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INTRODUCTION

En 2001, dans une demande de bourse de these, javais expliqué que «l’optique
physique » et le « paramagnétisme des matériaux » étaient les deux domaines de la
physique qui m’avaient le plus intéressé au cours de ma formation de premier cycle. Je
n’avais pas da étre trés convaincant puisque la bourse ne m’avait pas été accordée a
I'époque. Néanmoins, ce devait étre vrai puisque mes activités de recherche se rapportent
aujourd’hui encore a ces domaines scientifiques. Ainsi ce rapport d’habilitation a diriger
les recherches s’intitule « Matériaux et composants a effets magnéto-optiques : approche
composite a base de nanoparticules magnétiques ». Dans ce document, je vais m’attacher

a décrire les travaux de recherche menés depuis la fin de ma these en juillet 2004.

Les effets magnéto-optiques présentent un intérét fondamental pour les applications
ou un comportement non-réciproque est requis. En effet, la présence d’une aimantation
statique au sein d’'un matériau impose une symétrie de type axial, qui rend la propagation
des ondes sensible au sens de parcours dans le matériau. Ainsi, en utilisant un matériau
magnéto-optique, on peut construire un isolateur optique, élément absolument
indispensable au bon fonctionnement des lasers ou amplificateurs, qui laisse passer la
lumiere dans une direction et la bloque dans 'autre, empéchant par la méme les réflexions
parasites de le perturber. Mais a ’heure ou tous les composants optiques d’une chaine de
transmission d’informations apparaissent sur des plateformes de circuits optiques intégrés,
Iisolateur manque a 'appel. Clest l'intégration du matériau magnéto-optique sur une de
ces plateformes qui représente un verrou technologique que personne n’a réussi a lever de
facon enticrement satisfaisante depuis les premiers essais dans les années 70. Ceci est
principalement da au fait que pour étre cristallisés et avoir une activité magnéto-optique,
les matériaux magnétiques doivent subir un traitement thermique de forte température (~
800°C).

Les travaux présentés dans ce document se rapportent a cette problématique par la
mise en ceuvre d’une approche « composite » pour la réalisation d’un matériau magnéto-
optique candidat a lintégration. Pour cela, des nanoparticules magnétiques déja
cristallisées sont insérées dans une préparation liquide de précurseurs de silice qui est
ensuite déposée en couche mince sur un substrat de verre. Le traitement thermique utilisé
pour finaliser le matériau dopé est de faible température (~100°C), ce qui assure une

bonne compatibilité avec les substrats utilisés en optique intégrée. I.’ensemble des travaux
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a été mené au sein du laboratoire Telecom Claude Chappe, équipe d’accueil 3523 de
I'Université Jean Monnet de St Etienne. Au sein de ce laboratoire, I’'axe « composants
passifs » travaille a I’élaboration de composants optiques et hyperfréquences dont la
spécificité est d’utiliser un ceeur magnétique qui assure soit la non-réciprocité (circulateur,
isolateur), soit 'augmentation des effets inductifs (inductance, résonateur). L.a majorité
des développements sont faits avec des matériaux magnétiques « massifs » utilisés comme
substrat ou déposés en couche mince par pulvérisation cathodique, sauf pour les
applications optiques ou l'approche composite est privilégiée. Mais vu les propriétés
démontrées par le composite, il est de plus en plus envisagé de l'utiliser pour les
applications radio et hyperfréquences.

Les nanoparticules magnétiques utilisées pour I’élaboration du composite sont
synthétisées au laboratoire Physicochimie Electrolyte, Colloides et Sciences Analytiques
(PECSA), UMR 7195 de I’'Université Pierre et Marie Curie a Paris. Il s’agit ici d’une
collaboration « historique » et tres fructueuse qui nous permet d’avoir des nanoparticules
d’excellente qualité et totalement adaptées a notre principe d’élaboration. La grande
majorité des articles publiés depuis 2004 sont ainsi co-signés par S. Neveu, chimiste et
Maitre de conférences a PECSA, ce qui montre la vivacité de cette collaboration. Pour
intégrer le matériau magnéto-optique composite aux composants d’optique intégrée, une
nouvelle collaboration a été initiée en 2008 avec Dlnstitut de Microélectronique
Electromagnétisme et Photonique (IMEP-LAHC), UMR 5130 des Universités de
Grenoble. Elle s’est structurée assez rapidement autour de deux projets de theses financés
par la Région Rhone-Alpes autour des convertisseurs de modes sur verre. Plus
globalement, ces deux collaborations illustrent le caractere pluridisciplinaire des travaux
que je présente ici.

Avant de véritablement exposer les travaux mentionnés dans les paragraphes
précédents, j’ai souhaité détailler quelques points particuliers qui me semblent importants
dans mes activités pédagogiques. Ce sera 'objet du premier chapitre.

Dans le chapitre 2, je présenterai le contexte scientifique dans lequel se sont
effectuées mes activités de recherche. Il s’agit des effets magnéto-optiques mis en ceuvre
en espace libre ou guidé, puis leur application aux isolateurs optiques. Une revue des
matériaux magnéto-optiques permettra de positionner les travaux de ce document.

Le chapitre 3 est consacré aux développements menés depuis 2004 sur le matériau
composite. Les propriétés intrinseques des nanoparticules magnétiques et la méthode
d’¢élaboration du matériau dopé par ces particules seront tout d’abord présentées. Puis, je
détaillerai les caractéristiques optiques et magnéto-optiques des couches minces élaborées
a partir de ce matériau. Enfin, des travaux plus amont menés sur d’autres nanoparticules
seront mentionnés.

L’utilisation du matériau composite magnéto-optique au sein des convertisseurs de
modes TE/TM sur verre fera I'objet du chapitre 4. Apres avoir donné les objectifs et les
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intéréts de ces structures, je présenterai une étude comportementale des convertisseurs
hybrides. Puis, les résultats obtenus sur ces structures seront explicités.

Le chapitre 5 sera consacré aux travaux relatifs a la réalisation de cristaux magnéto-
photoniques par voie sol-gel. Un bref état de lart sera donné pour rappeler Iintérét
suscité par ces cristaux en vue de Pexaltation des effets magnéto-optiques. L.a méthode
mise au point au laboratoire pour les élaborer sera présentée, avant de détailler les
structures obtenues et les effets associés.

Enfin, le chapitre 6 sera consacré a la feuille de route que je me fixe pour les années
a venir. Sur la base d’une analyse des travaux menés jusqu’ici et du positionnement de
I’équipe, je décrirai les travaux qu’il me parait pertinent d’arréter, de poursuivre et surtout
de lancer.
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1. PARCOURS ET ACTIVITES PEDAGOGIQUES

L’objectif de ce chapitre est de revenir sur le parcours pédagogique suivi depuis la
soutenance de these en 2004. Il ne s’agit pas de détailler 'ensemble des activités, mais de
focaliser le propos sur des points plus spécifiques qui, en plus des expériences
«classiques » d’'un enseignant, ont forgé plus particuliecrement mon expérience

d’enseignant, et plus généralement de scientifique et chercheur.

1.1. Parcours et domaine d’activités

Dipléme de doctorat en poche, ma carriere d’enseignant-chercheur débute 'année
2004/2005 par un poste I’ATER a temps complet au département Mesures Physiques de
I'IUT de St Etienne (voir Figure 1.1). Il s’agit du département ou javais effectué le
monitorat durant mes années de doctorat. Titulaire de 'agrégation de Physique Appliquée
depuis I'année 2000, j’ai exercé la fonction de PRAG au sein de la méme structure en
2005/2006. Puis, souhaitant vivement poutsuivre une activité de recherche, et devant la
difficulté de le faire en tant que PRAG, je me suis réorienté des septembre 2006 vers un
poste de Maitre de Conférences a Telecom Saint Etienne (TSE, ex: ISTASE), école
d’ingénieurs interne a I'Université Jean Monnet (UJM). Au cours de toutes ces années,
mes activités de recherche ont été menées au sein du laboratoire Telecom Claude Chappe
(LT2C, ex-DIOM), équipe d’accueil de 'UJM.

IUT Mesures Physiques Telecom Saint Etienne (ex ISTASE)
Doctorat | ATER |  PRAG | Maitre de conférences

1 1 T
09/2004 09/2005 09/2006
Laboratoire Telecom Claude Chappe (ex DIOM)

Figure 1.1 : Représentation chronologique des postes occupés et des composantes

associées depuis la fin de theése.

Le Tableau 1.1 donne une vue synthétique des différentes activités pédagogiques
menées au cours de ces années, en termes de types d’activités, de niveaux et de domaines
scientifiques. On peut tout d’abord noter la complémentarité des domaines scientifiques
abordés dans les deux composantes : Physique /Acquisition/Traitement du signal a 'TUT

FRANCOIS ROYER — UNIVERSITE JEAN MONNET 8
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et Electronique/Automatique/Optique a TSE. Globalement cela correspond a la
formation que j’ai suivie avec une agrégation de physique appliquée et un doctorat en
optique.

De méme, lenseignement dans ces deux structures m’a permis d’intervenir
majoritairement en premier cycle pendant les années d’ATER et PRAG a 'IUT, puis en
second cycle a TSE, ce qui donne une vue complete des niveaux d’enseignement dans le
supérieur. En terme de public, et ce quelle que soit la structure, une partie non-négligeable
des enseignements a été dispensée a des alternants ou apprents : licences professionnelles
en alternance « Acoustique et Vibrations » ou « Techniques du vide et matériaux » en IUT
MP, puis en filiere ingénieurs par apprentissage « Optique et Vision Industrielles » a TSE.
Il est indispensable pour enseigner dans ces formations de développer une approche
pratique tres forte, en donnant beaucoup de sens « physique » aux phénomenes décrits,
tout en faisant preuve de rigueur pour les analyser et modéliser. Cela est d’autant plus vrai
pour les formations a destination des professionnels, mais pas forcément le cas pour les
éleves ingénieurs qui vont plus s’appuyer sur une approche « mathématique» par
équations. Au-dela des activités classiques d’enseignement, a savoir « couts/TD /TP, » jai
pu participer a ’encadrements de nombreux projets et suivre des étudiants en stage ou en

cursus d’alternance en entreprises.

Type d’activités / Niveaux Domaines scientifiques
Cours, TD, TP en L3, M1 et M2 Electricité générale
Encadrement de projets Electronique / Communications
Interventions en filicre apprentissage Automatique / Robotique
Tuteur enseignant d’apprentis Electronique de puissance
Suivis de stage Optique ondulatoire et guidée
Cours, TD, TP, en L1 et 1.2 Electricité / Electronique
Cours et TP en licence Pro (L.3) Physique générale
Tuteur enseignant d’alternants Capteurs et conditionneurs
Cours et TP en formation continue Acquisition du signal
Suivis de stage Traitement du Signal

Tableau 1.1 Synthése des activités pédagogiques en termes de niveaux, types

d’activités et domaines scientifiques.

Tout cela constitue un ensemble assez riche et diverse d’expériences d’enseignant.
Cet ensemble est, d’ailleurs, complété par les interventions effectuées au Tchad et qui
seront développées plus en détail dans le paragraphe 1.4. Ayant accumulé cette expérience
de base, il me semble indispensable désormais de chercher a améliorer la qualité de ces
enseignements. Le paragraphe 1.3 détaillera ainsi une nouvelle orientation suivie pour
Penseignement de Pélectronique en premicre année d’école d’ingénieur. Cependant, il
parait opportun, dans un premier temps, d’insister sur les séances de travaux pratiques
développées au cours de ce parcours.

RAPPORT D’HABILITATION A DIRIGER LLES RECHERCHES 9
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1.2. Approche pratique

Une des constantes lors de ces années d’enseignement a été de toujours participer a
I'encadrement de séances de Travaux Pratiques (TP) ou de projets d’application. En
termes d’heures, cela a toujours constitué au moins la moitié de mon service. Cela est
souvent la « norme » quand on débute dans le métier, mais j’ai toujours fait en sorte de
garder cet équilibre au cours des années, car cela constitue le meilleur moyen, a mes yeux,
pour appréhender totalement une maticre, et construire des blocs de cours/TD/TP
cohérents. Ainsi, avec les différents collegues cotoyés au cours des années, j’ai participé a
la mise en place de nombreuses séances de Travaux Pratiques. Le Tableau 1.2 donne une
liste exhaustive des sujets sur lesquels je me suis tout particulicrement investi, avec la

conception des manipulations et rédaction du sujet.

Niveau Sujet du TP et remarques

IUT gt Systeme électromécanique de levage
MP Thermographie Infra-Rouge
Echangeur Thermique
Thermocouples
TSE Q¥ Introduction a I'analyse spectrale (avec Analyseur de spectres)

Chaine de transmission d’informations ( PSoC)

Filtres Analogique, Numérique et Capacités Commutées, (carte PSoC/TSE)
Montages a AOP Awmsplificatenr, Comparatenr, Génératenr, (carte PSOC)
Projet : Transmission audio par fibre avec modulation Delta/sigma
Prgjet : Consommation d’un systeme embarqué : Etude du mode veille

M1 Asservissement de vitesse (carte d’acquisition TR DSPACE /Simulink)
Asservissement numérique de position/ Réponse pile (DSPACE)
Correction PID, avance de phase (Matlab)

Coupleur directionnel en optique intégrée (Simulation BPM)
Jonction Y et guide « taper » en optique intégrée (Simulation BPM)
Transmission par fibre optique : A#ténuation, 1 itesse, Dispersion

M2 Etude de la consommation d’un micro-hacheur Buck (Altium Spice)
Asservissement de la tension d’un hacheur buck

Tableau 1.2 Liste des sujets de Travaux Pratiques mis en place a I'’IUT Mesures
Physiques(IUT MP) et a Telecom Saint Etienne (TSE).

On retrouve, comme précédemment une certaine diversité des thématiques
abordées couvrant la physique générale, Délectronique générale, D’électronique de
puissance, lautomatique et Poptique intégrée. Certains sujets ont nécessité peu de
nouveaux matériels, mais d’autres ont été le fruit d’une importante réflexion avant I’achat
de matériel qui soit totalement pertinent. Il s’agit notamment des TP d’asservissement
pour lesquels des cartes d’acquisition temps réel de marque DSpace ont été choisies car
elles permettent un contréle direct des applications depuis Simulink/Matlab qui est le
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logiciel de référence a TSE en maticre de traitement des données. Cela permet aussi
d’assurer la continuité de logiciel entre les TP et les TD d’applications faits sous Matlab.
Parmi les différentes séries de TP ou j’ai eu a intervenir, la plus conséquente est une
série de TP d’électronique en premicre année de TSE. Nous avons, pour cette série,
engagé une évolution notable des pratiques pédagogiques. Cest I'objet de la partie

suivante.

1.3. Kit électronique

Au premier semestre (S5) de formation a Telecom Saint Etienne, le bloc
d’électronique de tronc commun contient 10 séances de travaux pratiques de 3H. Il a
pour objectif de donner aux étudiants les compétences de base en fonctions et sighaux
électroniques : amplification, comparaison, filtrage, conversion A/N, échantillonnage et
communications. L.a promotion comptant en moyenne 110 étudiants, elle est divisée en 5
groupes pour les Travaux Pratiques qui sont encadrés par 2 enseignants. Cela induit une
diversité forte des profils étudiants entre ceux qui choisiront un parcours électronique en
2¢me année et qui vont plutot s'impliquer dans les séances, et les autres qui ne trouvent pas
d’attrait particulier pour la mati¢re et qui « subissent » le module. Nous avons, au fil des
années, constaté avec mes collegues la difficulté globale des étudiants a s’impliquer dans
les séances, et nous avons attribué cela a plusieurs facteurs :

e [a désaffection assez générale pour les filieres « électronique » [LAFO8], avec une
nette orientation de la formation vers des métiers a dominante réseaux ou
informatique.

e Une déconnexion trop forte entre I'environnement technologique quotidien des
¢tudiants (mobile, portable, tablette, agenda électronique, communications sans fil),
et les composants discrets étudiés en TP : diode, AOP, transistors...

e e fait que I'apprentissage pratique d’électronique soit limité dans le temps aux
seules heures de TP encadrées, 7¢ «le TP se termine quand on passe la porte de la
salle ». Cela n’est pas le cas par exemple dans les modules informatiques, ou
I’étudiant peut continuer a travailler en autonomie en salle informatique ou chez lui

sur son propre ordinateur.

Ainsi, pour remédier a ces difficultés, l'enseignement de I'électronique a été
profondément remanié a partir de 2009. Tout d’abord, par une approche transversale des
différents domaines de la discipline (analogique, numérique, programmé) nous avons mis
en place des travaux pratiques basés sur lutilisation d’une carte unique. Cette carte,
développée en interne et basée sur un composant spécifique programmable (le PSoC de
Cypress), integre toutes les technologies modernes (voir Figure 1.2). Elle permet aux
futurs ingénieurs de construire peu a peu et d’étudier leur propre systeme embarqué
communicant. Dans un deuxiéme temps nous avons fourni, sous la forme d'un prét, a
chaque binéme d’étudiants un kit constitué d’une de ces cartes ainsi qu'un
oscilloscope/générateur USB pour effectuer les mesures adéquates. Nous avons pour cela
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recu en 2010 le soutien de 'UJM au travers d’un programme Blanc «formation » a hauteur
de 24k€. L’ensemble de ces deux outils permet aux étudiants, a partir d’un simple PC, de
construire et étudier leur systeme en toute autonomie. L’objectif était d’appliquer une
nouvelle pédagogie d’apprentissage de I’électronique [LONOS], ou chaque étudiant peut
s’approprier les spécificités de D’électronique moderne en travaillant sur son propre
matériel. Au-dela de cet objectif pédagogique il s’agissait également d’affirmer, par ces

innovations, le positionnement de ’école sur le domaine des systemes embarqués.

Figure 1.2 : Photo de la carte électronique développée a TSE. Le PSoC est un
composant 28 pattes visible verticalement au centre. Sont visibles également un
afficheur LCD, une connexion RS232, une liaison (RX/TX) fibre optique, des accés
BNC. Moins visibles, on retrouve également une connexion a émetteur XDBee,

amplificateur audio, bus 12C, SPI......

Apres plusieurs années de mise en place de ces kits auprés des promotions
d’étudiants, nous avons pu constater certains progres. Il ne s’agit pas d’affirmer que toute
la promotion souhaite désormais faire de I’électronique, mais plutdt de remarquer que cela
fait naitre un intérét nouveau chez certains. En effet, Pappropriation des notions passe
mieux quand P'étudiant peut reprendre les manipulations en autonomie, ou quand il peut
construire rapidement son propre systeme lors de projet. Au final, le nombre d’étudiants a
choisir un parcours électronique a TSE a eu plutét tendance a remonter ces trois

derniéres années.

Pour aller au bout de cette démarche, nous avons souhaité modifier toute
'architecture du module en supprimant les cours et TD, et en mettant en place un
apprentissage par projets. En se basant sur une formation a I'apprentissage par probleme
suivie en 2011, nous mettons en place au premier semestre 2014, un enseignement basé
sur P’étude et la réalisation de deux projets/problemes : 'un mené avec un outil de

simulation Spice, et autre sur la mise en ceuvre d’'une communication audio sur les kits.

FRANCOIS ROYER — UNIVERSITE JEAN MONNET 12



APPROCHE COMPOSITE A BASE DE NANOPARTICULES MAGNETIQUES

L’ensemble de ce travail est réalisé avec mes collegues de TSE, Thierry Bru (PRAG)
et Gilbert Varrenne (Ingénieurs d’Etudes) qui sont tres actifs sur le sujet. Nous imaginons
ensuite de valoriser et partager cette expérience au travers d’une publication dans le
Bulletin de I'Union des Physiciens et/ou dans le colloque biannuel « Questions de
Pédagogie dans 'Enseignement Supérieur ».

1.4. Missions d’enseignement au Tchad

Depuis ma premicre mission d’enseignement effectuée au cours de ma thése en
2003, jai toujours gardé contact avec le Tchad par la présence régulicre de plusieurs
doctorants Tchadiens au laboratoire, mais aussi et surtout au travers de missions
d’enseignements sur place.

Ce fut tout d’abord le cas en 2007 avec une mission a I'Institut Universitaire des
Sciences et Techniques d’Abéché dans I'Est du pays. Il s’agissait, a partir de matériels
achetés et acheminés sur place par J.J. Rousseau, de mettre en place des séances de
Travaux pratiques de Physique de niveau L.1/L2. Pour cela, le travail consistait a tester le
matériel, concevoir les manipulations, rédiger les sujets, et former les enseignants sur
place. En une dizaine de jours sur place, il fut possible de batir une série complete a 6
sujets (Raideur de Ressort, Oscillateur masse-ressort, solide sur plan incliné, pendule
pesant, circuit R-L, circuit R-L-C résonnant). Afin de s’assurer de la pérennité de la série
de TP apres le retour en France, et dans la mesure ou les collegues Tchadiens ont un
déficit important de compétences pratiques, il est indispensable de mettre I'accent sur leur
formation en s’assurant qu’ils maitrisent enti¢rement les manipulations. C’est une
pédagogie différente ou il faut apprendre a démystifier le matériel qui est fait pour étre
utilisé, et absolument encourager les collegues a faire, au risque de faire des erreurs :
montrer les manipulations n’est pas suffisant.

Lors de cette mission, j’ai également travaillé a la mise en ceuvre de 2 TP de chimie
(dosage par pH-métrie et colorimétrie). Ici, le travail a consisté a trouver une
méthodologie pour la conservation/utilisation du matériel sensible (électrodes de PH
métrie..), et surtout mettre en ceuvre une méthodologie pour la gestion de 'eau dans un
batiment qui ne possede pas ’eau courante.

Ce type de mission est tres instructive et formatrice car les reperes de travail,
matériels ou culturels, sont tres différents de ceux que 'on connait dans nos structures.
Cela incite a se remettre fortement en question en revenant souvent aux fondamentaux

des mesures expérimentales ou théoriques et, du coup, a se les réapproprier.

Depuis 2010, je participe également a la formation d’étudiants Tchadiens dans le
cadre d’'un Master Pro Electro-mécanique piloté par 'INSA de Lyon, et financé par Exon
Mobile. La promotion d’environ 30 étudiants est divisée en deux options: Génie
mécanique (10 étudiants) et génie électrique (20). Pour cette dernicre, les enseighements
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sont majoritairement assurés par des collegues de Saint Etienne. J’ai, ainsi, en charge deux
modules de 25H d’électronique analogique en M1 et M2. Dans la mesure ou les étudiants
n’ont pas, ou peu, eu de formation pratique, ces deux modules ont été organisés sous la
forme de cours/TP en utilisant les kits (carte éléctronique +Oscilloscope USB) de TSE.
Le kit est alimenté par port USB d’ordinateurs portables, ce qui est treés pratique dans des
structures ou les coupures d’alimentations électriques sont « fréquentes » ! Un ensemble
de 15 kits a été acquis par les institutions Tchadiennes en 2011.

Ainsi, le premier module de 25H en M1 consiste a revoir lutilisation d’un
oscilloscope (couplage, synchronisation, visualisation, mesures..), étudier théoriquement et
pratiquement un circuit RC du premier ordre avec étude indicielle et fréquentielle (tracé
de diagramme de Bode), et commencer a travailler sur PAOP. Le second module de 25H
en M2 est consacré a I’étude des fonctions classiques de I’électronique : amplification,
comparaison, filtrage, conversion A/N et mise en ceuvre d’une chaine de traitement
numérique.

L’intérét majeur, mais aussi la difficulté dans ces modules, est d’initier les étudiants a
la culture expérimentale. Pour cela les kits sont d’un grand secours, car les étudiants, tres
heureux d’avoir du matériel entre les mains, re-travaillent les manipulations en autonomie
chez eux. Cela participe fortement a leur appropriation des notions qui ne sont plus
seulement apprises par cceur et récitées ensuite. I’examen qui se fait sous la forme d’un
TP m’a permis de mesurer les progres réalisés en deux modules sur 'aspect pratique.

Au-dela de P'aspect formation, intervenir dans ce Master me permet de participer a
la pré-sélection des futurs doctorants du laboratoire qui vont travailleront principalement
dans le domaine de I’électronique hautes fréquences

1.5. Conclusion

Ces quelques pages donnent une vision synthétique des activités d’enseignement
menées depuis septembre 2004. Elles démontrent une certaine diversité et évolution au
cours des années, avec un attachement fort a l'enseignement pratique. Le prochain
chantier est sans conteste la mise en ceuvre de lapprentissage par projets en premicre
année de TSE. Méme si nous y travaillons dans la continuité depuis plusieurs années, le
fait de modifier totalement un bloc de 60H pour lensemble de la promotion (~110

¢tudiants) génere un peu d’inquiétude...... mais aussi beaucoup de motivation.
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2. MATERIAUX ET COMPOSANTS MAGNETO-
OPTIQUES : CONTEXTE SCIENTIFIQUE

Ce chapitre est consacré a la définition du contexte scientifique dans lequel ont été
menées les activités de recherche depuis septembre 2004. Il donne, par la méme, les
¢léments de base pour 'exposé des chapitres suivants. Ce contexte est intimement lié au
développement du composant non-réciproque majeur : lisolateur intégré. Iisolateur
optique a pour fonction d’imprimer un sens de parcours dans un systeme optique en
laissant passer la lumicre dans un sens et la bloquant dans l'autre. II assure ainsi la
protection d’éléments sensibles face aux réflexions qui pourraient nuire a leur bon
fonctionnement. Comme illustré sur la Figure 2.1, il est par exemple nécessaire a la
protection des amplificateurs optiques sur les systemes de télécommunications par fibre
optique.

Laser pompe
A =980 nm Isolateur

Coupleur @ Sigi?a/ amplifié
Signal faible ’l__’: — A= 1550 nm

A= 1550 mm —_ —
Isolateur [solateur

Figure 2.1 : Utilisation d’isolateurs optiques dans un systéme d’amplification de
signal optique (EDFA : Erbium Doped Fiber Amplifier).

Méme s’il existe d’autres moyens pour construire des fonctions non-réciproques,
I'approche la plus couramment utilisée repose sur lutilisation d’un matériau magnéto-
optique car il contient par nature 'antisymétrie nécessaire a la réalisation de la non-
réciprocité. Ainsi, dans la mesure ou la réalisation d’un isolateur totalement intégrable
constitue un challenge important, et ce depuis plus de 40 ans, les recherches sur ce
composant ont fortement contribué au développement du domaine « magnéto-optique » a
travers la mise au point de nouveaux matériaux magnéto-optiques, leurs intégrations sur

différentes plateformes d’optique intégrée (silicium, semi-conducteur, verre, polymere...),
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la mise au point de nouvelles configurations de travail, le développement de cristaux
magnéto-photoniques ou plus récemment de matériaux magnéto-plasmoniques.

Nous détaillerons ici dans un premier temps l'origine physique des interactions
magnéto-optiques et leur mise en ceuvre en espace libre ou configuration guidée. Ensuite,
un état de lart des isolateurs optiques intégrés sera présenté avant une revue des
matériaux magnéto-optiques candidats a I'intégration. Nous pourrons alors positionner les

activités de recherche décrites dans ce document au sein de ce contexte scientifique.

