques et le contraste de I’indice de
réfraction. Méme si un guide droit, montre une faible biréfringence qui se caractérise par des
constantes de propagation, pour les polarisations TE et TM, assez proche. Ceci n’est pas vrai pour les
guides courbés et les anneaux qui posseédent un faible rayon de courbure. Dans ce cas, les pics, en
longueurs d’onde, de la résonnance deviennent dépendants de la polarisation. Autrement dit, la
longueur d’onde a la résonnance, d’un anneau, entre les modes TE et TM est différente, et cette

différence est exprimée par la relation suivante [3] :

Aln -n
Aﬂ.c — (eff,TE eff,TM)

IL11
nors (L11)

Avec NgrrTE et Nerr Ty sont les indices de effectives des modes TE et TM respectivement.

En général, méme les constantes de couplage entre les guides et les anneaux sont sensibles a la
polarisation. La figure 8, illustre parfaitement cette dépendance a travers les longueurs de couplage.
Cependant, cette dépendance peut étre éliminée par un choix judicieux des dimensions géométriques

et des matériaux utilisés [7,9].
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Figure 8. Simulation de la longueur de couplage en fonction du gap entre I’anneau et le guide et la largeur
(w) de ce dernier [9].

Donc comme on I’a vu, la dépendance a la polarisation est un point critique pour I’utilisation d’un tel
filtre dans les télécommunications. Différentes méthodes ont été proposées afin de s’affranchir de cette
dépendance. On pourrait utiliser un anneau avec une section rectangulaire, ce qui permettra
I’égalisation des deux indices effectifs. Cependant, cette solution nécessitera une maitrise

technologique des dimensions a 100nm pres, ce qui n’est pas une chose aisée a réaliser.

Une autre solution est de séparer les deux polarisations, en utilisant un coupleur séparateur de
polarisation, afin de les filtrer séparément. On distingue plusieurs stratégies, afin de réaliser cette
fonction: les coupleurs en Y [10], les coupleurs MMI (Multi Mode Interference) [11] ou bien en
utilisant les cristaux photoniques [12]. Certaines de ces techniques nécessitent des procédures de
fabrication complexes et une maitrise technologique trés élevée. Il existe une autre méthode qui
permet de fabriquer des coupleurs séparateurs de polarisation en se basant sur la biréfringence des
cristaux liquides [13, 14]. C’est cette propriété des cristaux liquides que nous avons choisi pour
réaliser ce genre de composant, en structurant des trongons anisotropes dans le coupleur isotrope grace
au caractére thermotrope des cristaux liquides, comme initi¢ par O. Castany dans ses travaux de thése

[15]. Les matériaux utilisés sont des cristaux liquides nématogénes pouvant étre photopolymérisés.
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I1.4. Coupleurs séparateurs de polarisation optique

Dans cette partie nous allons nous intéresser au couplage entre deux guides géométriquement
identiques mais anisotropes en utilisant les relations relatives aux coupleurs directionnels. Un
couplage entre deux guides composé de matériaux anisotropes (comme les cristaux liquides) permet de
séparer les deux polarisations TE et TM. En effet, les matériaux anisotropes posseédent, en général,
deux indices de réfractions, ce qui induit a deux constantes de propagation différentes Brg et By . En
rapprochant les deux guides et en se basant sur la théorie des modes couplés, la nouvelle structure peut
étre représentée par les supermodes symétrique et antisymétrique, et vu le caractére anisotrope, ceci
conduit a I’apparition de quatre constantes de propagation B7g, B% , Bt Byu» ce qui donne lieu a

deux longueurs de couplage différentes relatives a la polarisation TE et TM :

— T — —A

Lrg = /AﬁTE RETvy— (I.12.a)
—TT — —A

L /A.BTM 2Mnerr M (L12.b)

Avec ABrg = Brg — Brg et ABry = Bry — Bty

Afin de séparer convenablement les deux polarisations, on définit une troisiéme longueur L,
qui est la longueur du coupleur directionnel. Cette longueur doit a la fois &tre un multiple des deux

longueurs Ly et Lyy, données par la relation (II.12), autrement dit :
LC - l X LTE =J X LTM (1113)
Ou i et j sont des entiers naturels.

Si on considére que le mode TE se propageant selon I'indice de réfraction le plus élevé, ceci
impliquerait un confinement plus fort pour le mode TE ce qui a pour conséquence une longueur de

couplage plus grande comparée a celle du mode TM (Lyg > Ly )

La figure 9 est une représentation schématique d’un coupleur séparateur de polarisation avec un
trongon anisotrope. Ou Lj, est appelée longueur de couplage de la courbure en S, ce segment

contribue aussi au couplage en plus de celui des segments droits [16].
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Figure 9. Représentation schématique d’un coupleur séparateur de polarisation a base de cristaux liquides
polymérisable [16].

IL.5. Généralités sur les cristaux liquides
IL.5.1. Introduction sur les cristaux liquides

Les cristaux liquides, comme leur nom I’indique, sont des matériaux dont les propriétés se
situent a la limite entre les solides cristallins et les liquides. Autrement dit, ils se comportent comme
un liquide mais possédent certaines propriétés cristallines qui se traduisent par un certain ordre

orientationnel et spatial mais aussi des propriétés optiques, magnétiques et électriques propres.

Les cristaux liquides peuvent se présenter sous deux principales phases a savoir isotropes et
anisotropes. Le passage de 1’anisotropie a 1’isotropie peut étre effectué par la température dans ce cas
on parle de cristaux liquides thermotropes ou bien par la concentration, alors les cristaux liquides sont

qualifiés de lyotropes.

Du point de vue structurelle, les cristaux liquides peuvent étre trois phases : Nématiques, smectiques,

ou cholestériques.
IL.5.1.a. Cristaux liquides nématiques

Ce sont les plus utilisés et les plus communs des types cristaux liquides. Le mot « Néma »
trouve son origine dans le mot grec «nématos» qui signifie fil. Cette appellation trouve son explication
dans les défauts topologiques qui décrivent une apparence de fils [17]. La structure des cristaux
liquides nématiques est treés similaire a celle illustrée dans la figure 10. IIs ne possédent pas une
position précise mais tendent vers une certaine direction. Cette derniére est généralement appelée
directeur. 1l existe un autre type de cristaux liquides possédant une structure hélicoidale, c’est la

famille des cristaux liquides cholestériques.
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Figure 10. Cristaux liquides nématiques [17].

IL1.5.1.b. Cristaux liquides cholestériques

Les cristaux liquides cholestériques sont la plus ancienne phase de cristaux liquides. Leur nom
vient de « Cholestérol » en raison de 1’observation, par le botaniste autrichien Freidrich Richard
Reinitzer, du cholestérol extrait de carotte qui montre deux points de fusion et aussi une variation de

couleurs en fonction de la température [17].

Le directeur des cholestériques posséde une structure hélicoidale et la longueur de la période de cette
structure est appelée le pas cholestériqgues qui peut aller d’une centaine de nanométres a plusieurs

micrométres offrant ainsi des propriétés optiques couvrant une large gamme du spectre [17].

Figure 11. Cristaux liquides cholestériques, les stries huileuses sont des défauts typiques du
cholestériques [17].

La figure 11 a gauche, est une représentation schématique de la structure cholestérique. Comme on
peut le constater, le directeur est dans un plan perpendiculaire a 1’axe de 1’hélice. Ce dernier le

serpente pour faire une rotation compléte de 360°.
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I1.5.2. Propriétés anisotropiques
I1.5.2.a.Anisotropie optique

L’anisotropie optique est I'une des plus importantes propriétés intrinséques des cristaux
liquides. Ces matériaux possédent deux indices de réfraction, appelés indice extraordinaire et indice
ordinaire, noté n. et n, respectivement. Autrement dit, quand un rayon lumineux traverse ce genre de
matériaux il se divise en deux rayons, le premier est le rayon ordinaire dont le champ électrique est
perpendiculaire a I’axe optique (directeur), voit un indice constant n, indépendant de la direction de
propagation. Tandis que le second rayon appelé extraordinaire, son champ est parall¢le a 1’axe optique
et son indice n. varie selon ’angle de propagation [18]. La différence entre ces deux indices de
réfraction est appelée Biréfringence et elle notée An (An = n, — n,). La biréfringence des cristaux
liquides peut varier en fonction de la température et de la longueur d’onde. En effet, une augmentation
de la température induit a une diminution de cette biréfringence jusqu’a ce que le cristal liquide passe
de la phase anisotrope a la phase isotrope. De plus, comme on 1’a mentionné précédemment, lors du
passage d’une onde a travers ce genre de matériaux, elle se scinde en deux ondes qui se déplacent &
deux vitesses de phase différentes, ce qui engendre un retard de phase optique & qui est donné par la
relation suivante [18] :

__ 2mdAn

6 »

(IL.14)

Avec d I’épaisseur de la couche du cristal liquide, An la biréfringence et A, la longueur de la lumicre

dans le vide. Ce déphasage a la propriété de pouvoir modifier la polarisation de la lumiére.

I1.5.2.b.Anisotropie diélectrique

La réponse des molécules d’un cristal liquide sous I’effet d’un champ ¢électrique dépend des
propriétés diélectriques de ce matériau. Dans un matériau diélectrique, un champ électrique E

engendre une polarisation électrique P qui est donnée par [17]

P = g, xE (IL15)

Ou g est le tenseur de la susceptibilité électrique
Le champ déplacement électrique D est donnée par :

D=¢E=¢gyE+P (IL.16)
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Avec g est la permittivité diélectrique du vide, et € est le tenseur diélectrique vu qu’on est dans un
matériau anisotrope. Ce dernier est donné en fonction du tenseur susceptibilité électrique dans la

relation (II.17) ou bien sous sa forme matricielle dans la relation (IL.18).

e=¢1+y) (11.17)
€ 0 0

e=|0 €& O (IL.18)
0 0 6"

Avec g et g sont les composantes perpendiculaire et paralléle de la constante diélectrique par rapport
au directeur [17,18]. La différence entre ces deux composantes ( Ae = g — &) est appelée

anisotropie diélectrique qui peut &tre soit positive ou négative. Le directeur ou axe optique est 1’axe

propre du tenseur de permittivite associ€ a la valeur propre ; €.

I1.5.3. Propriétés élastiques

Le comportement ¢élastique d’un cristal liquide, sous I’influence d’une contrainte comme un champ
¢lectrique ou bien a l’interface avec la surface d’un solide, est déterminée par trois constantes
¢lastiques ki;, ki, ki3 associés a trois déformations de types respectivement éventail(Splay),

torsion(Twist) et courbure (Bend) comme illustrée dans la figure 12.
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Figure 12. Représentation schématique des différentes déformations élastiques [18].

Les constantes €lastiques sont des parameétres moléculaires qui décrivent les forces de rappel sur une
molécule de cristal liquide en réponse a une force externe qui déforme le milieu de sa configuration la
plus stable. Ces constantes ¢lastiques régissent les réponses spatiale et temporelle du directeur a des

champs électrique et magnétique.

Apres I’annulation du champ électrique, le retour a 1’équilibre des molécules est assurée par
les forces élastiques qui sont créées par la surface entre le cristal liquide et les couches d’orientation

qui couvrent les substrats d’une cellule par exemple.
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I1.5.4.Commutation des cristaux liquides

Dans cette partie, nous allons nous intéresser au comportement du cristal liquide sous I’effet d’un
champ électrique.

11.5.4.a. Couplage diélectrique

Lorsqu’on applique un champ électrique, I’orientation des molécules du cristal liquide dépend
du signe de I’anisotropie diélectrique. Si cette anisotropie est positive (Ae > 0), les molécules tendent a
s’orienter parallelement au champ électrique (figure 13.a), dans le cas contraire (Ae < 0) elles

s’orientent perpendiculairement comme illustré par la figure 13.b.

> >
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> >
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a) b)

Figure 13. L’orientation d’une molécule cristal liquide sous I’effet d’un champ électrique dans le cas :
a) anisotropie positive, b) anisotropie négative.

Les anisotropies diélectrique et optique des cristaux liquides permettent de contrdler
¢électriquement 1’indice de réfraction, ce qui permet leur utilisation dans diverses applications

notamment les afficheurs a cristaux liquides.

11.5.4.b. Mécanisme de commutation des CLs nématiques

Lorsqu’on applique un champ électrique au bord d’une cellule remplie de cristal liquide
nématique, le mécanisme de réorientation des molécules est régi par le couple diélectrique. Ce dernier
est équilibré par le couple élastique au sein du cristal liquide et le taux de réorientation augmente
progressivement avec 1’augmentation de 1’amplitude du champ électrique. L’indice de réfraction du
matériau commence a diminuer en raison de la réorientation des molécules qui est induite par le
champ électrique. Autrement dit, la biréfringence voit sa valeur diminuer avec 1’application du champ

électrique.

Au-dessous d’une valeur de champ, nommé champ critique ou champ de seuil, le directeur est

insensible. Cependant, une fois que cette valeur dépassée le directeur continue a s’orienter avec le
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champ électrique. Dans le cas d’une cellule remplie d’un cristal liquide nématique dont 1’alignement
est planaire, les molécules commencent & s’orienter vers un €tat homéotrope. L’état homéotropique
apparait noir sous des polariseurs croisés d’ou le passage de la cellule de 1’état ON a I’état OFF. La

valeur du champ critique est donnée par la relation suivante [17] :

E, = 271/01(7TK1/A8)1/2 (IL19)

Avec K est le tenseur de la constante ¢lastique relative a la déformation de type éventail, d 1’épaisseur

du cristal liquide et Ag est 1’anisotropie diélectrique.

Les temps de réponses sont donnés par les relations ci-dessous [17] :

_ myd? ( e o )_1
ToN = par e vZ-1 (I1.20)
n,d*
TorF = n;—ku (IL.21)

Ou d est I’épaisseur de la couche du cristal liquide, Ag est 1’anisotropie diélectrique, k;; est la
constante ¢lastique associée a la déformation éventail, n; est la viscosité du cristal liquide et V la

tension appliquée.
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Figure 14. Réorientation d’un cristal liquide nématique sous I’effet d’un champ électrique [17].
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I1.6. Fabrication et caractérisation des coupleurs séparateurs de polarisation.

Cette partie est dédiée a la fabrication et la caractérisation des coupleurs séparateurs de
polarisation illustrés dans la figure 9. Ce travail réalisé¢ conjointement au département d’optique de
Telecom Bretagne compétent dans le domaine des cristaux liquides et au CCLO (Centre Commun
Lannionais d’Optique) a Lannion spécialisé dans la fabrication des guides d’ondes. L’objectif du
projet est de fabriquer un filtre & base de matériaux polymeéres contenant un séparateur de polarisation
TE et TM avec trongon anisotrope pour les filtrer séparément grace a deux micro résonateurs en

anneaux avant de les recombiner comme illustré dans la figure 15.

separateurde TE

palarisatian i e
' B.En
Lt — anneau li O TETH filtrés

guide IsHrope

Figure 15. Filtre optique composé d’un séparateur de polarisation et de deux micros résonateurs en

anneaux.

Les étapes de fabrication pour réaliser le coupleur séparateur de polarisation sont données par la figure

suivante.
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Dépot de PC404F
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Figure 16. Etapes de fabrication du coupleur séparateur de polarisation a base de cristaux liquides.
I1.6.1. Préparation et caractérisation des matériaux utilisés
I1.6.1.a. Cristaux liquides polymérisables

En raison de trongons anisotropes au sein des guides isotropes, nous avons choisi d’utiliser un
matériau thermotrope a base de cristaux liquides cela signifie qu’il est anisotrope a température
ambiante et qui peut étre isotrope en fonction de la température. De plus il doit étre polymérisable,
d’ou la nécessité d’utiliser un PDLC (Polymer Dispersed liquid crystal) qui est un mélange de cristaux
liquides et de monomere qui peuvent se polymériser en présence d’un rayonnement ultra-violet. Ce
qui nous a amen¢ a choisir un matériau de type RMM (Reactive Mesogen Mixtures) de MERK KGaA
qui peut étre acheté sous forme préparée tel que les RMS (Reactive Mesogen Solutions) comme le
RMSO03-001C et RMS03-013C qui sont des solutions de 30%, dans le PGMEA (Propylene Glycol
Monomethyl Ether Acetate), de RMM34C et RMM141C respectivement. Une couche de 1.5um peut
étre obtenue par un dépdt en spin coating de la solution RMS03-013C avec une vitesse de 600tr/min.
Cependant, dans le but d’obtenir une couche plus uniforme 1’augmentation de la vitesse de spin est
nécessaire, nous avons donc choisi de préparer une nouvelle solution avec une concentration plus

¢levée de I'ordre de 35 a 40% [16]. Pour cela, on a acheté le RMM141C, qui se présente sous forme
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d’une poudre. La nouvelle solution est préparée avec 34% de RMM141C, 33% de cyclopentanone et
33% de PGMEA, puis le mélange est chauffé¢ a 50°C durant deux minutes afin de permettre une
dissolution complete du matériau. Le cyclopentanone, qui est un solvant a évaporation rapide (vapeur
saturante de 11hPa@20°C), permet de laisser une couche suffisamment épaisse. Cependant, son
utilisation comme 1’unique solvant engendre un mauvais alignement du cristal liquide, d’ou la
nécessité d’ajouter un second solvant le PGMEA dont sa vitesse d’évaporation est plus faible (vapeur
saturante de 4.9hPa@20°C), afin d’améliorer I’alignement. On a aussi effectué les mesures les indices
de réfraction en phases anisotrope (figure 17) et isotrope (figure 18) de ce matériau, préalablement
polymérisé, dans la gamme de longueurs d’onde allant de 1.51pm a 1.61pum grace au M-lines (au
CCLO Lannion). On a constaté que les indices sont relativement constants et valent, dans le cas
isotrope n; = 1.56 et dans le cas anisotrope I’indice extraordinaire n, = 1.647 et I’indice ordinaire

n, = 1.52.

Notons que le processus pour la préparation des échantillons isotropes et anisotropes sera

décrit, dans la partie concernant la fabrication des guides.
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Figure 17. Mesures au M-line des indices extraordinaire (n.) et ordinaire (n,) du RMM141C en phase

anisotrope.
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Figure 18. Mesures au M-line des indices de réfraction (n;) du RMM141C en phase isotrope.

11.6.1.b. Polymére de gaine

Afin de guider la lumiére dans le cceur, il faut disposer d’une gaine optique de plus faible
indice de réfraction que ce dernier. SSCP Corporation, offre une gamme trés intéressante de polymeres
fluorés a faible indice. Castany et al. [16] ont étudié deux types de ces matériaux a savoir PC-430 et
PC-404F qui sont photo-polymérisables. Chacun de ces deux matériaux se polymérise a une longueur
d’onde UV différente, ceci est dii au type de photo-initiateur utilisé. En effet, le PC-430 se polymérise
aux alentours de 250 nm alors que le PC-404F, quant a lui, se polymérise a 365nm. De plus, afin de
mieux séparer optiquement le coeur du substrat (qui peut étre en verre ou bien en silicium) il faut
minimum Sum voire plus [15]. Notre choix ¢’est porté naturellement sur le polymeére Fluoré PC-404F.
Une solution préparée a 74% dans du cyclopentanone puis filtré & 0.45 pm, permet d’obtenir en un
seul dépdt une couche assez uniforme d’approximativement 10pum. on a aussi effectu¢ des mesures
d’indice de réfraction en infrarouge dans une gamme de longueur d’onde allant de 1.52um a 1.61um
(figure 19). On constate que I’indice de gaine n, est quasiment indépendant de la longueur d’onde et il

vaut 1.397.
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Figure 19. Mesures au M-line des indices de réfraction (ng) du PC404F

I1.6.1.c. Couche d’alignement

La couche qu’on a décidé d’utiliser pour un alignement planaire du RMM141C est le PVA
(PolyVinil Alcohol), qui se présente a I’achat sous forme de cristaux. Afin de préparer une solution, on
mélange 2% de PVA et 15% d’IPA (Iso Propanol) dans de I’eau et filtrée a 0.2um. Cette solution
permet d’avoir un dépdt d’environ 20nm qui sera séché a 80°C durant 2 minutes et brossé par la suite
avec un rouleau de velours afin d’obtenir 1’alignement souhaité. Notons qu’il faut traiter la gaine (PC-
404F), fortement hydrophobe, au plasma d’oxygeéne pour permettre d’améliorer la mouillabilité et

ainsi obtenir un dépo6t de qualité.
I1.6.2.Fabrication des coupleurs séparateurs de polarisation

Durant la fabrication on a utilisé deux types de substrats, a savoir le verre et le Silicium.
Cependant, pour la fabrication finale nous avons opté pour les wafers en silicium, en raison de la

facilité de clivage.

Le wafer de silicium, de deux pouces, est lavé aux ultrasons avec une solution a base de I’eau dionisée
(16 MQ.cm) contenant 5% de Décon90 le tout sous une température de 45°C durant une demi-heure.
Le ringage a I’eau pure s’est fait dans les mémes conditions de température et de temps. Le séchage
s’est effectué sur une plaque chauffante durant 30 minutes a une température de 100°C. Un traitement

au plasma O, est réalisé durant 50 secondes afin d’améliorer la mouillabilité.
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On dépose, ensuite, une couche de HMDS (Hexamethyldisilazane) sur un wafer de silicium, afin
d’augmenter I’adhérence du polymere de gaine par la suite. Un volume de 0.5 mL de La solution de
polymeére de gaine préparé, a savoir 74% de PC-404F dans du cyclopentanone et filtrée a 0.45 pm, est
déposée par spin avec une vitesse de 1200 Tr/min et une accélération de 3500Tr/min/sec durant une
minute ce qui permet d’obtenir une couche d’environ 10pm. La polymérisation est faite grace a une
lampe UV (365nm) dont la puissance de 14.7mW/cm® durant 100 secondes sous atmosphére inerte
(azote), avec une purge durant 2 minutes avec un débit de 20mL/s puis 3mL/s pendant toute la durée
d’insolation, car I’oxygeéne empéche la polymérisation. L’échantillon est recuit par la suite durant 3
minutes avec une rampe de température allant de 120 °C a 160 °C. Cette dernic¢re étape permet

d’éliminer le solvant restant.

Une fois la couche de gaine réalisée et un traitement au plasma d’oxygene effectué, nous avons
déposé une couche d’alignement a base de PVA. Notons qu’on a aussi testé le R-1130 et nous n’avons
relevé aucune différence. La couche de PVA est déposée par spin-coating suivi d’un recuit a 80°C
durant 2 minutes. Cela permet d’obtenir 20 nm environ de couche d’alignement dans laquelle on

imprime 1’orientation grace a la machine de brossage contenant un rouleau de velours.

Apres le brossage, on a déposé une couche de la solution RMM141C décrite précédemment avec une
vitesse de 1500Tr /min durant 60 secondes, ceci permet d’obtenir une couche uniforme d’une
épaisseur de 1.5um, puis insolée avec une énergie de 15,6 mJ/cm?” (avec une puissance de 25mW/cm’
durant 5 secondes et en utilisant un filtre UV qui permet de transmettre 12.5% du rayonnement ), via
le masque illustré dans les figures 20 et 21, afin de définir les trongons anisotropes des coupleurs. Lors
de I’alignement le masque est séparé de 1’échantillon grace a des espaceurs de 18um. Notons que
I’insolation est effectuée juste apres le dépdt car le RMM141C se cristallise apres quelques dizaines de
minutes s’il n’est pas polymérisé et aussi elle doit étre faite sous une atmosphére inerte avec un débit

de 3mL/seconde durant toute la durée de 1’insolation afin d’assurer une polymérisation totale [16].
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Figure 20. Masque dessiné par le CCLO pour la réalisation des guides (en Jaune : les marques

d’alignement, en bleu les zones anisotropes et en rouge les guides) [16].
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Figure 21. Images microscope optique des masques (2 gauche les zones anisotropes et a droite les

coupleurs)

Afin de réaliser la partie isotrope, I’échantillon est chauffé a 80°C pour faire passer le reste du cristal
liquide non polymérisé en phase isotrope. La polymérisation de celui-ci est faite avec une énergie de
1J/cm’® (avec une puissance de 20mW/cm” durant 50secondes) le tout sous atmosphére inerte (mémes
parametres que ceux du PC404F). Ce qui permet d’obtenir une couche de cristal liquide polymérisé
avec des zones isotropes et anisotropes sur le méme substrat, comme schématisé par la figure 21.a. On

a constaté que la transition de la zone anisotrope vers la zone isotrope se fait progressivement.

{a} () Input port

Coupled port Dircet port

Figure 22. Représentation schématique de a) structuration des zones isotropes et anisotropes. b) structure

finale des coupleurs séparateur de polarisation.

L’étape suivante, qui est fait au CCLO, est la gravure des guides dans la couche de RMM141C par
RIE (Reactive lon Etching) au plasma d’oxygene en utilisant un masque en oxyde de silicium (SiO2).

Une premiére €tape consiste a déposer, par pulvérisation, une couche d’environ 25 nm de SiO, afin de
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servir de masque de gravure des polyméres, suivi par une autre couche de résine positive S1800. Dans
cette derniére couche, les coupleurs sont transférés via le second masque (figure 21 a droite). Ce qui
crée des ouvertures a travers la résine qui va permettre de graver 1’oxyde de silicium par le RIE en
utilisant un plasma de SFg. Une fois le SiO, gravé, on procede a la gravure de la couche de polymere
avec un plasma oxygene. Cette étape est suivie grace a un interférométre laser qui permet de stopper la
gravure aprés une sur-gravure de la gaine, afin d’assurer une gravure compléte de la couche de
RMM141C. Le résultat est illustré par la figure 23 qui est un ensemble d’image MEB réalisées au
sein d’IFREMER (Institut Francais de Recherche pour I’Exploitation de la MER) de Brest.

10 pm
[E DS

Figure 23. Images MEB des guides aprés gravure au plasma a oxygene.

Une derniére étape pour achever la fabrication est de couvrir les guides par le polymeére de
gaine PC-404F avec les mémes paramétres que précédemment et ainsi former la partie supérieure de la
gaine. Finalement, 1’échantillon est clivé afin de dégager les facettes des guides. Comme on peut le
constater dans la figure 24, avec cette méthode on obtient des facettes bien propres et qui permettront

la caractérisation du composant dans la partie suivante.
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Figure 24. Images MEB des guides aprés dépét de la gaine supérieure et clivage.

il (b

Figure 25. Images microscopes d’un coupleur séparateur de polarisation. a) observation sous lumiére non

polarisée. b) sous polariseurs croisés.

On utilisant un microscope avec polariseurs croisés, on constate que la structuration des

trongons anisotropes dans les coupleurs est bien réalisée, comme illustré dans la figure 25.b.




II. Théorie, Technologie et Caractérisation des coupleurs séparateurs de polarisation optique

I1.6.3. Caractérisation optique

La lumiére est injectée via une fibre possédant une microlentille qui permet de focaliser le
faisceau avec un waist d’un diametre de 1.8um. les plans de sortie des coupleurs sont observés avec un
objectif de microscope et une camera InGaAs infrarouge. Lorsqu’on tourne la polarisation d’entrée, on
constate le passage d’une polarisation vers le guide couplé tandis que 1’autre est transmise via le méme
guide d’injection. Ce comportement, illustré par la figure 26, est démontré pour un coupleur possédant
un gap de 1.8um entre deux guides de largeur de 1.4um et une hauteur de 1.5um et une longueur de
couplage de 1.3mm. Comme on peut I’observé dans la méme figure, dont deux plans de guides de

sortie sont séparés de 400um, lorsqu’on tourne la polarisation de 90° la lumiére est dirigée d’une sortie

vers ’autre.

ot .
+ 4K} pm +
Drirect wivezuide vulpul Coupled waveguide pulpul

Figure 26. Observation des plans de sortie du coupleur avec une caméra infrarouge. Photos prises dans le

cas ou la polarisation d’entrée est a) horizontale, b) verticale.

Quand la polarisation d’entrée est horizontale, la lumiére voit I’indice extraordinaire 1, ce qui
implique un fort confinement en raison d’un fort contraste d’indice avec la gaine. Ceci a pour
conséquence une propagation dans le méme guide (figure 26.a). Cependant, si la polarisation d’entrée
est verticale, la lumiére voit I’indice ordinaire n,, qui est plus faible de I’indice extraordinaire,
entrainant ainsi une perte de confinement, ce qui permet a la lumiére de passer totalement, par
couplage, vers 1’autre guide le long d’une distance égale a la longueur de couplage comme on peut

I’observer sur la figure 26.b.