2.1. Effets magnéto-optiques

-

Lorsque lon applique un champ magnétique statique B = B.7 2 un matériau

quelconque, les électrons de ce matériaux subissent la force de Lorentz :
F=q.VAB

Cette force génere un déplacement électronique dans une direction transverse a la
fois au champ et a leur vitesse U, avec une intensité qui dépend de lintensité du champ, et
de la vitesse des électrons. Lorsquune onde électromagnétique traverse le matériau,
mettant en mouvement les électrons, le déplacement électronique da a la force de Lorentz

P
génere une polarisation Py que Pon peut écrire sous la forme suivante :

—

=a— . —
PMO == lEMOTl/\E

Cette polarisation « magnéto-optique » s’ajoute aux effets de polarisation classiques
des diélectriques et contribue donc a la permittivit¢é du matériau pour former une

permittivité € de la forme :

£, 0 0 0 -n, mn
£=‘ == 0 Syy 0 + i. EMO' n, 0 _nx
0 0 &, —Ny, Ny 0

Par rapport aux contributions classiques, la contribution magnéto-optique a la
particularité de créer des couplages entre composantes: une composante de champ Ex
génere par exemple une polarisation Py. Ce phénomene qui apparait sous la forme de
termes hors diagonaux dans € est a l'origine des phénomeénes de rotation de polarisation
type Faraday ou Kerr que nous décrirons par la suite. De plus, comme le champ
magnétique impose une symétrie axiale au travers de la force de Lorentz, la contribution
magnéto-optique 2 la permittivité € est une matrice antisymétrique a 'origine de la non-

réciprocité des effets magnéto-optiques.
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Plus généralement que ce qui a été décrit ici, 'amplitude de la contribution &g
dépend des niveaux d’énergie occupés par les électrons, des densités de populations
associées, et des forces d’oscillateurs des transitions dipolaires électroniques entre ces

niveaux. Dans les matériaux non magnétiques, la levée de dégénérescence entre niveaux

=
étant proportionnelle au champ magnétique B externe appliqué, &y est proportionnel a

Iamplitude de ce champ. Par contre dans les matériaux magnétiques, la levée de
—

dégénérescence est liée a 'aimantation M régnant au sein de matériau, ce qui conduit a
Emo = V-M, et généralement a des amplitudes plus importantes. Enfin, les probabilités
de transitions dipolaires dépendent évidemment de la fréquence de 'onde incidente, ce
qui induit une dépendance de &y avec la fréquence ou la longueur d’onde &yp =
Emo(A). La dispersion spectrale €y (4) peut ainsi étre interprétée comme une signature

de la constitution cristalline du matériau magnétique.

2.1.1. Espace libre

La mise en ceuvre des interactions magnéto-optiques en espace libre se fait, soit en
transmission si le matériau est suffisamment transparent au travers des effets Faraday et
Cotton-Mouton, soit en réflexion si le matériau est absorbant au travers des effets Kerr

polaire, longitudinale et transverse.

. Effet Faraday

Il s’agit de la situation ou une onde lumineuse traverse un matériau dont
Paimantation est paralléle a la direction de propagation (Oz). Si le matériau ne présente

pas d’anisotropie linéaire (&x, = &y, = &;,) sa permittivité diélectrique s’écrit alors :

Exx —L.&yo O
E=\|li.&yo Exx 0
0 0 Exx

La résolution des équations de Maxwell montre alors que seuls deux types d'onde

peuvent se propager sans altération :

Les vibrations circulaires droites (ved) caractérisées par un indice de propagation vy =
V Exx — Emo et la relation Ep,, = —i. Ep,.
Les vibrations circulaires gauches (vcg) caractérisées par un indice de propagation

Vg = \/€xx T Emo ctla relation Egy, = 1. Egy.

Ces polarisations circulaires droite et gauche constituent les états propres de

propagation. L'application d'un champ magnétique au matériau a ainsi créé une symétrie
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circulaite qui ne permet que la propagation d'ondes électromagnétiques ayant une
polarisation circulaire. La projection sur les états propres de propagation d'une onde
polarisée linéairement correspond a deux états de polarisation circulaires droit et gauche
d'égale amplitude. Lorsque cette polarisation linéaire arrive sur le matériau, les deux
polarisations circulaires la composant se propagent a des vitesses différentes. Ainsi, au
bout d'une longueur / (voir Figure 2.2 a gauche) elles sont déphasées l'une par rapport a

l'autre de :

b= (22 Re g —wp)

En sortie du matériau, les deux ondes se recombinent pour donner une vibration
polarisée rectilighement ayant tourné d'un angle O par rapport a la direction de l'onde

incidente avec :

O = % = (%l) Re (\Vexx + emo — /€xx — €mo)~ (nTl) Re(emo)

Ex X

25 10¢ (°/cm)

H (Oe)

-8000 -4000 -5 4000 8000

Figure 2.2 : Rotation Faraday . Gauche : Evolution de I’état de polarisation d’une
onde rectiligne au cours de la traversée d’un matériau soumis a un champ
magnétique longitudinal. Droite : Exemple d’amplitude de la rotation Faraday en

fonction du champ magnétique appliqué au matériau.

Cet angle de rotation Op, appelé rotation Faraday est donc directement
proportionnel au terme hors diagonal &y, et inversement proportionnel a I'indice du
matériau. Il est souvent plus utile de noter cette rotation en terme de rotation spécifique
pat unité de longueur : 8z(°/cm) = O /L. La Figure 2.2 a droite, montre un exemple
d’évolution de cette rotation Faraday spécifique en fonction du champ magnétique
appliqué au matériau. On peut noter un comportement linéaire a faible champ, une
saturation a fort champ et un changement de signe de la rotation si le champ change de

direction.

De plus, les deux états propres ne posseédent pas le méme indice d’extinction, ce qui
plus, prop p p » €€ q

donne naissance a une ellipticité de 'onde émergente, appelée ellipticité Faraday € :

FRANCOIS ROYER — UNIVERSITE JEAN MONNET 18



APPROCHE COMPOSITE A BASE DE NANOPARTICULES MAGNETIQUES

& = (%l> Im (\/gxx + &m0 — /Exx — Em0)~ (HTZ)M

gx X

La caractéristique importante de ces deux éléments est leur sensibilité a la direction
du champ (ou aimantation) au travers du terme &yp. Si le champ change de sens, O et €
changent également de signe (voir Figure 2.2 ). Cela est illustré sur la Figure 2.3 ou une
onde rectiligne faisant un aller-retour dans le matériau subit une rotation de polarisation
¢gale a 20 et ne retrouve donc pas son état initial. C'est une illustration directe de l'effet

non réciproque.

O

Miroir

Matériau a
effet Faraday

Figure 2.3 : Evolution de 1'état de polarisation d'une onde rectiligne lors d'un aller-
retour au sein d'un matériau soumis a un champ magnétique. Vu l'orientation du
champ par rapport a la direction de propagation, les rotations a l'aller et au retour

s'ajoutent.
e Effet Cotton Mouton (Voigt)

Il s’agit de la situation ou une onde lumineuse se propageant selon Oz traverse un
matériau dont 'aimantation est perpendiculaire a la direction de propagation, par exemple
selon Oy. La permittivité diélectrique s’écrit alors :

Exx 0 i.eyo
£ = 0 Exx 0
_l EMO 0 gxx

Dans ce cas, les états propres de polarisation sont linéaires et orientés selon Ox et

Oy, donnant naissance a une biréfringence et un dichroisme linéaire. La biréfringence An
s’exprime par [ZVE97] :

An = \/gxx - \/gxx - (gMO)Z/ng

On peut noter que cette biréfringence évolue de facon quadratique par rapport au
terme magnéto-optique &yp, et ainsi de fagon quadratique en aimantation. La sensibilité
au sens de cette aimantation disparait, et cette biréfringence devient réciproque.
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o Effets Kerr

Les caractéristiques des interactions magnéto-optiques mises en ceuvre lors de la
réflexion sur un milieu aimanté dépendent de lorientation de 'aimantation par rapport a
la fois au plan d’incidence et a la surface de ce matériau. Les différentes configurations
représentées sur la Figure 2.4 donnent naissance a trois type d’effets appelés effets Kerr
Transverse, Polaire et Longitudinal.

E,

 Transverse
M —s Longitudinal
,l, Polaire

Figure 2.4 : Représentation des configurations des différents effets Kerr. Le plan
d’incidence est le plan xOz. La composante de I’onde incidente dans ce plan est noté

Ep, alors que celle perpendiculaire au plan d’incidence est notée Es.

A Timage de leffet Faraday, les effets Kerr polaires et longitudinaux donnent
naissance a un couplage entre les deux composantes Ep et Es de 'onde incidente. Ainsi, si
la lumiére incidente est polarisée linéairement, elle subit lors de la réflexion une rotation
de sa direction de polarisation associée a une ellipticité. Pour leffet Kerr polaire, la
rotation, et lellipticité s’écrivent [ZVE97] :

Ox = Re (i.ji) ex =Im (i.jﬂ) avec N = /&,y
n°—n n>—n

Ces deux effets sont linéaires par rapport au terme &9, ce qui indique leur non
réciprocité.

L’effet Kerr Transverse est lui plus particulier car son orientation transverse au plan
d’incidence fait qu’il n’a pas d’influence sur la composante Es qui est elle-méme
perpendiculaire a ce plan. Il n’y a donc pas de couplage entre ces composantes et ainsi pas
de rotation propre associée. Par contre, laimantation transverse provoque une
modification du coefficient de réflexion de Fresnel de la composante Ep, a la fois sur
Pamplitude et le déphasage. Ainsi, pour un angle d’incidence P, le coefficient de réflexion

de Fresnel 1pp est modifié a la valeur ppp donnée par [ZVE97]:

Tpp- Epo- SINY

Exx-\ Exx — Sinzlll

Ppp =
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Cet effet est linéaire en & et donc sensible 2 la direction de I'aimantation. Il est
MO>

généralement mesuré par la modification engendrée par Paimantation sur lintensité

réfléchie I de Ponde P au travers du coefficient § :

M) = 1(—M)
(M =0)

2.1.2. Configuration guidée

De facon schématique, la propagation de la lumiere dans une structure guidée selon

—
la direction Oz se fait par un ensemble de modes guidés Ej, associés chacun a une

constante de propagation éventuellement un coefficien extinction et une
tante d gati > tuell t fficient d’extinct 'm> €t

fonction d’onde Y, (x, y) :

Ep = EqPm(x,y) e Tm%. e~ ihm*

L’orientation de la polarisation de ces modes dans les structures étudiées est décrite
par les modes TE et TM. Pour un guide planaire, le mode TE a un champ électrique
transverse a la direction de propagation avec une orientation dans le plan, alors que pour
le mode TM, c’est le champ magnétique de 'onde qui présente ces propriétés.

L’application des effets magnéto-optiques décrits dans la partie précédente aux
ondes lumineuses guidées se base sur trois méthodes : la conversion de mode TE/TM
non réciproque obtenue avec une aimantation longitudinale, la génération de constantes
de propagation non-téciproques Pauer F Pretowrs Ou la génération de coefficient
d’absorption non-réciproque  Vgiuer  Vretours toutes deux obtenues avec une
aimantation transverse. Ces méthodes sont mises en ceuvre dans deux types de
configurations principales qui difféerent par la position du matériau magnéto-optique au
sein de la structure : soit ce matériau constitue le guide support, soit il est utilisé en
superstrat. Ces différentes configurations sont illustrées sur la Figure 2.5.

Le matériau magnéto-optique est utilisé comme guide support de la lumiere, cas de
la Figure 2.5 (a), lorsqu’il présente une bonne transparence. Il est utilisé en superstrat
lorsque son absorption est plus forte ou pour s’intégrer a une technologie d’optique
intégrée déja existante : couche de Ce-YIG sur guides de silicium [TIE11], ou couche
composite a nanoparticules magnétiques sur guide sur verre (voir chapitre 5). Bien
évidemment, selon les valeurs d’indices des différents matériaux le recouvrement entre le
mode et la couche magnéto-optique peut étre plus ou moins grand, et les situations notées

ici (a) et (b) sont assez équivalentes.
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— —
— M M
M M — ®
> - B - > >
14 7 - 7
Conversion ,BI_M Conversion B'I‘M’ OU ¥1n
de mode non-reciproque de mode non-réciproque
(a) (b)

Figure 2.5 : Description schématique des configurations utilisées en optique guidée
pour générer des effets non-réciproques. (a) Le matériau magnéto-optique constitue
le guide support du guidage. (b) Le matériau magnéto-optique est placé en superstrat

au-dessus du guide support.

e Conversion de mode

La conversion de mode TE-TM est générée en utilisant un matériau magnéto-
optique dont l'aimantation est orientée dans la direction de propagation. Comme
initialement démontré par Wang ¢ a/ [WAN72], cette aimantation génere un couplage
entre les composantes transverses des champs électriques des modes TE et TM. Dans le
cas de la Figure 2.5 (a), ce couplage de mode est assimilable a la rotation Faraday observée
en espace libre en transmission. Dans le cas de la Figure 2.5 (b), le couplage peut étre
expliquée en théorie des rayons par la rotation Kerr longitudinale a la réflexion sur
I'interface entre le guide et la couche magnéto-optique [HAM97]. Que ce soit 'une ou
'autre des interprétations précédentes, le couplage entre les modes TE et TM (voir Figure
2.6 pour un guide planaire) est décrit, en théorie de modes couplés, par le coefficient de
couplage # [LOHMI8] :

. w.&q TE TM
=1y —— E.°.E."dx.d

Pre et Prv sont les puissances associées a chaque mode et ® est la pulsation. Ce
couplage est bien évidemment lié au terme hors-diagonal &yo de la matrice permittivité,
mais seule la partie du champ confinée dans la couche magnéto-optique contribue au

couplage de mode. Dans un guide planaire magnéto-optique, si on considéere que le mode
est assez bien confiné dans le guide alors [LOHM98] :
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Figure 2.6 : Configuration permettant le couplage de mode TE-TM. L'application
d'un champ longitudinal crée une aimantation au sein du guide. Celle-ci est a

l'origine du couplage entre les composantes Evrg et Expy

Mais la différence fondamentale entre la rotation Faraday d’espace libre et le
couplage de modes TE/TM en configuration guidée provient du fait que les modes TE et
TM ne présentent pas la méme constante de propagation. On parle de désaccord de
phase AB = Brg — Prum, ou biréfringence de mode AN = Nyp — Npyy = AB /k.

Cela signifie que les modes ne possédent pas la méme vitesse de propagation, et du
coup, se déphasent 'un par rapport a l'autre lors de leur propagation sur une distance
donnée. Ainsi, Pefficacité de couplage est limitée. En appliquant la théorie des modes
couplés, le rendement de conversion en intensité au bout d’une distance de propagation z,

en supposant que le mode incident soit TM s’écrit R(z) = Iy (2) /I (0), avec :

K2 T.Z
R(z) = .sin? [\/k? + (AB/2)?%.z| = Ry. sin? ]
@ = gz S [V + BB/ 2] = R sin® |5
Cette expression montre que le rendement de conversion est limité a la valeur Ry,
qui ne peut étre égale a 1 que si A = 0 : c’est la condition d’accord de phase. On a alors

une conversion complete. Sinon, la conversion est limitée a la valeur Ry, obtenue au bout

d’une distance Le = /4. k2 + (AB/2)2.

Cela est illustré sur la Figure 2.7 qui donne le rendement de conversion pour une
structure magnéto-optique en fonction de la distance de propagation pour différentes
valeurs de biréfringence modale. Le coefficient de couplage B est fixé a 450°/cm, valeur
que nous pouvons atteindre dans nos matériaux (voir paragraphe 3). Cette figure montre
que pour avoir un comportement identique a I'espace libre et assurer une conversion
totale, il faut une biréfringence tres faible, ici inférieure a 5.10-3. Dans le cas contraire,
Iamplitude de conversion est limitée et elle n’atteint pas forcément les 45° requis pour
construire un isolateur a rotation (voir paragraphe 2.2): c’est le cas ici avec une
biréfringence de 5.104 Cette figure montre également que pour un biréfringence
intermédiaire de 3,8.104, la conversion n’est pas complete mais dépasse la valeur de 0.5,
soit 45° de rotation. Néanmoins, la distance de propagation nécessaire pour atteindre 45°
est plus importante que dans le cas de la conversion complete : 1,3 mm pour 1 mm sur
Pexemple. Il peut s’agir d’'une augmentation importante au regard des pertes induites par
le matériau.

RAPPORT D’HABILITATION A DIRIGER LES RECHERCHES 23



MATERIAUX ET COMPOSANTS A EFFETS MAGNETO-OPTIQUES

Y1R@

0.9 -
0.8 -

0.7 A

0.6 -

0.5

4

0.4 - AN =3,8.10
0.3 1 AN =5.10"
0.2 4

0.1

z (m)

0 0.001 0.002 0.003 0.004 0.005

Figure 2.7 : Rendement de conversion d’une structure magnéto-optique possédant un
coefficient de couplage # de 450°/cm, pour différentes valeurs de la biréfringence
modale (A = 1550 nm). La courbe en pointillés correspond au cas de 1’espace libre
(accord de phase). La distance requise pour obtenir 45° de rotation est précisée

quand cela est possible.

e Constantes de propagation non réciproques

Le principe des constantes de propagation non-réciproques, proposé par Auracher e#
al en 1975 [AURT75], consiste a se placer en configuration d’aimantation transverse. Dans
ce cas, par exemple pour un guide planaire, cette aimantation génére un couplage non
réciproque entre les composantes transverse et longitudinale du mode TM. Ainsi,
I’équation de dispersion du mode guidé est modifiée par I'aimantation, et la constante de
propagation est sensible a la direction d’aimantation : B, # BIM s [FUJ99]. Cet effet
peut étre utilisé dans les configurations (a) et (b) de la Figure 2.5. Dans le cas (b), il peut
étre interprété en théorie des rayons comme le déphasage non réciproque introduit sur le
mode TM a la réflexion sur I'interface aimantée par effet Kerr Transverse. Il est également
possible d’avoir le méme effet pour le mode TE, mais il faut créer une dissymétrie sur la
géométrie. Ceci peut étre réalisé grace a un guide possédant deux domaines magnétiques
d’orientation verticales et opposées : la moitié du guide voit une aimantation positive,
Pautre moitié voit une aimantation négative [POP98].

Cet effet de constante de propagation non-réciproque a été utilisé au sein
d’interférometres de Mach-Zehnder [FUJ99], de coupleurs directionnels [LOH98], de
résonateurs [TTE11][BI11], ou plus récemment dans des « Bloch Array Waveguides »
[KUM12] [GANT13]. L’objectif est toujours d’utiliser cette différence de constante de
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propagation entre I’aller et le retour, et dans certains cas amplifier, pour ensuite trouver
une configuration assurant le passage de la lumiére dans une direction et la bloquant dans

Pautre.

e Coefficients d’absorption non réciproques

De facon tout a fait similaire a la situation décrite dans le paragraphe précédent,
Papplication d’une aimantation transverse dans le superstrat magnétique de la Figure 2.5
(b) induit un coefficient d’absorption non-réciproque pour le mode TM : Vgyer #
Vretour- Proposé par Zaets et al [ZAE99], cet effet est da a I'effet Kerr transverse lors de
la réflexion sur linterface guide matériau aimanté qui produit une modification de
I'amplitude du signal réfléchi selon l'orientation de 'aimantation. Cet effet, mis en ceuvre
sur le mode TM [VANO7], puis sur le mode TE en créant une asymétrie géométrique
[SHIOO] a surtout été appliqué dans les technologies des semi-conducteurs car il peut étre
couplé avec un guide constitué d’un matériau amplificateur. Ainsi, le gain apporté par

I'amplification peut compenser les pertes induites par 'absorption du matériau.

Sur la base de ces différents effets magnéto-optiques, de nombreuses réalisations
d’isolateurs optiques intégrés ont été proposées avec différentes technologies support
d’intégration.

2.2. Isolateur optique intégré

Dans la mesure ou lisolateur optique conduit a un comportement différent selon
que la lumiére se propage dans un sens ou un autre, il doit étre construit sur l'utilisation
d’un effet non-réciproque. Les démonstrations d’isolateurs utilisent des matériaux
magnétiques aimantés [JAL13], seuls matériaux contenant par nature une antisymétrie.
Leur mise en ceuvre est basée sur les effets décrits dans le paragraphe précédent.

Dans les isolateurs employés en espace libre, un film magnétique qui produit une
rotation Faraday de 45° est placé entre deux polariseurs dont les directions different de
45°. Dans le sens passant, la polarisation de 'onde émergente du film magnéto-optique
est alignée avec le polarisateur de sortie, alors que dans le sens retour, elle est inclinée de

90° par rapport au polariseur d’entrée, donc bloquée (voir Figure 2.8).
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Figure 2.8 : Principe de fonctionnement d’un isolateur optique en espace libre

Le matériau magnéto-optique utilisé pour réaliser ce rotateur dépend du domaine de
longueur d’onde. Dans le visible, ce sont des verres paramagnétiques ou du grenat de
tertbium et gallium (TGG) qui sont utilisés. A 1550 nm, il s’agit surtout du grenat
d’yttrium et de fer Y3FesO12 (YIG), ou une version avec substitution au Cerium ou
Bismuth, car il présente un facteur de mérite magnéto-optique F(°/dB) élevé (environ
570°/dB a 1550 nm [SHI97]). Ce facteur est le rapport entre la rotation Faraday
spécifique Or(°/cm) et absorption a(dB/cm) : F (°/dB) = Or/a. En employant du YIG,
les dispositifs commerciaux atteignent de tres bonnes performances: taux d’isolation
supérieur a 35 dB (rapport des facteurs de transmission aller et retour) avec des pertes
d’insertion de 'ordre de 0,4 dB.

En suivant cette approche, le premier isolateur intégré a été démontré par Castera e#
al en 1977 [CAS77]. Ce composant est basé sur un guide planaire en YIG utilisé en deux
trongons : le premier soumis a un champ longitudinal produit une conversion de mode
non réciproque de 45° par effet Faraday. Le second est soumis 4 un champ transverse
incliné de 22.5° par rapport au plan pour créer, par effet Cotton-Mouton, une lame de
phase demi-onde qui joue le role de rotateur réciproque de 45°. Contrairement a espace
libre, cette lame de phase est absolument nécessaire pour ramener la polarisation dans les
directions des modes propres de propagation des structures guidées : mode TE et TM.
Ainsi, dans le sens passant, apres traversée du sélecteur et des deux trongons rotateurs qui
se compensent, la polarisation redevient TE et 'onde passe. Dans le sens retour, les effets
des deux rotateurs s’ajoutent, la polarisation est perpendiculaire a la direction du sélecteur
et onde est bloquée (voir Figure 2.9). Un taux d’isolation de 10 dB a été démontré par
ces auteurs.

Méme si cette démonstration relativement ancienne fat trés prometteuse, aucun
isolateur totalement intégré n’a encore aujourd’hui été mis sur le marché. Cela est
principalement du au fait que les grenats (YIG) classiquement utilisés nécessitent une
température de cristallisation supérieure a 700 °C pour étre magnétique [BOUO4|. De
plus, pour accorder les distances cristallines et éviter des craquelures pendant le recuit, ces
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matériaux doivent étre déposés sur du Grenat de Gadolinium et Gallium (GGG) qui n’est

pas un substrat compatible avec les technologies classiques d’optique intégré.

Lame %5 onde }, .~
__:'gr-"v‘ p |

i A retour:

Rotateur (.~

Figure 2.9 : Isolateur intégré a rotation fonctionnant sur le mode TE. La lame 1/2
onde est inclinée de 22,5° par rapport au polariseur d’entrée pour avoir un effet

rotateur.

Pour surmonter ce probleme d’intégration de matériau, certains auteurs ont travaillé
sur I'intégration hybride de matériaux magnétiques type YIG. Par exemple, Sugimoto e a/
ont réalisé un isolateur intégré sur une plateforme de silice constitué des différentes
fonctions optiques par linsertion du YIG dans des rainures réalisées dans la silice
[SUGY6]. Indépendamment de ce probleme de matériau, les isolateurs a rotation non
réciproque se heurtent au probléeme de la biréfringence de mode qui peut limiter
Pefficacité de conversion (voir paragraphe 2.1.2), ou en faire un parametre difficilement
maitrisable. Méme si des techniques d’accord de phase ont été mises en ceuvre, une
importante part de la recherche dans le domaine s’est ensuite orientée vers 'utilisation des
constantes de propagation non-réciproques ou le probleme de biréfringence de mode
n’intervient pas. Une des configurations les plus utilisées est celle d’un interférometre de
Mach-Zehnder dont les deux bras, constitués d’'un guide magnéto-optique, sont soumis a
des aimantations transverses opposées (voir Figure 2.10). Les constantes de propagations
des modes TM sont alors non-réciproques entre laller et le retour comme expliqué au
paragraphe 2.1.2. Un troncon réciproque est ajouté pour obtenir des interférences
constructives dans le sens aller et destructives dans le sens retour (Figure 2.10).
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Figure 2.10: Haut: schéma d’un isolateur intégré a déphasage a Dbase

d’interféromeétre de Mach-Zehnder (D’aprés [YOKO04]). Bas: principe de
fonctionnement de 1'isolateur : les déphaseurs non réciproques (NR) impriment un
déphasage de 45° alors que le réciproque (R) imprime 90°. Les valeurs des phases

accumulées sont reportées sur les ondes de chaque bras.

Plusieurs conceptions d’isolateur ou démonstrateurs pratiques ont été réalisées en
suivant ce principe avec des taux d’isolation intéressants [FUJ00], [ZHU99], [YOKO4].
Mais la difficulté d’intégration du YIG demeurant identique, une autre orientation
intéressante consiste a rapporter un film de YIG ou Ce-YIG par « bonding » sur une
plateforme d’optique intégrée sur verre [JOUOS] ou silicium [GHO12]. En suivant cette
approche Shoiji ez a/ ont réalisé une des meilleures démonstrations d’isolateurs intégrés
avec un taux d’isolation de 21 dB et des pertes d’insertion de 8 dB [SHOO0S]. Cependant,
ces pertes sont encore trop importantes pour une application industrielle, et ce type de
solution nécessite I'intégration de deux aimants permanents a la surface du dispositif, ce
qui complique l'intégration.

Un autre type d’isolateur a été développé sur la base de coefficients d’absorption
non-réciproques (voir paragraphe 2.1.2) mis en ceuvre dans des guides a effet
amplificateur, et recouverts d’une couche de matériau ferromagnétique [SHIO2]. L’effet
amplificateur du matériau a gain compense les pertes d’insertion dans le sens passant. Ici,
ce n’est pas du YIG qui est utilisé¢, mais de nouveaux matériaux magnéto-optiques qui
sont totalement intégrables par les technologies semi-conducteurs type InGaAs/InP. Par
exemple, Van Parys e a/ ont réalis¢é un isolateur dans un guide amplificateur par
lintégration monolithique d’un aimant permanent semi-conducteur qui assure également
le role de contact électrique pour I'injection du courant d’amplification [VANO7]. Ce type
de solution est tres intéressante en terme d’intégration, mais limitée par le fait que le gain
du milieu amplificateur ne permet pas de compenser totalement les pertes induites
principalement par 'absorption du matériau ferromagnétique [MIZ12]. De plus, cela reste
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une solution active qui nécessite I'injection de courant et que 'on ne peut mettre en ceuvre
qu’en technologie I1I-V.

L’amplitude des effets d’isolation étant toujours trop faible devant les effets
d’absorption, de nouvelles pistes ont été lancées sur 'exaltation des interactions magnéto-
optiques en utilisant des cristaux photoniques, des structures résonnantes [MAG10],
[SMI12], ou des effets magnéto-plasmoniques [ZAY12]. Par exemple, un intérét
important a été récemment porté a un isolateur basé sur un résonateur en anneau
surmonté d’un matériau magnéto-optique [BI11], [KRpat12]. Par leffet résonnant de la
structure, les propriétés d’isolation sont fortes, mais la bande passante optique devient
tres faible : de 'ordre de 0,1nm [MIZ12].

L’approche par cristaux photoniques est intéressante, car elle peut permettre
d’obtenir une non-réciprocité sans aucun matériau magnétique. Pour cela, il est nécessaire
de briser les symétries spatiales et temporelles en utilisant un méthode de modulation
spatio-temporelle de la permittivité du guide [YUO09], [WANO9]. Il s’agit la de pistes
émergentes mais qui ont 'intérét d’enlever le matériau magnétique, et les problemes qu’il

induit.