Nous avons aussi mesuré la transmission en récoltant la lumiére de sortie avec une deuxiéme fibre
comportant une microlentille. Pour un guide de lem de long contenant un trongon anisotrope de
1.3mm, les pertes d’insertion sont de 2.4 dB. Pour les coupleurs, la somme des intensités des deux
ports de sortie correspond aussi & des pertes inférieures a 3 dB. Ces faibles pertes d’insertion montrent

une bonne qualité des guides d’ondes et des facettes.

—
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Le taux de couplage est déterminé par 1’injection d’une polarisation liné¢aire dans le port d’entrée et la
mesure de la lumiére transmise aux deux sorties directe et couplée. Les mesures de ce taux en fonction

de la longueur d’onde, pour deux polarisations verticale et horizontale, sont illustrées par la figure 27.

.0
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= horizontal — dinect — verlical — coupled
= horizontal — coupled vertical — direct

Coupling
= [ =
b Lw o

o

"-I-l:l " It B i iQ i W
50 1,51 152 L33 134 155 156 |57 L3R
Wavelenpth X (pm)

Figure 27. Mesure du taux de couplage en fonction de la longueur d’onde.
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Figure 28. Mesure de diaphonie en fonction de 1a longueur d’onde

pour une polarisation verticale ou horizontale.

Dans la figure 28, on constate que la diaphonie est d’environ -10 dB dans le cas d’une
polarisation horizontale et ce sur toute la gamme de longueur d’onde (de 1.5um a 1.58um). Par contre,
dans le cas d’une polarisation verticale, elle est inférieure a -10 dB entre 1.52um et 1.56pum. ce
résultat, montre le fonctionnement du coupleur anisotrope autant qu’un coupleur séparateur de
polarisation. Pour une polarisation horizontale, le comportement est indépendant de la longueur
d’onde, ceci est dii au fait que la mode ne voit que peu le second guide. Alors que pour une

polarisation verticale, le comportement est dépendant de la longueur d’onde, qui est une conséquence
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du couplage des guides d’ondes [19]. Une simulation utilisant la méthode BPM (Beam Propagation
Method) montre qu’on peut obtenir une diaphonie de -20 dB avec un coupleur dont le gap est de
2.5um et une longueur de couplage de 940um. Dans ce cas les tolérances sont £0.05pum pour le gap et

+60um pour la longueur de couplage [16].
I1.7. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les travaux effectués dans le cadre du projet ANR
« Select Acces » qui sont axés sur le développement et la caractérisation d’un coupleur séparateur de
polarisation en polymeére a base de cristaux liquides. Ceci, permet de s’affranchir de la sensibilité du
filtrage a la polarisation. Nous avons montré que, via un protocole expérimental simple, la possibilité
de réaliser ce genre ce composant en structurant des trongons anisotropes. Les résultats cités ci-dessus

on fait I’objet d’une publication dans le journal IEEE Photonics Tehnology [20].
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Chapitre 3 :
Suspensions de nanoparticules de Goethite







III : Suspensions de nanoparticules de Goethite

II1.1.Introduction

Les suspensions Minérales qui forment une classe distincte de cristaux liquides lyotropiques,
ont récemment fait 1’objet d’un regain d’intérét en raison de propriétés qui combine et fluidité et
anisotropie [1]. Dans ce chapitre, nous allons présenter un cristal liquide nématique minéral lyotrope
sous sa forme isotrope qui est constitué d’une suspension de nanoparticules, sous forme filaire, de
goethite (a-FeOOH), en commencant par décrire leur structure cristallographique, suivi par les
propriétés optiques et électriques et enfin nous terminerons par le choix du solvant et son impact sur

les propriétés électro-optiques.

II1.2. Structure cristallographique des nanoparticules d’argile

Parmi les nanoparticules minérales utilisées comme cristaux liquides lyotropiques, on
distingue les argiles phyllosilicates (feuillets de silicates) telle que la beidellite et la nontronite, mais
aussi les oxyhydroxyde de Fer comme la Goethite. Dans ce qui va suivre nous allons décrire la

cristallographie de ces deux familles en se concentrant sur la beidellite et la goethite.
II1.2.1. Nanoparticules de Goethite

La Goethite (a-FeOOH) est 1'une des phases les plus connues et les plus réactives des oxydes
des Fer dans les sols et les sédiments [2] et c’est 'une des formes thermodynamiquement les plus
stable des oxydes de fer [3]. La Goethite posséde une structure hexagonale compacte formée par les
anions O> et OH™ avec des cations de Fe*" au centre de chaque Octaédre [3]. Comme illustré dans la
figure 1. Deux octa¢dres composent la double chaine octaédrique. Ces doubles chaines sont reliées aux
d’autres chaines adjacentes par le partage de bord entre une chaine et les groupes OH qui sont liés & un
autre atome d’oxygene dans une chaine diagonalement opposé. Les nanoparticules de Goethite ont la
forme de nano barre avec une forte dispersion dimensionnelle d’environs 150 nm de longueur, 25 nm
de largeur et une épaisseur de 10 nm [4] comme illustré par la figure 2. Les suspensions aqueuses de
nanoparticules de goethite peuvent étre facilement obtenues par 1’augmentation du pH d’une solution
aqueuse de Fe(NOj);. Le précipité résultant est vieilli a température ambiante, centrifugé et rincé a
plusieurs reprises et enfin dispersé a pH 3. A ce pH, qui représente un compromis entre les stabilités
chimique et colloidale, en raison de la grande densité de charge de surface (0.2C m™), les interactions

¢lectrostatiques empéchent la floculation [4].
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Figure 1. Structure polyédrique de la goethite (en haut) avec la maille élémentaire (cadre bleu)

qui est représentée par I’'image au-dessous [3].

mnmIL/ 150 nm

25 nm

Figure 2. A gauche : Cliché microscope électronique de nanoparticules de goethite [5]. A droite :

dimensions moyennes de nanoparticules de goethite [4].
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I11.2.2.Nanoparticules de Beidellite

La beidellite est une argile minérale naturelle de groupe smictite, elle a une structure phyllosilicate 2 :1
(des feuilles a base de silicates de type TOT) avec une charge totale négative [6]. Sa composition
chimique est (Si727Alo73) (Als77Fe’ o.11Mgo21) Oz (OH)s Naggr, nH,O [7]. Ou une large gamme de
cations peuvent occuper des positions tétra¢drique (T), octaédrique (O) et aussi des positions inter-
couches. Si**, A’ et Fe™ sont généralement trouvés dans les sites tétraédriques, alors que A", Fe’",
Fe*', Mg”", Ni*’", Zn*" et Li" généralement occupent les sites octaédriques [8], comme illustré par la
figure 3. Les nanoparticules de beidellite se présentent sous forme de disques fins irréguliers dont le

diamétre moyen est de 209 nm avec une assez grande polydispersité et une épaisseur de 0.7 nm [7].

H:O

Figure 3 : Structure Polyédrique de la beidellite

IIL.3. Stabilité colloidale des suspensions de goethite

Afin d’assurer une bonne stabilité de la suspension et d’éviter la floculation, il faut que la
répulsion électrostatique soit aussi grande que possible. En effet la stabilité et la dispersion des
suspensions dans le temps sont conditionnées par 1’équilibre entre les forces d’attraction de type Van
der Waals et les forces électrostatiques répulsives [9]. Ces forces électrostatiques sont caractérisées
par le potentiel €lectrostatique des particules dans la solution. Ce potentiel est appelé communément
potentiel Zéta et noté L. 11 est la conséquence de ’apparition de deux couches de charges électriques

qui se forment autour de chaque particule (voir la figure 4) :

e La premiere couche, appelée couche de Stern, est constituée de la région la plus proche de la

surface de la particule et englobe des ions qui sont fortement liés a celle-ci.
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e La seconde couche, quant a elle est nommée couche de Gouy-Chapman, est constituée d’un
nuage ionique, li¢ aussi a la particule, déterminée par les forces électriques mais aussi par les

mouvements thermiques aléatoires [9].

Couche de Stern

Couche de Couy-
Chapman
NIttty Sttt Potentiel de surface
A Potentiel de Stern
Double couche e '
électrique TeszIITT - Potentiel Zéta
0 >

Distance a partir de la particule

Figure 4. Schéma définissant la double couche électrique et le potentiel Zé&ta.

Le potentiel zéta influence directement la stabilité de la suspension. Plus il est élevé (en valeur
absolue), plus la suspension est stable grace a la répulsion entre les particules [9]. A ne pas confondre
avec la charge de surface de la particule, qui est due essenticllement a 1’ionisation de groupes
chimiques a la surface et aussi qu’a I’adsorption de surfactants ioniques. Donc pour avoir un systéme
plus stable, il faudrait que la charge de surface soit la plus élevée et la force ionique soit la plus faible
que possible. Ces deux paramétres, qui dépendent du pH, doivent étre connu afin d’accéder a une
description raisonnable des propriétés thermodynamiques des suspensions. Des travaux ont été faits

afin de comprendre I’impact du pH, des dimensions ainsi que la concentration de I’¢électrolyte sur la
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densité¢ de charge de surface des nanoparticules de goethite sphérique [10]. Dans le cas des
nanoparticules de Goethite et a faible pH, les groupes hydroxyles — OH adsorbent des protons pour
former des groupes aquo — OHJ , alors qu’a pH élevé, d’autres groupes — OH perdent des protons
pour former des groupes oxo — O, ¢’est pour cela que généralement les nanoparticules sont chargées
positivement a faible pH et négativement a un pH élevé [1, 10]. A titre d’exemple, Lemaire et al [1]
ont obtenu une densité de charge de surface d’environ 0.2 C+ m~2 pour un pH autour de 3. Selon le
méme auteur, on ne peut pas descendre le pH en-dessous de 3 car le les nanoparticules de goethite

seront dissoutes dans des conditions trop acides.

II1.4. Propriétés électro-optiques de la goethite

Les suspensions aqueuses de Goethite peuvent former différentes phases dont la phase
nématique. Mais avant de s’intéresser aux propriétés optiques de ces suspensions, nous allons d’abord
présenter les différentes phases nématique et isotrope en fonction de la concentration. Lemaire dans sa
thése [5] s’est intéressé a la transition isotrope — nématique des suspensions de goethite ayant les
dimensions moyennes citées dans la figure 2. D’apres ses mesures, la phase isotrope est obtenue avec
une concentration volumique de nanoparticules dans 1’électrolyte a 5.5% alors que la phase nématique
équivaut a une concentration de 8.5%. Il a aussi montré I’existence d’une état intermediaire, ou les
deux phases coexistent, pour une concentration, appelée fuseau diphasique, comprise entre les deux
valeurs précédentes. De plus, il a démontré le caractére athermal des suspensions, en mesurant la
proportion nématique, dans des capillaires, qui passe de 70% a 20°C a 65% a 80°C. Cette faible
variation des proportions pour une variation de température relativement élevée (60°C) permet de dire

que le systeme est quasiment athermal [5]. Ces observations sont schématisées par la figure 5.

T 4

Coexistence

Isotrope Nématique

(Isotrope+

Nématique)

[

Fraction Volumique @
Figure 5. Diagramme de phases schématique des suspensions de goethite [5].
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Dans la littérature, on trouve beaucoup de travaux concernant les propriétés magnéto-optiques des
suspensions de goethite, mais peu sur leurs propriétés €lectro-optiques. Ceci est dii aux différentes

difficultés expérimentales comme 1’isolation des électrodes électriques pour éviter 1’¢lectrolyse [5].

En collaborant avec Ivan Dozov et griace a son expérience dans la physique des suspensions aqueuses
[11,12], nous avons pu comprendre le comportement €lectro-optique des suspensions aqueuses des
nanoparticules de Goethite. Ces nanoparticules sont trés anisométriques, avec un rapport axial R=L/D
typique de ’ordre de 10, toutes leurs propriétés sont fortement anisotropes. C’est le cas de leurs
propriétés €lectriques tels que le moment dipolaire permanent et la polarisabilité de la particule. Pour
cette raison, sous ’effet d’un champ électrique externe E, I’énergie d’interaction entre la particule et
ce champ devient fonction de son orientation. Si on modélise la particule par une sphéroide avec un
axe long (qui est aussi un axe de symétrie rotationnelle) et des axes courts D, 1’énergie totale de la
particule, notée UP(0) est fonction de 1’angle 0 entre I’axe long L de la sphéroide et le champ E

(Figure 6). Alors le paramétre d’ordre induit par le champ dans la suspension est donné par :
S(E) = %<3C0529 -1)= %folf(e)(3c0520 — 1)dcos6 (111.1)
Avec
£(6) = exp(~UP(8)/kT)/ [, [exp(~U" (6)/kT)] dcos6 (I11.2)

Ou f(0) est la fonction de distribution orientationnelle des particules, k la constante de Boltzmann et T

la température.

Figure 6 : Définition de I’angle 0 entre le champ électrique E et I’axe de symétrie L de la particule.
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Toutes les propriétés macroscopiques de la suspension colloidale sont des moyennes
pondérées des propriétés des particules individuelles. Quand il s’agit des propriétés décrites par des
tenseurs de rang 2, comme pour la majorité des propriétés physiques, il n’est pas nécessaire de
connaitre la forme exacte de la fonction de distribution, mais seulement la valeur de S(E). Par

exemple, pour des suspensions colloidales diluées la biréfringence induite vaut approximativement :

An(E) = Anf 0 S(E) (I11.3)

Ou @ est la fraction volumique des particules et An” est la biréfringence spécifique extrapolée a @ = 1

et pour un systéme parfaitement orienté (S = 1).

Des formules similaires sont obtenues pour le dichroisme de la lumiére. Cette anisotropie d’absorption
est décrite par un tenseur de second ordre, A, avec des valeurs propres A et AL, approximativement

définit par :
Ajso = %(A” +24.) = g(k” +2k.)0d (I11.4)

A = (4 — A) = (ky—k.) SO d (IIL.5)

Avec d est la longueur du chemin optique dans le milieu absorbant, k|, et k.. sont les absorbances
spécifiques des particules pour la polarisation de la lumicre respectivement parallele et perpendiculaire
de I’axe long L de la particule, A)| et A, sont les absorptions de la suspension pour la polarisation de la
lumiere respectivement parallele et perpendiculaire du champ électrique appliqué E. A;5, et AA sont la
partie isotrope et ’anisotropie du tenseur A. Le rapport dichroique R4 (E) de la suspension, dont sa
valeur est comprise entre 0 et 1, est donné par la relation suivante :

Aj—Ar kj—k.
At2A. - kj+2k.