Cette revue des isolateurs optiques intégrés met en lumiere les difficulté rencontrées
par les chercheurs pour trouver une méthode qui remplisse toutes les exigences requises a
I'intégration de ce composant. La limitation principale est liée aux pertes d’insertion des
dispositifs, rarement inférieures a 10 dB, qui sont dues a l'absorption inhérente du
matériau magnéto-optique et aux étapes technologiques nécessaires a l'intégration de ce
matériau [MIZ12]. Cela explique pourquoi aucune solution d’isolateur intégré n’est
présente sur la marché, bien que les travaux pionniers de Castéra datent de plus de 30 ans.

Il faut toutefois préciser que les dernicres démonstrations faites en technologie
«silicium » par bonding de Ce-YIG sur des plateformes SOI [SOB13][GHO12], voir
méme l'intégration monolithique de Ce-YIG sur ces plateformes [BI11], paraissent tres
prometteuses, surtout qu’il peut y avoir une rémanence de leffet non réciproque
[GHO12], ce qui pourrait éliminer Pétape d’intégration des aimants de polarisation
magnétique.

Dans ce contexte, il semble pertinent de poursuivre le travail pour imaginer et
construire d’autres solutions originales d’isolateur optique intégré, notamment pour une
intégration par approche composite sur verre.

Avant de présenter les objectifs de cette approche, un bilan des différents matériaux
magnéto-optiques développés pour des travaux sur les fonctions non-réciproque intégrés
est présenté.
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2.3. Matériaux MO pour ’intégration
P g

Les travaux des groupes de recherche menés depuis plusieurs dizaines d’années pour
réaliser une intégration de lisolateur optique ont conduit au développement de
« nouveaux » matériaux magnéto-optiques qui soient compatible avec une plateforme de
circuits optiques intégrés. Le Tableau 2.1 recense ces différents matériaux en précisant le
substrat, la longueur d’onde de travail et surtout le facteur de mérite magnéto-optique
F(°/dB). Comme précédemment défini, celui-ci est exprimé par le rapport de leffet

Faraday intrinseque du matériau a son absorption.

by = 2eC/em)

a(dB/cm)
Matériau Substrat A (nm) | F (°/dB) | Références
GaAs:MnAs GaAs 1550 0,02 [SHIO2b]
InAlAs:MnAs InP 1550 0,06 [SHI02]
CdMnTe GaAs 730 1000 [ZAY04]
Fe:InGaAs InP 1550 125 [ZAMOS8]
CosoFeso GaAs 1300 0,3 [LESO0]
Fe:SrTiO3 LaAlOs 1550 1,1 [KIMOS§]
Fe;04 NP)/PMMA Polymere 980 0,5 [LOPO9]
CoFex04 (NP)/PMMA Polymére 980 0,21 [LOP12]
Bi-YIG (NP)/PMMA Polymere 980 0.23 [FUOS]
7-Fe203 (NP)/ (8i02/ TiO5) | Veerre 633 0,2 [ROY05]
CoFez04 (NP)/ ($iO2/ ZrOz) | Verre 1550 2 JCHOO0S]
YIG GGG 1550 10.2 [HUAO5]
Bi-YbIG GGG 1550 30,2 [HUAO5]
Ce-YIG GdsSc2GaszO12 | 1550 570 [SHI97]

Tableau 2.1 : Facteur de mérite magnéto-optique de différents matériaux magnéto-
optiques développés en vue d’une application a l’isolateur optique. Le substrat et la
longueur d’onde de travail sont précisés dans chaque cas. Les deux lignes en italique

correspondent a des matériaux développés au LT2C. (NP : Nanoparticules)
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Ainsi, sachant qu’avec un matériau de facteur de mérite de 45°/dB, la rotation de
45° nécessaire dans un isolateur a rotation produit une absorption de 1dB, on en déduit
rapidement qu’il faut utiliser un matériau de facteur de mérite supérieur a 45°/dB pour
assurer des pertes d’insertion dans un composant inférieures a 1 dB.

On peut immédiatement remarquer dans ce tableau qu’il y a tres peu de matériaux
assurant cette condition. Le facteur le plus élevé recensé ici est 1000°/dB obtenu par
Zayets ¢t al dans des semi-conducteurs dilués CdMnTe a une longueur d’onde de 730 nm.
Malgré cette valeur et les excellentes démonstrations effectuées par ce groupe,
Iintégration complete de lisolateur au sein d’autres fonctions intégrées est, de I'aveu
méme des auteurs, tres difficile [ZAY12]. On retrouve ensuite le Ce-YIG a 570 °/dB, le
matériau certainement le plus utilisé, avec les difficultés d’intégration mentionnées dans le
paragraphe précédent. Enfin, Zamman e a/ obtiennent un facteur de 125°/dB dans
InGaAs dopé au fer, mais leur mesure de transmission parait honnétement surévaluée, et
en tout cas non réalisée en configuration guidée. Les matériaux aux facteurs de mérite les
plus faibles, surtout en semi-conducteur, sont en fait utilisés avec des matériaux a gain
dans des isolateurs a coefficient d’absorption non réciproques.

Enfin, plusieurs études ont été consacrées a des approches composites en utilisant
des nanoparticules magnétiques dans des matrices de verre ou polymeres. Il s’agit par
exemple de nanoparticules de magnétite (Fe3Os) ou ferrite de Cobalt (CoFe204) dans une
matrice de PMMA qui doit servir a remplir des guides « slots » de silicium [KHA10].
Cette approche est tres proche de celle développée au laboratoire L'T2C, et nous pouvons
remarquer que le facteur de mérite de notre composite a base de nanoparticules de ferrite

de Cobalt est environ 10 fois supérieur.

De fagon a optimiser les propriétés magnéto-optiques des matériaux et également
pour réduire la taille des dispositifs, de nombreux travaux ont été entrepris ces dix
derniéres années pour exalter les interactions magnéto-optiques.

Tout d’abord, 'approche par cristal photonique consiste a créer une structure
magnéto-optique périodique possédant une bande interdite photonique. En bord de
bande photonique, la vitesse de groupe des ondes diminue, ce qui augmente 'interaction
avec le matériau magnétique et permet d’exalter par exemple Peffet Faraday. Cela est
représenté sur la Figure 2.11 en haut, ou 'on peut voir une structure périodique 1D
alternant du Bi-YIG avec de la silice. La courbe de droite montre que la rotation Faraday
est exaltée aux bords de la bande photonique. En suivant cette méthode, Kahl ¢f o/ ont
montré la possibilité d’augmenter le facteur de mérite de 66% comparativement a une
couche de matériau magnétique seule [KAHO4]. La structuration 1D peut également étre
appliquée en configuration guidée comme le montre I'image de la Figure 2.11 en bas. Une
cavité de Bragg a été réalisée dans un guide de BI-YIG et une exaltation de la rotation de
polarisation a été mesurée [LEV006].

La deuxieme méthode, plus récente, utilisée pour exalter un effet magnéto-optique
consiste a coupler un matériau magnétique a un mode plasmonique d’un métal. Le
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confinement du champ électromagnétique di au plasmon peut contribuer a
I’amplification de I'interaction magnéto-optique. Ceci peut étre réalisé par exemple par des
approches cceur-coquille avec des nanoparticules métalliques et magnétiques [WANT11],

ou en associant une couche magnétique a un réseau métallique [CHI13].

Transmission Coefficient

Glass substrate

600 700 800 S00 1000 1100 1200 1300
Wavelength (nm)

S4700 5.0kV 8. 1mm x7.00k SE(L

Figure 2.11 : Haut : Structure périodique Bi-YIG/SiO: et spectres de Transmittance
et Rotation Faraday associés (d’aprés [INOO2]). Bas : Cavité de Bragg dans un guide
de Bi-YIG (d’aprés [LEV06]).

2.4. Positionnement des travaux : approche composite

La présentation faite dans les paragraphes précédents montre que malgré de
nombreux efforts, aucune solution n’a encore permis d’intégrer un isolateur optique au
sein des plateformes d’optique intégrée. Les raisons sont nombreuses, mais
principalement on peut retenir que, d’une part, les nouveaux matériaux développés ont
rarement un facteur de mérite suffisant, et d’autre part, le matériau magnéto-optique
conventionnel Ce-Yig est difficile a intégrer sur les circuits intégrés optiques.

De con coté, le laboratoire Telecom Claude Chappe travaille depuis plusieurs
dizaines d’années sur les propriétés magnéto-optiques des nanoparticules magnétiques, et
les effets polarimétriques associés. Il s’agit principalement de nanoparticules de ferrite
tout d’abord étudiées en phase liquide sous forme de ferrofluides [DON99], puis sous la
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forme de monolithes de silice dopés par des nanoparticules magnétiques et obtenus par
voie sol-gel [JAMO1]. Lors de ma thése débutée en 2001, les travaux se sont orientés vers
I'étude de couches minces d’oxydes métalliques (SiO2-ZrOz) dopées par des
nanoparticules de maghémite. C’est par l'intermédiaire de ce travail que Iéquipe est
rentrée dans le domaine de 'optique guidée au travers, notamment, de la mise en ceuvre
de moyens de mesures expérimentaux dédiés : spectroscopie m-lines, banc de guidage
(couplage/découplage par prisme) pour visualisation des modes, mesure d’atténuation et
premiers essais de conversion de modes ou battement de modes.

En fin de these, en 2004, nous avions mis au point des couches minces de SiO»-
71Oz dopées avec 2% de Maghémite, ce qui donnait une rotation Faraday de 30°/cm (@
633 nm) avec une biréfringence de mode élevée d’environ 2.10-3. Cela donnait une
conversion de mode potentielle avec une efficacité de 'ordre de 103 % | [ROY05]. Nous
avions au passage, démontré la possibilité de réduire la biréfringence de mode en
orientant les nanoparticules dans la couche mince par application d’un champ magnétique
lors de la gélification de la matrice sol-gel.

Malgré la faiblesse de ce potentiel magnéto-optique et au regard de la lecture de la
bibliographie, nous avions le sentiment de développer une approche composite originale
peu retrouvée ailleurs, et facilement transférable vers des composants intégrés. Cela reste,
il semble, encore le cas aujourd’hui au vu des éléments de contexte développés dans le
paragraphe précédent. Néanmoins, il était absolument indispensable d’identifier les
moyens de faire progresser les potentialités de notre matériau ainsi qu’une plate-forme

d’optique intégrée pour 'appliquer aux composants.

Les chapitres suivants sont relatifs aux travaux menés en suivant cette orientation.
Le chapitre 3 est ainsi consacré aux développements réalisés sur notre matériau magnéto-
optique composite depuis 2004. Dans le chapitre 4 sont présentés les résultats obtenus sur
les convertisseurs de modes hybrides sur verre en vue de la réalisation d’un isolateur
optique intégré. Puis, le chapitre 5 présente les travaux réalisés avec pour objectif
I'obtention d’effets magnéto-photoniques dans des arrangements 3D obtenus par voie
sol-gel.
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3. MATERIAU COMPOSITE MAGNETO-OPTIQUE

Le travail décrit dans ce chapitre est relatif au développement du matériau magnéto-
optique composite effectué depuis 2004. Le but est d’atteindre des potentialités
permettant une utilisation de ce matériau dans des dispositifs intégrés. Le travail a été
principalement réalisé dans le cadre de la thése de Fadi Choueikani de 2004 a 2008,
financée en partie par un programme MIRA de la région Rhone-Alpes [CHOOS]. 11 s’agit
du travail fondateur de mes activités de recherche en tant qu’encadrant, car c’est au cours
de ce travail que nous nous sommes appropriés ’élaboration de notre matériau
auparavant réalisé par le LPMCN a Villeurbanne. De plus, les avancées réalisées au cours
de la these ont permis d’envisager P'application de la méthode aux convertisseurs de
modes (chapitre 4) et cristaux magnéto-photoniques (chapitre 5)

Des améliorations constantes ayant ¢été apportées ensuite a notre matériau
composite, les theéses ultérieures ont également contribué aux résultats présentés ici.
L’ensemble des développements « matériau » a été réalisée en collaboration avec Sophie
Neveu, Maitre de conférences au laboratoire Physicochimie des Electrolytes, Colloides et
Sciences Analytiques de 'UPMC a Jussieu. Sophie Neveu est chimiste, spécialiste de
I’élaboration de nanoparticules magnétiques de ferrite ou ferromagnétiques. Il s’agit d’une
collaboration « historique », active et tres fructueuse. La majorité des articles que nous
avons publiés depuis 2004 sont basés sur de nanoparticules magnétiques faites par Sophie

Neveu.

Dans une premicre partie, je vais présenter la matrice composite en détaillant les
propriétés intrinseques du dopant (nanoparticules de ferrite de cobalt), et la méthode
d’élaboration sol-gel du matériau. Une seconde partie est consacrée aux propriétés
optiques et magnéto-optiques du matériau composite déposé en couche mince. Puis, dans
la troisieme partie, des résultats obtenus au travers d’études plus amont sur d’autres types

de nanoparticules magnétiques seront présentés.

3.1. Matériau composite

Sur la Figure 3.1 est donnée une représentation schématique de la constitution du
matériau composite magnéto-optique. Il s’agit d’'une matrice de type silice d’indice 1,5
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environ dans laquelle sont figées des nanoparticules magnétiques dont la taille est de
I'ordre de la dizaine de nanometres. Ce matériau est déposé sous la forme d’une couche
mince d’épaisseur de 'ordre du micrometre sur un substrat de verre, tout cela avec des
traitements thermiques basse température pour assurer une compatibilité avec des

composants intégrés.

Nanoparticules
Magnétiques Couche mince
v A de matériau composite
|rﬂ/‘l‘ﬂ“ ~
Yo v $h~pum

Q ] ® ]
0 @ - ] —
o [ <

]

4 T‘é 000 Substrat
' de verre

Matrice de silice
n~1,5

Figure 3.1 : Représentation schématique du matériau magnéto-optique composite

déposé en couche mince.

Lactivité magnéto-optique du matériau étant liée a la présence des nanoparticules
magnétiques, une présentation de leur propriétés intrinseques mesurées en suspension est

faite dans la partie suivante.

3.1.1. Nanoparticules en suspension

Les travaux menés jusqu’en 2004 sur le composite étaient basés sur 'utilisation de

nanoparticules de Maghémite (y-Fe2O3), car relativement facile a insérer dans les matrices
de silice par voie sol-gel. L’amplitude de I'effet Faraday obtenue était de 25°/cm a 633 nm
pour une concentration volumique de 2 % . Cette valeur étant trop faible, nous nous
sommes alors orientés sur la ferrite de Cobalt CoFe2Os, car les travaux de F. Donatini
[DON99] montraient qu’elle présentait une rotation Faraday beaucoup plus importante
notamment a 1550 nm. La Figure 3.2 montre la valeur de la rotation Faraday enregistrée a
saturation, et la transmittance en fonction de la longueur d’onde d’une suspension de
nanoparticules de ferrite de cobalt concentrée a 0,15%. La mesure est faite en phase
liquide dans une cellule de 1 mm. La rotation présente deux résonances principales : une a
750 nm due aux ions Fe3* en coordination octaédrique, et une plus large autour de 1500
nm due aux ions Co?* en coordination tétraédrique [ROY04]. Pour ces deux résonnances,
la rotation atteint 30°/cm pour une concentration de 0,15 %. La rotation étant
proportionnelle a la concentration volumique en nanoparticules, nous pouvons en déduire

que pour ces particules : Oz (°/cm/%) = 200 (@ 1550 ou 750 nm)
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Figure 3.2 : Transmittance (trait en pointillé et échelle de gauche) et rotation
Faraday spectrale (trait plein et échelle de droite) d’une solution de nanoparticules

de ferrite de Cobalt dans I’eau avec une concentration volumique 0,15%.

Sur la Figure 3.2 est également reportée la transmittance de la méme suspension. La
mesure est référencée a un cuve d’eau pour ne tenir compte que de leffet des
nanoparticules. On remarque une bande de transparence située dans l'infra-rouge au dela
de 1000 nm. Le coefficient de transmission d’environ 70 % pour une cuve de 1 mm et
une concentration de 0,15 % donne un coefficient d’absorption que 'on peut noter :

a(dB/cm/%) = 100 (@ A > 1000 nm)

Afin d’évaluer la qualité magnéto-optique de ces nanoparticules, est tracé sur la
Figure 3.3, le facteur de mérite de ces nanoparticules magnétiques a partir des courbes de
la Figure 3.2. Il présente un premier pic assez large autour de 900 nm qui atteint 0,5 °/dB,
et un plus resserré autour de 1500 nm qui atteint 2 °/dB. Cette derniere valeur montre
que la ferrite de cobalt doit préférentiellement étre utilisée a des longueurs d’ondes de
Pordre de 1500 nm, ce qui est trés intéressant pour une utilisation a la longueur d’onde
télécom de 1550 nm. En revenant au Tableau 2.1, on constate que ce facteur de mérite de
2 °/dB constitue en quelque sorte une valeur moyenne des différentes valeurs présentées.
Il est notamment a comparer a la valeur de 10 °/dB présentée par le YIG a cette méme

longueur d’onde.
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Figure 3.3 : Facteur de mérite magnéto-optique d’une solution de nanoparticules de

ferrite de Cobalt dans I’eau.

Dans la partie suivante, la méthode d’élaboration du matériau composite, basée sur

une méthode sol-gel, est présentée.

3.1.2. Elaboration sol-gel

L’¢élaboration sol-gel est une méthode de synthese de matériau qui, a partir de
précurseurs métalliques (M-(O-R)4) en solution, et par des réactions d’hydrolyse et de
condensation fournit un réseau minéral d’oxyde métallique. M est un atome de métal, par
exemple Si, Ti ou Zr. R est un groupement carboxyl, par exemple CHj3 ou C2Hs ou des
groupements plus complexes. La Figure 3.4 donne une vue d’ensemble des réactions
chimiques mises en jeu. Tout d’abord, les précurseurs métalliques sont mis en solution
avec de I'eau pour donner lieu a des réactions d’hydrolyse qui liberent de I’alcool, en
formant des groupements silanol sur le précurseur. Par diminution de la géne stérique,
cela favorise le rapprochement entre groupements hydrolysés, ce qui va conduire au
réactions de condensation qui forment les ponts « oxo », puis, par enchainement, a la
construction d’un réseau polymérique minéral et aboutit a la gélification de la matrice. Sur
Iexemple de la Figure 3.4, cela conduit a la formation de 1a silice (SiO2). Selon le type de
groupements hydrolysés qui réagissent (groupement silanol ou non), la condensation se
fait par libération d’eau, d’alcool (ROH), et de facon moins fréquente d’éther (R-O-R).
Les réactions de condensations qui conduisent a la gélification sont lentes si on laisse la
solution au repos. Mais si on provoque un rapprochement des entités par évaporation du
solvant, elles sont accélérées et la gélification devient instantanée. C’est la cas lors de

I’étape de « dip-coating » avec I’évaporation du solvant dans le ménisque qui se forme a la
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surface du substrat, ou lors du « spin-coating » par dépot de la goutte de solution sur le
substrat [BRI92].

R Groupement

| Hydrolysable H “Groupement

0 | | silanol
I. Hydrolyse I
R-0—8i—O—R + H—OH R—0—Si~—0—R + R—OH
(l) 0
R R
H Si Si Si
(0) (I) (r) Pont () (ROH)I
l . Condensation | S [
R—O—SII—O—R O—SI—O—Sli—O'?—Sﬁ—O + (HZO)m
| | | | (ROR,

R . s. Si Si

Figure 3.4 : Ensemble de réactions chimiques caractéristiques de 1’élaboration sol-

gel. L’exemple est construit autour de ’atome métallique de Si.

Ce principe général de synthése, qui aboutit a la formation d’un réseau minéral
constituant un oxyde métallique, peut étre également appliqué a des syntheése d’oxydes
mixtes, par exemple SiO2/TiO2 ou SiO2/ZtOs, en mélangeant différents précurseurs
métalliques de départ. Cela permet de jouer sur les propriétés du matériau final comme
I'indice de réfraction ou les caractéristiques mécaniques. De facon classique, le sol
synthétisé pour obtenir des couches minces guidantes est réalisé avec un mélange de
précurseurs de Si et Zr avec un rapport molaire 10/3. Cela permet d’avoir un indice
moyen plus élevé que la silice pure, de Pordre de 1,5.

Dans le cas d’un dépot en couche mince par « dip-coating », I’épaisseur de la couche
dépend principalement de la viscosité de la solution et de la vitesse de tirage utilisée lors
du retrait [BRI92]. C’est par la vitesse de tirage que nous ajustons I’épaisseur des couches
minces. Une fois le matériau gélifié sous la forme d’un film mince sur un substrat, il est
nécessaire de le finaliser en appliquant un traitement thermique qui a pour objectif
d’éliminer les restes d’alcool, d’eau et de solvant piégés dans la matrice (T ~ 100°C), et/ou
de densifier le matériau [BRI92]. .

Cest ce type d’élaboration sol-gel qu’utilisait, dans le cadre de ma these, le
laboratoire LPMCN pour synthétiser les couches SiO2/TiO2 dopées en nanoparticules de
Maghémite, avec des températures de traitements de plusieurs centaines de degrés. Elle
est encore utilisée par notre équipe pour I’élaboration des cristaux magnéto-photoniques
par voie sol-gel (Chapitre 6). Cependant, comme indiqué au paragraphe 2.4, ce type de
matrice conduisait a des couches minces guidantes avec des biréfringences de mode de
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Pordre de 2.10-3. Cest une valeur trop importante qui limite énormément la conversion de
mode. Cette valeur de biréfringence étant principalement due a la forte anisotropie de la
couche induite par les contraintes mécaniques, nous avons fait le choix d’utiliser une

synthéese sol-gel hybride organique-inorganique.
e  Elaboration sol-gel organique-inorganique

11 s’agit ici d’utiliser un précurseur métallique dont 'un des groupements OR a été
remplacé par un groupement organique qui contient notamment une double liaison
carbone [LI195]. La Figure 3.5 donne, pour illustration, la formule chimique du précurseur
de silice organique inorganique que nous utilisons : le
Methacryloxypropyltrimethoxysilane MAPTMS [SAR98]. Ce type de précurseur se
comporte comme précédemment lors des phases d’hydrolyse et de condensation. Mais
une fois gélifié par la construction du réseau minéral, il est soumis a une illumination UV
(~300 nm), qui par I'intermédiaire d’un photo-initiateur ajouté au sol de départ, provoque
Iouverture des doubles liaisons C=C pour aboutir a une polymérisation organique par
construction de chaine carbonée —C-C-C-. Ce type de synthé¢se sol-gel permet d’aboutir a
une qualité optique parfaite pour le guidage, méme pour des épaisseur de plusieurs um,
alors que les dépots sol-gel de type minéral ont tendance a générer des fissures des que
Iépaisseur dépasse plusieurs centaines de nanometres. Cela est da a la présence du réseau
organique qui apporte de la flexibilité a la matrice [LANO5]. Cette flexibilité qui permet de
baisser le niveau de contrainte dans la couche, permet par conséquence de réduire
fortement la biréfringence intrinseque de la couche par rapport a une couche minérale. Ce
point sera détaillé au paragraphe 3.2.2. De plus, le réseau inorganique polymérisant a basse
température sous insolation UV, cela permet de réduire fortement le budget thermique a
des valeurs de lordre de 100 °C. C’est un critere important en vue de lutilisation du

matériau sur une plateforme d’optique intégrée.

OCH,

I
H,CO—Si—OCH,

Réscau minéral

(—Si—O0—Si——Si—

0 __ Groupement
=| ""“v—.‘ﬁ_PonmérisabIe
EcH2)
Réseau organique
MAPTMS Matrice organique-inorganique

Figure 3.5: Formule chimique du précurseur hybride utilisé (MAPTMS :
Methacryloxypropyltrimethoxysilane), et représentation de la constitution des deux

réseaux polymériques dans une matrice sol-gel organique inorganique.
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e  Dopage

Pour obtenir une matrice d’oxyde métallique avec une activité magnéto-optique, la

voie choisie consiste a ajouter a la préparation sol-gel liquide des nanoparticules de ferrite
de Cobalt (CoFe20y4) dispersées dans I'eau (ferrofluide) (voir Figure 3.6).

Préparation || Ferrofluide F l‘ ,,",g.. i !
N “ - v
< 3 lvl: ol or 9y

sol gel CoFe,0O,

N/

Préparation
sol gel dopée
en nanoparticules

v

Filtrage
0,2 um

v

Dip-coating

Figure 3.6 : Gauche: Protocole d’élaboration des sol dopés. Droite : Image de
microscopie électronique en transmission de nanoparticules de ferrite de cobalt issu

d’un ferrofluide acide.

L’objectif est, par ce dopage, d’aboutir a une matrice solide au sein de laquelle les
nanoparticules sont piégées au travers d’une distribution aléatoire de particules
individuelles. II faut éviter tout effet d’agrégation qui, a partir de nanoparticules d’environ
10 nm, pourrait conduire a la formation de structures de plusieurs dizaines de nanomeétres
a lorigine d’effets de diffusion et donc de pertes optiques. Cette étape de dopage
nécessite donc une excellente compatibilité chimique entre les nanoparticules en phase
aqueuse et la solution sol-gel. Pour cela, I’étude a été menée en collaboration étroite avec
S. Neveu du Laboratoire PECSA pour déterminer les conditions assurant cette
compatibilité. En jouant sur les propriétés acido-basiques des solutions, il devient possible
de trouver les conditions pour obtenir une bonne dispersion des nanoparticules a la fois
dans le liquide magnétique et dans la préparation sol-gel. En effet, I’hydrolyse de la
préparation sol-gel étant catalysée par I'acide chlorhydrique, la solution présente un PH
acide de l'ordre de 2. 1l faut donc travailler avec un ferrofluide stable dans cette zone de
PH. Or les nanoparticules de ferrite de Cobalt ne sont pas stables en I’état en solution
acide. Ainsi, une fois synthétisées par co-précipitation d’hydroxydes de Fe(Ill) et Co(1I),
elles sont traitées par du nitrate de fer qui passive leur surface et évite leur dégradation en
milieu acide [TOU90]. 1l devient alors possible d’obtenir un ferrofluide stable en milieu
acide [LEF98], avec des concentrations volumique qui peuvent atteindre 10%. La taille
moyenne des nanoparticules utilisées est de 'ordre de 10 nm, leur forme restant de type
« cailloux » (Figure 3.6).
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Une fois le sol-dopé, il est filtré a 0,2 um, et utilisé pour obtenir des films minces par
dip-coating. Les traitements thermiques et UV sont ensuite appliqués. Pour ce type de
matériau basé sur I'utilisation d’une matrice organique-inorganique, la concentration finale
¢ en nanoparticules dans le matériau atteint un maximum de P'ordre de 2%. Au-dela, le
dopage perd en qualité.

3.2. Propriétés du matériau en couches minces

Cette partie est désormais consacrée aux résultats de caractérisations optiques et
magnéto-optiques menées sur les couches minces dopées et élaborées selon le principe
précédent.

3.2.1. Couches minces guidantes

Les couches minces dopées devant servir a la réalisation de structures guidantes, il
faut s’assurer de la qualité de la dispersion et vérifier la capacité de guidage. Tout d’abord,
I'image MEB reportée sur la Figure 3.7 montre la bonne distribution des nanoparticules
au sein de la matrice d’oxyde métallique. Cette répartition est aléatoire avec une absence
d’agrégat, ce qui garantit une absence de diffusion de la part des nanoparticules.

-

ADD 150 XES5000 W0mm WD 30mm

Figure 3.7 : Gauche : Image de microscope électronique a balayage illustrant la bonne
distribution des nanoparticules dans la matrice hote. Droite: Trait de guidage

observé dans une couche dopée a 0,1% pour une longueur d’onde de 820 nm.