R4(E) = S(E) = RE S(E) (I111.6)

K~k

Rf =
Avec A k||+2k4_

= R, (E = o) qui est le rapport dichroique spécifique de la particule, égal a la

valeur saturée de R4 (E) pour un champ infiniment fort.

Dans les deux cas de mesures (biréfringence ou dichroisme) les valeurs mesurées dépendent
seulement du champ ¢lectrique a travers S(E). En principe les deux mesures fournissent la méme
information sur I’alignement des particules sous I’effet du champ. Cependant, en pratique, selon les
matériaux utilisés et 1’architecture de la cellule de test, I’une ou 1’autre technique peut étre la mieux

adaptée pour mesurer I’anisotropie induite par le champ électrique. Dans le cas d’une cellule
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« capillaire », le champ électrique (ainsi que 1’axe optique induit dans la suspension) est
perpendiculaire a 1’axe de la propagation de la lumiere (et d’observation). Dans cette géométrie, la
mesure de la biréfringence An(E) = n.(E) —n,(E) ,obtenue entre deux polariseurs: plusieurs
extrema sont possibles, est plus facile et directe que celle du rapport dichroique ( R4(E) qui nécessite
deux mesures s¢parces des absorptions Aj et A.). Cette mesure est aussi tres sensible et precise,
permettant de mesurer de faibles biréfringences et de travailler a des champs faibles ou modérés. Par
contre, dans le cas d’une cellule plate, de type « sandwich » le champ électrique est appliqué le long de
I’axe d’observation, rendant la mesure directe de An(E) impossible car 1’indice extraordinaire est
inaccessible dans cette géométrie. Par contre, la technique dichroique est trés bien adaptée dans ce cas,
malgré que la aussi la mesure avec une des polarisation, Aj|(E), est impossible. Cependant, la mesure
avec ’autre polarisation, A.(E), en fonction du champ est suffisante pour obtenir 1’ordre induit S(E).
A cet effet, il faut connaitre le rapport dichroique spécifique des particules R}, qui est une
caractéristique du matériau mesurable dans d’autres géométries. En tenant compte que la partie
isotrope de I’absorption est indépendante du champ, A;s,(E) = A;5,(0), et de 'identité A.(0) =
A)|(0) = Aj50(0) (due au fait que sans champ la suspension est dans la phase isotrope), nous

obtenons :

A.(0)-AL(E) _ pP
i - R, S(E) (I11.7)
Donc une simple mesure de 1’absorption A.(E) est suffisante pour obtenir le paramétre d’ordre induit

et donc toutes les autres propriétés anisotropes induites par le champ électrique.
Mécanisme physique de la réorientation des particules sous le champ

L’¢énergie de la particule sous champ électrique E, UP(q) , dépend de I’orientation de la particule
par rapport au champ, de 1’anisotropie de ses propriétés €lectriques (moment dipolaire permanent p,
tenseur diélectrique €, conductivit¢ volumique o,), des propriétés électriques de I’électrolyte
(constante diélectrique €., conductivité volumique c.) et des phénoménes électriques a proximité de
I’interface des deux milieux (dont le plus important est la polarisation du nuage dense de contre-ions
autour de la particule, résultant en une forte conductivité equivalente de surface, 6.q). Trois

mécanismes importants contribuent a 1’énergie U’(g):

1) Mécanisme électrostatique (ce mécanisme est important quand la particule et le solvant

sont des bons isolants):
Le champ appliqué E réoriente le dipdle permanent p de la particule, résultant en p || E. C’est un
effet linéaire en champ et quand un champ alternatif de basse fréquence est appliqué, a chaque demi-

période la particule va se retourner a 180° suivant I’opposition du signe du champ. Si la fréquence du
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champ, v, est grande par rapport a la fréquence 1/D™" qui caractérise la diffusion rotationnelle de la
particule dans le solvant, la particule n’arrive plus a suivre ’inversion du champ et la contribution de
cet effet est négligeable : sa moyenne dans le temps est nulle. C’est le cas pour les fréquences dont

nous travaillons, v > 10 kHz, et le moment permanent ne joue aucun role dans notre cas.

Un autre effet électrostatique est dii au couplage du champ avec le tenseur diélectrique (dipoles
induits). Cette contribution est quadratique en champ et la particule est orientée de la méme fagon
pendant les deux demi-périodes du champ alternatif. Pour cette raison il n’y a pas de la relaxation
rotationnelle dans ce cas et cette contribution subsiste jusqu’aux trés hautes fréquences (comparables
aux fréquences optiques). En premiére approximation on peut considérer la particule comme un
sphéroide diélectrique avec des axes L et D et volume V'=(m/6) LD” et avec une constante

diélectrique isotrope ¢,. Le moment dipolaire total induit par le champ dans une particule est :
P, =¢ VPM'IC=(” L) (111.8)
k 07 eot(ep—ee)Ng ’ :
ou N} et N. sont les facteurs de dépolarisation, fonctions du rapport axial L/D (pour la goethite

L/D = 10,N;; = 0.06,N. ~ 0.47 ). Tenant compte de I’interaction du dipdle induit P avec le champ

et avec le milieu autour la particule, I’énergie électrique devient :

UP@) = -~ F.p=conste—~E-a-E (I1L.9)
2 ep-1 2

Ou le sens physique du tenseur o est ’excés de polarisabilité de la particule par rapport au solvant et

qui est donné par :

ce(ep—te)
ay = VP —L—=— k=(||, - 1110
k 0 5e+(5p—5e)Nk s (” ) ( )
Finalement, on obtient pour 1’énergie électrique

Ur@)= const.—lAO{E2 cos® @
2

UP(8) = const — %AaEzcosze (IIL11)

Ou A est I’anisotropie du tenseur a. Pour des particules trés grandes et trés anisotropes, dispersées
dans un solvant avec une permittivité élevée €. (comme 1’eau), cette énergie peut étre considérable,
mais elle reste quand méme petite par rapport aux contributions des autres mécanismes et, en

général, peut étre négligée.
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2) Mécanisme de Maxwell - Wagner (MW) ; ce mécanisme est important quand la
particule et/ou le solvant sont des conducteurs:

La contribution diélectrique, décrite plus haut, est due a la polarisation de la particule, i.e. de

I’accumulation de charges induites (charges liées) a I’interface, qui proviennent du contraste

di¢lectrique entre les deux milieux. Si au moins un des milieux est conducteur, un phénomeéne

similaire apparait a cause du contraste des conductivités des deux milieux. Cette fois-ci sont des

charges libres (charges de conduction) qui sont accumulées a ’interface, polarisant la particule et

contribuant ainsi a I’énergie électrique.

Cette contribution peut étre calculée de la méme fagon que dans le cas dié¢lectrique, mais introduisant
des constantes diélectriques complexes pour les deux milieux, € = ¢, —jo./(gow) et
&y = & — jop/(gow) et. La polarisabilité équivalente devient

ge—¢p

P *
a;, = —€& V Ep————
k 0 ( € e+ (ep—es) Ny

)ik=aL 5

Les expressions des valeurs propres de o ont la forme

i S a, - (111.13)

[ee]
ay = ap +—E—FL—
k k 1+(v/v£’”"’)2 ’

ou vy ; k = (||,~), sont les fréquences de relaxation de ’effet MW, comparables & la fréquence de
relaxation des charges dans I’électrolyte, v, = g,/(2meye,), et a and ay’ sont respectivement les
asymptotes dea; a trés basses (V < V}("’W) et trés hautes fréquences (v > v,’("'W). Naturellement,
ay’ sont égales aux valeurs obtenues avec le model diélectrique, parce que a ces hautes fréquences les
charges ne peuvent plus suivre I’inversion du signe du champ et les conductivités ne jouent aucun rdle.
Quand le contraste des conductivités des deux milieux est élevé, les valeurs des aj sont trés grandes,
al > ay, i. e. 'effet MW est beaucoup plus important que 1’effet diélectrique. Néanmoins, pour nos
¢tudes 1’effet MW peut étre négligé, a cause de nos conditions de mesure. En effet, dans toutes les
géométries de cellule qu’on utilise il y a une couche isolante entre les ¢lectrodes et 1’¢lectrolyte, qui
nous oblige & travailler & haute fréquence, v > v,~v¥" pour minimiser I’écrantage du champ. En
d’autres termes, I’écrantage et I’effet de Maxwell-Wagner ont les mémes origines physiques : ils sont
dus a I’accumulation de charges mobiles respectivement a I’interface couche isolante/électrolyte et aux
interfaces particule/¢lectrolyte. Dans les deux cas la fréquence de relaxation est définie par la

conductivité volumique de I’¢électrolyte, et donc il est difficile de séparer ces effets (sauf dans le cas
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d’un contact direct des électrodes avec le solvant, qui est trés défavorable pour nos fins a cause des
fortes dégradations des cellules).

3) Mécanisme de Maxwell — Wagner — O’Konski (MWO) ; ce mécanisme intervient

quand les surfaces des particules sont chargés et le solvant est conducteur:

Tres souvent les suspensions colloidales sont stabilisées €lectrostatiquement par les charges de surface
sur les particules dues au fort pouvoir dissociant du solvant (d’habitude de 1’eau). Les charges sur la
particule sont, dans la plupart des cas, fixes et la conductivité volumique des particules est nulle ou
faible. Par contre, les charges dans le nuage de contre-ions, entourant la particule, sont mobiles. Sous
I’action du champ appliqué ces charges se déplacent et le nuage ionique se polarise. Si la densité de
charge de surface est grande, le nombre de charges mobiles autour de la particule est important aussi et

le moment dipolaire induit dii au déplacement des contre-ions peut devenir énorme.

Il y a soixante ans, O’Konski a démontré [13] que cet effet est souvent dominant dans les dispersions
colloidales et a propos¢ une méthode trés élégante pour en tenir compte. En raison de la grande densité
des ions a proximité de I’interface, avec une mobilité comparable & la mobilité dans le volume loin des
particules, implique une conductivité locale trés grande par rapport a la conductivité volumique de
I’¢lectrolyte. De plus, les contre-ions ne peuvent pas s’éloigner de I’interface en raison de 1’attraction
exercée par les charges de la surface. Cela permet de considérer, en premiére Approximation, la
conductivité due aux contre-ions comme une conductivité de surface de la particule, ¢°. Cette
conductivité supplémentaire renormalise la conductivité volumique de la particule, résultant en une
conductivité volumique équivalente (c’est la conductivité volumique d’une particule imaginaire avec

la méme forme et dimensions, qui aurait les mémes propriétés électriques que la particule réelle) :

O.S
ol =0, + e k=(l v (I11.14)

Ou & est une longueur anisotrope effective, qui est fonction de la forme et des dimensions de la

particule. Approximativement, pour un batonnet cylindrique [13] :

Sl

D

=25 &

LD
T 2(L+D)

La polarisabilité de la particule (et donc son énergie €lectrique) est obtenue en remplagant o, dans les
expressions MW par la conductivit¢ volumique équivalente calculée. Qualitativement, le
comportement électro-optique de la suspension dépend fortement du rapport entre a,fq et o,. Si
O';q « 0,, la conductivité¢ équivalente de la particule est négligeable par rapport a la conductivité
volumique de 1’¢lectrolyte et la suspension se comporte comme une dispersion de particules isolantes
dans un solvant bon conducteur (dans les expressions de MW il faut substituer o;, = 0 dans ce cas).

Les fréquences de relaxation restent les mémes que dans le cas classique de MW, i. e. comparables a la
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fréquence de relaxation des charges dans 1’électrolyte, v,’f’wo ~ V%W > v, Comme déja expliqué,

avec nos techniques de mesures le signal électro-optique sera faible dans ce cas, a cause de 1’écrantage
inévitable du champ a basse fréquence.

Par contre, si akeq > a,, la suspension se comporte qualitativement comme des particules conductrices
(voire métalliques) dispersées dans un liquide isolant (dans les expressions de MW il faut substituer
o, = 0 dans ce cas). Les fréquences de relaxation, v)/"© augmentent par rapport au cas classique de
MW, i. e. deviennent grandes par rapport a la fréquence de relaxation des charges dans
1’électrolyte, vI"O > v,.

Cette analyse qualitative va nous guider dans I’optimisation des matériaux colloidales et de
I’architecture des cellules, afin d’obtenir la biréfringence induite la plus forte, a des fréquences les plus

basses possibles. Les conditions principales pour atteindre cet objectif sont :

1) Des particules trés anisotropes, avec une large valeur de la biréfringence spécifique, et des
suspensions qui restent dans la phase isotrope a des fractions volumiques élevées. Ces conditions
assurent une valeur ¢levée de la biréfringence saturée (1’asymptote de la biréfringence a champ fort).
i) Une dispersion colloidale avec une forte densité de charge a la surface des particules. Cette
condition assure un dense nuage de contre-ions et une forte polarisabilit¢ des particules par le
mécanisme MWO. D’habitude, un solvant polaire et a fort pouvoir dissociant est nécessaire pour
satisfaire cette condition (& un pH, ou pK, adaptée pour dissociation optimale des charges a I’interface
de la particule.

1ii) Un solvant avec une conductivit¢é volumique la plus basse possible, pour diminuer la
fréquence de relaxation des charges dans 1’¢lectrolyte, v.. Ceci permettra de travailler a des fréquences
plus basses, avec une plus faible consommation d’énergie et moins de chauffage par 1’effet Joule.
Cette condition et difficilement compatible avec la condition ii) : d’habitude les solvants a fort pouvoir
dissociant (I’eau par exemple) ont aussi une conductivité volumique non négligeable. Néanmoins, il

est possible d’obtenir un compromis en variant les solvants et la force ionique des suspensions.

Quand ces trois conditions sont satisfaites, on s’attend qualitativement & une variation du signal
¢lectro-optique en fonction de la fréquence du champ appliqué et a tension constante. A basse
fréquence, v < v, la pénétration du champ dans 1’¢lectrolyte est trés faible a cause des grandes pertes
d’écrantage. La réponse électro-optique, due a tous les trois mécanismes : diélectrique, MW et MWO,
est faible et elle croit avec la fréquence appliquée V. Dans la région v > v, I’écrantage est inexistant
et le champ pénétre de mieux en mieux dans I’électrolyte et a v > v, le signal €lectro-optique sature a
sa valeur maximale, correspondante a la pénétration complete du champ dans I’échantillon. L’effet de

Maxwell-Wagner a relaxé a ces fréquences et la réponse électro-optique est due aux effets
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di¢lectriques et MWO seulement, dont le second est prépondérant. Finalement, quand la fréquence

devient comparable a v,’(V’WO, I’effet MWO relaxe aussi et seulement le faible effet diélectrique

contribue a 1’énergie électrique de la particule a v »> v}"O.

I11.5. propriétés électriques de la goethite

Dans cette partie nous nous sommes intéressés aux propriétés €lectriques de ces suspensions
de nanoparticules par I’étude de leurs comportements en présence d’un champ électrique. Le premier
point est consacré a la modélisation électrique des cellules utilisées afin de déterminer la plage de

fréquences de fonctionnement, tandis que le second est dédi¢ aux différents effets électrocinétiques.

IIL.5.1 Modéele électrique

La cellule peut étre étudiée comme un circuit équivalent simplifié, représenté dans la figure 7,
contenant une capacit¢ Cg qui est liée & la polarisabilité¢ diélectrique de la solution (solvant +
nanoparticules). Avec une résistance Rg, modélisée en parall¢le & Cs, qui décrit le mouvement des
charges libres contenues dans la suspension et enfin une capacité notée C; qui représente les couches

isolantes, sensées posséder une résistance infinie.

Rs

—

U,

Figure 7. Schéma électrique équivalent des cellules contenant les suspensions de goethite.

En appliquant une tension alternative, aux bornes de la cellule, de forme U, - e/“t, on obtient

une tension effective appliquée a la suspension U, qui vaut :

JRs Ciw U jwt

- 1+jRs(Cs+CPHw (TIL.15)

U,

Ou o = 2nf avec f la fréquence du signal électrique appliqué.
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A partir de la relation (III.15), on constate que la cellule posséde un comportement électrique d’un
filtre passe haut, ce qui signifie que la tension appliquée aux bords de la solution augmente avec
I’augmentation de la fréquence jusqu’a la fréquence de coupure fc qui est donné par la relation

suivante :

1
"~ 2mRs(C1+Cs)

fe

(I11.16)

Afin d’utiliser I’effet électro-optique du matériau de fagon optimale, il faut que la fréquence de la
tension de commande soit proche de la fréquence de coupure décrite par la relation (I11.16). De plus, il

faut tenir compte du processus de relaxation du nuage ionique entourant les nanoparticules. La
fréquence de coupure f; relative au processus de réorientation des nanoparticules de goethite est

supérieure a quelques MHz. Donc pour un meilleur fonctionnement, il faudrait que la fréquence de

I’adressage électrique soit comprise entre ces deux fréquences de coupure. Autrement dit, il faut
qu’elle soit supérieure & la fréquence fc pour permettre une tension effective optimale et inférieure a f;
pour permettre la réorientation des nanoparticules. Un des inconvénients majeurs de ce genre de
suspensions est la conductivité électrique, qui fait augmenter la température de la solution par effet
Joule qui se traduit par ’apparition de dérives thermiques. Cette puissance thermique est donnée par la
relation suivante :

Rs CIZ w? 2

1
Proute = ERe w-n=

A partir de la relation (II1.17), on observe une augmentation de cette puissance thermique en fonction
de la fréquence. Au-dela de la fréquence de coupure f, cette méme relation peut s’écrire sous la forme
suivante :

¢t ug

m (IIL.18)

1
P]oule = ERe w-n-=

Antonova et al. [11] ont étudié la pénétration du champ électrique en fonction de la fréquence en
tenant en compte de la fréquence de relaxation des charges, qu’on va noter f, et qui vaut
fe = 0./(2meye,) ou g, ete, sont respectivement la conductivité électrique et la permittivité
diélectrique de 1’¢lectrolyte [11,12]. La valeur moyenne du champ électrique dans la suspension est

modélisée par :
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E = ca(Nes(H 25 (I11.19)

Ou ¢, (f) et cs(f) sont des facteurs de correction relatifs a 1’atténuation du champ dans la cellule. Le
premier est di a la différence de constantes diélectriques entre 1’électrolyte et la couche isolante. Le
second est causé par I’accumulation de charges a ’interface isolant/électrolyte. Les expressions de ces
deux coefficients peuvent étre obtenues en prenant le module de la relation (II1.15) :

Cr
Ci+Cs

ca(f) = (111.20.a)

co(f) = f Z (IT1.20.b)
Jf2+f3((1—cd(f)))

En raison de la conductivité de 1’¢lectrolyte, la tension appliquée U entraine les charges mobiles vers
les ¢électrodes. Ces ions sont stoppés a I’interface de I’isolant, construisant ainsi une double couche
¢lectrique, qui fait diminuer le champ dans la solution. A de basses fréquences, les ions se déplacent
en phase avec le champ électrique appliqué et les charges s’accumulent jusqu’a ce que le champ soit
complétement écranté dans la majeure partie de 1’électrolyte, ce qui conduit & un coefficient
d’écrantage quasi nul (cs(f) = 0) impliquant un champ électrique effectif, dans I’échantillon,
négligeable. Cependant, quand la fréquence augmente vers f, les porteurs de charges n’arrivent pas a
suivre le champ convenablement, ce qui implique un champ effectif et un écrantage partiels.
Finalement, a des fréquences trés supérieures comparées a la fréquence de relaxation de charges,
I’accumulation de charges durant la moitié de la période du champ est négligeable et le champ

électrique pénétre dans I’échantillon sans aucun écrantage (c;(f) = 1)[11].

Aussi, la fréquence de coupure donnée par la relation (II1.16) peut s’écrire en fonction de ¢4 (f) et f,
et qui vaut f, - (1 — c4(f)) appelée fréquence de relaxation effective [11]. Sicy(f) = 1, alors le
champ péneétrera dans I’échantillon a des fréquences plus faibles que f,, permettant ainsi

I’étude de suspensions avec des conductivités plus élevées.
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Figure 8 : Simulation de la relation (II1.5) en fonction de la fréquence, pour U0=10 V avec I’eau comme
solution ( €, =80, 6 = 5.5 uS/cm) et des couches isolantes a base de SU8 (g, =4.1), les 3 couleurs représente 3
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Figure 9 : Simulation de la Fréquence de relaxation effective en fonction de I’épaisseur de la couche
isolante, avec I’eau comme solution (¢r =80, 6 = 5.5 uS/cm) et des couches isolantes a base de SUS (g, =4.1).
Avec une épaisseur de la solution qui vaut 18pum.
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IIL.5.2. Effets électrocinétiques

Les phénomenes électrocinétiques représentent les différents phénomeénes physiques qui se
produisent lorsque la double couche électrique entourant les particules est mise en mouvement sous
I’effet d’un stimulus externe tel qu’un champ électrique, un gradient de pression ou de concentration
ou méme la gravité. Dans ce qui va suivre nous allons-nous intéresser qu’a seulement deux de ces
phénomenes qui sont 1’électrophorése et la di¢lectrophorése, qui sont le mouvement des particules

I’influence d’un champ électrique [14].
IIL.5.2.a. Electrophorése

Le vecteur de vitesse est reli¢ a celui du champ électrique par la mobilité électrophorétique, qui est

donné par la relation suivante :
v=upkE (II. 21)

£0&r{

Avec U= "

Ou p est la mobilité électrophorétique de la particule, ¥ son vecteur de vitesse, E le vecteur du
champ ¢électrique appliqué, g, et & sont respectivement la permittivit¢é du vide et la
permittivité relative du milieu,  le potentiel zéta décrit par la figure 4 et n la viscosité

dynamique du solvant.

Rica et al. [15] ont étudié I'impact des différents paramétres sur la mobilité électrophorétique en
fonction de la fréquence du signal électrique, appelée dans ce cas la mobilité dynamique. Ils ont défini

cette mobilité par la relation suivante :
i — £0&rC ri| ri, fi
pe=—"fH f2"fs (I1.22)

oui= (||, J-) représente 1'orientation paralléle ou perpendiculaire a 1'axe de symétrie de la particule par
rapport au champ é¢lectrique, le facteur f; donne des informations sur les effets d’inertie de la
particule engendrés par le mouvement d’oscillation, f, représente la polarisation de la double couche
¢lectrique et f3 est un facteur de correction qui considére les fractions volumiques finie, c’est les
interactions particules-particules. La relation finale de la mobilité dynamique est donnée par la relation

suivante :

_ plr2us

e - (I11.23)
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Figure 10. Evolution des facteurs f; et f, (décrits dans la relation I11.22) en fonction de la fréquence [15]

La figure 10 décrit I’'impact des deux facteurs f; et f, sur la mobilité dynamique des suspensions. Rica
et al. [15] décrivent trois processus qui rentrent en jeux, le premier est di au facteur f; qui montre un
seul mécanisme de relaxation (appelée la relaxation inertielle) ou la mobilité tend vers zéro au-dela
d’une fréquence m;, qui vaut approximativement v,,/b? avec vy, est la viscosité cinématique du
solvant et b la taille du semi axe mineur de la particule. Les m&mes auteurs expliquent cette relaxation
par le fait qu’a ce niveau de fréquences, le flux électroosmotique du liquide n’a pas le temps de se
développer pleinement. Les deux autres processus sont liés au facteur f, c’est-a-dire a la polarisation
de la double couche électrique. Le premier de ces deux processus, qui se produit a de basses
fréquences, est li¢ a la diffusion d’ions appelée mécanisme de polarisation de concentration. Ce
mécanisme disparait quand on atteint une fréquence w,, appelée fréquence de relaxation o, qui est
donnée par D*/b? avec D* le coefficient de diffusion moyen des ions dans la solution. A des
fréquences supérieures a ®, , un autre phénomene de relaxation apparait appelé relaxation de MWO
(Maxwell-Wagner-O’Konski), qui conduit a ’augmentation de la mobilité ; ce phénomene est associé
a la diminution du coefficient du dipdle car les ions n’arrivent plus a se mouvoir sur de grandes
distances entre deux oscillations successives. Ce qui a pour conséquence la disparition de la
polarisation de la double couche électrique qui est due a la différence de conductivité entre les

2 avec K est la

particules et le milieu. Cette relaxation s’établie pour la fréquence wyyo = D* /K~
largeur de la double couche électrique. Le produit des deux facteurs f; X f, est une conséquence des
trois mécanismes cités ci-dessus. Comme on 1’a cité précédemment, f; est lié a la concentration

volumique en nanoparticules, la mobilit¢ dynamique diminue lorsque cette concentration augmente.
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Cette diminution est due au ralentissement du mouvement des nanoparticules en raison de leurs

interactions entre elles.
II1.5.2.b. Diélectrophoreése

La diélectrophorése (DEP) décrit la force exercée par le champ électrique non-uniforme sur
une particule diélectrique [14]. La particule se trouve polarisée, sous I’effet du champ électrique, qui
se comporte alors comme un dipdle. Beaucoup de paramétres influencent cette force, comme la
géométrie de la particule, les propriétés diélectriques du milieu et aussi celles de la particule, ainsi que
les parametres du champ électrique (amplitude et fréquence). Généralement, ce phénomene est illustré

par la force exercée sur une particule sphérique homogene, comme représenté par la figure 11.

RXN

Figure 11 : Représentation schématique de la diélectrophorése induite par un champ électrique non-

uniforme, les lignes de champ sont représentées par les traits pleins [14].

La diélectrophorése dans ce cas est donnée par la relation suivante [16] :
Fppp = 2mepmr3R[K (w)]VE? (I11.24)

Ou &, est la permittivité diélectrique du milieu et K (w) est appelé le facteur de Clausius—Mossotti et

qui vaut [11, 13]:

K(w) = 2= (I11.25)

SHt2Em

Avec &, et &, sont respectivement les permittivités complexes de la particule et du milieu, qui sont
i _ .o s . L .,
données globalement par € = € — Jo- Dans le cas d’une particule sphérique, la partie réelle du

facteur de Clausius —Mossotti, donné par la relation (I11.25), est compris entre -0.5 et 1. Ce qui permet
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d’avoir une force dié¢lectrophorétique soit positive ou négative. Si cette force est négative alors les
particules sont attirées vers les zones de faible gradient de champ électrique, sinon elles se déplacent

vers les régions a fort gradient de champ.

Dans le cas des particules allongées comme la goethite, on peut réécrire les relations (111.24) et (I11.25)
en tenant compte de la géométrie de la particule en la modélisant comme une ellipsoide tel que
I>>b=c, ou « 1 » représente la longueur de la particule. En considérant que le grand axe de la particule
est aligné suivant les lignes du champ électrique, on peut alors décomposer le champ en une
composante parallele et une autre orthogonale a 1’axe principal de la particule. Alors les relations

(I11.24) et (I1.25) deviendront [14] :

2memlb?

Fpep = TiR[K(w)]VEZ (I11.26)
®—m
Kgrand axe = % (ITL.27.a)
m
Ep—Em
Kpetit axe = s_;l-—Za (IT1.27.b)

Si SR(Kgmnd axe) > SR(ertit axe) alors la particule se déplacera le long des lignes de champs vers les
régions a fort gradient. Par contre, si ‘R(Kgmnd axe) ~ ‘R(ertit axe) alors elle se déplacera

perpendiculairement aux lignes de champ vers les forts gradients tout en restant alignée avec les lignes

de champ [14].
II1.7. Conclusion

Dans ce chapitre, qui est dédié aux suspensions de nanoparticules de goethite, nous avons
essayé de regrouper les différentes propriétés qui nous permettent de mieux appréhender la diversité
des phénomenes qui sont mis en jeu dans la conception et la fabrication des filtres optiques
accordables en se basant sur les propriétés électro-optiques de ce genre de solution. Comme on 1’a vu
ci-dessus, il faut tenir compte des différentes fréquences de relaxation, ce qui rend la tiche plus ardue.
Le caractere électrolytique des solutions, impose la présence d’une couche isolante qui engendre une
réduction du champ électrique dans la solution. De plus, cela augmente la conductivité €lectrique
impliquant un échauffement thermique par effet joule, sans oublier les différents phénoménes
¢lectrocinétiques. Pour tout cela, nous avons essayé de travailler avec différents solvants ainsi que
différentes couches isolantes. Cette étude qui concerne I’utilisation des suspensions de nanoparticules

de Goethite dans la conception de filtres optiques accordables sera décrite dans le chapitre suivant.
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IV. 1. Introduction

Ce chapitre englobe tous les résultats obtenus jusqu’a présent concernant le projet
NASTAROD. 1II est divisé en plusieurs parties : la premiére concerne la transparence optique des
solvants utilisés, leurs propriétés thermodynamiques et leurs comportements électrique et diélectrique
vis-a-vis de la fréquence du signal électrique. La seconde partie concerne les mesures électro-optiques
(biréfringence, dichroisme et paramétre d’ordre). La troisieme partie décrit les observations concernant
les phénomenes électrocinétiques (diélectrophorése) et enfin la quatriéme et derniére partie recense les
différents résultats obtenus concernant I’application des nanoparticules de goethite pour la fabrication

d’un filtre optique Fabry-Perot accordable.