Drautre part, I'image du trait de guidage reportée sur la méme figure, montre que la
propagation de la lumiére est possible sur plusieurs centimetres a la longueur d’onde 820
nm. Cela atteste qu’il n’y a pas de fissures dans la matrice susceptible d’empécher cette
propagation. C’est un élément indispensable pour réaliser des structures « guidantes ».
Cette image, obtenue dans un couche mince dopée a 0,1 % et déposée sur un substrat de
pyrex, montre latténuation de la lumicre au cours de la traversée du matériau. En
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analysant la décroissance exponentielle de la lumiere, on peut en déduire un coefficient
d’atténuation de 29 dB/cm, soit 290 dB/cm/% si on le raméne a la concentration
volumique en nanoparticules. Par comparaison, le coefficient d’atténuation que I'on peut
déduire de la Figure 3.2 a la méme longueur d’onde est de 340 dB/cm/%. Il est
intéressant de voir que le dopage, puis le dépot en couche mince, n’ont pas généré une
augmentation de P'absorption. Une valeur plus faible indique simplement que le mode
guidé n’est pas totalement confiné dans la couche mince dopée, mais aussi un peu dans le
substrat, ce qui réduit son atténuation par rapport au matériau en volume. Nous avons
d’ailleurs toujours observé que latténuation des modes supérieurs moins confinés dans la
couche magnéto-optique est inférieure a celle du mode fondamental [CHOOS].

3.2.2. Biréfringence

La biréfringence de mode TE/TM est une des caractéristiques clé des convertisseurs
de modes magnéto-optiques. Comme indiqué au paragraphe 2.1.2; elle peut limiter
fortement Pefficacité de conversion de mode magnéto-optique. De fagon générale, dans
une structure guidée cette biréfringence de mode AN peut étre décomposée de la facon
suivante [DAMS06] :

AN = ANy, + An

ANy, est la biréfringence géométrique ou biréfringence de guidage qui existe méme
si le matériau constituant le guide est isotrope. Elle est die au confinement de la lumiere
entre différentes interfaces qui ont un impact différent sur 'onde selon sa polarisation. Sa
valeur dépend donc des caractéristiques opto-géométriques de la structure et de la
longueur d’onde de travail. Par exemple, plus I’écart d’indice entre le cceur et le substrat
est important, plus cette biréfringence est grande.

An; est la biréfringence intrinseque du matériau constituant le guide d’onde. Elle
peut étre due a une anisotropie cristalline de ce matériau, ou plus classiquement en
couches minces, aux contraintes résiduelles au sein de la couche. De plus, dans le cas des
couches dopées par des nanoparticules magnétiques optiquement anisotropes, une
anisotropie des particules peut contribuer a cette biréfringence.

Le Tableau 3.1 donne une comparaison des niveaux de biréfringence observés pour
le mode fondamental dans les couches sol-gel réalisées soit par un sol-gel minéral (cadre
de ma these avant 2004), soit par un sol gel hybride organique-inorganique. La
biréfringence de mode est mesurée directement au M-lines avec une incertitude de 104, et
la biréfringence géométrique est calculée a partir des valeurs d’indice et d’épaisseur. On
peut ensuite en déduire la biréfringence intrinseque. Ce tableau montre que la
biréfringence géométrique n’est pas d’influence notable, et c’est la biréfringence
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intrinséque qui contribue quasiment enticrement a la biréfringence de mode. Le résultat
important est que le passage a une matrice sol-gel organique-inorganique permet de
baisser d’un facteur 10 la valeur de la biréfringence. Il faut pour cela utiliser un traitement
UV doux avec une densité de puissance de 1mW/cm?. Ce traitement UV est précédé d’un
traitement thermique de 90°C pendant 1H. Ce type d’enchainement « thermique puis
UV » est celui qui contribue a créer la biréfringence la plus faible [CHOO8]. Pour assurer,
néanmoins, qu'un tel traitement « doux » conduit a une bonne finalisation de la couche,
nous avons fait une étude de vieillissement qui a montré qu’une durée d’insolation de 20

min assure la stabilité de I'indice de la couche dans le temps [CHOOS].

Sol gel minéral Sol-gel hybride Sol-gel hybride
sans traitement UV | Traitement UV « dur » | Traitement UV « doux »
Indice 1,57 1,5-1,54 1,5-1,54
Epaisseur 1,9 um 3—6pum 3—6pum
AN, 3,7.103 6. 104 2. 104
AN, 3. 10 10° 10
An; 3,4.10°3 6. 104 2. 104
Tableau 3.1 : Comparaison des valeurs de biréfringences des modes fondamentaux

entre la matrice sol-gel minéral et hybride organique-inorganique. Les mesures sont
effectuées par la technique Mlines a 633 nm. Le traitement « dur » correspond a une

densité de puissance de 1 W/cm?2, alors que le traitement « doux » correspond a une
densité de ImW/ cm?2.

Sur la Figure 3.8, sont reportées les biréfringences des modes fondamentaux de
couches minces de SiO2/ZrO> dopées par des nanoparticules magnétiques poutr deux
niveaux de concentration en particules et différentes orientations du champ magnétique
appliqué pendant I’élaboration des couches (dépot, traitement thermique et UV).

De la méme fagon que ce que j’avais observé sur les couches minérales, 'application
d’un champ magnétique pendant la gélification induit une modification de la biréfringence
de mode [ROYO05]. Cela est da a I'anisotropie cristalline des nanoparticules qui possedent
un axe optique dont la direction est confondu avec celle de son axe de facile aimantation.
Durant la phase de gélification, les particules ne sont pas encore figées et I'application
d’un champ magnétique oriente les moments magnétiques des particules et, par la méme
les axes optiques. Cela créé donc une anisotropie Any, au sein de la couche en augmentant
I'indice dans la direction du champ [JAMO1]. Si le champ est perpendiculaire, I'indice
transverse est augmenté ce qui augmente l'indice effectif du mode TM et réduit la
biréfringence. Cet effet d’orientation a été vérifié par des mesures d’ellipsométrie en

transmission qui valident ce raisonnement.
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Figure 3.8 : Biréfringence modale a 820 nm de couches mince de SiO2/ZrO: dopées par
des nanoparticules de ferrite de cobalt avec une concentration volumique de 0,27 ou
1%. La biréfringence est donnée en fonction de la direction du champ magnétique
(0,5T) appliqué pendant 1’élaboration. Le schéma en insert explicite les directions de

champ magnétique de gélification et I’orientation des champ éléctriques TE et TM.

L’effet d’orientation obtenu ici avec des nanoparticules de ferrite de cobalt est, en
terme de biréfringence, plus faible que celui obtenu antérieurement avec la Maghémite.
Cela est lié a Panisotropie intrinseque des nanoparticules de Maghémite qui est plus
importante [DAV96]. Néanmoins, dans la mesure ou le niveau de biréfringence « hors
champ » est beaucoup plus faible, I'application d’un champ perpendiculaire permet ici
d’inverser le signe de la biréfringence, ce qui offre la possibilité d’obtenir un accord de
phase (biréfringence nulle) par ajustement de la valeur du champ. L’étude est ici faite a la
longueur d’onde 820 nm dans une structure multimode sur la biréfringence du mode
fondamentale pour laquelle la contribution géométrique est faible. Si I'on passe a 1550
nm, la structure devient monomode et cette biréfringence géométrique est plus élevée.
Dans ce cas, comme illustré sur la Figure 3.9, lapplication d’un champ magnétique
perpendiculaire ne permet pas d’inverser le signe de la biréfringence, mais néanmoins de
Pabaisser a une valeur de Pordre de 10-4. Cette figure montre également que 'amplitude de
la variation de biréfringence induite par les particules An, dépend de 'amplitude du
champ avec une forme de saturation a fort champ caractéristique d’orientation
magnétique.

Au final, suite a 'application d’un champ magnétique de gélification, la biréfringence
de mode peut étre décomposé en tenant compte de la contribution des particules au sein

de la biréfringence intrinseque :

AN = ANy, + An; = ANgg, + Ang + An,,
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ou An, estla biréfringence due aux contraintes.

7.E-04 1 AN, =AN, ., +An, +An,
s
6.E-04 4 An=-15.10+
T O 2
An,
(2000 Oc) An An
P P
4E-04 | (3500 O¢ (5000 Oc)
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Figure 3.9 : Biréfringence modale mesurée a 1550 nm sur une couche mince de
Si02/ZrO: dopée par des nanoparticules de ferrite de cobalt en fonction de
I’amplitude du champ magnétique perpendiculaire appliqué pendant la gélification.

La décomposition des différentes contributions de biréfringence est représentée.

3.2.3. Potentialité magnéto-optique

La fonction premicre du matériau composite déposé en couche mince est de
produire des effets magnéto-optiques non réciproques que 'on souhaite appliquer aux
composants. Ainsi, les propriétés magnéto-optiques du matériau composite sont illustrées
sur la Figure 3.10 par la représentation de la rotation Faraday en fonction du champ
magnétique appliqué. Cette rotation est mesurée ici en espace libre dans la direction
perpendiculaire au plan de la couche mince dopée. La rotation a saturation est de ordre
de 250°/cm a 820 nm pour un dopage de 1,5 %, ce qui correspond a une rotation de
310°/cm pour la longueur d’onde 1550 nm. Par rapport aux couche minces dopées en
Maghémite réalisées pendant ma thése, la rotation Faraday est augmentée de plus de 10
fois : 310°/cm a 1,5 % contre 30°/cm a 2%. De plus, cette amplitude d’effet est tout a
fait comparable a celle obtenue avec un Grenat d’Yttrium et de Fer : ~ 200°/cm en
massif a 1550 nm. Evidemment un YIG substitué a un effet plus important, mais il est
intéressant de noter que par une approche composite avec une concentration inférieure a

2%, la rotation atteint des valeurs similaires au matériau magnéto-optique classique.
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Cette amplitude de rotation Faraday est proportionnelle a la concentration
volumique en nanoparticules, et nous pouvons reprendre pour le composite la relation
obtenue pour les particules en suspension a Savolr :
0r(°/cm/%) = 200 (@ 1550 ou 750 nm).

Nous verrons au chapitre 6 que nous avons par exemple augmenté la rotation
Faraday spécifique 2 plus de 6000°/cm en augmentant la concentration a des taux de
supérieurs a 30%. La courbe de la Figure 3.10 montre également la présence d’un cycle
d’hystérésis sur la rotation. Cet effet, da a anisotropie magnétique des nanoparticules de
territe de Cobalt, sera analysé plus en détail au paragraphe suivant.

250 -

Br (°/cm)

-8000 8000

-250 -

Figure 3.10 : Rotation Faraday spécifique 0(°/cm) d’une couche magnéto-optique en
fonction du champ appliqué. La concentration volumique en nanoparticules (~ 9nm)

dans la couche est de 1,5% pour une longueur d’onde de mesure de 820 nm.

Plus généralement, 'absorption et la rotation Faraday dans les couches minces sont
donc liées aux nanoparticules de la méme fagon que lorsqu’elles ont en suspension, le
facteur de mérite représenté en suspension Figure 3.3 reste valable pour les couches

minces. La vérification expérimentale a évidemment été faite.

En terme de capacité de ce matériau composite a jouer le role de convertisseur de
mode magnéto-optique, il est désormais possible d’évaluer le bénéfice que nous avons
obtenu en passant d’une matrice sol-gel minérale dopée en nanoparticules de maghémite a
une matrice organique-inorganique dopée en ferrite de cobalt. En se basant sur une
concentration en nanoparticules de 2% dans les deux cas, et en assimilant la rotation
Faraday intrinséque au coefficient de couplage TE/TM 2, sont tracés sur la Figure 3.11
les rendements maximaux de conversion en fonction de la biréfringence de mode. Une
biréfringence de l'ordre de 103 obtenu dans une matice minéral/maghémite produit un
rendement trés faible, bien inférieur a 0,5. II faudrait une biréfringence de 10-> pour
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atteindre cette valeur. Par contre la biréfringence de lordre de 10* obtenue dans la
matrice hybride/ferrite de cobalt, produit des rendements qui peuvent dépasser 0,5. Cela
montre, au final, tout I'intérét de l'attention portée au développement de ce matériau
composite afin qu’il devienne capable de produire des effets de rotation de polarisation
non-réciproques intéressants. Nous verrons au chapitre suivant que les structures
hybrides permettent de réduire encore la biréfringence de presque un ordre de grandeur,

ce qui permet de gagner encore en efficacité de conversion.

Sur cette base de matériau composite en couche mince, il a été ainsi possible de
démontrer une conversion de mode TE/TM dans un guide planaire par couplage par
prisme [ROY11]. Cela a permis de valider 'approche avant de I'appliquer aux structures
hybrides.

1 """""""" ------..___.‘
Ry \\ .
) \ Ferrite de Cobalt
Maghémite A% 2%
0.8 - 2% %, 1550 nm
633 nm
0.6 o
Ry=0.,5

0.4 -
0.2 -

0 r 1

1.0E-07 1.0E-06 1.0E-05 1.0E-04 1.0E-03 1.0E-02

Figure 3.11 : Evolution du rendement maximal de conversion Ry en fonction de la
biréfringence modale pour deux valeurs distinctes de coefficient de couplage
correspondant a deux dopage a 2% en nanoparticules de maghémite (633 nm) et
ferrite de cobalt (1550 nm).

3.2.4. Hystérésis magnétique

Une autre spécificité de 'emploi de nanoparticules de ferrite de cobalt par rapport a
la maghémite est 'apparition d’un cycle d’hystérésis sur les courbes de rotation Faraday
des couches dopées. Pour que cela soit plus visible, sont représentées sur la Figure 3.12,
les rotations Faraday normées en suspension liquide et en couches minces dopées de
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nanoparticules de ferrite de cobalt de taille moyenne 12 nm. En suspension, il n’y a
aucune hystérésis alors qu’en couches minces dopées ou les nanoparticules sont bloquées,
un cycle apparait avec un coercitif Hc et une rotation rémanente Og. L’intérét
fondamental de la présence de ce cycle d’hystérésis vient du fait que 'on obtient un
matériau auto-polarisé : méme sans application d’'un champ magnétique, une rotation
Faraday rémanente existe. Cela signifie que sur un composant éventuel utilisant ce
matériau, aucun aimant ne doit étre intégré par-dessus le dispositif pour le polariser
magnétiquement. Evidemment, il est indispensable que la rotation rémanente soit

suffisante, mais cela enleve une étape technologique difficile pour I'intégration.

1.1 -
OF (°/cm
Ferrofluide ___|
0.5 1 Matrice sol gel
dopée
eR—b
H (Oe)
-9000 -6000 3000 6000 9000

Hc

-1.1

Figure 3.12 : Comparaison entre la rotation Faraday de nanoparticules magnétiques
de ferrite de Cobalt dans 1’eau (ferrofluide), et bloquée dans une matrice solide
d’oxyde métallique (Matrice sol-gel dopée). L’échelle de rotation en ordonnée est

arbitraire.

Pour comprendre lorigine physique de ce phénomene, il faut s’intéresser au
propriétés magnétiques des nanoparticules de ferrite de cobalt. Du point de vue
magnétique, une nanoparticule est monodomaine et porte un moment magnétique 11
dont la norme est proportionnelle a la taille de la particule et a 'aimantation a saturation
du matériau |71i] = mg.V. Si le matériau est soumis 4 un champ magnétique H, le
moment magnétique a tendance a s’orienter le long de ce champ sous l'effet de ’énergie

d’interaction Zeeman E :

—

E; = —po.m.H = —pg.mg.V

Plus la taille de la particule est importante, ou plus le champ est important, plus cette

interaction est forte et plus le moment s’oriente le long du champ. Dans une assemblée de
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nanoparticules, une fois que tous les moments sont orientés, 'aimantation globale atteint
une saturation. Cet effet d’interaction explique les courbes en champ de la rotation
Faraday qui est proportionnelle a 'aimantation avec une pente a faible champ et une
saturation a fort champ.

De plus, ce moment magnétique possede au sein de la nanoparticule un axe de facile
aimantation. La vigueur du lien entre le moment magnétique et son axe de facile
aimantation est donnée par énergie d’anisotropie E, liée a la constante d’anisotropie
magnéto-cristalline du matériau et au volume de la particule [TRE99]:

Ea = va

L’énergie d’agitation thermique Kp.T intervient évidemment dans les mécanismes
d’orientation du moment et de la particule. Dans le cas de nanoparticules de ferrite de
cobalt de taille supérieure a 9 nm, E, est tres grande devant Kp.T et le moment
magnétique est ainsi fortement lié a son axe de facile aimantation. On patle de dipdle
rigide. Pour les particules de taille plus faible, le lien est moins marqué et I'agitation

thermique éloigne le moment de son axe de facile aimantation.

On peut alors expliquer la différence de comportement observé sur la Figure 3.12
entre la suspension et la couche dopée. Dans le cas de la suspension (Figure 3.13), en
I'absence de champ l'agitation thermique induit un brassage des nanoparticules et de leur
moment et aucune aimantation globale n’apparait. Lors de l'application d’un champ
magnétique, I’énergie Zeeman oriente dans la direction de celui-ci le moment magnétique
qui, a son tour, oriente la particule en attirant ’axe de facile aimantation (représentée en
pointillé sur les schémas). Ainsi, une aimantation globale apparait. Si on coupe le champ,
l'agitation thermique refait disparaitre les orientations et 'aimantation redevient nulle.

\J

Hors champ s Hors champ

Figure 3.13 : Représentation schématique des effets d’orientation des nanoparticules
magnétiques dans le cas d’une suspension dans un liquide. La direction de 1’axe de

facile aimantation est représentée en pointillé pour chaque particule.

Dans le cas de la matrice dopée (Figure 3.14), les méme phénomenes existent mais
cette fois-ci, les particules sont bloquées ce qui fige les axes de facile aimantation : seuls
les moments magnétiques peuvent bouger. Les conséquences sont les suivantes :
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- Il faut un champ plus important que dans le cas de la suspension pour saturer le
matériau puisque I'énergie Zeeman doit lutter contre ’énergie d’anisotropie.

- Apres application d’un champ de saturation, les dipdles les plus rigides
reprennent une orientation selon laxe de facile aimantation mais dans la
direction la plus proche de la direction du champ de saturation. Ainsi, il reste

une aimantation globale rémanente, donc une rotation Faraday rémanente.

Hors champ Hors champ

Figure 3.14 : Représentation schématique des effets d’orientation des nanoparticules

magnétiques dans le cas ou elles ont bloquées dans une matrice sol-gel.

Cette illustration montre que la rémanence finale de I'aimantation et donc de la
rotation tient a l'orientation du moment magnétique des plus grosses particules. Cela se
retrouve dans les éléments rassemblés dans le Tableau 3.2, ou 'on observe que plus la

taille augmente plus la rotation rémanente et le champ coercitif augmentent.

Taille moyenne 5,5 nm 9 nm 12 nm
O /0 0 0,11 0,4
Heen Oe 0 110 700 Oe

Tableau 3.2 : Rotation Faraday rémanente ramenée a la saturation, et champ
coercitif associé pour des couches minces dopées avec des nanoparticules de

différentes tailles.

Les résultats de biréfringence du paragraphe 3.2.2 ont montré que application d’un
champ magnétique durant la gélification permettait d’orienter les nanoparticules et
générait une anisotropie de particules. L’axe de facile aimantation est en fait confondu
avec 'axe d’anisotropie optique de ces nanoparticules, et orienter ’axe optique revient a
orienter I'axe de facile aimantation. Ainsi, le cycle de rotation Faraday peut étre modifié
par Iapplication d’un champ magnétique pendant la phase de gélification comme reporté
sur la Figure 3.15. Si le champ de gélification est de direction perpendiculaire au plan de la
couche, les axes de faciles aimantations des particules sont donc orientés majoritairement
dans cette direction qui est aussi la direction de mesure. La rémanence augmente a une
valeur de 0,6 par rapport a 0,4 pour la couche « hors champ », ainsi que le champ
coercitif. Dans la direction opposée, la rémanence et le champ coercitif sont inférieurs.
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Dans l'optique d’une utilisation de ce matériau comme matériau magnéto-optique
auto-polarisé, on remarque que I'on peut ainsi maximiser la rémanence a 60 % de l'effet a
saturation.

Ces mesures de cycle d’hystérésis sur la rotation Faraday en fonction de la taille des
nanoparticules ou de I'orientation ont été validé par des mesures d’aimantation faite par

SQUID a I’Académie Slovaque des Sciences de Kosice sur les mémes échantillons.

==-Perpendiculaire
—Hors champ 05

------ Parallele

-9000 -6000

Figure 3.15: Rotation Faraday normalisée de trois couches minces de SiO:/ZrO:
dopées par des nanoparticules de ferrite de Cobalt en fonction du champ magnétique
de mesure. La légende indique la direction, par rapport au plan de la couche, du

champ magnétique (0.5T) appliqué pendant la gélification.

Afin de conclure sur les propriétés du matériau composite développé depuis 2004, il

est possible de ressortir les points suivants :

- Dutilisation de nanoparticules de ferrite de cobalt donne une rotation Faraday
spécifique de 200°/cm/%, et une atténuation de 100 dB/cm/% a 1550 nm. Le
facteur de mérite associé a savoir 2°/dB est identique a celui en solution.

- L’utilisation d’une matrice sol-gel organique-inorganique donne des niveaux de
biréfringence de quelques 10-4.

- La conjugaison de ces deux éléments donne une conversion magnéto-optique

en configuration guidée dont lefficacité n’est plus nulle, mais peut atteindre
50%.
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- Les nanoparticules magnétiques de ferrite de Cobalt présentant un magnétisme
dur, le matériau composite présente une rémanence d’effet Faraday qui peut

atteindre 0,6 par orientation magnétique lors de la gélification.

Parallelement aux études sur le composite, nous avons continué a mener des travaux
plus amont sur les propriétés des nanoparticules magnétiques dans 'optique de pouvoir

faire évoluer a terme les potentialités magnéto-optiques de notre matériau.

3.3. Etudes prospectives d’autres particules

Cette dernicre partie présente I’étude des potentialités magnéto-optiques de trois
types de nanoparticules (ferrite de cobalt, YIG et magnétosomes). Les matériaux
composites correspondants sont en cours de développement et I'objectif scientifique de
ces études prospectives est de vérifier leur intérét pour nos applications. En d’autres
termes, on cherche a définir si ces nouveaux matériaux pourraient présenter des facteurs

de mérite intéressants ou encore une autopolarisation.

3.3.1. Nanoparticules de ferrite de cobalt

Une premicre étude est dédiée aux nanoparticules de ferrite de Cobalt. En effet,
j’avais pu observer pendant ma these, que la taille des nanoparticules en suspension dans
I’eau jouait un role sur leurs propriétés optiques et magnéto-optiques. De méme, les cycles
d’hystérésis de rotation Faraday des nanoparticules bloquées dans la matrice sol-gel
(paragraphe 3.2.4) possedent également une dépendance a la taille. Nous avons donc
souhaité consacrer une étude plus compléte aux propriétés physiques des nanoparticules
de ferrite de cobalt. Ce travail s’effectue notamment au travers de la thése de Nandiguim
Lamai Hubert, enseignant Tchadien, financé par ’Agence Universitaire Francophone a
raison de 5 mois par an en France. Par deux séjours au laboratoire consacrés
principalement a la prise en main des techniques de dopage et d’élaboration mais aussi des
moyens de mesures, une premicre étude systématique a été réalisée. Des analyses doivent
encore étre faites mais un élément important semble se dégager. Il est illustré sur la Figure
3.16 représentant le facteur de mérite en fonction de la longueur d’onde pour trois
solutions de nanoparticules de ferrite de cobalt dans 'eau. Les nanoparticules de taille 5 et
10 nm présentent une allure de facteur de mérite semblable a celle de la Figure 3.3 avec
une valeur de l'ordre de 2-2,5°/dB autour de 1500 nm, ce qui signifie environ 20 dB pour
45° de rotation. Par contre, les nanoparticules de ferrite de cobalt de taille 20 nm ont un
facteur qui atteint presque 5°/dB, soit 9 dB pour 45° de rotation. C’est une différence
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fondamentale en vue de I'application de notre matériau aux isolateurs optiques. Avec ce
type de particules les pertes du a 'absorption du matériau pourraient étre divisées par 2.
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Figure 3.16 : Facteur de mérite magnéto-optique en fonction de la longueur d’onde

pour trois types de nanoparticules de ferrite de cobalt en suspension dans ’eau.

Ces nanoparticules de 20 nm ont été préparées par une nouvelle méthode
d’élaboration qui consiste a appliquer un traitement hydrothermal apres ’étape de co-
précipitation. I’équipe de PECSA a montré que cette méthode fournit des nanoparticules
plus grosses, mais surtout avec une meilleure qualité cristalline [CAB11]. Pour nous, cela
semble signifier que le facteur de mérite est bien meilleur et nous ouvre une porte
importante vers 'amélioration de la qualité magnéto-optique de notre matériau. Il faut
aussi désormais s’attacher a vérifier la qualité du dopage et des propriétés magnéto—
optiques en matrice solide.

Les travaux de nos collégues ont également montré que ce traitement modifie les
propriétés magnétiques ainsi que la forme des particules avec une allure plus « facettées »
(voir insert Figure 3.17) [CAB11]. Les mesures de rotation Faraday effectuées sur des
couches de silice dopées par ce type de particules montre un cycle d’hystérésis bien plus
important que précédemment. Cependant, l'orientation magnétique augmente la valeur du
champ coercitif mais par celle de la rotation rémanente qui reste de 'ordre de 0,6. Il y a 1a,

néanmoins, un élément intéressant a creuser.
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Figure 3.17: Rotation Faraday normée d’une matrice SiO:2/ZrO:> dopées par des
nanoparticules de ferrite de cobalt synthétisées par bombe hydrothermal. L’image

TEM en insert montre de telles nanoparticules.

3.3.2. Nanoparticules de YIG

Drapres les éléments rassemblés dans le Tableau 2.1, le matériau connu présentant le
meilleur facteur de mérite 2 1550 nm est le Ce-YIG a 570 °/dB, le YIG étant a 10,2 °/dB.
Dans T'optique d’améliorer les capacités de notre matériau, tout en restant sur une
approche composite, il est apparu intéressant de se tourner vers les nanoparticules de
YIG ou Ce-YIG. Mais synthétiser de telles nanoparticules de grenat est loin d’étre aussi
simple que les ferrites obtenues par co-précipitation a basse température. En effet, pour
que le YIG possede les qualité requises, il doit, de la méme fagon qu’en couche mince,
étre cristallisé correctement et donc étre traité a une température de 'ordre de 800°C
[VAJO7]. Ainsi, méme si une premicre étape de synthese a permis 'obtention de particules
de taille nanométrique, ce traitement provoque irrémédiablement des phénomenes
d’agglomération conduisant a des particules de tailles micrométriques. 11 faut ainsi trouver
un moyen de réduire ensuite la taille des agglomérats.

Pour démarrer un tel travail de synthese, nous avons débuté une collaboration avec
le département de chimie de I'Université de Szeged en Hongrie. 1l s’agit de I’équipe du Pr
Etelka Tombacz qui travaille principalement a Iélaboration de nanoparticules
magnétiques pour des applications biomédicales. E. Tombacz ayant effectué plusieurs

s

séjours au laboratoire, les enjeux de la réalisation de telles nanoparticules ainsi que les
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exigences pour réaliser des dopages de matrice sol-gel sont bien compris. Pour obtenir
des particules de taille nanométrique apres traitement thermique, son équipe utilise des
équipements d’ultrasonication a haute puissance qui casse les agglomérats pour atteindre
des particules de 'ordre de 20-50 nm. De telles particules ont ensuite pu étre stabilisées en
milieu acide. Méme si la stabilité en solution n’est pas parfaite avec une tendance a
«retomber » au fond des cellules, nous avons pu mesurer la rotation Faraday d’une
suspension de nanoparticules de YIG de taille 20 nm. Elle est reportée sur la Figure 3.18
pour une mesure a 633 nm en fonction du champ magnétique appliqué. On retrouve une
allure typique d’effet Faraday avec une pente a faible champ puis une saturation. La pente
a faible champ est relativement forte ce qui s’explique par la grande taille des particules.
Méme si cette courbe est tres bruitée, elle démontre lactivité magnéto-optique de ces
particules et leur taille nanométrique. De plus, des mesures d’aimantation faites par
SQUID a Kosice en Slovaquie ont confirmé le caractére magnétique des particules, ce qui
démontre efficacité du traitement thermique.
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Figure 3.18 : Rotation Faraday en fonction du champ magnétique appliqué pour une

solution de nanoparticules de YIG dans 1’eau.