IV.2. Choix du Solvant

Durant notre étude, plusieurs solvants ont été testés : le H,O, 1’eau lourde (D,0), ’éthyléne
Glycol (EG) et le diméthylsulfoxide (DMSO). Dans cette partic nous allons nous intéresser a la
transparence optique, dans le domaine infra-rouge, des différents solvants mais aussi a leur diverses
propriétés thermodynamiques qui nous permettront par la suite de comprendre les différents
phénomeénes observés ainsi que les difficultés rencontrées dans le cadre de 1’utilisation des

suspensions de goethite pour la fabrication de filtre optique accordable.
IV.2.1.Transparence optique

Dans le cadre d’application dans les télécoms, nous avons analysé les spectres de transmission
des différents solvants au fur et & mesure de I’avancement du projet. La premiére suspension étudiée
avait 1’eau dé-ionisée (EDI) comme solvant. Cependant ce solvant présente des pics d’absorption trés
prononcés dans la bande du proche infrarouge entre 1300 et 1550 nm. Cela nous a poussés a nous

s’intéresser a d’autres solvants, dont les différents spectres sont illustrés dans la figure 1.
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Figure 1. Spectres de transmission des différents solvants utilisés durant le projet NASTAROD avec des

épaisseurs de cellules différentes (pour ’EDI et D,O = 160pm, pour EG=200pm et pour DMSO=150pnm).
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Cependant le fait que les cellules ne font pas les mémes épaisseurs (allant de 150 a 200pm), cela
implique & extraire le coefficient d’absorption a(4) (exprimé en cm™) décrit dans la loi de Beer-

Lambert :
T4, X) = I,(1) - e~ X (IV.1)

Avec I(4,X) la puissance optique transmise, Iy(4) la puissance du signal incident et X le chemin
optique (qui est le produit de I’indice de réfraction du milieu et son épaisseur). Aprés traitement des
données de transmission optique illustrées dans la figure précédente, la comparaison du coefficient

d’absorption des différents solvants est illustrée dans la figure 2.

coefficient d'absorption (cm!)

coefficient d'absorption (cm!)

1600 1800 1400 1450
Lambda(nm) Lambda(nm)

Figure 2. Coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde des différents solvants.

Comme on peut le constater, I’EDI posséde une absorption importante entre 1300 et 1550 nm. Cette
derniére est due aux vibrations des molécules de H,O. L’eau lourde (D,O) posséde des pics
d’absorption décalés par rapport a I’eau, cela permet d’avoir de trés faibles pertes dans les différentes
bandes télécom. Cependant les propriétés thermodynamiques et électriques de ce dernier, comme on
va le voir par la suite, nous ont contraint a changer encore une fois de solvant en utilisant 1’Ethyléne
glycol, qui posseéde de meilleures propriétés thermodynamiques mais, comme on peut I’observer dans
la figure ci-dessus, possede une absorption non-négligeable dans ’intervalle spectrale visé. Ce qui
nous a poussé a changer, une fois de plus, de solvant pour s’orienter vers le diméthylsulfoxide
(DMSO) qui a les bonnes propriétés de transparence optique, mais engendre d’autres problémes

technologiques (interactions d’ordre chimique avec les couches environnantes).
IV.2.2.Propriétés thermodynamiques et électriques

Dans cette partiec nous allons nous intéresser aux différents parameétres électriques et

thermodynamiques telles que la conductivit¢ des solvants, leurs capacités thermiques (dérives
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thermiques par effet joule) et la pression des vapeurs saturantes qui détermine la vitesse d’évaporation

des solvants, conditionnant ainsi la durée de vie des échantillons.

Afin d’étudier les dérives thermiques nous avons essay¢ d’estimer la conductivité des solvants en
utilisant des cellules de 1,1 cm® de surface et de 19um d’épaisseur. Les électrodes sont en Au sans
aucune protection a I’interface solution-électrodes. Les mesures sont faites avec une approximation
d’un modele RC en paralléle en appliquant un signal alternatif d’une fréquence de 100kHz et d’une

amplitude de 1Volt. Les résultats obtenus sont illustrés dans le tableau 1.

D,O EG DMSO
Résistance (Q) 38.7 502 150
Capacité (nF) 2.465 1.56 1.7

Tableau 1. Mesures RC des différents solvants.

Comme on peut le constater, dans le tableau ci-dessus, la résistance de 1’Ethyléne glycol est plus
importante que celle de 1’eau lourde, ceci peut venir de taux d’impuretés dans les solvants. Ces
mesures permettent d’estimer 1’ordre de grandeur de ’effet joule, décrit par la relation III.18, en
prenant en compte une couche isolante en résine époxy SU8 (e=4.1) dont I’épaisseur est de 1.5 pm
avec une surface d’électrodes de 2.25 mm? et une tension appliquée de 10 Volts cela donne pour I’eau
lourde et I’Ethyléne glycol, respectivement, une puissance générée par effet joule de 7.5 mW et

1.27mW en se basant sur les parametres présentés dans le tableau 2.

Capacité thermique Densité Pression de vapeur saturante
J/g/K) (g/cm™) (Pa)
D,O 4.18 1.10448 2740
EG 2.405 1.11016 12.59

Tableau 2. Propriétés physiques de I’Ethylene glycol et de I’eau lourde a 25°C.

En comparant les pressions de vapeurs saturantes entre les deux solvants, on peut déja dire que du
point de vue de durée de vie des échantillons I’EG est nettement plus approprié¢ que I’eau lourde. De
plus, & partir des valeurs des deux tableaux ci-dessus et de la relation II1.18, nous avons pu simuler
I’évolution la puissance de I’effet joule et ainsi avoir une estimation de 1’évolution de la température

en fonction de la tension appliquée, illustrées dans la figure 3.

11 faut noter que les mesures effectuées sur les résistances des solvants restent assez simples mais aussi
approximatives. Malgré de meilleures propriétés concernant le DMSO, on n’a pas continué les tests en

raison de sa réactivité avec les différentes couches isolantes testées a savoir SU8 et Polyimide.
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Figure 3. Simulation de I’effet Joule en fonction de la tension appliquée, pendant une seconde,

pour le D,O et EG.

IV.2.3.Dépendance en fréquence

Des mesures ont été faites au LPS (Orsay), pour déterminer le coefficient d’écrantage Cg qui
est le rapport entre le champ électrique interne réel dans I’¢électrolyte et le champ appliqué. La figure 4.
Mlustre les résultats de Cs, normalisés, dans le cas d’une suspension de goethite dans 1’eau avec
différentes concentrations et dans la configuration de cellules capillaires. Les parties négatives sur
certaines des courbes a basse fréquence signifient que les particules s’orientent perpendiculairement au

champ ¢lectrique, due & un moment permanent perpendiculaire a 1’axe long du batonnet.
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Figure 4. Mesures du coefficient d’écrantage en fonction de la fréquence, dans le cas de la goethite

dans ’eau avec différentes concentrations.
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La figure suivante, traduit une comparaison de la goethite dans différents solvants : 1’eau, 1’ethyléne
glycol (EG), N-Méthyl-2-Pyrrolidone (NMP) et Diméthyl Sulfoxide (DMSO). Les deux derniers sont
obtenus en rajoutant le solvant et en procédant a 1’évaporation de I’eau, ce qui implique une présence
résiduelle d’eau et d’ions.
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Figure 5. Mesures du coefficient d’écrantage en fonction de la fréquence, dans le cas de la goethite

dans différents solvants.

Comme on peut le constater, a travers la figure 5, I’Ethyléne glycol présente une fréquence
plus basse, correspondant a une pénétration maximale du champ, en comparaison avec les autres
solutions. Ceci peut s’expliquer essentiellement, en se référant aux relations II1.20, par la conductivité
plus élevée pour les autres solvants en raison de la présence résiduelle de 1’eau et d’ions. Afin de
confirmer cette observation, on a fait la comparaison entre des suspensions de goethite dans du DMSO
préparée par la méthode de rajout de DMSO et évaporation de 1’eau (échantillons: DMSO-L2C) et une
suspension obtenue par dispersion de la goethite directement dans du DMSO, ne contenant pas donc ni
de DI’eau résiduelle ni d’ions rajoutés (échantillon: DMSO-LCMCP). Les résultats obtenus sont
présentés dans la figure 6. Comme on peut observer, 1’échantillon DMSO-LCMCP, présente une
fréquence plus basse en comparaison avec les autres échantillons (DMSO-L2C). Ce qui confirme que
la présence d’eau et des ions, engendre une €lévation de la conductivité et de ce fait une augmentation

la fréquence d’écrantage.
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Figure 6. Mesures du coefficient d’écrantage en fonction de la fréquence, dans le cas de la goethite

dans du DMSO avec deux méthodes de préparation.

Une autre comparaison, concernant la géométrie des cellules, cette fois-ci, a été réalisée entre une
cellule de type capillaire et une cellule plate commerciale (Instec, épaisseur 9um avec une couche
isolante en Polyimide). Une suspension de goethite dans de I’Ethyléne glycol est utilisée pour les deux
cellules. Les résultats obtenus sont présentés dans la figure 7. Comme on peut le voir, la géométrie et
la paramétres de la couche isolante (nature, permittivité relative et épaisseur) jouent un réle dans la

dépendance a la fréquence.
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Figure 7. Mesures du coefficient d’écrantage en fonction de la fréquence, pour une suspension de goethite

dans ’Ethyléne glycol. Comparaison entre deux géométries différentes de cellules.
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IV.3. Propriétés électrooptiques

Dans cette partie nous allons décrire les résultats concernant la biréfringence, le dichroisme et le
parameétre d’ordre des suspensions de goethite élaborées par nos partenaires du laboratoire de chimie
de la matiére condensée de Paris dans le cadre du projet Nastarod. La figure 8 est une illustration, a
travers un cliché MEB et une photo de la solution, de la Goethite dans du H,O avec un PH de 3. Les

dimensions moyennes sont 150 x 25 x 10 nm® avec un rapport de forme de 10.

Figure 8. Goethite (a-FeOOH) dans du H,O (PH=3). A gauche image MEB et a droite solution [1].
IV.3.1. Mesures de biréfringence

Les observations et mesures de biréfringence induite par le champ électrique sont effectuées en champ
transverse conjointement entre nos collégues de Paris (pour les mesures) et au sein de notre équipe

pour les observations et la fabrication des cellules plates.
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Figure 9. Différentes étapes de fabrication d’une cellule plate a électrodes transverses.
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Une fois la cellule fabriquée comme illustrée dans la figure 9. On la rempli avec une solution

de goethite dans I’Ethyléne glycol. Les résultats obtenus sont illustrés dans la figure ci-

dessous.

—

600pm

—>

Figure 10. Photos sous microscope a polariseurs croisés. A gauche : E=0. A droite : E£0.

Les mesures de biréfringence en capillaire sont effectuées au LPS (Laboratoire de Physique
des Solides) de 1’Université de Paris Sud 11 et le montage décrit par la figure 11. Les résultats obtenus

sat

sont illustrés dans la figure 12 ou An*™ est la valeur saturée a trés fort champ et E* est la valeur du

champ extrapolée de la partie initiale linéaire de la courbe, qui donnera An(E*)=An**,
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Figure 11. Schéma du banc de mesures de la biréfringence induite.
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Figure 12. Mesures de biréfringence pour deux fractions de goethite dans I’eau.
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Figure 13. Mesures de biréfringence, dans des capillaires, de la goethite dans :a) H,O et EG, b) DMSO
0.3%, ¢) NMP 0.3% et d) DMSO pur (DMSO-LCMCP) 2.27%.
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La comparaison de deux fractions volumiques de goethite dans I’eau et comme prévu par la
relation II1.3. An*™ est proportionnelle a la fraction volumique et E™ reste, approximativement,
constant. D’autres mesures ont été effectuées avec les différents solvants, les résultats sont illustrés
dans la figure 13. On constate que le champ de saturation dans le cas b) est plus élevé que dans le cas

d), ceci est di a la présence résiduelle de I’eau et des ions rajoutés.
IV.3.2. Mesures dichroique

De méme que pour la biréfringence, les mesures dichroiques, avec des cellules capillaires, ont
¢té réalisées par nos collégues de Paris en utilisant le montage schématisé par la figure 14 et les
différentes mesures sont illustrées dans la figure 15 ot R* est la valeur saturée du rapport dichroique,

définit par la relation II1.6, pour un champ de saturation E**.

T T T T T, ) _

Analyseur
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Figure 14. Schéma du banc de mesures de dichroisme.

La méme remarque que dans le cas de la figure 13 concernant la valeur du champ de saturation entre
les deux suspensions de goethite a base de DMSO est observée dans les mesures de dichroisme ci-

dessous.
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Figure 15. Mesures dichroiques, dans des capillaires, de la goethite dans :a) EG, b) NMP 0.3%, ¢) DMSO
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Figure 16. Photos sous microscope, a E£0, de I’absorption de la goethite selon les axes des particules :

a) petit axe, b) grand axe.
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La figure 16 montre I’absorption, sous microscope sans polariseurs crois€s, observée grace a la cellule
plate avec électrodes transverse décrite par la figure 9. L’absorption de la lumicre dépend du
coefficient d’absorption qui est plus €leve selon le grand axe, a)| , de la particule et plus faible, a, ,
selon le petit d’axe et cela en comparaison a 1’absorption dans le cas isotrope et a champ nul, &, avec
a= (Za” + aJ_)/S. En d’autres termes, @) > @ > @, c’est pour cela I'image a) de la figure 16 est
plus claire dans la zone inter- €électrodes en comparaison au reste de la solution et que la méme zone

est plus sombre dans le cas de I’image b).
IV.3.3. Paramétre d’ordre

Comme on I’a cité dans le chapitre précédent, les deux méthodes de mesures a savoir la biréfringence
et le dichroisme permettent d’accéder au paramétre d’ordre induit par le champ comme on peut le
constaté par les résultats expérimentaux, réalisés par notre collégue de Paris Ivan Dozov, dans le cas
de cellules capillaires et une suspension de goethite dans 1’eau avec une fraction volumique de 2%

sont illustrés par la figure 17.
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Figure 17. Comparaison du Paramétre d’ordre, induit par le champ, mesuré par dichroisme et par

biréfringence.

Le réchauffement par effet joule, dans le cas des cellules plates, peut aussi étre observé grace au
parametre d’ordre comme illustré dans la figure 18. En effet, le paramétre d’ordre S sature a sa valeur
théorique qui vaut 1 comme on peut aussi I’observer expérimentalement, dans la figure 17. Cependant,
en utilisant une cellule plate commerciale de type Instec dont 1’épaisseur est de 9um et ayant une

couche isolante en Polyimide (PI), de quelques dizaines de nanométres, remplie par une suspension de
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goethite dans I’Ethyléne glycol, on a constaté que le paramétre d’ordre n’atteigne pas la valeur
théorique de saturation S*=1. La différence entre le paramétre d’ordre théorique a la saturation et

celui mesuré expérimentalement est due a un fort réchauffement de la suspension par effet Joule.
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Figure 18. Parametre d’ordre induit par le champ mesuré avec une cellule plate et une suspension de

Goethite /EG.
IV 4. Effets électrocinétiques

Durant nos tests préliminaires afin d’étudier la potentialit¢ d’utiliser les suspensions de
goethite pour fabriquer un ¢élément optique diffractif modulable en utilisant une cellule plate avec des
¢lectrodes transverses en ITO (configuration peigne) dont le pas est de 10um et rempli par une
suspension de goethite/EG, nous avons observé une accumulation de goethite au niveau des électrodes
¢lectriques comme illustrée par les photos obtenues au microscope de la figure 19. Cette accumulation
est due a un fort gradient du champ ¢électrique qui est caractéristique du phénomene de

diélectrophorese.

Vu la taille des ¢lectrodes (Sum) et afin de s’assurer de I’accumulation des nanoparticules a 1’interface
¢lectrode/inter-¢électrode, nous avons fait un autre test en utilisant la méme cellule décrite par la
figure 9. Les résultats obtenus sont illustrés par des photos microscopes dans la figure 20. Comme on
peut ’observer, en laissant la cellule sous champ assez longtemps, les nanoparticules de goethite
s’accumulent au niveau de 1’interface électrode/ inter-électrode. Autrement dit, elles sont attirées vers

les régions a fort gradient de champ.
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Figure 19. Phénoméne de diélectrophorése :a) Observation sous microscope de I’accumulation des

nanoparticules de goethite. b) Agrandissement de a).

b)

Accumulation A L

Figure 20. Phénoméne de diélectrophorése dans la cellule de la figure 9 :a) Observation sous microscope

de I’accumulation des nanoparticules de goethite. b) Agrandissement de a).

IV.5. Filtre optique Fabry-Pérot accordable

L’une des applications potentielles des suspensions de nanoparticules de goethite, comme
matériau électrooptique, est la réalisation d’un filtre optique accordable. Pour cela nous avons congu et
fabriqué des cellules de type Fabry —Pérot. L’optimisation de ce type de filtre était une tache ardue,
comme on va le voir par la suite, en raison des différents problémes technologiques qu’on a essay¢ de
résoudre mais aussi pour la compréhension des phénoménes entrant en jeu. Mais avant de donner les
différents résultats obtenus jusqu’a maintenant, nous allons détailler la fabrication de ce genre de filtre

optique.
IV.5.1. Fabrication du Filtre optique

Pour fabriquer le filtre Fabry-Pérot, on utilise deux miroirs métalliques en or couverts de

couches isolantes (généralement en SUS). Pour cela, on dépose une couche d’or sur des verres ITO
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carrés de 20 mm de c6té et de 1.1mm d’épaisseur. Grace a un bati de pulvérisation cathodique
a plasma d’Argon durant 150 secondes avec une tension de 2 kV et un courant de 25 mA, on
obtient une couche d’or d’environ 20 a 30 nm d’épaisseur et un coefficient de réflexion
majoré a 98.7%@1550nm. Notons que la présence d’ITO permet d’augmenter 1’adhérence de
I’or sur le verre [2]. Une fois la couche d’Au déposée, celle-ci ainsi que celle de I'ITO sont
gravées, a travers un masque en résine S1805" réalisé préalablement, chimiquement. Pour
cela nous avons utilisé, pour 1’or, un mélange de Kyl :I,:H,O (4g:1g: 40mL). Par contre,
pour ’ITO, le mélange utilis¢ est HCI :FeCl :H,O (1 :1 :2) suivi par un ringage a 1’acétone
afin d’éliminer le masque en résine. Ce process permet d’obtenir des miroirs en Or de 1.5 mm
de coté mais aussi les électrodes avec les mémes étapes de fabrication. Afin d’isoler
¢lectriquement les ¢€lectrodes, nous avons utilisé une résine époxy SU8 d’une épaisseur de
1.5um : A partir de la SU8 2025, nous avons effectué¢ une dilution pour obtenir 1’épaisseur
souhaitée. Un spin-coating de la résine SUS est réalisé sur toute la surface des verres en
prenant soin de dégager les contacts électriques. L’étape suivante consiste a assembler les
deux miroirs avec un joint de colle photo polymérisable(NOA68) contenant des espaceurs de
18um. Les spectres du Fabry-Pérot, grace a ce process, sont représentés dans la figure 22.

Une fois la cellule assemblée, le remplissage est effectué par capillarité.

Dépot de Au Dépot de résine

S1805

Photolithographie
Gravure Gravure
N ITO B Au —
| | C— | 4 |
Lift-off l Dépot et
photolit};o[}gzrgaphie de Assemblage .""-\K- _l ] __ Filtre optique FP :
= i N partie active
| | — | m—)

Figure 21. Différentes étapes de fabrication d’une cellule de type Fabry-Pérot.
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Figure 22. Les spectres du Fabry-Pérot fabriqué selon les étapes de la figure 21.
1V.5.2. Résultats et discussions

Les premier résultats expérimentaux du projet Nastarod, ont ét¢ obtenus avec une
solution de la goethite dans de I’eau lourde, avec une fraction volumique de 5.53% . Le filtre optique
est fabriqué avec des miroirs diélectriques dont une des électrodes était gravée. Le banc de
caractérisation utilisé¢ est illustré par la figure 23. Les résultats obtenus pour deux fréquences

différentes sont illustrés dans la figure suivante24.
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Figure 23. Banc de caractérisation
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Figure 24. Mesures du décalage spectral du filtre.

Comme on peut le constaté sur la figure ci-dessus, dans la courbe a gauche, des dérives thermiques
observables en absence de champ électrique. Ils sont dus a 1’échauffement de la solution par effet
joule, ce qui fait augmenter la pression dans la cellule provoquant ainsi une dilatation du joint de colle
et finalement une dérive vers les plus grandes longueurs d’onde. Afin de diminuer I’impact de cet effet
nous avons choisi de réduire la taille des €lectrodes en choisissant le design illustré dans la figure 21.
Cette nouvelle configuration a 1’avantage de posséder un grand volume de solution entourant la partie
active, ce qui se traduit par un refroidissement plus rapide par transfert thermique donc une meilleure
stabilité. De plus en raison de la pression de vapeur saturante du D,O élevée, on a travaillé sur le
design du joint en réduisant les ouvertures pour le remplissage et fermer la cellule en échauffant
légérement celle-ci afin que la colle rentre a I’intérieur lors du refroidissement ce qui permet de rendre
la cellule plus étanche. La figure 25 illustre un test effectué avec de la goethite dans du D,O qui est
une dilution a 50% massique de la solution mére et, comme on peut le constater, malgré le
changement de design, les dérives thermiques subsistent. La méme remarque concernant d’autres
dilutions (25% et 13.36%). Dans 1’idéal on devrait avoir une valeur de la longueur d’onde inchangée
en absence de champ électrique et ce durant tout le test. C’est pour cette raison qu’on a pensé d’ajouter

un autre solvant qui est I’Ethyléne glycol afin d’observer son effet sur les dérives thermiques.
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Figure 25. Décalage spectral du pic avec et sans le champ électrique pour Goe/D,0O a 50 % de la solution
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Figure 26. Décalage spectral du pic avec et sans le champ électrique pour pour un mélange de 2/3

d’éthyléne glycol et 1/3 de Goethite dans du D,O.

Comme on peut le constater, a travers la figure 26, 1’ajout de I’éthyléne glycol a permis de mieux

stabiliser la longueur d’onde quand on coupe le champ électrique. Cela signifie que la chaleur créée

par I’effet joule est évacuée plus rapidement de la zone active que dans le cas précédent ou/et grace a

la réduction de la pression de vapeur saturante conséquence de la présence d’EG. Par contre, pour

savoir si I’effet joule est réduit sous I’influence du champ, nous avons comparé le décalage en

longueur d’onde entre deux cellules, I’une contenant le mélange cité ci-dessus et I’autre un mélange de

solvants purs avec les mémes proportions (2/3 d’EG et 1/3 de D,0). Le résultat est donné dans la

figure 27.
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Figure 27. Accordabilité spectrale du filtre optique pour un mélange de 2/3 d’éthyléne glycol et 1/3 de

Goethite/D,0 et le méme mélange sans nanoparticule de goethite

Comme on peut constater sur la figure 27, il n’y a quasiment pas de différence entre les deux courbes,
cela se traduit par un effet joule toujours important une conséquence directe d’une conductivité
toujours ¢€levée qui résulte de la présence de I’eau lourde et des ions mais aussi en raison d’un effet
¢lectrostatique, qui est amplifié par la présence du solvant . Pour cette raison nous avons travaillé avec
nos partenaires afin de changer de solvant en passant du D,O a 1’éthyléne glycol pur. Les résultats
obtenus avec cette nouvelle formulation sont illustrés dans la figure suivante. On peut remarquer que
les dérives thermiques sont minimisées en comparaison a l’utilisation de I’eau lourde. Apres ce
résultat encourageant, nous avons essay¢ de déterminer la fréquence optimale pour le fonctionnement
du filtre, pour cela nous avons utilisé une cellule avec des ¢lectrodes ITO et une couche isolante en
SU8(142 nm), puis on a fait les mesures dichroiques en mesurant la puissance du signal optique en
fonction de la fréquence tout en gardant une tension appliquée constante, les résultats obtenus sont

données par la figure 29.
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Figure 28. Accordabilité spectrale du filtre optique pour une suspension de goethite dans de I’éthyléne

glycol et de I’éthyléne glycol pur.
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Comme on peut le voir sur la figure 29, la courbe présente un maximum pour une fréquence aux
alentours de 400kHz pour laquelle on aura un fonctionnement optimal du filtre. Cependant on se
remettant dans la configuration Fabry-Pérot, on constate que pour cette fréquence, il n’existe pas de
saturation méme avec une tension appliquée de 100 volts comme on peut I’observer dans la figure 30.
L’explication se trouve dans la relation II1.19. En effet le changement de ’épaisseur de la couche
isolante (1.5um) affecte ’amplitude du champ vu par la suspension mais aussi la fréquence pour
laquelle le champ électrique est maximal. La figure 31 représente les simulations effectuées, qui
montre qualitativement cette observation en prenant les deux épaisseurs des couches isolantes (142nm
et 1.5um) et en se basant sur les mesures électriques relatives a I’éthyléne glycol du tableau 1.
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Figure 30. Accordabilité spectrale du filtre optique pour une suspension de goethite dans de I’éthyléne

glycol en fonction de la tension et la fréquence.
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Figure 31. Champ électrique, vu par la suspension en fonction de la fréquence, normalisé par rapport au

champ a fréquence infinie

Les résultats obtenus concernant I’éthyléne glycol sont trés encourageants, cependant ils restent
insuffisants en raison des dérives thermiques. De plus, comme on a vu dans la figure 2, il absorbe
dans I’infra-rouge c’est pour cela d’autres solvants aprotiques doivent étre testés en étudiant leur
stabilité¢ colloidale. Ces tests préliminaires sont faits en diluant une suspension de 5.53% de goethite
dans de I’eau dans des solvants polaires aprotiques avec un rapport de 1/20 en masse, les résultats
obtenus sont illustrés dans le tableau 3. Comme on peut le voir, a travers cette étude préliminaire, il
existe trois solvants qui sont susceptibles de remplacer 1’éthyléne glycol. Le DMSO qui posseéde une
conductivité tres faible en comparaison a 1’éthyléne glycol, malheureusement il est incompatible avec
les couches isolantes qu’on utilise. Autrement dit, le DMSO attaque la SU8 [3] un résultat observé
durant les tests des suspensions a base de DMSO a travers une instabilité spectrale et dégradation
rapide des cellules dues a une conductivité trés élevée. Des tests ont également été fait avec des
nanoparticules de Goethite dans du NMP (N-Méthyl-2-Pyrrolidone). Les premiers résultats effectués
au LPS sont trés encourageants a la fois concernant les propriétés de conductivité et concernant la

stabilité chimique des cellules (pas de gélification observée de la suspension).

Stabilité

Solvants Agrégation | Agrégation | Redistribution

immédiate rapide sous ultra-sons a long terme

Diméthylsulfoxyde DMSO NON NON
N-Methyl-2-pyrrolidone | NMP NON NON
Dimethylformamide DMF NON

Propyléne carbonate PC

Acetonitrile AN

Tableau 3. Tests préliminaires de la stabilité colloidale dans les solvants polaire aprotique.
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IV.6. Conclusions

Ce chapitre réunit les résultats expérimentaux obtenus dans le cadre du projet NASTAROD.
Les tests effectués sur le composant optique de type Fabry Pérot ont permis de mettre en évidence
certaines problématiques majeures, qui nous ont contraint a faire évoluer la suspension de goethite, tel
que la transparence optique des suspensions nécessaire a une bonne finesse spectrale du filtre, la
pression de vapeur saturante trés élevée de certains solvants engendre des difficultés technologiques
rédhibitoires et aussi la conductivité ionique qui peut entrainer un échauffement par effet joule
provoquant ainsi des dérives thermiques. Les filtres optiques sont extrémement sensibles a ces

derniéres.

Malgré toutes les difficultés rencontrées, les résultats obtenus restent néanmoins
encourageants. Cela nous a poussé a faire évoluer la suspension en changeant plusieurs fois le solvant
mais aussi a optimiser les aspects technologiques des filtres. Cependant, les dérives thermiques,
toujours présentes, restent un probléme de taille pour des applications dans le DWDM avec un
espacement des canaux de 0.8nm (100 GHz). Par contre, une régulation thermique peut étre
envisageable par 1’ajout d’une cellule Peltier, ce qui revient a remettre en cause I’'un des avantages
essentiels de cette technologie a savoir un bas colit. Néanmoins, la potentialité d’autres applications
dans des dispositifs moins affectés par ces dérives thermiques est envisageable tel que les déphaseurs

ou des commutateurs optiques de type Mach-Zehnder.