Les nanoparticules de YIG, qui avaient été mises en suspension dans un milieu
acide, ont ensuite été utilisées comme dopant d’une préparation sol-gel. La rotation
Faraday de la matrice d’oxyde SiO2/ZrO> dopée par de telles nanoparticules est donnée
sur la Figure 3.19 en fonction du champ magnétique, et sur la Figure 3.20 en fonction de
la longueur d’onde. L’obtention d’une activité magnéto-optique dans une matrice dopée
démontre la réussite de I'étape de dopage. On peut remarquer que la pente a faible champ
est plus faible pour la matrice dopée rapport a la suspension. Cela est cohérent puisque les
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particules étant bloquées, I’énergie d’anisotropie des nanoparticules oppose une résistance
a I'alignement imposé par le champ.
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Figure 3.19 : Rotation Faraday en fonction du champ magnétique appliquée pour des

nanoparticules de YIG dans une matrice solide de Si02/ZrOo.

De plus, le spectre de rotation Faraday obtenu est relativement similaire a celui d’un
dépot de YIG massif sur GGG, ce qui semble indiquer que la cristallographie des
nanoparticules est correcte. Néanmoins, la faible valeur de rotation ne permet pas
d’évaluer sa valeur dans la zone infrarouge.

Enfin, I’évaluation du facteur de mérite faite en liquide donne une valeur tres faible
de l'ordre de 0.01°/dB. Cela est certainement di au fait que la mesure est en fait réalisée
sur un surnageant de la solution, les particules ayant tendance a tomber.

Le bilan de cette étude trés positive montre la capacité d’élaborer des nanoparticules
de YIG de taille nanométrique, la capacité de doper des matrices sol-gel avec et de mettre
en évidence une activité magnéto-optique dans le matériau dopé. Un article est en cours
de rédaction avec nos collegues hongrois sur ces résultats.

FRANCOIS ROYER — UNIVERSITE JEAN MONNET 56



APPROCHE COMPOSITE A BASE DE NANOPARTICULES MAGNETIQUES

0 T T T T T r 0
3‘0 400 500 600 700 __?_}90 960
Longueur d'onde en nm P T
0.1 - o~ - 0.5
[}
!

A !

" N
-0.2 - " ! F -1

: /

1}

' ! —YIG NP // Matrice de silice

)
-0.3 4 ! : - -1.5

] === YIG massif
-0.4 - \ r -2

i
-0.5 - i F 2.5
H
Rotation Faraday (°) Rotation Faraday (°)

-0.6 - - -3

Figure 3.20 : Rotation Faraday a saturation en fonction de la longueur d’onde pour

des nanoparticules de YIG dans une matrice solide de SiO2/ZrO: et pour un film

mince de YIG sur GGG.

3.3.3. Magnétosomes

Depuis I'Université Européenne d’été que nous avons organisée au laboratoire en
septembre 2007 avec le soutien du Ministére des Affaires Etrangeres et Européennes sur
——————— le théeme «Magnetic Nanoparticles, Composite Materials and
Saint E‘ienn\,e'g:.‘:,ANCE . . . . . ;

Optical Applications », jai gardé contact notamment avec
I’Académie Slovaque de Kosice. Il s’agit de I’équipe du Professeur
Milan Timko, qui travaille a Iélaboration et Tlutilisation de
Composite Materials . L. ~ . .

And nanoparticules magnétiques. Méme si certains travaux ont un
Optical Applications N . A . L.
caractere relativement fondamental, les applications étaient
historiquement tournées sur les huiles de transformateur a base de
terrofluides. Mais, depuis plusieurs années, de nouvelles applications
sont désormais visées dans le domaine biomédical avec I’élaboration

Magnetic Nanoparticles,

Organised by

with support of

stose wle o2
de nanoparticules magnétiques qui soient compatibles avec le corps humain pour
P’administration ciblée de médicaments ou de T’hyperthermie [MORO2]. Les collegues ont
souhaité, pour compléter les caractérisations physiques faites sur leurs échantillons, tester
les propriétés magnéto-optiques. Nous avons donc mené des travaux par I'intermédiaire
de deux programmes d’échanges Hubert Curien Stefanik du MAE, et également lors du
séjour doctoral de trois mois d’Anezka Dzarova au laboratoire a Pautomne 2009.
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Nous avons ainsi mesuré les anisotropies magnéto-optiques de solutions de
magnétosomes. Comme il est possible de la voir sur I'image MEB de la Figure 3.21, il
s’agit de chaines de particules de magnétite synthétisées par une bactérie, puis isolées de

cette bactérie mais laissées au sein de leur membrane biologique pour assurer leur stabilité.

Figure 3.21 : Image MEB de chaines de magnétosomes.

Au sein d’une chaine, chaque particule est un monodomaine magnétique et porte un
moment magnétique propre, mais vu la proximité de ces nanoparticules dans la chaine,
I'ensemble des moments sont orientés dans la méme direction et forme un macro-
moment magnétique. C’est ce que démontre la mesure de dichroisme présentée sur la
Figure 3.22 qui compare une solution de magnétosomes a une solution de nanoparticules

magnétiques « classiques » de méme taille.
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Figure 3.22 : Dichroisme linéaire normé en fonction du champ appliqué, pour une

solution de nanoparticules de magnétite dans I’eau et une solution de magnétosomes.
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La ou il faut un champ magnétique d’environ 3000 Oe pour orienter les particules
classiques et obtenir une saturation d’anisotropie, un champ de quelques Oe est suffisant
pour les magnétosomes. Nous avons pu démontrer par ajustement de ces courbes a un
mode¢le d’aimantation de Langevin que le nombre moyen de nanoparticules dans la chaine
est de 12 [DZA11]. Ceest un indicateur important pour mes collegues slovaques qui ont
besoin de connaitre et réduire ce nombre jusqu’a I'unité pour leurs applications. La
mesure magnéto-optique peut s’avérer un moyen relativement simple pour le vérifier.
Néanmoins, la qualité de la suspension ne permet pas toujours la mesure et actuellement
les travaux portent sur son amélioration. Au-dela des publications « classiques », ce travail
a par ailleurs fait 'objet d’'une communication dans les bulletins Electroniques du

Ministere des  Affaires FEtrangéres et FEuropéennes  (http://www.bulletins-

electroniques.com/actualites/66212.htm). L’anisotropie induite patr les chaines de

magnétosomes a également été mesurée dans des polymeres dopés. Les polymeres
synthétisés sous champ magnétique sont anisotropes a I'inverse de ceux synthétisés hors
champ [DZAR11].

Du point de vue des applications magnéto-optiques que nous développons, il est
apparu intéressant de tester la rotation Faraday de ces structures pour évaluer si les
chaines peuvent présenter une facilité a produire une rémanence une fois orientée. Pour
I'instant, nous avons mesuré lellipticité Faraday d’une suspension de magnétosomes et
comparé leffet a celui de nanoparticules classiques de méme taille. On peut remarquer sur
la Figure 3.23 que Uleffet Faraday sature beaucoup plus rapidement pour les

magnétosomes.
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Figure 3.23 : Ellipticité Faraday normée en fonction du champ magnétique appliqué
pour une solution de nanoparticules de magnétite dans I’eau, et une solution de

magnétosomes.
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Cest un point intéressant qui laisse espérer une hystérésis et une rémanence
importantes pour les polymeres dopés orientés. Mais pour I'instant, la qualité des dopages
obtenus ne permet pas de mesurer I’effet Faraday dans ces polymeres.

Les travaux se poursuivent sur ce point, et également sur ’étude optique et

magnéto-optique de cristaux liquides dopés en nanoparticules magnétiques

3.4. Bilan

Dans ce chapitre, j’ai souhaité revenir sur Pensemble des travaux dédiés au
développement du matériau composite et aux propriétés des nanoparticules magnétiques.
Cela a permis de mettre en lumiere que nous avons acquis un savoir-faire sur I’élaboration
de matrices d’oxyde métallique (SiO2/ZrO2) dopées en nanoparticules de ferrite de cobalt.
Ce matériau composite réalisé en sol-gel organique inorganique possede une biréfringence
relativement faible (10-4) associée a une activité magnéto-optique de 200 °/cm/% a 1550
nm, ce qui donne un rendement de conversion assurant sa mise en évidence en couche
mince. De plus, les nanoparticules de taille supérieure a 12 nm présentent une rotation
Faraday rémanente qui fait du composite un matériau autopolarisé. L’orientation des
particules pendant la gélification permet d’atteindre 60 % de 'effet a saturation.

La dernicre partie, consacrée a des études plus amont a démontré lintérét des
nouvelles méthodes d’élaboration mis en ceuvre a PECSA avec des particules de I'ordre
de 20 nm fournissant une forte rémanence, mais aussi une augmentation du facteur de
mérite d’un facteur 2. Cela induit une division par deux des pertes a rotation égale
comparativement aux synthéses précédentes. Enfin, les nanoparticules de YIG faites a
I'Université de Szeged ont démontré leur capacité a jouer le role de dopant et leur activité
magnéto-optique a ét¢ mise en évidence. Ces deux pistes laissent a penser que les
capacités magnéto-optiques du composite pourront encore ¢tre améliorées. En ce qui
concerne les magnétosomes, leur forte capacité d’orientation magnétique a été démontrée
en liquide et I’équipe slovaque travaille actuellement a I'amélioration de la qualité des

polymeres dopés.

Les deux chapitres suivants sont consacrés a la mise en ceuvre du matériau
composite dans les convertisseurs de mode hybrides sur verre (Chapitre 4) et les cristaux
magnéto-photoniques (Chapitre 5).
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4. CONVERTISSEURS DE MODE HYBRIDES SUR
VERRE

De facon a valoriser notre activité de développement d’un nouveau matériau
magnéto-optique en I'appliquant a des composants, je me suis rapproché en 2008 du
groupe « Optique intégrée » du laboratoire IMEP-LAHC a Grenoble. Les contacts ont été
rapidement établis avec le responsable de ce groupe, Jean Emmanuel Broquin,
notamment parce qu’il fut mon enseignant de DEA en 2000-2001. Au-dela de cette
dimension humaine, une proximité technologique paraissait toute naturelle entre leurs
composants intégrés sur verre par échange ionique et nos couches minces déposées sur
verre a basse température. De plus, PIMEP avait développé le concept de structure
hybride en rapportant sur les guides sur verre, soit une couche de matériau actif [GARO4],
soit un réseau de Bragg [GARO06], soit méme une couche mince de YIG par collage
moléculaire [JOUOS]. Sans pour autant viser immédiatement I'isolateur, il nous est apparu
prometteur de déposer une couche magnéto-optique sur des guides par échange d’ions
sur verre pour construire des structures hybrides magnéto-optiques. Le fait que nos
dépots se fassent a une température inférieure a 120 °C était le garant de la compatibilité
de ensemble.

Les travaux de collaboration se sont structurés autour de deux programmes de
recherche financés par la région Rhone-Alpes. Le premier fut un programme CIBLE
2008/2012 autour de la theése de Hadi Amata, doctorant dans notre équipe. Son travail,
soutenu 'an dernier, concernait principalement la mise en ceuvre des convertisseurs de
modes hybrides sur verre. Le deuxiéme fut un programme CLUSTER 2010/2013 autour
de la these de Francois Parsy, doctorant a PIMEP-LAHC qui soutient sa these en cette fin
d’année. Son travail concernait principalement le développement des fonctions passives
de polarisation utiles a la réalisation d’un isolateur : sélecteur de polarisation, rotateur

réciproque.

Dans la premicre partie de ce chapitre, je reviendrai sur les objectifs et les intéréts de
cette approche de composants hybrides sur verre. La deuxieme partie sera dédiée a une
¢tude comportementale de ces structures, notamment sur 'aspect conversion de mode et
pertes. Dans la troisiéme partie, je présenterai rapidement la méthode d’élaboration des
structures hybrides et les moyens techniques développés spécialement pour caractériser

les dispositifs. Enfin, les résultats démontrés sur les structures seront exposés.
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4.1. Objectifs et intéréts

Comme indiqué dans le paragraphe 2.1.2, il existe principalement deux méthodes
pour réaliser des effets non-réciproques magnéto-optiques en configuration guidée : soit
la conversion de mode TE/TM similaire a I’effet Faraday d’espace libre, soit la génération
de constantes de propagation et/ou d’atténuation non réciproques. Nous avons choisi de
nous orienter sur la conversion de mode car cela nous paraissait la méthode la plus
naturelle apres avoir démontré une telle conversion dans un guide planaire de matériau
composite. Dans un isolateur a rotation (Figure 2.9), la conversion de mode TE/TM doit
étre de 50%, soit 45° de rotation pour s’ajouter ou se retrancher aux 45° d’un rotateur
réciproque. L’objectif est donc de réaliser un rotateur non réciproque de 45° en utilisant la
structure décrite sur la Figure 4.1 en travaillant a la longueur d’onde 1550 nm. Une couche
de matériau composite magnéto-optique est déposée sur un substrat de verre dans lequel

a été préalablement réalisé un guide par la méthode de I’échange ionique.

Film
magnéto-optique ™
|

y
AW

L,

Champ magnétique
appliqué

" Conversion
de verre T ¢ mode
; ——> TE
Guide par

échange d’ions

Figure 4.1 : Schéma de principe du convertisseur de mode magnéto-optique intégré

sur verre avec un exemple de répartition spatiale du mode guidé.

Vu leur proximité d’indice, le mode de propagation est confiné autour de l'interface
entre le guide et la couche, avec une répartition spatiale qui dépend des parameétres opto-
géométriques de 'ensemble. Une partie du mode étant dans la couche magnéto-optique,
Iapplication dun champ magnétique longitudinal induit une conversion de mode
TE/TM. Cette conversion doit atteindre un rendement de 0,5 qui correspond aux 45° de
rotation requis pour obtenir un isolateur. Par rapport aux travaux dédiés a lisolateur
optique décrits dans le chapitre 3, cette approche présente certaines originalités que 'on
peut résumer de la facon suivante :

e Il s’agit de la seule approche dédiée a lintégration de lisolateur optique sur une
plateforme d’optique intégrée sur verre.
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e la technologie d’échange ionique sur verre est une technologie d’intégration de
fonctions optiques totalement éprouvée. Robuste et versatile, elle produit pour le
marché des composants optiques des dispositifs a bas cout et a faibles pertes de
propagation [TER11]. Elle permet également de maximiser P'efficacité de couplage avec
les fibres optiques par un enterrage sélectif des extrémités des guides [ONE11].

e le¢ matériau composite offre un certain nombres de degrés de liberté en termes
d’indice de réfraction ou de type de nanoparticules. Comparativement a d’autres
méthodes d’intégration de matériau magnétique, le dépot sol-gel produit également
des rugosités de surface tres faibles, ce qui doit permettre de minimiser les pertes de
propagation.

e Le comportement ferromagnétique des nanoparticules de ferrite de cobalt qui
produisent un effet Faraday rémanent important ouvre la voie aux composants auto-
polarisés. Cela signifie que Iétape d’intégration des aimants de polarisation
magnétiques peut etre supprimée.

e Les travaux actuels sur lisolateur intégré sont exclusivement basés sur I'utilisation de
constantes de propagation/atténuation non-réciproque ou sur des structures
résonnantes. Cela donne une bande passante de fonctionnement tres fine [MIZ12]
(par exemple 0,1 nm pour les résonateurs « ring »). Les particules de ferrite de cobalt
ayant une activité magnéto-optique assez large-bande entre 1400 et 1600 nm, une

bande passante du méme type peut étre escomptée sur l'isolateur final.

4.2. Etude comportementale

Il a été montré dans le chapitre 2 que la conversion de mode TE/TM en
configuration guidée se fait au travers du coefficient de couplage #. Ce coefficient
dépend évidemment de Iactivité magnéto-optique du matériau au travers du coefficient
Emo, mais également du recouvrement des champs électriques des modes TE et TM dans
la partie magnéto-optique.

w.&

=10 —F——
04 PrgPrp MO

EjF.ExMdx.dy

Pour illustrer ce recouvrement dans une structure hybride, nous avons reporté sur la
Figure 4.2 la répartition spatiale de ces champs calculée par F. Parsy a FIMEP-LAHC avec
un solveur de modes semi-vectoriel. On peut remarquer que les modes TE et TM ont des
répartitions qui sont tout a fait semblables en tout point de la structure. De plus, les
modes ont une répartition qui s’étale a la fois dans le verre et dans la couche magnéto-
optique. Seule la partie des champs située dans la couche magnéto-optique contribue au
coefficient de couplage.
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h=2,7um

-aw

Mode TE , Mode TM

Figure 4.2 : Répartition spatiale des champs des modes TE(, et TMo dans une
structure hybride constituée d’un guide par échange d’ions sur verre sur lequel est

déposé une couche de matériau composite de 2,7um d’épaisseur.

Ce coefficient peut donc étre écrit de la fagon suivante :

=140 4wp S0l EE (x, y)| dx.dy

On peut ici introduire le confinement magnéto-optique 1po comme le rapport de
I’énergie du mode confinée dans la couche magnéto-optique et de I’énergie globale du

mode. ’expression du coefficient de couplage devient alors :

U= l 01;'. nMO

Cette relation montre que le coefficient de couplage est ainsi proportionnel a la
rotation Faraday intrinseque Op du matériau magnéto-optique et a la quantité d’énergie
normalisée présente dans ce matériau 7y9. On peut donc jouer sur ces deux éléments

pour faire varier 2. Comme indiqué au paragraphe 3.2.3, la rotation Faraday spécifique

est proportionnelle a la concentration volumique @ en nanoparticules de ferrite de cobalt
dans la matrice au travers de la relation : 8z(°/cm) = 200. ®. Le coefficient de couplage
peut donc étre ajusté en modifiant la concentration des nanoparticules lors de la phase de
dopage du matériau composite.

Quant au confinement magnéto-optique 7y, il est lié a la répartition du mode dans
la structure hybride et dépend donc des caractéristiques opto-géométriques de la
structure. Cela est illustré sur la Figure 4.3 ou est tracé ce confinement en fonction de la
valeur de I'indice de réfraction de la couche magnéto-optique pour différentes largeurs de
guides. L’épaisseur de la couche magnéto-optique est laissée fixe. Il faut tout d’abord
préciser que le guide obtenu par échange ionique dans le verre présente un indice en
surface de 1,55 a 1550 nm, puis décroit jusqu’a 1,5 dans la profondeur. Les courbes de la
Figure 4.3 montre que plus l'indice de réfraction de la couche magnéto-optique est élevé,
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plus le mode est confiné dans cette couche. Pour ce qui est de la largeur, plus elle est
petite plus le mode est confiné dans la couche magnéto-optique et ainsi plus le coefficient
de couplage est élevé. Modifier I'indice de réfraction du composite suppose de modifier la
composition initiale des précurseurs métalliques. Nous avons ainsi montré qu’en
augmentant la quantité de Zr ou de Ti dans le sol, I'indice de réfraction des couches
minces pouvait atteindre 1,58. [AMA10]. En ce qui concerne la largeur du guide, nous
verrons que sur une « plaquette » d’échantillons, des guides de largeur allant de 0,7 a 5 pm
sont présents. En passant d’'un guide a lautre, on a acces a différentes valeurs de
confinement magnéto-optique et donc différentes valeurs de coefficients de couplage.
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Figure 4.3 : Calcul théorique du facteur de confinement magnéto-optique en fonction

de I’indice de la couche magnéto-optique pour différentes largeurs de guides.

Une fois défini le comportement du coefficient de couplage, il faut désormais
s'intéresser a la conversion de mode TE/TM. Pour rappel, celle-ci doit permettre
d’obtenir une rotation de 45°. Elle doit donc atteindre un rendement de 50%. Cette
conversion de mode en configuration guidée est liée au coefficient de couplage 2, mais
elle est limitée par la biréfringence de mode AN = Nyg — Npy,. Pour rappel, le rendement

de conversion obtenu au bout d’une distance z s’écrit :

K2

K2 + (k.AN /2)2

R(z) =

, ) T.Z
.sin? [\/KZ + (k.AN/Z)Z.z] = Ry. sin? [2 T ] (5.1)
- Le
La conversion a donc un comportement périodique au cours de la propagation avec
un rendement maximal Ry limité par la présence de AN au dénominateur. Cette

conversion maximale est atteint une premicre fois au bout de la distance L. Selon les

RAPPORT D’HABILITATION A DIRIGER LES RECHERCHES 65



MATERIAUX ET COMPOSANTS A EFFETS MAGNETO-OPTIQUES

valeurs de 2€ et AN, la conversion peut ne pas atteindre 0,5 (ou 50 %) qui correspond aux

45° de rotation requis. La Figure 4.4 donne la valeur de ce rendement maximal Ry en
fonction de la biréfringence de mode et du coefficient de couplage.

Rendement de conversion en %

Coefficient de couplage °/cm

0.5 1 15 2 25 3 35 4 45 §

.Birefrin gence modale x10

Figure 4.4 : Rendement de conversion TE/TM maximal exprimé en % en fonction de
la biréfringence modale en abscisse et du coefficient de couplage en ordonnée. La

longueur d’onde est 1550 nm. A droite du trait blanc, le rendement est inférieur a 50

%.

Pour obtenir un rendement maximal de conversion Ry, supérieur a 50 %, il faut
dans cette représentation se tenir a gauche du trait blanc. Pour un coefficient de couplage
de 400 °/cm obtenu avec 2% de nanopatticules et un confinement magnéto-optique de
100 %, il faut avoir une biréfringence inférieure a 4.10# pour atteindre 45° de rotation.
Pour cette méme concentration de particules, si le confinement magnéto-optique baisse a
20 %, soit 80°/cm pour P, la biréfringence doit étre inférieure a 10-# pour assurer les 45°.
Il est donc indispensable de travailler a biréfringence faible et aussi de connaitre assez
précisément cette valeur de biréfringence qui joue un role fondamental sur la conversion.

Un banc expérimental dédié a cette mesure sera présenté au paragraphe 4.3.2.

La couche magnéto-optique présentant une absorption, la propagation de I'onde
dans le convertisseur de mode TE/TM est assortie de pertes de propagation. Le guide sur
verre ayant lui des pertes trés faibles [TER11], on peut considérer que le coefficient
d’absorption de la structure hybride ay est uniquement lié a la quantité d’énergie confinée

dans la couche magnéto-optique, soit: ay (dB/cm) = a.nyo. P
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a = 100 dB/cm/% est le coefficient d’absorption du matériau composite donné
au chapitre 3 et ramené a une concentration volumique de nanoparticules de 1%. Cette
expression montre que toute augmentation du coefficient de couplage 7, par une
augmentation de la concentration @ en particules ou du confinement 1)y induira une
augmentation du méme ordre du coefficient d’absorption. Donc, pour augmenter le
rendement maximal de conversion d’une structure guidée, il est préférable de chercher a
réduire la biréfringence modale qui n’a pas d’influence directe sur le coefficient
d’absorption plutot que d’augmenter .

Pour terminer cette étude comportementale, j’ai représenté sur la Figure 4.5 les
pertes de propagation en dB obtenues au bout de la distance assurant une conversion de
mode TE/TM de 50 % soit une rotation de 45°. Pour cela, pour chaque valeur de 7 et
AN, on détermine tout d’abord la distance z assurant un rendement de 0,5 en inversant
I’équation 5.1. 7 étant connu, le coefficient d’absorption de la structure hybride est connu

et on en déduit les pertes.

Pertes en dB pour 45°

.
VI Y i ——
feccccnpocana

26+

200
100

Coefficient de couplage °/cm Birefringence modale

Figure 4.5 : Pertes de propagation en dB obtenues au bout de la distance assurant
une conversion de mode de 50%, soit 45° de rotation. Représentation en fonction de

la biréfringence modale et du coefficient de couplage.

Dans le cas ou le rendement maximal de conversion ne dépasse pas 50 %, cas des
points situés a droite du trait blanc sur la Figure 4.4, ces pertes ne peuvent pas étre
définies. Dans le cas ou le rendement maximal est supérieur a 50 %, on s’apercoit que les

pertes augmentent quand on s’approche de la limite de 50 %. Autrement dit, si on
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travaille avec des structures a biréfringence tres faible, la conversion est tres efficace et le
comportement est identique a celui de Pespace libre : une rotation de 45° induit des pertes
de 20 dB. Par contre, si la biréfringence est plus grande, elle réduit 'efficacité et augmente
la distance nécessaire pour atteindre 45° : les pertes peuvent alors augmenter fortement. 11
est donc indispensable de ce point de vue également d’avoir des structures avec des
biréfringences bien inférieures a 10-4, surtout si 'on travaille a faible confinement, et donc

a faible coefficient de couplage.

4.3. Mise en ceuvre expérimentale

4.3.1. Elaboration

Les étapes technologiques utilisées pour la réalisation des structures hybrides
magnéto-optiques sont représentées sur la Figure 4.6. Tout d’abord, la réalisation des
guides sur verre releve du savoir-faire de FIMEP-LAHC.

) Q

Préparation
du substrat

Echange ionique

Photolithographie Enterrage sélectif

| IR ‘
: — A

Trempage Traitements Plaquette préte

Découpe Retrait Thermique et UV

Figure 4.6 : Etapes technologiques pour 1’élaboration des structures hybrides
magnéto-optiques. Jusqu’a la découpe, le travail est fait a 'IMEP-LAHC. La suite
est faite au LT2C.

La premicre étape consiste a découper, nettoyer le substrat et le recouvrir d’une
couche d’alumine imperméable au passage des ions. Puis une photolithographie de cette
couche permet de délimiter les zones qui subiront ’échange ionique. Sur la représentation
schématique de la Figure 4.6, il s’agit de jonctions 1 vers 4. Dans notre cas, il s’agit
principalement de séries de guides droits de largeurs différentes allant de 0,5 a 5 um,
séparés par des interférometres de MachZehnder. Le substrat est ensuite plongé dans un
bain de sel d’argent a température controlée ce qui induit un échange ionique Ag*/Na':

les ions Ag* de la solution sont diffusés dans le verre en échange des ions Na* du verre
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qui diffusent dans la solution. La diffusion graduelle des ions Ag" dans le substrat
provoque ainsi une augmentation locale de I'indice de réfraction du verre avec un profil a
gradient d’indice. L.a couche d’alumine est ensuite enlevée et le substrat est soumis a un
enterrage sélectif du guide dans le verre. Celui-ci est obtenu par application d’un champ
électrique qui fait migrer les ions Ag* plus profondément dans le verre. Pour obtenir un
enterrage sélectif un masque isolant est appliqué sur le substrat pour modifier les lignes de
champ électrique. L’enterrage est ici réalisé sur les extrémités des guides pour ensuite
faciliter I'injection de lumiere dans les dispositifs. De plus, 1a taille de la zone non enterrée
qui assure ensuite I'interaction avec la couche magnéto-optique peut ainsi étre ajustée en
tfonction de la longueur de conversion de mode souhaitée. Apres découpe et polissage des
arétes, la couche magnéto-optique est déposée par trempage-retrait dans une solution sol-
gel dopée de la méme fagon que pour les couches minces présentées au chapitre 3. Les
traitements ultérieurs de la couche sont un étuvage a 90°C pendant une heure, et une
insolation UV de faible puissance pendant 40 min (voir paragraphe 3.1.2). La température
utilisée est inférieure a la température barriecre de 120°C provoquant une diffusion des
ions dans le verre et donc une modification du profil d’indice initial. Cela assure une
compatibilité parfaite entre le guide et la couche magnéto-optique et constitue 'un des
intéréts majeurs de cette approche.

4.3.2. Moyens de caractérisation expérimentaux

Pour mesurer la conversion et la biréfringence de mode des structures hybrides,
nous avons du développer un banc de mesure dédié en configuration guidée. Ce banc,
décrit sur la Figure 4.7 a été réalisé par D. Jamon, ingénieur de recherche au LT2C. La
configuration polarimétrique est identique a celle utilisée au laboratoire depuis plusieurs
années pour les mesures d’anisotropie ou ellipsométrique en espace libre [CHOO09]. La
lumiere issue d’une diode laser a 1550 nm est polarisée rectilignhement par un polariseur a
fort taux d’extinction de type GlanThomson. L’injection dans le guide et la collecte de
sortie sont assurées par des objectif de microscope. La lumicre issue de I’échantillon
traverse ensuite un modulateur photo-élastique de fréquence 50 kHz, et un analyseur
avant d’étre séparé en deux faisceaux. Le premier est dirigé vers une caméra Infrarouge
pour visualiser le mode en sortie de guide. Le deuxi¢me est envoyé a un détecteur relié a
une détection synchrone référencée a la fréquence F du modulateur. Dans cette
configuration polarimétrique, on peut aisément montrer que I'intensité Ir fournie par la
détection est proportionnelle a DPellipticité de DIétat de polarisation en sortie de
Péchantillon, alors que lintensité Iop est proportionnelle a la rotation de cet état de
polarisation par rapport a la direction incidente [CHOO09]. Pour appliquer un champ
magnétique longitudinal, nous utilisons des aimants permanents de tailles calibrées variant

de 0,5 millimetre a quelques centimetres. L’amplitude du champ appliqué est modifiée en
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jouant sur la distance entre aimant et le guide. Cette configuration permet donc de
mesuter la conversion de mode TE/TM dans les structutes hybrides en fonction du
champ appliqué.

Caméra IR
L |
Modl’Jlate'ur Aimant .
Détecteur photo-¢lastique Diode Laser
m 1550 nm
8 X25 '
Analyseur guide Polariseur

Détection synchrone

t:'F
IoF

Figure 4.7 : Banc de mesure polarimétrique en configuration guidée, développé pour

I’étude magnéto-optique des structures hybrides.

Ce banc de mesure est également utilisé pour la mesure de la biréfringence de mode
TE/TM des structures, que ce soit avec un guide par échange d’ions non recouvert ou un
guide hybride. La mesure est basée sur I'analyse du battement entre les modes TE et TM
le long de la propagation. Le principe, que nous avons décrit récemment dans une
publication [JAM13], est le suivant. Un mode TE d’amplitude de champ EJ% est injecté
dans le guide en z = 0. En Zp, un aimant placé a la surface du guide génere un couplage
de mode magnéto-optique, créant ainsi un champ électrique TM d’amplitude EFM.
L’aimant étant de petite taille 'amplitude du mode TM est bien plus faible que celle du
mode TE : E;™ <« E{®. On peut patler de perturbation. Cela est d’autant plus vrai dans
les guides nus sans couche magnéto-optique. Pendant leur propagation entre Zp et la
sortie du guide en Zj, les deux modes se déphasent car ils ne possedent pas la méme

constante de propagation. Ce déphasage s’écrit :

2.

/,l .AN.(ZL _ZP)

(p =

Ainsi I’état de polarisation de 'onde d’espace libre en sortie se caractérise par deux
composantes orthogonales : EJE et EFM. e/, Selon la valeur de ¢, cet état de polarisation
peut étre linéaire ou elliptique. Une facon simple de faire varier ce déphasage est de
déplacer la position Zp de la perturbation. La mesure consiste alors a déplacer I'aimant a la
surface du guide tout en enregistrant ’évolution de la rotation y et de lellipticité & de
I’état de polarisation de sortie. Cela est représenté sur la Figure 4.8, notamment a gauche

pour un guide de surface non enterré.
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Figure 4.8 : Mesures de battement par perturbation magnéto-optique. Gauche :
inclinaison et ellipticité de 1’état de polarisation en sortie en fonction de la position
de la perturbation dans un guide de surface. Droite: idem avec seulement

I’inclinaison pour un guide partiellement enterré.

Le déphasage ¢ étant une fonction périodique en z a 21 pres, le déplacement de la
perturbation donne une variation périodique a la rotation et Pellipticité. La période de
cette fonction, qui dépend de la biréfringence de mode, est appelée longueur de

battement :

A

L, = —
B AN

La mesure de cette longueur de battement permet donc de déterminer la
biréfringence. Par exemple, sur la Figure 4.8 a gauche, la rotation et ellipticité ont une
longueur de battement de 3,1 mm, ce qui signifie une biréfringence de mode de 4,99.104 a
1550 nm. La détermination de Lp étant faite a quelques pourcents, la précision sur la
mesure de la biréfringence est de quelques 10°. On a ainsi une méthode de mesure
précise, simple et non-destructive. Elle suppose seulement d’enregistrer correctement le
battement. Si la biréfringence est trop faible, le guide peut ne pas étre assez long pour
pouvoir enregistrer un battement. Dans ce cas, la mesure du déphasage ¢ peut étre faite
sur le méme banc qui intégre une calibration ellipsométrique. Cela nous permet de
mesurer des biréfringences aussi faibles que 10 Si la biréfringence est plus élevée,
supérieur a 103, de nombreux battements apparaissent. Une analyse FFT permet alors
une bonne mesure de la période.

Cette méthode de mesure présente également I'avantage de fournir une information
localisée de la biréfringence. En effet, comme le montre la Figure 4.8 a droite, la variation
de la rotation de DIétat de polarisation de sortie est modifiée selon la profondeur
d’enterrage du guide. Au centre, le guide d’onde de surface génere un battement régulier
associé a une biréfringence de 2.10-4. Par contre, aux extrémités, 1a ou le guide est plus

enterré, on ne voit pas de battement complet mais une évolution bien plus lente du signal.
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Ceci signifie une biréfringence bien plus faible évaluée a quelques 10-5. Il est donc
possible, avec cette méthode, d’avoir une information localisée de la biréfringence de
mode, ou au moins une information par zone. Cela pourra certainement étre bénéfique a
'avenir pour d’autres structures : séparateur, rotateur de polarisation....

La qualité de ce banc de mesure est a la base des résultats que je vais présenter dans
la partie suivante.

4.4. Résultats

Pour s’assurer de la compatibilité entre le guide par échange d’ions et la couche
magnéto-optique, le premier point a consisté a étudier le guidage dans les structures. Les
échantillons testés étaient du type représenté en haut a droite sur la Figure 4.9, a savoir
une couche déposée sur un guide droit.

% ;A =1550 nm
H <
L,
4+—>
F ~_ 2= 1550 nm

Figure 4.9 : Gauche : Image de la lumiére en sortie d’une structure hybride dans le
cas ou la couche est déposée sur un guide non enterré sélectivement (cas en haut a
droite). Droite : Illustration des deux types de structures hybrides réalisées, a guide

droit en haut et a guide partiellement enterré en bas.

Pour assurer un bon couplage/découplage de la lumiere sur les interfaces, il a fallu
polir les arrétes des échantillons. Ce fut une étape tres délicate car le matériau sol-gel dopé
se préte tres mal a ce polissage. L’image de sortie donnée a gauche sur la méme figure
démontre qu’il est possible de coupler, guider puis découpler de la lumicre dans les
structures hybrides. De plus le confinement latéral du mode est illustré par la forme
arrondie du spot. Dans cette structure, le confinement magnéto-optique a été calculé a
17%.

Une fois la compatibilité acquise et I'étude du mode a linterface guide-couche
réalisée, nous avons choisi de travailler sur des structures a guides partiellement enterrés
comme illustré en bas a droite de la Figure 4.9. Les acces au guide en entrée et en sortie
sont mieux protégés pendant le dépot sol-gel et les manipulations de I’échantillon. De
plus cela évite I'étape difficile de polissage de la couche sol-gel. Enfin en termes

d’intégration, les guides enterrés présentent un couplage plus efficaces avec les fibres

optiques [ON11].
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4.4.1. Biréfringence

Méme si nous l'avons précisé dans la partie précédente, il faut tout d’abord
mentionner que la biréfringence AN = Npg — Ny dépend de la profondeur d’enterrage
des guides non recouverts. Nous avons ainsi mesuré que les guides de surface non
enterrés présentent des biréfringences de mode de 'ordre de 10-3. Ensuite plus le guide est
enterré, plus sa biréfringence est faible. Par exemple, pour un enterrage a une profondeur
de Pordre de 5 um la biréfringence a une valeur de 'ordre de 10- et peut méme s’annuler
voir changer de signe selon la largeur des guides.

La majorité des structures étudiées sont a enterrage sélectif comme représenté sur la
Figure 4.9 en bas a droite, et nous avons fait varier la longueur d’interaction L;. Dans ce
type de structure, la biréfringence évolue le long de la propagation vu que la profondeur
d’enterrage varie, mais on s’intéressera dans la suite a la biréfringence dans la partie
centrale, la ou il y a interaction avec la couche magnéto-optique.

Un exemple de résultats est reporté sur la Figure 4.10 en fonction de la largeur de la
tenétre de diffusion utilisée pour construire le guide. On parlera plus simplement de
largeur de guides. 11 s’agit ici d’un échantillon dont la longueur d’interaction L; vaut 1,5
cm. La biréfringence a été mesurée avant dépot de la couche magnéto-optique (Guides
nus) et apres dépot (Structures hybrides). Le premier élément qui ressort de cette figure
est que la biréfringence est tres différente entre le guide nu et la structure hybride. Le fait
de rapporter une couche mince d’indice 1,51 sur le guide nu fait fortement baisser la
biréfringence de mode. Elle passe de valeurs de 'ordre de 2.10-* a des valeurs de l'ordre
de 10-> voire en dessous pour les structures hybrides. C’est un point trés important par
rapport a ce qui a été discuté au paragraphe 4.2, car des niveaux de biréfringences aussi
faibles assurent des structures tres efficaces pour la conversion de mode avec en plus une
influence négligeable de la biréfringence sur les pertes. Par comparaison, les
biréfringences les plus faible obtenues sur les couches minces dans le chapitre 3 étaient de
lordre de 104,

La diminution observée sur la Figure 4.10 entre le guide nu et la structure hybride
est attribuée au fait que la structure hybride présente un profil opto-géométrique plus
symétrique que le guide nu. Celui-ci posseéde une interface avec le verre d’indice 1, alors
que dans la structure hybride, le guide a une interface avec la couche magnéto-optique qui
a un indice de 1,51. Les évolutions de la biréfringence avec la largeur du guide sont liées
aux modifications induites sur le profil du mode par la largeur. Pour les guides nus, quand
la largeur augmente, elle devient plus grande que la profondeur du guide obtenue par
I’échange ionique (de Pordre de 2um). Cela conduit a une répartition spatiale du mode de
forme ellipsoidale, ce qui augmente la biréfringence. Pour les structures hybrides, plus la
largeur augmente, moins le mode « monte » dans la couche magnéto-optique. Celle-ci
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présentant une biréfringence de ordre de 104, cela contribue a réduire la biréfringence

globale.
2.0E-04 -
AN ° o \
1.5E-04 -
-@-Guides nus
1.0E-04 4
-&-Structures hybrides
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Figure 4.10 : Biréfringence modale en fonction de la largeur de guide. Une premiére
mesure est effectuée sur les guides avant dépot de couches magnéto-optiques (guides

nus), puis aprés dépdt (structures hybrides).

Différents échantillons a structures hybrides ont été mesurés, avec des longueurs
d’interaction différentes ou des taux de dopage différents. Cette réduction de la
biréfringence entre les guides nus et les structures hybrides a toujours été observée de
facon treés nette, produisant des biréfringences faibles pour les structures hybrides. Par
contre, le niveau de biréfringence des guides nus peut varier selon la valeur de la longueur
d’interaction, et la diminution observée sur les structures hybrides selon le taux de dopage
en nanoparticules. Cependant ces variations n’ayant pas encore été étudiées de facon
systématique, il est difficile de les présenter ici de fagon objective.

4.4.2. Conversion de mode

Des les premicres structures hybrides réalisées, il a été possible de mesurer des
rotations de polarisation sous linfluence dun champ magnétique longitudinal. Les
rotations étaient faibles (1,6°), mais cela a permis de rapidement valider notre approche et
de positionner nos travaux dans la communauté [AMA11]. En faisant évoluer ensuite les
structures en termes de biréfringence, confinement magnéto-optique, longueur

d’interaction ou taux de dopage, il a été possible d’augmenter notablement la valeur de la
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rotation. Sur la Figure 4.11, est reportée la conversion de mode d’une structure en
fonction du champ magnétique longitudinal appliqué. L’amplitude mesurée est de 'ordre
de 6° quand le matériau est saturé, et on retrouve un cycle d’hystérésis typique de
nanoparticules de taille de Tordre de 9 nm. Le comportement magnétique en
configuration guidée est donc tout a fait identique a celui mesuré en espace libre et détaillé
au chapitre 3. On peut ainsi envisager de construire des composants hybrides non-
réciproques et autopolarisés magnétiquement en utilisant des nanoparticules de plus

grande taille.
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Figure 4.11 : Angle de rotation Faraday d& a la conversion de mode dans une

structure hybride en fonction du champ magnétique appliqué.

Dans le Tableau 4.1, je reporte des valeurs de rotations typiques recensées sur trois
¢chantillons différents. Ils varient principalement par le taux de dopage de la couche
magnéto-optique qui induit des rotations Faraday intrinséques égales a 36, 60 et 420°/cm.
Les longueurs d’interaction ont également été adaptées au taux de dopage pour ne pas
engendrer trop de pertes.

O L; AN Ry, Rotation mesurée Pertes MO
Faible 36°/cm | 1,5cm | 2,6.105 | 59 % 1,6° /
Moyen | 60°/cm lem | 1,7.105 | 90 % 10° 5dB
Fort 420°/cm | 0.5cm | 2,7.104 | 64 % 50° /

Tableau 4.1 : Récapitulatif des caractéristiques de trois types de structures hybrides.

L’ensemble des mesures sont faites pour une longueur d’onde de 1550 nm.

On peut constater que la rotation mesurée suit 'évolution du taux de dopage et
qu’elle peut atteindre 50°. Ceci démontre donc la capacité des structures hybrides
magnéto-optiques a réaliser un rotateur de polarisation de 45° non réciproque. C’est un
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résultat fondamental qui démontre tout I'intérét de nos travaux : il est désormais possible
de construire des rotateurs non réciproques sur verre par utilisation d’une couche de
matériau composite a base de nanoparticules magnétiques.

Enfin, la bande passante optique des structures hybrides magnéto-optiques a été
mesurée en relevant la rotation en fonction de la longueur d’onde incidente. Pour cela,
une source de 'IMEP-LAHC accordable sur la plage [1,5-1,65 um| a été utilisée. Les
mesures démontrent une bande passante légerement supérieure a 75 nm. Une telle largeur
de bande est rendue possible par les nanoparticules de ferrite de cobalt qui présentent un
rotation Faraday assez large bande autour de 1500 nm (voir Figure 3.2). Cela constitue un

autre intérét de ces structures.

4.4.3. Pertes

Dans la troisieme colonne du Tableau 4.1, une mesure de pertes est reportée pour
I’échantillon a dopage moyen. Cette mesure a été réalisée par Francgois Parsy avec les
équipements de PIMEP-LAHC. Elle montre une perte de 5dB associée a une rotation de
10°. En terme de facteur de mérite magnéto-optique cela revient a 2°/dB, ce qui est
exactement la valeur obtenue pour le matériau en couches minces. Ainsi les pertes de la
fonction rotateur magnéto-optique sur verre sont donc intégralement dues aux pertes
d’absorption intrinseques du matériau magnéto-optique. I’association avec un guide sur
verre ne produit pas de pertes significatives supplémentaires. Cela traduit un
comportement différent de ce que I'on peut observer de lintégration d’un matériau
magnéto-optique sur une plate-forme d’optique intégrée. Par exemple, lintégration
monolithique du Ce-YIG sur silicium fournit un matériau de rotation Faraday intrinseque
de 1260°/cm [BI11] alors que le méme matériau déposé sur son substrat dédié (GGG
Grenat de Gadolinium et Gallium, voir paragraphe 2.2) possede une rotation de
4500°/cm. De méme lorsque le matériau Ce-YIG est rapporté sur les structutes par
collage moléculaire ou direct, des pertes supplémentaires sont générées par les défauts
d’interface [GHO12], et le facteur de mérite de 'ensemble chute. Ici, le facteur de mérite
initial n’est pas aussi élevé que celui du Ce-YIG, mais l'intégration du matériau ne conduit

aucunement a sa dégradation.

Enfin, en ce qui concerne les pertes, un point important a attirer notre attention. Il
s’agit du dichroisme linéaire observé sur la propagation des modes TE et TM : les modes
TE présentent un coefficient d’absorption plus important que les modes TM. Cela
s’observe d’autant plus que la couche magnéto-optique présente un dopage élevé. 11 s’agit
d’un phénomene tout a fait normal et bien expliqué par Manfred Lomeyer dans sa these
sur les guides rectangulaires magnéto-optiques [LOH99]. A I'image de la biréfringence de
mode géométrique, la propagation dans un guide plan asymétrique dont 'une des couche
est absorbante conduit a des coefficients d’absorption différents selon la polarisation du
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mode. Ce phénomene a d’ailleurs été observé par Shintaku e a/ dans des guides de Ce-
YIG sur GGG [SHI97] avec une absorption de 5,8 dB/cm en TM et 9,7 dB/cm en TE.
Dans notre cas, le probléme est que ce dichroisme a un impact sur la rotation mesurée en
configuration guidée dont I'amplitude dépend de la polarisation d’entrée. En effet, la
polarisation TE étant plus absorbée cela provoque une augmentation artificielle de
I’énergie du mode TM en sortie. ’interprétation de la rotation magnéto-optique observée
en sortie est donc « faussée ». Cela pose un probléme important pour le fonctionnement
de lisolateur a rotation puisque la rotation doit étre de 45° quelle que soit la polarisation.
C’est un point sur lequel nous devons apporter des réponses dans les mois a venir.

4.5. Bilan

Dans ce chapitre, j’ai présenté les travaux consacrés a la réalisation de convertisseurs
de modes magnéto-optiques sur verre. Le principe est basé sur le dépot d’une couche
magnéto-optique composite sur un substrat de verre dans lequel ont été préalablement
réalisés des guides par échange ionique. L’étude comportementale a montré quil était
absolument indispensable de travailler a des niveaux de biréfringence faibles si possible de
P'ordre de 10->. Cela permet d’avoir une conversion de mode qui peut dépasser 50% et de
minimiser I'influence de la biréfringence sur les pertes. Si la structure est efficace, donc de
comportement identique a I'espace libre, les pertes sont celles de la couche magnéto-
optique modérées du facteur de confinement.

La biréfringence étant une caractéristique essentielle de ces dispositifs, un banc de
mesure dédié a été construit. Basé sur I'analyse du battement intermode, il permet de faire
une mesure a la fois simple, non-destructive, précise et localisée de cette biréfringence.

L’analyse des structures hybrides magnéto-optiques a démontré les éléments

suivants :

e La compatibilité entre la couche magnéto-optique composite et les guides par
¢change d’ions sur verre est attestée par le guidage de la lumicre dans les

structures.

® Les structures hybrides se comportent comme des convertisseurs de mode
non-réciproques avec une rotation qui peut atteindre les 45° requis pour
Iisolateur. La bande passante optique associée est de 75 nm.

e Les pertes de la structure sont, aux sensibilités de mesure pres, égales aux
pertes d’absorption dues a la propagation dans la couche magnéto-optique.
L’approche technologique poursuivie ici n’induit pas de pertes
supplémentaires, et le facteur de mérite reste égal a celui du matériau
composite a savoir 2°/dB.

e Les convertisseurs présentent un dichroisme linéaire da a la propagation

dans une couche absorbante. Les modes TE sont plus absorbés que les
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modes TM. L’amplitude de la rotation dépend alors de la polarisation
d’entrée. II s’agit d’un point a étudier car il peut constituer un inconvénient

majeur.

Cet ensemble de résultats obtenus depuis 2008 est, de mon point de vue, tres
prometteur. Il a le mérite de valider I'approche composite que nous avons initiée depuis
2004. Je discuterai dans le chapitre 6 les pistes de travail envisagées sur le sujet des
convertisseurs hybrides. On peut néanmoins voir ici que le facteur limitant est lié au
facteur de mérite de notre matériau qui est limité a 2°/dB. Pour assurer des pertes
inférieures a 1 dB pour 45° de rotation dans un isolateur, ce facteur de mérite doit étre
augmenté a au moins 45°/dB. C’est en partie le sujet des travaux présentés dans le
chapitre suivant.
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5. CRISTAUX MAGNETO-PHOTONIQUES PAR
VOIE SOL-GEL

Les caractéristiques magnéto-optiques du matériau composite que nous utilisons
sont liées au propriétés intrinseques des nanoparticules de ferrite de cobalt qui présentent
un facteur de mérite de 2°/dB. Méme s’il fut intéressant de constater que ce facteur de
mérite est le méme en phase liquide, dans les couches minces dopées voire méme au sein
des composants intégrés, nous avons pointé assez rapidement le fait qu'une telle valeur ne
permettra pas d’atteindre les caractéristiques requises pour un isolateur intégré. Ainsi, en
2008, nous avons débuté des travaux sur des cristaux magnéto-photoniques 3D parce la
littérature montrait qu’une organisation périodique d’un matériau magnéto-optique peut
conduire a une exaltation de la rotation Faraday et du facteur de mérite [KAHO4|. De
plus, nous n’avions pas a Iépoque de pistes sérieuses pour travailler avec d’autres
nanoparticules.

Dans la mesure ou nous souhaitions conservé notre approche composite qui nous
différencie dans la communauté, I'objectif a été de réaliser des cristaux magnéto-
photoniques par voie sol gel. Deux financements de thése par bourses ministérielles ont
¢été obtenues aupres de 'UJM pour soutenir cette activité. Il s’agit de la thése de Renata
Kekesi débutée en 2008 et soutenue en octobre 2011, puis celle de Elie Abou-Diwan
débutée en 2010. De plus, R. Kekesi, aujourd’hui en PostDoc a Madrid dans un
laboratoire de magnéto-plasmonique, a bénéficié d’un support de Post Doc de 10 mois en
2012 par 'abondement Carnot de Telecom Saint Etienne.

Dans la premicere partie de ce chapitre, je reviendrai sur les objectifs et les intéréts de
la réalisation de cristaux magnéto-photoniques. La deuxieme partie sera dédiée a une
¢tude comportementale de tels cristaux, notamment pour expliquer pourquoi une
organisation périodique peut conduire a une exaltation des effets magnéto-optiques. Dans
la troisiéme partie, je présenterai rapidement la méthode d’élaboration et les moyens
techniques développés spécialement pour caractériser ces nouveaux matériaux. Enfin, les
résultats démontrés seront exposés en termes de propriétés optiques et magnéto-optiques.
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5.1. Objectifs et intéréts

Suite au développement des cristaux photoniques et des procédés technologiques
associés, de nombreux travaux ont été lancés a la fin des années 90 sur la réalisation de
cristaux magnéto-photoniques. Ces travaux sont motivés par la capacité des cristaux
photoniques a modifier la dispersion des ondes lumineuses et les interactions onde-
matiere qui en découlent. Des études ont donc été consacrées a Pexaltation des effets
magnéto-optiques au sein de structures magnétiques périodiquement organisées. 1l a ainsi
été montré qu’une alternance 1D de couches magnétiques haut indice et de couches
diélectrique bas indice permettait d’obtenir une augmentation significative de la rotation
Faraday au centre ou au bord de la bande interdite photonique de la structure [INO99].
Cette exaltation peut méme donner lieu a une augmentation du facteur de mérite
magnéto-optique du matériau [KAHO4]. Le méme principe a également été appliqué dans
un guide canal de YIG avec une exaltation de leffet qui est ici surtout recherchée afin de
réduire la taille du dispositif intégré [LEVO0G6]. Bien la littérature soit abondante sur les
cristaux magnéto-photoniques, beaucoup de travaux sont restés sur une organisation 1D.
Quelques publications font état de résultats sur des organisations 2D ou 3D [BELO5]
[CAIT1][BARO4], mais les démonstrations d’exaltation sont clairement beaucoup moins
claires que dans le cas 1D.

Vu le peu de démonstrations réalisées en 3D, il nous est apparu intéressant de nous
orienter dans cette direction. De plus, cela permettait d’étudier les phénomenes en
configuration d’espace libre, ce qui nous paraissait plus facile a ce moment-la. Et puis
surtout, une équipe japonaise avait montré la possibilité de réaliser des cristaux
photoniques 3D par voie sol-gel [NISO7]. Une opale directe réalisée par l'auto-
assemblement de billes de polystyrene micrométriques est imprégnée par une solution de
précurseur métallique de silice. Aprés traitement thermique a 90°C, les billes sont
dissoutes laissant place a une opale inverse constituée de trous d’air en organisation
cubique faces centrées dans une matrice de silice. Cette méthode nous est apparue tout a
fait adaptable en utilisant une préparation sol-gel dopée.

Comme représenté de fagon schématique sur la Figure 5.1, Pobjectif fixé était donc
de construire un réseau périodique de trous d’air dans notre matériau magnéto-optique
composite, puis de mesurer les modifications spectrales induites par cette structuration
sur la rotation Faraday du composite. 11 était également indispensable de choisir des tailles
de motifs qui conduisent a des études a proximité des résonnances d’effet Faraday de
notre matériau, soit autour de 750 et 1550 nm (voir Figure 3.2).

Nous avions ensuite comme objectif d’appliquer ce type de cristal magnéto-

photonique aux convertisseurs de mode hybrides sur verre.
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Arrangement 3D de sphéres
d’air de diametre ~ 400 - 800 nm

—Q@

Matrice de silice dopée
en nanoparticules magnétiques
Diametre ~ 10 nm

Substrat de verre

Figure 5.1 : Schéma de principe d’un cristal magnétophotonique 3D (gauche) et

image MEB de la réalisation pratique d’une telle structure (droite).

5.2. Etude comportementale

Il est connu qu’une organisation périodique de trous d’air en arrangement cubique
faces centrées dans un diélectrique génére une bande interdite photonique complete
[JOAO8]. En incidence normale, la position spectrale du centre de cette bande interdite
photonique est donnée par la longueur d’onde de Bragg [NISO07] :

Ac = 2.Dgpp %\/[0,26.71,2,1 +0,74.n2;,]
ou, Dgpp est le diametre des trous d’air, N, est 'indice du diéléctrique. 0,26 et 0,74
sont les facteurs de remplissage respectifs en air et en diélectrique. La présence de la
bande photonique est due au fait qu’a la longueur d’onde de Bragg, les motifs périodiques
produisent des interférences destructives pour la lumiére en transmission. A titre
d’illustration, la Figure 5.2 donne un exemple de diagramme de dispersion pour un
arrangement 1D périodique d’un diélectrique d’indice 1,5 et d’air. La bande interdite est la
zone centrale ou pour une gamme de pulsation ® aucune solution de vecteur d’onde
n’apparait. Du point de vue de I'interaction onde-maticre et des effets magnéto-optiques,
ce n’est pas forcément le centre de cette bande qui est intéressant mais plutot les bords.
En effet, cette figure montre que les courbes de dispersion ont tendance a s’aplatir sur les
bords de bandes. Dans ces zones, un petite variation de pulsation induit une plus grande
différence de vecteurs d’onde.
Comme indiqué au paragraphe 2.1.1, Ieffet Faraday magnéto-optique est lié au
déphasage accumulé par les vibrations droite et gauche au cours de leur propagation au

sein d’un matériau aimanté :
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O = (%) Re (Vg —vp) = (é) Re (k; —kp)

Ces vibrations droites et gauche ont des indices de propagation donnés par :

Vp =/ &x —Emo €tV = \/Exx T Eyo-

Emo ¢tant tres faible devant &y, il n’est pas possible de distinguer sur la Figure 5.2
les deux courbes de dispersion tracées pour ces vibrations. Néanmoins l'insert qui fait un
zoom sur le bord de bande montre que laplatissement des courbes provoque une
augmentation de la différence de vecteurs d’ondes entre les polarisations droite et gauche.