Enfin des applications non télécom sont également a envisager comme de 1’affichage. Le
principal probléme de cette technologie est la fréquence d’adressage liée a la conductivité ionique, qui
entraine, méme si les amplitudes de champ sont faibles, une forte consommation au niveau des

¢lectroniques de pilotage.
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Conclusion générale et perspectives

De nos jours, les filtres optiques accordables sont des composants incontournables de par leurs
diversité d’applications dans différents domaines tel que les télécommunications, 1’instrumentation
I’aéronautique, la médecine...etc. Concernant les télécommunications, le passage a la technologie
WDM et plus spécifiquement DWDM (Dense WDM), en raison de I’augmentation continue de
nombre d’utilisateurs et le volume de données échangées grandissant, nécessite des sources laser et
des filtres accordables trés performants de point de vue de spectral. Le filtre Fabry-Pérot constitue un
trés bon candidat de par sa haute sélectivité spectrale. Cette thése, a travers deux projets ANR, s’est
inscrite dans cette thématique. Pour commencer, le projet Selectaccess avec comme objectif
I’amélioration des composants existants comme les micro-résonateurs en anneaux, en proposant une
solution permettant de s’affranchir de la dépendance a la polarisation, grace aux propriétés des cristaux
liquides. Puis NASTAROD avec comme objectif I’étude des potentialités d’autres matériaux comme
les suspensions de nanoparticules de goethite. D’abord on a en premier lieu présenté 1’état de I’art des
filtres interférentiels accordables a travers leur principe de fonctionnement, les différentes
technologies d’accordabilité et certains domaines d’applications. Suivi d’un second chapitre qui a été
dédi¢ a la conception et la fabrication des coupleurs séparateurs de polarisation a base la technologie
cristal liquide polymérisable. On a vu que cette technologie développée constitue une solution élégante
par sa simplicité afin de minimiser cette dépendance. Les résultats obtenus, concernant cette premicre

partie, sont publiés dans la revue IEEE PTL (Photonics Technology Letters).

La seconde partie de ce manuscrit traite des travaux réalisés dans le cadre du deuxiéme projet ANR
NASTAROD. Le troisiéme chapitre est dédi¢ aux différentes propriétés structurelles des suspensions
de nanoparticules de goethite ainsi qu’a leurs propriétés ¢lectro-optiques, les mécanismes de
réorientation et certains phénomenes électrocinétiques pouvant apparaitre sous ’effet d’un champ
¢lectrique. Les tests de ces matériaux dans des configurations de filtre optique a permis de mettre en

évidence certaines problématiques :

e La transparence optique des suspensions nécessaire a une bonne finesse spectrale donc a une
bonne sélectivité du filtre.

e La pression de vapeur saturante treés élevée pour certain solvant qui donne lieu a des difficultés
technologiques rédhibitoires

e La conductivité ionique des solvants qui peut entrainer un échauffement par effet joule, ce qui
provoque des dérives thermiques. Dans le cas des filtres optiques, ce phénoméne est

extrémement sensible car le décalage d’un nanométre en longueur d’onde correspond a une




dilatation du méme ordre de grandeur pour 1’épaisseur du filtre soit en relatif une dilatation de

I’ordre de 0,01% !!

Les résultats obtenus au cours de cette thése sont néanmoins encourageants malgré toutes les
difficultés rencontrées. Cela nous a poussé a faire évoluer le matériau en changeant plusieurs fois de
solvant. Cela nous a permis également d’optimiser les aspects technologiques des composants.
L’éthyléne Glycol a donné des résultats trés intéressants, méme si la dérive thermique perdure : Cela
constitue néanmoins une réelle amélioration par rapport aux suspensions aqueuses, Le dernier solvant
utilisé et testé est le DMSO, qui est a premiere vue, €tait un excellent candidat de par sa conductivité et
sa pression de vapeurs saturantes trés basses. Cependant sa réactivité vis-a-vis de la suspension, des

couches isolantes et du joint de colle en polymeére le rend difficilement utilisable.

Les résultats obtenus jusqu’ici, ont fait 1’objet de trois communications a des conférences nationales et

internationales.

En ce moment méme, nos partenaires ont pu stabiliser les nanoparticules de goethite dans du NMP (V-
Methyl-2-pyrrolidone) pur. Les premiers résultats concernant a la fois le comportement électro-
optique et la réactivité vis-a-vis des couches de protection sont extrémement prometteurs. L’ utilisation
de ces matériaux dans le secteur des télécoms ou de I’instrumentation est conditionnée a la réduction
des dérives thermique dues a I’effet joule. D’autres applications sont envisageables telles que des
déphaseurs ou des interférometres de type Mach-Zehnder. D’autres architectures de composants sont
possibles : Par exemple pour la neutralisation de 1’effet électrostatique ; cela consisterait a utiliser une
cavité Fabry-pérot fibrée avec un alignement en vis —a-vis de deux fibres optiques avec électrode La
suspension est ensuite infiltrée entre les deux fibres. Cette technologie est actuellement en

développement a Telecom Bretagne :




Annexe : Principe d’'interférence d’ondes multiples

Cette annexe permet d’expliquer le principe d’interférence d’ondes multiples. Ce principe se base sur
la superposition d’un grand nombre d’ondes cohérentes. Lorsqu’on éclaire une lame mince d’épaisseur
uniforme e et d’indice n, avec une source large, cela donne des franges d’égale inclinaison a I’infini
ou dans le plan focal d’une lentille (voir la figure 1). Si les facteurs de réflexion des deux surfaces de
cette lame sont proche de 1’unité alors toutes les ondes transmises ont quasiment la méme amplitude.
Afin de déterminer la figure d’interférences, il faut donc prendre en compte toutes les ondes

transmises.

i)

)

k¥ "'_—'-f-"."l'

Lame : Lentille

Figure 1. Principe d’interférences multiples avec une lame mince.

Soit ¥, I’amplitude complexe de 1’onde incidente avec p; et p, les facteurs de réflexion en
amplitude pour chaque dioptre et dont les facteurs de transmission correspondants sont notés : t; et 1,.

Les amplitudes complexes des ondes transmises sont données par la relation suivante :
2(n—1 .
Y = Wori7o05 " Pexpli(n — 1)¢] (A.1)
Avec ¢ = i—n (2ne) cos(r) qui désigne la différence de phase entre deux ondes successives, r est
0
I’angle de réfraction.

Le bilan d’énergie ¢électromagnétique par unité¢ de temps a travers chaque dioptre, est donné

par les relations suivantes:




2
pi+nt? =1 et p%+%=1 (A2)

Avec :

n-1 2 2n

Po=—P= 7 "=7 -T2 (A3)

A partir des relations ci-dessus, on peut facilement déduire que :
p?+ 1,71, =1Cequis’écrit R+T =1 (A.4)
Avec R =p?etT = 1,7,.

Notons que dans le cas général, de plus des facteurs de réflexion et de transmission, il existe un

troisiéme facteur qui est 1ié a I’absorption et noté Atelque R +T + A4 = 1.
En introduisant les notations R et T, la relation (A.1) devient :
Y, = Y,TR>*™ Vexpli(n — 1)¢] (A.5)

Aprées avoir définit les différentes amplitudes complexes des ondes transmises, nous allons définir
I’amplitude complexe de 1’onde transmise au plan focal P (comme illustré par la figure 1) qui est la

somme des différentes amplitudes décrites par la relation (A.5) :

Y.(p) =X W, = ¥oT T{R*™ Vexp[i(n — D¢]} (A.6)

La somme décrite dans (A.6) est une somme d’une progression géométrique dont la raison est

Rexp(i¢) avec R<I ce qui donnera :

1

¥e(0) =¥l o im

(A.7)

L’intensité de I’onde résultante peut se calculer facilement grace a la relation (A.7) :

1

_ 2 _ 2p2 -
I.(P) = |¥:(p)|* = |¥|*T [1-Rexp(i$)|?

(A.8)

En posant I, = I‘z"ol2 et en développant I’exponentiel sous sa forme trigonométrique, on obtient :

TZ
= [0 _—
1+R2-2Rcos¢

1.(P) (A9)




Et en introduisant une transformation trigonométrique (cos¢ = 1 — sin? (¢/ 2), (A.9) peut s’écrire

sous la forme suivante :

i 1
I.(P)=1 A.10
e(P) 0 (1-R)2 1+Msin2(¢/2) ( )
4R
Avec M = Ry

Dans le cas o ¢ = m2m avec m entier, I’ intensité transmise au point P sera égale a :

e = 1o (=)’ (A1)

Dans le cas ou A=0, 1,4 = Iy ; cependant si A#0 alors I;,,, < Iy. En remplagant (A.11) dans (A.10),

on obtient finalement :

_ Imax
I(P) = — @ ) (A.12)
La fonction :
_ 1
A(p) = T () @A (A.13)

La fonction décrite par la relation (A.13) est appelée fonction d’Airy, qui est une fonction paire et
symétrique, qui se compose de pics successifs dont le profil est lorentzien comme illustré par la figure
2.

La largeur totale des pics a mi-hauteur (L.T.M.H) notée Ag1 /, S€ déduit aisément:

A(1171/2 2 2(1-R)

A(¢p) = 0.5 pour p = >~ = 773 °¢ qui donne que Apq, = iz

(A.14)

Comme on peut le constater, cette largeur diminue avec I’augmentation de R.




=
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Figure 2. Simulation de la fonction d’Airy a partir de la relation (A.13)

pour trois valeurs de M : 10, 80 et 1520.

Dans le cas des filtres interférentiels, comme le filtre Fabry-Pérot, on travaille généralement en
incidence normale. Les radiations ainsi transmises doivent satisfaire la condition d’interférence

constructive des ondes multiples suivante :
¢ = 2THZne =2mn (A.15)

Sachant que m est un entier. A partir de la relation ci-dessus on peut déterminer les différentes

longueurs transmises en sortie du filtre :
An = 2ne/m (A.16)

Un autre paramétre trés important est ['intervalle spectral libre « ISL », qui est ’intervalle séparant

deux pics successifs qui est donné par la relation suivante :
ISL = A?/2ne (A.17)

Afin de mieux séparer deux pics successifs, il serait intéressant qu’ils soient le plus fin que possible.
Ceci peut se faire en réduisant la largeur a mi-hauteur Al par rapport a I’ISL. Ce rapport est appelé

Finesse notée F. Autrement dit, un filtre de bonne qualité présente une finesse élevée.

1
ISL TTR2
F = A_ll = _1—R (A.18)
2










Résumé

Le multiplexage par longueur d’onde ou WDM (Wavelength division multiplexing) est devenu
une technologie incontournable dans les réseaux cceur et métro afin de répondre a 1’augmentation du
débit, au nombre de clients et la diversité des services offerts. Cette technologie nécessite des sources
accordables mais aussi des filtres sélectifs et reconfigurables pour la gestion des différents canaux
avec une basse consommation énergétique, une rapidité de quelques dizaines de millisecondes et un
colt le plus bas possible. Mes travaux de thése s’inscrivent dans cette optique, a savoir I’amélioration
des filtres existants par la conception et la fabrication d’un coupleur séparateur de polarisation a base
de cristaux liquides polymérisables. Cela permettra de s’affranchir de la dépendance a la polarisation
dont souffrent les micro — résonateurs en anneaux. Mais également, 1’étude des propriétés €lectro-
optiques des suspensions de nanoparticules de goethite sont présentées afin de concevoir et de

fabriquer un filtre optique accordable de type Fabry-Pérot.

Mots clés : Guides optiques, Cristaux liquides, filtres optique, Fabry-Perot, suspensions colloidales

Abstract

The Wavelength division multiplexing (WDM) is a key technology in core and metro
networks to answer to the increased of bandwidth, to the number of customers and to the variety of
services offered. This technology require tunable sources but also selective and reconfigurable filters
for the managing of different channels with a low energy consumption, switching times around tens of
milliseconds and the lowest possible cost. My thesis work is in this context, namely the improvement
of existing filters by designing and manufacturing a coupler polarization splitter based on
polymerizable liquid crystal technology. This will free itself from dependence on the polarization
afflicting micro-resonators rings. But also, the study of electro-optical properties of goethite’s

nanoparticles suspensions is presented to design and manufacture a Fabry-Perot tunable optical filter.

Keywords: Optical waveguides, liquid crystals, optical filters, Fabry-Perot, colloidal suspensions



Résumé

Le multiplexage par longueur d'onde ou WOM (Wavelength division mul-
tiplexing) est devenu une technologie inconfournable dans les réseaux
ceur et métro afin de répondre a I'augmentation du débit, au nombre de
clients et la diversité des services offerts. Cette technologie nécessite des
sources accordables mais aussi des filtres sélectifs et reconfigurables pour
la gestion des différents canaux avec une hasse consommation énergéfique,
une rapidité de quelques dizaines de millisecondes et un coiit le plus bas
possible. Mes travaux de thése s'inscrivent dans cette optigue, a savoir
I'amélioration des filtres existants par la conception et la fabrication d'un
coupleur séparateur de polarisation a base de cristaux liquides polyméri-
sables. Cela permettra de s'affranchir de la dépendance a la polarisation
dont souffrent les micro - résonateurs en anneaux. Mais également, I'étude
des propriétés électro-optiques des suspensions de nanoparticules de
goethite sont présentées afin de concevoir et de fabriquer un filtre optique
accordable de type Fabry-Pérof.

Mots-clés : Guides optigues, Cristaux liquides, Filtres optique, Fabry-Perof,
Suspensions colloidales
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Abstract

The Wavelength division multiplexing (WOM) is a key fechnology in core
and metro networks to answer to the increased of bandwidth, fo the
number of customers and fo the variety of services offered. This fechnology
require funable sources but also selective and reconfigurable filters
for the managing of different channels with a low energy consumption,
switching times around tens of milliseconds and the lowest possible cost.
My thesis work is in this confexf, namely the improvement of existing
filters by designing and manufacturing a coupler polarization splitter
hased on polymerizable liquid crystal technology. This will free itself
from dependence on the polarization afflicting micro-resonators rings. But
also, the study of electro-opfical properties of goethite's nanoparticles
suspensions is presented to design and manufacture a Fabry-Perot tunable
optical filter.
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Colloidal suspensions
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