25E+15 1 (K)

Droite
2E+15 - P
Gauche
1.5E+15 A
Bande interdite
B

JHH

0.E+00 1.E+06 2.E+06 3.E+06 4.E+06 5.E+06 6.E+06 7.E+06 8.E+06 9.E+06

Figure 5.2: Relation de dispersion d’un cristal photonique 1D réalisé par
I’alternance d’un matériau magnéto-optique d’indice 1,5 (épaisseur 258 nm) et d’air
(387nm). L’insert effectue un zoom sur la zone de la bord de bande photonique pour

les vibrations circulaires droite et gauche.

On peut vérifier ce phénomene sur la Figure 5.3 qui donne cette différence Ak =
k ; — kp en fonction de la longueur d’onde. Sut les deux bords de bande photonique
cette différence est exaltée, provoquant une exaltation de la rotation Faraday.

Une autre interprétation peut étre donnée en terme de vitesse de groupe. Quand la
courbe de dispersion s’aplatit, la vitesse de groupe diminue jusqu’a devenir nulle dans la
bande photonique. L.a vitesse étant plus faible, 'onde est donc plus longtemps en contact
avec les matériaux et I'interaction onde-maticre est plus efficace. Pour nous cela signifie
une augmentation des interactions magnéto-optiques.

En transposant cette interprétation aux cristaux photoniques 3D, nous avons donc
cherché a réaliser des structures a bandes photoniques interdites dans notre matériau
magnéto-optique pour étudier effet Faraday en bord de bande.
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Figure 5.3 : Evolution spectrale de la différence de vecteurs d’onde entre les

vibrations circulaires droite et gauche.

5.3. Mise en ceuvre expérimentale

5.3.1. Elaboration

Les étapes poursuivies pour la réalisation d’un cristal magnéto-photonique 3D par
vole sol-gel sont présentées sur la Figure 5.4. La premicre étape est la réalisation d’une
opale directe de billes de polystyréne. Pour cela, une méthode d’auto-organisation par
dépot vertical est utilisée [GAL11]. Il s’agit de tremper un substrat de verre dans une
solution aqueuse de billes de polystyrene avec un angle de 20°, pendant plusieurs jours
jusqu’a évaporation complete du solvant. Les mouvements de convection entretenus par
un chauffage a 45°C entrainent les billes dans le ménisque qui se forme sur le substrat a
Iinterface air-liquide. Les forces de tension de surface au sein de ce ménisque organisent
les billes dans une structure cubique faces centrées a plus forte densité. Ce processus se
poursuit tout au long de I’évaporation du solvant conduisant au dépot de l'opale sur
Iensemble du substrat immergé. Un exemple d’opale directe est donnée sur la Figure 5.5
(a). Une excellente organisation avec une bonne homogénéité sur plusieurs centaines de
um? est obtenue.

La taille des billes de polystyrene a été choisie pour obtenir des bandes interdites
dans les zones spectrales ou la ferrite de cobalt présente un effet Faraday important, soit
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750 et 1550 nm. En utilisant la relation de Bragg donnée précédemment, nous avons opté
pour des tailles de 400 /450 nm d’une part et 800/900 nm d’autre part.

a) b)

Polystyrene Spheres
(400-900 nm) 20° [Polystyrene

e Drying
Polystyrene v tical Deposition Magneto-
Dispersion Sol-gel Impregnation Ethyl-Acetate photonic
Silica Precursor (TEOS)+ Magnetic Nanoparticles (~ 10 nm) Crysta] 3iD

Figure 5.4 : Représentation des étapes permettant I’élaboration des opales inverses

dopées.

Apres un séchage servant a ¢éliminer les résidus de solvant, opale directe est
imprégnée par une solution sol-gel dopée en nanoparticules magnétiques. Ici, il s’est avéré
impossible d’utiliser la matrice sol-gel organique-inorganique. Apparemment la viscosité
trop forte de la solution 'empéchait de pénétrer dans les interstices de I'opale directe.
Nous avons donc opté pour le méme sol-gel que celui utilisé par Nishijima ef a/, a savoir
une préparation sol-gel purement minérale a base de TEOS (Tetraethylorthosilicate)
[NISO7]. Avec ce type de préparation dopée en nanoparticules, 'imprégnation est tres
efficace. L.a matrice sol-gel est ensuite consolidée par un traitement thermique a 90°C
pendant 1H, puis les billes de polystyrene sont dissoutes par trempage dans I’éthyle
acétate. Ceci conduit a la formation d’une opale inverse de silice dopée en nanoparticules
magnétiques. La taille de ces particules, de 'ordre de 10 nm, est faible devant la taille des
interstices de l'opale directe ce qui assure une bonne pénétration de ces particules avec la

préparation sol-gel.

Les images de microscopie électronique a balayage reportées sur la Figure 5.5
illustrent le type de structures réalisées avec différentes tailles de billes de polystyrene
initiales. Ces images montrent que 'on obtient de belles organisations 3D sur une hauteur
de plusieurs um. Par contre, ’homogénéité en surface est limitée a quelques 40 um? alors
qu’elle peut étre 10 fois plus grande dans les opales inverses non dopées. Le dopage réduit

manifestement la qualité de ces structures.

FRANCOIS ROYER — UNIVERSITE JEAN MONNET 84



APPROCHE COMPOSITE A BASE DE NANOPARTICULES MAGNETIQUES

d)

Figure 5.5: Images de Microscope Electronique a balayage de différentes
échantillons . (a) Opale directe avec des billes de 4500 nm. (b) Opale inverse non-
dopée avec des billes de 900 nm. (c)-(d) Opale inverse dopée a base de billes de 800

nm

5.3.2. Taux de dopage

Les images d’opales inverses de la Figure 5.5 montrent que la matériau final est
constitué en majeure partie d’air. En effet, pour une structure cubique faces centrées
parfaite, le taux de remplissage en air est de 74%. Il n’y a donc dans ce cristal que 26% de
composite magnéto-optique. Pour espérer mesurer des effets Faraday en traversant
quelques um de matériau, i a fallu augmenter fortement la concentration en
nanoparticules magnétiques par rapport aux concentrations utilisées pour les

convertisseurs de modes sur verre qui sont toujours inférieures a 2%.

La Figure 5.6 donne la rotation Faraday mesurée a 820 nm pour quatre couches
minces réalisées par trempage dans une solution de TEOS dopée par un ferrofluide de
territe de Cobalt. Le rapport volumique entre la solution de TEOS et le ferrofluide a été
modulé de 2:5 a 2:2. Les courbes présentées ont une allure typique de rotation Faraday
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non-réciproque avec une valeur a saturation qui suit Paugmentation de la quantité¢ de
ferrofluide. Cette valeur a saturation atteint méme 6601°/cm pour la plus forte
concentration. Cela correspond a un taux de dopage de 39 % dans la silice. C’est une
valeur trés importante obtenue dans une couche mince d’épaisseur 337 nm. Une telle
concentration est rendue possible par la forte rétractation des matrices sol-gel minérales
lors de la gélification. Ce phénomeéne qui m’a longtemps géné pendant ma these puisque
source de contraintes et biréfringences [LANO5], s’est avéré dans cette étude tres positif.

6601 °/cm

7000 - °.em-
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Figure 5.6 : Rotation Faraday en fonction du champ magnétique appliqué pour 4
couches minces de TEO dopées. La mesure est faite a 820 nm. x:y indique le rapport
volumique entre le ferrofluide de ferrite de cobalt et la solution de TEOS. En insert,

les mémes courbes normées a leur amplitude maximale.

L’allure normalisée des mémes courbes donnée en insert de la Figure 5.6 montre
que le cycle d’hystérésis est identique pour chacun des dopages. Ceci est une indication
que la qualit¢é du dopage n’est pas détériorée lors de l'augmentation de la quantité de
terrofluide. L’état magnétique des particules reste le méme sans naissance d’agrégats de

tailles plus importantes.

5.3.3. Moyens de caractérisation

Les effets recherchés dans ces cristaux magnéto-photoniques 3D sont une
modification de la rotation Faraday dans la zone de la bande interdite photonique
comparativement au spectre présenté par le méme matériau sans structuration. Nous
avons du développer des instruments de mesures dédiés non présents au laboratoire avant
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cette étude. Pour mesurer les bandes photoniques, nous utilisons une lampe blanche
halogene de 7 W associée a deux spectrophotometres CCD permettant de couvrir la
gamme [400-1600] nm. Ces équipements nous permettent une mesure simple et rapide de
la transmittance des échantillons et ainsi de déterminer les positions ou l'arrangement
produit une bande interdite photonique.

En ce qui concerne la mesure des effets magnéto-optiques, un banc dédié a été
réalisé par D. Jamon, ingénieur de recherche au laboratoire. Ce banc, illustré sur la Figure
5.7, est basé sur la méme configuration polarimétrique présentée au chapitre précédent, a
savoir l'utilisation d’'une modulation photoélastique associée a une détection synchrone.
L’intensité a la fréquence fondamentale fournit une image de lellipticité Faraday et celle
du second harmonique une image de la rotation Faraday. Pour faire varier la longueur
d’onde de la lumicre incidente, une lampe Xénon de 450 W est associée a un
monochromateur. L’ensemble des optiques de mise en forme est constitué de miroirs
sphériques. Un électroaimant percé placé sur le chemin de 'onde permet d’appliquer a
I’échantillon sous test un champ magnétique longitudinal ajustable dans la gamme [0-0,8

).

Xénon
450W

Monochromateur
350-1700 nm

Detecteur

Polariseur Analyseur

Réf

Detection synchrone

Electroaimant

Figure 5.7 : Banc de mesure spectrale de la rotation et de l'ellipticité Faraday,

développé pour I’étude des cristaux magnéto-photoniques.

La détection synchrone fournissant des intensités proportionnelles aux grandeurs
mesurées, il est nécessaire d’effectuer un calibrage pour obtenir une mesure absolue. Vu la
constitution du banc, le coefficient de calibrage dépend évidemment de la longueur
d’onde. Pour la rotation Faraday, une rotation connue du polariseur d’entrée fournit une
référence totalement achromatique. Par contre, pour ellipticité nous n’avons pas encore
trouvé le moyen de générer une ellipticité de référence calibrée dans un domaine spectral
aussi large. Ainsi, pour la rotation Faraday, les mesures sont absolues alors que pour

Pellipticité elles sont relatives.
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5.4. Résultats

Sur la Figure 5.8, sont reportées les transmittances de quatre opales inverses dopées
en nanoparticules magnétiques, réalisées avec les 4 tailles de billes de polystyréne
disponibles. Chaque courbe présente une bande photonique qui apparait comme un creux
de transmittance assez marqué. La position spectrale du centre de la bande photonique
suit 'augmentation de la taille de billes comme indiqué sur l'insert de cette courbe. Ceci
est cohérent avec la loi de Bragg donnée au paragraphe 5.2 qui montre que si
l'organisation est de type cubique a faces centrées, la longueur d’onde centrale est
proportionnelle au diameétre des billes. Conjointement aux image MEB du paragraphe
5.3.1, ces mesures illustrent la capacité de la méthode d’élaboration de produire des
organisations périodiques 3D a bande interdite.
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Figure 5.8 : Transmittance de différentes opales inverses dopées réalisées avec 4
taille de billes différentes. Le graphe en insert montre la position spectrale de la

bande interdite en fonction du diamétre des billes.

La transmittance d’une opale dopée est comparée sur la Figure 5.9 a celle d’une
couche mince de référence en silice dopée par les méme nanoparticules. On retrouve pour
Popale dopée une bande interdite centrée vers 750 nm. La comparaison avec la couche de
référence montre apparition d’une bande d’absorption en dessous de 900 nm, qui est en
tout point similaire a celle des nanoparticules de ferrite de cobalt présentée sur la Figure
3.2. Ceci indique que 'opale inverse possede a la fois une organisation 3D et un dopage
en nanoparticules magnétiques, ce qui valide le principe d’élaboration.
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Figure 5.9 : Transmittance normalisée d’une couche mince de silice dopée par des
nanoparticules de ferrite de cobalt, et d’une opale inverse de silice dopée avec les

mémes nanoparticules. (Pour ’opale : Billes de PS initiales de diamétre 450 nm).

Concernant les études magnéto-optiques de ces cristaux magnéto-photoniques, les
résultats sont présentés sur la Figure 5.10 pour la rotation Faraday et la Figure 5.11 pour
Péllipticité. Avant de commenter ces courbes, il est nécessaire de préciser que la
reproductibilité des mesures n’est pas bonne. Il est acquis que lorsqu’un échantillon de
qualité est élaboré, des modifications fortes apparaissent sur le spectre de rotation et
d’ellipticité Faraday. Cependant, ces modifications ne sont pas toujours les mémes. J’ai
tout de méme représenté ici dans les deux figures les évolutions observées le plus
réguliecrement.

Que ce soit pour la rotation ou lellipticité, 'allure spectrale est modifiée dans la
zone de la bande interdite photonique. En dehors de cette bande, les allures sont les
mémes entre la couche de référence et opale inverse, mais dans la bande apparait une
baisse de I'effet au centre puis deux « bosses » sur les bords. Ces deux bosses, notamment
dans le cas de Pellipticité de la Figure 5.11 peuvent laisser croire a 'existence d’une
exaltation. Néanmoins, Pellipticité est une mesure relative. De plus, ne connaissant pas
Iépaisseur de T'opale a l'endroit de la mesure magnéto-optique, nous ne pouvons pas
déduire la valeur de la rotation Faraday spécifique pour la comparer a celle de la couche
de référence. Ainsi, il est difficile de parler aujourd’hui d’exaltation en bords de bande
photonique interdite.

Une dernicre série d’études est menée actuellement par E. Abou Diwan pour essayer
d’apporter des réponses a cette question, mais pour l'instant, malgré un nombre élevé
d’échantillons il n’a pas été possible de trancher clairement sur exaltation de P'effet, et par

la méme du facteur de mérite.
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Figure 5.10 : Evolution spectrale de la transmittance et de la rotation Faraday dans
une opale inverse dopée. Les billes de polystyréne de départ ont un diametre de 450

nm. La rotation Faraday d’une couche de référence est également donnée.
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Figure 5.11 : Evolution de la transmittance et de ’ellipticité Faraday dans une opale
inverse dopée. Les billes de polystyréne de départ ont un diameétre de 450 nm.

L’ellipticité Faraday d’une couche de référence est également donnée.
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5.5. Bilan

Dans ce chapitre, les travaux relatifs a I’élaboration et I'étude de cristaux magnéto-
photoniques 3D par voie sol-gel ont été présentés. L’intérét de ces structures réside dans
leur capacité potentielle d’exalter les effets magnéto-optiques en bords de bande interdite
photonique. En adaptant une méthode basée sur I'imprégnation sol-gel d’une opale de
polystyrene, nous avons pu réaliser des organisations périodiques 3D de trous d’air dans
notre matériau composite magnéto-optique. Les mesures de transmittances et les images
MEB attestent de cette organisation. Les mesures magnéto-optiques mettent en évidence
une modification spectrale tres forte de I'effet Faraday dans la zone de la bande interdite
photonique, ce qui montre l'influence de 'organisation sur I'interaction magnéto-optiques.
Par rapport a ce que jai pu lire dans la littérature, ces modifications sont les plus
fortement marquées pour des cristaux magnéto-photoniques 3D. Malheureusement, il n’a
pas été possible de trancher quant a ’existence d’une exaltation éventuelle.

Nous avons également essayer de déposer une opale inverse non dopée sur un guide
par échange d’ions sur verre pour mettre en évidence une éventuelle bande interdite
photonique. Cependant, les essais n’ont montré que des pertes importantes certainement
dues a 'inhomogénéité de 'opale a la surface du guide.

Malgré la mise au point d’'une méthode d’élaboration, d’un banc de caractérisation,
et d’avancées significatives sur le sujet, il faut se poser la question de la poursuite de cette

activité apres deux theses consacrées au sujet.
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6. PERSPECTIVES DE PROJETS FUTURS

Apres avoir présenté de facon relativement exhaustive les travaux réalisés depuis
2004 au sein du laboratoire LT2C, il est temps de définir les orientations scientifiques que
je souhaite leur donner a 'avenir. Ces orientations sont définies dans le cadre d’une future
intégration pour le prochain quinquennal des activités du LT2C au sein du laboratoire
Hubert Curien (LaHC) UMR CNRS 5516 de I'Université Jean Monnet. Pour mener a bien
cette intégration, un projet commun inter-laboratoire « magnéto-optique » a été défini
entres les équipes pour un démarrage officiel en janvier 2014. Au-dela des aspects
scientifiques, ce projet doit servir de point d’ancrage pour construire et réussir cette
intégration. Un travail important a donc été réalisé pour définir des sujets de recherche
présentant un intérét pour les deux laboratoires et avec une valeur ajoutée certaine. Ayant
initié et animé cette réflexion, je suis aujourd’hui responsable de ce projet inter-
laboratoire. Mes perspectives de projets futurs lui sont donc associées.

La premicre partie de ce chapitre sera consacrée a une analyse qualitative des travaux
réalisés, du positionnement des travaux et de mon environnement de travail. Dans la
deuxieme partie, je détaillerai I'organisation et la mise en ceuvre prévisionnelle du projet
commun. Les orientations scientifiques tracées seront alors explicitées dans la troisicme
partie.

6.1. Analyse

Les chapitres précédents ont montré que depuis 2004, nous avons su faire évoluer
notablement les capacités de notre matériau magnéto-optique composite en termes de
biréfringence et rotation Faraday intrinseque. D’un rendement de conversion TE/TM
potentiel de 'ordre de 10-3 % dans une couche mince, nous sommes passés aujourd’hui a
un rendement réel d’au moins 50% sur un dispositif intégré. Ceci signifie que nous
pouvons aujourd’hui travailler a la mise en ceuvre de convertisseurs non-réciproques en
vue de la réalisation d’isolateurs optiques intégrés. De plus cela se fait par une intégration
du matériau sur une plate-forme d’optique intégrée sur verre qui ne produit pas de pertes
supplémentaires. Cette évolution a un caracteére « fondateur » pour la reconnaissance de
nos activités. Elle fait que nous avons acquis une certaine légitimité dans le domaine, et

surtout elle nous encourage a poursuivre dans cette voie.
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|Nombre de citations A titre d’illustration, est donnée sur la figure
ci-contre la représentation du nombre de
. citations par année de nos travaux sur la
10 1 période 2005-2012. Il apparait clairement
T quavant 2010 mes activités n’étaient pas
reconnues dans la communauté. Depuis une

publication sur les capacités magnéto-

Année : : : , optiques de notre composite dans _Applied
2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012

Physics Letters en 2009, le nombre de citations
a décollé. De facon plus qualitative, une partie de ces citations vient d’équipes
internationalement reconnues dans le domaine magnéto-optique. Ceci signifie que nos
travaux ont un sens et justifie, de mon point de vue, 'approche technologique que nous
employons.

En termes de positionnement des activités sur le plan national, treés peu d’équipes
travaillent au développement de matériaux, composants ou applications magnéto-
optiques. On compte de fagon presque exclusive I'Institut d’Electronique Fondamentale
(IEF) a Paris Sud, qui a une forte expérience des composants magnéto-optiques
développés en technologie semi-conducteur. Nous avons d’ailleurs eu des échanges avec
cette équipe au travers de jurys de these, et nous discutons actuellement de projets
communs. Le domaine « magnéto-optique » me parait donc étre une niche scientifique
intéressante.

Pour développer notre matériau, et lappliquer aux composants ou cristaux
magnéto-photoniques, nous avons développé au cours des années des moyens de
caractérisation dédiés de tres bonne qualité. IIs nous permettent de mesurer rapidement
des effets magnéto-optiques ou d’autres effets de polarisation en configuration d’espace
libre et guidée. Ces moyens expérimentaux sont un acquis important et constitue une base
solide pour nos prochaines études.

Parmi les travaux présentés dans les chapitres précédents, ceux consacrés aux
cristaux magnéto-photoniques me questionnent. Il fut scientifiquement tres instructif de
se forger une compréhension des cristaux photoniques et d’en comprendre les intéréts
pour les applications. Néanmoins, j’ai le sentiment que nous ne progressons pas sur le
sujet. Méme si nous avons montré des modifications spectrales trés marquées de la
rotation Faraday dans la zone de la bande interdite photonique, les mesures et les
¢chantillons ne sont pas assez reproductibles. Ainsi, la démonstration de ’exaltation n’est
pas claire. J’envisage donc de discuter de ces résultats et problemes avec des personnes
plus compétentes dans le domaine pour décider de la continuation ou non des activités

sur ce sujet.

De facon plus générale, I'équipe « magnéto-optique » est constituée de 3 a 4
permanents dans un laboratoire « équipe d’accueil » de I'Université constitué de 15
permanents. Il s’agit de tailles modestes pour travailler et exister dans la configuration
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actuelle de la recherche. 11 est donc absolument primordial de nouer des collaborations
avec des équipes au plan national et international. La collaboration historique avec
PECSA nous permet ainsi d’accéder a des nanoparticules magnétiques de qualité
indispensable a notre matériau. Dans un autre registre, la collaboration avec 'IMEP-
LAHC nous apporte une caution scientifique sur les composants optiques intégrés. Plus
personnellement, cette collaboration a élargi mon champ de compétences et de culture
scientifique, et me rend plus crédible également pour faire des cours d’optique intégrée a
Telecom St Etienne. Sans que cela ne devienne trop imposant, il me parait nécessaire de
continuer a développer de nouvelles collaborations. Les premiers contacts noués avec
I'IEF a Paris Sud devront étre structurés autour d’un sujet ou un programme commun, et
il peut étre intéressant de se rapprocher d’une équipe orientée sur I'optique intégrée sur

silictum pour y appliquer notre matériau.

Enfin, n’ayant pas fait de Post-Doc dans un autre laboratoire, je souhaiterai
connaitre une expérience de la recherche dans un autre contexte. Pour cela, jenvisage
dans les années a venir de partir travailler plusieurs mois a étranger dans un laboratoire
anglophone. Les supports de Congés Recherche et Reconversion Thématique de 'UJM
ou du CNU peuvent m’aider dans cette démarche.

Dans I'immédiat, une nouvelle configuration de travail se dessine au niveau du
laboratoire et de 'Université pour le prochain contrat quinquennal.

6.2. Configuration pour le prochain contrat quinquennal

Dans la lignée des arguments présentés précédemment, le laboratoire LT2C a fait le
constat au cours du présent contrat quinquennal qu’il paraissait difficile de rester a avenir
dans la configuration actuelle d’Equipe d’Accueil. L’heure est au regroupement des forces
au sein des Universités, et la question de la pérennité d’une équipe de 15 permanents est
posée. Ainsi, méme si 'on peut se satisfaire du fonctionnement actuel du laboratoire, une
intégration dans une structure plus importante et plus reconnue est devenue
indispensable. Convaincu de l'intérét d’une structuration locale, j’ai pris linitiative au
printemps 2012 de discussions avec le laboratoire Hubert Curien autour de la définition
d’interactions scientifiques pouvant conduire a notre intégration.

Le département « Optique et photonique » de ce laboratoire compte de nombreuses
activités dans des domaines tels que linteraction laser/matiere, la synthése et la
caractérisation de matériaux, la micro/nano-structuration de surfaces pour des
applications diverses allant du capteur au dispositif photochromique en passant par des
¢léments diffractifs visant au contréle de polarisation.

Suite 2 de nombreux échanges, d’études bibliographiques et d’études préliminaires, un
projet scientifique a été rédigé autour du théeme « magnéto-optique ». Les directions des
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laboratoires ont choisi de I'identifier comme un projet commun inter-laboratoire a partir
de juillet 2013. Le Tableau 6.1 recense les personnes qui se sont positionnées pour
participer a ce projet. Parmi elles, trois maitres de conférences et un ingénieur de
recherche seront impliqués a 100 %, un maitre de conférences a 50 %. Pour les autres, les
niveaux d’implication ne sont pas encore définis. Ils dépendront certainement des
résultats des premiers essais que nous avons lancés et des engagements pris sur d’autres
projets. On peut noter cependant la diversité et la complémentarité des compétences des

participants qui constituent une base scientifique et technique solide sur laquelle le projet

pourra s’appuyer.

Nom % Labo Compétences
E. Gamet (MC) 100 %  LaHC Réseans, NP meétal., AFM
D. Jamon (IGR) 100 %  LT2C Mesures MO espace libre et guidé
M.F. Blanc Mignon (MC) 100 %  LT2C MERB, synthese sol-gel
J.P. Chatelon (MC) 50%  LT2C Profilomiétrie, synthese sol-gel
F. Royer (MC) 100 %  LT2C Interactions MO, NP magnétiques
F. Garrelie (PU) / LaHC PLD, Dépot Ni
A.S. Loir (MC) /  LaHC PLD, Dépit Ni
E. Marin (MC) / LaHC Fibre microstructurée, Captenrs a fibres
F. Goutaland (MC) / LaHC NP par échange ionique, Spectrophotomiétrie
N. Ollier (MC) / LaHC NP par échange ionique, Modélisation
F. Vocanson (PU) / LaHC Chimie dn sol-gel et des NP
C. Hubert (MC) / LaHC NP métal. par lithographie électronique
N. Destouches (PU) / LaHC NP meétal. par insolation, Photochronisme
Y. Joutlin (PU) / LaHC Réseaunx, captenrs, Microstructuration

Tableau 6.1 : Recensement des personnes impliquées dans le projet commun
« magnéto-optique ». Les laboratoires d’origine, I'implication si possible, et les

compétences sont précisées.

Pour démarrer les activités, nous avons avec E. Gamet du LAHC, déposé une
demande conjointe de financement aupres de notre Université en répondant a un appel a
projet interne en septembre dernier. Notre demande portait sur un soutien en
fonctionnement et équipement, et nous avons obtenu, de fagon officieuse pour I'instant,
la totalit¢ de notre demande d’investissement (22 k€). Cette somme permettra de
construire une nouvelle configuration de mesure magnéto-optique en réflexion. L objectif
est de pouvoir mesurer des rotations de polarisation lumineuse lors de la réflexion sur un
matériau magnéto-optique. L’intérét de la mesure en réflexion apparaitra au paragraphe
0.3.3 de ce chapitre. La représentation schématique de ce banc est donnée sur la Figure
6.1 et le principe de la mesure est le méme que celui que nous utilisons en mode
transmission, présenté au chapitre précédent. D’ailleurs la source, le monochromateur en
entrée, les détecteurs et la détection synchrone en sortie seront partagés avec ce banc.

Au-dela de cet aspect financier, le financement de notre projet montre que

I’'Université nous soutient dans notre volonté de rapprochement de laboratoires.
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Figure 6.1: Description du banc de mesure magnéto-optique a développer.
L’ensemble source-monochromateur et I’ensemble détecteur-détection synchrone sont
déja disponibles. L’acquisition des autres équipements (modulateur photo-élastique,

polariseurs, optiques de mise en forme...) est financée par I’'UJM.

Enfin, dans le sillage de cette structuration autour du théme « magnéto-optique »,
d’autres échanges et discussions scientifiques ont débutés et sont en cours autour du
dépot et de la mise en forme des matériaux magnétiques et des composants radio et
hyperfréquences. Ceci devrait raisonnablement conduire a une intégration des activités du
laboratoire L'T2C au sein de TUMR CNRS LaHC au prochain contrat quinquennal en
janvier 2015. Dans ce cadre, le projet commun inter-laboratoire « magnéto-optique »
devrait constituer une équipe-projet du département « Optique, Photonique,
Hyperfréquences » du LaHC. Dans la partie suivante, je vais détaillé le contenu

scientifique de ce projet.

6.3. Projet scientifique

Ce projet a été construit a la fois dans la continuité de nos activités au LT2C et dans
le cadre de Pl'intégration au LaHC. Il s’est constitué¢ autour des mots clés scientifiques
suivants : Matériaux Magnétiques / Effets magnéto-optiques / Composants intégrés /
Micro(Nano)Structuration /  Nanoparticules /  Matériaux — métalliques /  Effet
Plasmonique.

Le projet est décliné en trois axes qui interagiront fortement, et seront certainement
appelés a évoluer au cours des premicres études. Ils sont détaillés dans les trois parties

suivantes.
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6.3.1. Composants magnéto-optiques intégrés

Le travail dans cet axe se place dans la continuité des travaux présentés au chapitre
4. Il s’appuie sur les compétences et moyens de caractérisation développés en magnéto-
optique d’espace libre et guidée.

o Convertisseurs non-réciproques intégrés : vers I’isolateur

Le chapitre 4 de ce document a montré les résultats tres prometteurs obtenus en 4
ans sur les convertisseurs de modes hybrides sur verre. Des avancées régulicres ont
permis d’atteindre aujourd’hui la réalisation d’un rotateur 45° non réciproque. Du c6té de
PIMEP-LAHC, F. Parsy, qui soutient sa these en cette fin d’année, a réalisé un séparateur
de polarisation sur verre, et posé les bases de la réalisation d’un rotateur réciproque avec
la méme technologie. Il est donc tout a fait prometteur de s’engager sur la voie de la
réalisation d’un démonstrateur d’isolateur intégré. Pour cela, nous avons avec E.
Ghibaudo, maitre de conférences a I'IMEP-LAHC déposé en février dernier une
demande de financement a PANR P2N. Le classement obtenu, premier sur liste
complémentaire, est a la fois décevant et encourageant. Une nouvelle demande a été faite
cette automne. Le consortium regroupe PECSA pour I’élaboration des nanoparticules
magnétiques, LT2C pour la réalisation du rotateur non réciproque, IMEP-LAHC pour la
réalisation des fonctions passives (séparateur et rotateur réciproque), et 'entreprise Teem
Photonics basée a Meylan pour la connectique et le packaging du dispositif.

Sans attendre les résultats de cette nouvelle demande de financement a PANR, une
nouvelle doctorante, E. Jordan, débute un travail a PIMEP-LAHC sur la réalisation des
fonctions passives et la réalisation d’un isolateur intégré sur verre. Cela montre la vitalité

de notre collaboration.

De notre coOté, les travaux se poursuivent en partie par la présence de J.P. Garayt,
chercheur bénévole au laboratoire. Enseignant en classe préparatoire, il souhaite effectuer
une thése de doctorat dans notre équipe. Son travail actuel porte sur optimisation du
convertisseur non-réciproque. Il s’agit de reprendre une étude plus systématique
notamment sur le taux de dopage des couches déposés et la mesure de conversion en
fonction de Porientation de la polarisation d’entrée. Un deuxieme point de son travail sera
consacré a la réalisation d’un convertisseur de mode autopolarisé. Ce type de composant
peut fonctionner sans aimant de polarisation, ce qui enléve une étape technologique
difficile d’intégration de ces aimants. Il faudra pour cela utiliser des nanoparticules
magnétiques de ferrite de cobalt de plus grande taille, et réaliser une orientation
magnétique pendant le dépdt afin de maximiser la rémanence d’effet. L'utilisation de
particules de plus grande taille devrait également permettre d’augmenter le facteur de
mérite du matériau et donc du composant (voir paragraphe 3.3.1). Ce sera un point a
vérifier.
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Nous avons jusqu’ici toujours travaillé dans la configuration « Faraday », a savoir la
réalisation de conversion de polarisation sous champ magnétique longitudinal. La revue
des isolateurs du chapitre 2 a montré I'intérét de réaliser des structures a constantes de
propagation TM non-réciproques en champ transverse. Le banc de mesure en
configuration guidée possédant désormais une calibration ellipsométrique, il est possible
de mesurer le déphasage total accumulé par le mode TM par rapport au mode TE lors de
la propagation dans un guide. Ainsi, J.P. Garayt va également s’attacher a étudier cette
modification de déphasage lors de I'application d’un champ magnétique transverse. Des
interférometres de Mach-Zehnder présents sur les plaquettes pourront servir au besoin a
cette étude

L application de notre matériau magnéto-optique composite a été faite sur les guides
sur verre a échange d’ions parce que la proximité technologique était évidente.
Néanmoins, rien ne s’oppose a priori au dépot de notre matériau sur d’autres substrats ou
plate-formes d’optique intégrée. Un couplage avec des composants en technologie
« silicium » est souhaitable vu le développement actuel des puces optiques associées. Un
premier essai a été réalisé avec I'équipe de S. Honkanen sur des guides silicium de type
slots asymétriques. L’idée était de remplir le slot de notre matériau composite et de
mesurer des effets non-réciproques sur un Mach-Zehnder. Le dépot a été réalisé, de la
méme fagon que pour les opales, mais les mesures réalisées par les partenaires n’ont rien
donné. Je crois qu’ils n’avaient pas suffisamment pris en compte les pertes induites par les
matériaux magnéto-optiques, et ainsi construit un banc de mesure pas assez sensible.
Nous discutons actuellement pour imaginer d’autres essais de dépots mais, cette fois, pour
une mesure sur nos instruments. Cette équipe n’étant pas spécialiste des isolateurs
intégrés, il serait peut-c¢tre plus pertinent de se rapprocher d’une équipe ayant des
compétences dans ce domaine et de proposer un dépot de notre matériau sur leurs

dispositifs.

Enfin, il est souhaitable d’envisager d’autres formes d’applications pour nos
matériaux et composants magnéto-optiques. Vu que les pertes sont relativement
importantes, il est intéressant de s’orienter du coté des capteurs de courant ou de champ
magnétique ou les pertes ne sont pas forcément un probleme, voire méme du coté des
modulateurs de lumiere. Pour ces derniers, 'approche magnéto-optique est intéressante
car elle assure des vitesses de modulation importantes. Ayant peu d’expérience dans ces
domaines, je me dois de travailler ce point.

o Matériau pour P'intégration

Le développement futur de nos composants intégrés passe, a n’en pas douter, par
une amélioration notable du facteur de mérite de notre matériau composite. Nous avons
montré sa compatibilité et ses capacités magnéto-optiques, mais il faut désormais faire
passer son facteur de mérite de 2°/dB a au moins 45°/dB. J’ai expliqué précédemment
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que la piste autour de l'utilisation des cristaux magnéto-photoniques a base d’opale 3D me
parait aujourd’hui compliquée et trop incertaine. En revanche, I'étude plus spécifique des
nanoparticules magnétiques du chapitre 3 (paragraphe 3.3) a montré que des progres
significatifs peuvent étre envisagés sur ce point en améliorant la qualité des nanoparticules
de ferrite de Cobalt. Ce travail se poursuit actuellement dans le cadre de la thése de H.L.
Nandiguim afin de quantifier précisément le gain obtenu par I'utilisation de ces nouvelles
particules et d’expliquer son origine physique en étudiant de plus pres leur constitution.
Des études magnétiques complémentaires en fonction de la taille pourront étre faites avec
nos collegues de I’Académie Slovaque de Kosice, puisque des échanges de chercheurs
sont programmés dans leur budget pour 2014.

Dans la méme idée, les résultats du chapitre 3 ont montré la possibilité d’utiliser des
nanoparticules de YIG pour doper le composite. L’intérét est aujourd’hui limité par le
trop faible facteur de mérite des couches réalisées. Néanmoins, dans la mesure ou la
compatibilité chimique a été démontrée et que le Ce-YIG constitue le meilleur matériau
magnéto-optique a 1550 nm, il est indispensable de poursuivre les travaux sur ce point. Il
s’agit ici d’un travail de synthese chimique qui dépasse totalement mes compétences. Il est
donc indispensable de trouver des moyens pour que I'Université de Szeged en Hongrie
puisse financer ces activités. Une possibilité existe auprés de 'ambassade de France a
Budapest sous la forme de bourse de theése en échange. Il est nécessaire de tout d’abord
publier les travaux réalisé pour démontrer nos activités communes et argumenter la

demande.

o Fibre a rotation magnéto-optique

Ce dernier point constitue 'une des premicres études menées dans le cadre du
rapprochement des laboratoires a travers la réalisation de capteurs magnétiques fibrés
[CAN10]. Ceux-ci sont obtenus par imprégnation d’une fibre optique microstructurée par
une solution sol-gel dopée en nanoparticules magnétiques. Les premicres réalisations
démontrent des rotations de polarisation importantes sous champ magnétique, et valident
la faisabilité des dispositifs. Les courbes reportées sur la Figure 6.2 illustrent I'effet non-
réciproque obtenu dans une fibre dopée comparativement a une solution de ferrofuide
avec les mémes nanoparticules.

Le travail consiste désormais a définir précisément les potentialités des dispositifs en
optimisant le design puis ’élaboration. Un support de post-doc avait été obtenu sur ce
sujet aupres de I'Université pour 'année universitaire 2013/2014. Malheureusement la
candidate retenue s’est désistée. D. Jamon et E. Marin du LaHC vont tout de méme

poursuivre ce travail.
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Figure 6.2 : Gauche : Image MEB de la fibre microstructurée, et image du spot de
sortie de cette fibre dopée par des nanoparticules de ferrite de cobalt. Droite :
Rotation de polarisation mesurée dans la fibre en fonction du champ magnétique
appliqué. Pour comparaison, la rotation mesurée en liquide pour les mémes

particules.

6.3.2. Structurations 1D /2D de matériaux MO

o Photopolymérisation du composite

Une étude a été amorcée sur la photopolymérisation des matrices sol-gel de
matériau composite magnétique. En effet, les matrices organique-inorganiques nécessitent
un traitement UV pour assurer leur finalisation, ce qui les rend photopolymérisables. Les
zones non insolées sont éliminées par un lavage a I’éthanol. Les premiers tests ont permis
la création de motifs (lignes) larges d’une centaine de micrometres et la mise en évidence
de difficultés de développement lorsque les matrices sont fortement dopées. Il est
nécessaire de poursuivre ce travail afin de déterminer la dimension critique (CD) et
d’optimiser le procédé de développement. Le but est, ici, de pouvoir polymériser
localement les couches pour créer des motifs millimétriques a submicrométriques.

Ce travail pourra étre mis a profit pour différentes études. Tout d’abord, cela pourra
servir a localiser le dépot magnéto-optique sur un substrat. Dans Poptique de la réalisation
d’un isolateur sur verre, plusieurs fonctions doivent étre enchainées sur le méme substrat,
mais seule la partie relative au convertisseur non-réciproque doit étre recouverte de
matériau magnéto-optique. Or le dépot par dip-coating recouvre toute la surface. Par une
simple étape d’insolation UV sous masque la matrice composite pourra étre localisée
uniquement dans la zone du convertisseur non réciproque et enlevée ailleurs.

De plus, le matériau composite est aujourd’hui testé au LT2C pour assurer le cceur
magnétique  d’'une inductance planaire radiofréquence ou dun résonateur
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hyperfréquences. L’adaptabilité du matériau composite en termes de dépot, et Pemploi de
nanoparticules magnétiquement monodomaines présentent un grand intérét pour ces
composants. Dans les deux cas, une photopolymérisation du matériau permettra de
localiser le matériau magnéto-optique uniquement la ou il est utile et réduire ainsi le
niveau de pertes induites actuellement par I'utilisation d’une couche pleine plaque de YIG.

Enfin, il pourra permettre d’envisager la réalisation de structures diffractantes
magnéto-actives. A partir des composants développés au LaHC, notamment ceux basés
sur des propriétés de polarisation [TON12], le caractére magnéto-optique doit apporter
une agilité en produisant des rotations de polarisation qui, dans une structure résonnante

induiront des modifications fortes de polarisation.

o Composants a structuration périodique

L’étude des cristaux magnéto-photoniques 3D a montré ses limites en termes
d’exaltation des effets car ’homogénéité et la reproductibilité des échantillons n’est pas
satisfaisante. Néanmoins il a été démontré de facon treés claire dans la littérature que
l'utilisation d’un cristal photonique 1D permet d’exalter les effets de conversion de mode
[LEVO06] et d’augmenter le facteur de mérite magnéto-optique [KAHO4|. L’exaltation
conduit également a une réduction importante de la taille des dispositifs ce qui est
intéressant pour une application intégrée. Ainsi une structuration du matériau magnéto-
optique composite permettra de réaliser des cristaux magnéto-photoniques 1D qui
pourront remplacer la simple couche mince magnétique dans les structures hybrides a
conversion de modes (voir Figure 6.3 en haut a gauche). Ce qui sera perdu en bande
passante par Peffet résonnant devrait étre compensé par une augmentation du facteur de

mérite et une réduction de la taille du convertisseur intégré.

rrrrrnrne
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Figure Haut : Structures hybrides magnéto-optiques comportant une

organisatlon 1D soit de la couche magnéto-optique, soit du guide support. Bas:
exemple de dispositifs résonnants en technologie silicium pouvant se préter a un

dépot de composite magnéto-optique.

RAPPORT D’HABILITATION A DIRIGER LES RECHERCHES 101



MATERIAUX ET COMPOSANTS A EFFETS MAGNETO-OPTIQUES

En poussant plus loin I'idée de structuration, il est peut-étre plus pertinent d’utiliser
un guide support possédant une organisation périodique et de faire un dépot classique
dessus. Cela peut se faire en technologie d’échange d’ions sur verre comme illustré en
haut a droite de la Figure 6.3. De méme, I'utilisation de structures résonnantes en silicium
comme représentées sur le bas de la Figure 6.3 permet d’avoir une excellente organisation
tout en garantissant un contraste d’indice important entre le silicium et le matériau
magnéto-optique qui peut remplir les trous d’air ou étre déposé en surface. Une
discussion sera engagée sur ce sujet avec I’équipe de I'Institut de Nanotechnologies de
Lyon qui fabrique de tels dispositifs.

6.3.3. Magnétoplasmonique

Les sujets développés dans cet axe constituent une orientation a plus long terme des
activités, mais constituent peut-étre la plus forte valeur ajoutée du rapprochement entre
laboratoires.

Les dispositifs a effet plasmonique font actuellement 'objet de nombreux travaux
dans la communauté scientifique. Au-dela de 'effet de mode certain autour de ce théeme, il
parait justifié de s’intéresser aux interactions magnéto-plasmoniques puisqu’elles
permettent, par exemple, d’améliorer la sensibilité des capteurs plasmoniques [ARM13].
Dans ce type de structure, le principe est d’utiliser un plasmon localisé a proximité d’un
milieu magnétique pour exalter les effets de rotations de polarisation magnéto-optiques.
Cela peut étre réalisé avec un plasmon localisé dans une nanoparticule a cceur magnétique
et coquille métallique [WAN11], ou avec un plasmon délocalisé a 'interface planaire entre
un matériau magnétique et métallique. La Figure 6.4 donne deux exemples de réalisation
dans ce deuxiéme cas. Le dépot d’un réseau d’or sur une couche de BIG provoque une
exaltation de I'effet Faraday en espace libre de la structure pour la longueur d’onde qui
donne un bon accord de phase entre le mode TE et le mode plasmonique TM. Au-dela,
de cette exaltation de I'effet Faraday, le second exemple de la Figure 6.4 montre qu’il est
¢galement possible d’augmenter fortement le facteur de mérite magnéto-optique, en
travaillant avec des épaisseurs faibles de matériau. Faire pénétrer notre matériau

composite dans les plots d’air d’une couche métallique parait tout a fait réalisable.

L’objectif est ici de mettre en ceuvre des interactions magnéto-plasmoniques dans
des matériaux composites a base de nanoparticules magnétiques et/ou métalliques. Dans
ce cadre, de nouvelles méthodes d’élaboration maitrisées au LaHC seront employées pour
la synthese de matériaux magnétiques composites : nanoparticules de Ni dans une matrice
de DLC par PLD [PAU12], ou nanoparticules d’Ag, Au et Co dans des matrices vitreuses
par échange ionique. Cela permettra d’étudier les interactions en fonction du caractere
plus ou moins magnétique, métallique ou ferromagnétique des nanoparticules.
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Figure 6.4 : Haut: Représentation schématique d’un réseau d’or sur une
couche de BIG et évolution spectrale de la rotation Faraday associée [CHI13].
Bas : Représentation schématique de plots de conducteur dans un matériau
magnéto-optique et facteur de mérite magnéto-optique associé (En rouge et

bleu la structure d’étude et en noir une monocouche de référence)[ KHAO7].

D’autre part, les dispositifs magnéto-plasmoniques core-shell (cceur magnétique et
coquille métallique) ont fait 'objet de plusieurs publications scientifiques, les applications
visant en majorité le domaine du biomédical On peut citer les travaux conduits par Wang
et al. visant plus particulicrement a controler les effets d’exaltation magnéto-plasmonique
en fonction de I’épaisseur de la coquille [WAN11] Dans ce cadre, une voie innovante a
explorer serait I'insertion de particules métalliques dans des matrices sol-gel magnétiques
mésoporeuses afin de quantifier 'effet magnéto-plasmonique dans ce type de structure.
La porosité ainsi que le dopage magnétique devront étre controlés afin d’avoir une
interaction maximale entre les particules métalliques et magnétiques.

Enfin, des réseaux de nanoparticules métalliques peuvent étre générés au LaHC
par auto-organisation sous illumination laser dans des couches mésoporeuses [DES13].
L’étude magnéto-optique de ces dispositifs et/ou [lutilisation du co-dopage cité
précédemment semble prometteuse pour Iétude des effets magnéto-plasmoniques en
réflexion ou transmission.

La Figure 6.5 montre deux résultats de mesures de spectre de rotation Faraday
réalisées sur des échantillons a base de nanoparticules d’Argent. Dans le premier cas, il
s’agit d’un verre dopé par de telles nanoparticules par échange ionique. La concentration

est suffisamment forte pour que nous puissions observer 'amplification de la rotation
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Faraday a 'endroit de la résonnance plasmon de largent autour de 400 nm. Dans le
second cas, il s’agit de nanoparticules d’argent auto-organisées par insolation laser dans
une matrice de TIO2 [DES13]. Les résultats montrent que I'allure spectrale de la rotation
Faraday est modifiée par 'organisation en réseau 1D de ces particules.
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Figure 6.5 : Résultats de mesures de rotation faraday réalisées sur des structures
plasmoniques. Gauche : Nanoparticules d’argent dans du verre par échange ionique.
Droite : Nanoparticules d’argent dans un matrice de TiO2 auto-organisées ou non en

réseau 1D.

6.4. Bilan

Dans ce chapitre, jai détaillé les orientations scientifiques que je souhaite
développer a l'avenir, dans le cadre notamment d’une intégration du LT2C au sein du
laboratoire Hubert Curien de I'Université Jean Monnet. Certains travaux se placent dans
la continuité des actions antérieures. C’est le cas des convertisseurs de mode non
réciproques sur verre dont avenir me semble trés prometteur avec la réalisation d’un
démonstrateur d’isolateur. D’autres, plus exploratoires, s’orientent sur des domaines
nouveaux avec des guides a cristal photonique ou des structures plasmoniques. 11 me
parait, de toute fagon, tres important de toujours mener de front le développement de
matériaux magnéto-optiques et I'application de ces matériaux sur des composants ou
applications.

Par ailleurs, j’ai conscience d’avoir dressé des pistes de perspectives assez
nombreuses, mais ensemble du travail se concrétisera dans le cadre d’une équipe-projet
et avec le soutien de fortes collaborations. Dans la continuité de ce que je connais depuis
le début de mes activités, il sera évidemment nécessaire de trouver les moyens de

financement nécessaires a la mise en ceuvre de ces travaux.
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CONCLUSION

Ce rapport d’habilitation fait état des activités de recherches que je mene depuis la
fin de ma these en 2004, et dresse les perspectives de travail pour les années a venir.
L’ensemble de ces travaux se place dans le contexte du développement d’un matériau
magnéto-optique composite a base de nanoparticules magnétiques, et son application au
sein de composants optiques intégrés. I s’agit d’une approche originale, non retrouvée
ailleurs qui participe, je crois, a notre identification dans la communauté. Les résultats
principaux obtenus au cours des années sont la réalisation de convertisseurs non
réciproques intégrés sur verre et la mise au point de cristaux magnéto-photoniques.

Les perspectives se placent quant a elles dans le cadre de I'intégration des activités
du LT2C au sein du laboratoire Hubert Curien de la méme Université. Un projet commun
identifié sur le théme « magnéto-optique » a été élaboré et constitue un premier point
d’ancrage pour construire cette intégration. Dans la lignée de mes activités précédentes,
mais avec une nouvelle ouverture sur la structuration planaire et la magnétoplasmonique,

il doit constituer une équipe-projet que j’aurai la chance d’animer.

Au-dela de ces aspects scientifiques et de structuration de la recherche, j’ai la chance
de travailler dans un domaine qui me plait, et dans un environnement humain tres
agréable. Que ce soit au sein des laboratoires LT2C/LaHC, ou dans les collaborations
avec 'IMEP-LAHC, PECSA, Kosice, Szeged le climat de travail est trés agréable et les
¢changes forts instructifs. C’est a la fois une réelle satisfaction et une véritable source de
motivation pour I'avenir.
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2008-2009 : Responsable (partie francaise) du Progamme Hubert Curien Stefanik
« Magnetic nanoparticles for magneto-optical thin film (MaNaMag) ». Echange et
collaboration avec I'Institut de Physique expérimentale de ’Académie Slovaque des
Sciences a Kosice en Slovaquie.

Septembre 2007 : Responsable scientifique de 'Université Européenne d’été « Magnetic
nanoparticles, composite materials and optical applications » Université d‘été
organisée par le laboratoire DIOM du 3 au 8 septembre 2007 et soutenue par le
Ministere de I'Education Nationale de ’Enseignement Supérieur et de la Recherche
au travers d'un Programme PIM « Incitation a la Mobilité internationale ». (Soutien de

18 k€)

Depuis 2009 : Référé pour différents journaux : Sensors and actuators B / Journal of
Magnetism and Magnetic Materials / Journal of Physical Chemistry / Photonics and
Nanostructures : Fundamentals and Applications / Journal of Applied Physics /
Sensors et Actuators : A. Physical / Applied Optics
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7.5. PRODUCTION SCIENTIFIQUE

7.5.1. Articles de revues a comité de lecture

[ACL 20] “Integrated Broadband Polarization Splitter made by Ion-Exchange on Glass”,
F. Parsy, E. Ghibaudo, D. Jamon, F. Royer , J. E Broquin, IEEE Photonic Technology
Letters, acceptée, octobre 2013.

[ACL 19] “Birefringence measurements in optical waveguides”, D. Jamon, F. Royer, F.
Parsy, E. Ghibaudo, J. E Broquin, IEEE Journal of Lightwave Technology, vol 31
(19), p3151, (DOI 10.1109/J1L.T.2013.2280034), 2013.

[ACL 18] 3D magneto-photonic crystal made with cobalt ferrite nanoparticles silica
composite structured as inverse opal, R. Kekesi, F. Royer, D. Jamon, M. F. Blanc
Mignon, E. Abou-Diwan, J. P. Chatelon, S. Neveu, and E. Tombacz, Optical Materials
Express, Vol. 3, Issue 7, pp. 935-947 (DOI1:10.1364/OME.3.000935), 2013.

[ACL 17] “Hybrid magneto-optical mode converter made with a magnetic nanoparticles-
doped SiO2/ZtO: layer coated on an ion-exchanged glass waveguide”, H. Amata, F.
Royer, F. Choueikani, D. Jamon, F. Parsy, J.E. Broquin, S. Neveu, J.J. Rousseau, Applied
Physics Letters, 99, 251108, (D0O1:10.1063/1.3671180), 2011.

[ACL 16] “Magneto-optical study of magnetite nanoparticles prepared by chemical and
biomineralization process”, A. Dzarova, F. Royer, M. Timko, D. Jamon, P. Kopcansky, J.
Kovac, F. Choueikani, H. Gojzewski, J.J. Rousseau, J. Magn. Magn. Mater., 323(11),
1453-1454, (DOI : 10.1016/j.jmmm.2010.12.041), 2011.

[ACL 15] “Optical anisotropy of magnetosome-doped polymer films”, A. Dzarova, F.
Royer, D. Jamon, P. Kopcansky, F. Choueikani, H. Gojzewski, J. J. Rousseau, M. Timko,
J. Magn. Magn. Mater., 323(10), 1364-1367 (DOI : 10.1016/j.jmmm.2010.11.047),
2011.

[ACL 14] “Modeling and analysis of birefringence in magneto-optical thin film made by
Si02/7+O2 doped with ferrite of cobalt”, Hocini, T. Boumaza, M. Bouchemat, F.
Choueikani, F. Royer, ].J. Rousseau, Applied Physics B : Lasers and Optics, 99, no.
3, 553-558 (DOI110.1007 /s00340-010-3930-0), 2010.

[ACL 13] “Phase matched magnetooptical single mode rib waveguides based on
geometrical adjustments”, A.Hocini, T.Boumaza, M.Bouchemat, F.Royer , J.J.Rousseau,
International Journal of Electronics Communications,
(doi:10.1016/j.aeue.2009.10.006), 2009.

[ACL 12] “Low birefringent magneto-optical waveguides fabricated via organic-inorganic
sol-gel process”, F. Choueikani, F. Royer, S. Douadi, A. Skora, D. Jamon, D. Blanc, A.
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Siblini, European Physical Journal - Applied Physics , 47, 30401
(10.1051/ epjap/2009096), 2009.

[ACL 11] “Magneto-optical waveguides made of cobalt ferrite nanoparticles embedded in
silica/zirconia organic-inorganic matrix”, F. Choueikani, F. Royer, D. Jamon, A. Siblini,
J.J. Rousseau, S. Neveu, ]J. Charara, Applied Physics Letters, 94(5), 051113, (DOI:
10.1063/1.3079094,) 2009.

[ACL 10] “Experimental investigation on the magneto-optic effects of ferrofluids via
dynamic measurements”, D. Jamon, F. Donatini, A. Siblini, F. Royer, R. Perzynski, V.
Cabuil, S. Neveu, J. Magn. Magn. Mater, 321, pl1148-1154 (DOI:
10.1016/j.jmmm.2008.10.038), 2009.

[ACL 9] “Phase matching between two modes TE and TM in a thin layer of rectangular
waveguides with optimized dimensions and containment”, M.R. Lebbal, T. Boumaza, M.
Bouchemat, A. Hocini, J.J. Rousseau, F. Royer, Physical and Chemical News, 40, p
17-22, 2008.

[ACL 8] “Anisotropy adjustment and thickness of thin layer doped by nanoparticles
magnetic for the realization of phase matching between fundamental modes in
monomode waveguides”, M.R. Lebbal, T. Boumaza, M. Bouchemat, A. Hocini, F. Hobar,
A. Benghalia, J.J. Rousseau, F. Royer, European Physical Journal-Applied Physics, 42
2 75-80 ( DOI: 10.1051/ epjap:2008033), 2008.

[ACL 7] “Birefringence in magneto-optical rib waveguides made by SiO2/TiO2 doped

with y-Fe2O3”, A. Hocini, T. Boumaza, M. Bouchemat, F. Royer, D. Jamon, J.]. Rousseau
Microelectronics Journal, Vol 39 (1), pp 99-102, 2008.

[ACL 6] “Accurate and rapid optical characterization of an anisotropic guided structure
based on a neural method”, S.Robert, Y.Battie, D.Jamon, and F.Royer, Applied Optics ,
vol. 46, N° 11, pp. 2036-2040,( DOI :10.1364/A0.46.002036) 2007.

[ACL 5] “Magneto-optical nanoparticle-doped silica-titania planar waveguides
F. Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, H. Roux, D. Zins, V. Cabuil », Applied Physics
Letters, vol 86(1), 011107, (DOI: 10.1063/1.1844038), 2005.

[ACL 4] “Magneto-optical properties of CoFe2Os ferrofluids: Influence of the
nanoparticles size distribution”, F. Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, D. Zins, V. Cabuil, S.
Neveu and H. Roux, Progress In Colloid and Polymer Science, vol 126, 155-158,
2004.

[ACL 3] “Ferrofluids, sol-gel method and materials for optical applications”, D. Jamon,
D. Zins, H. Roux, F. Royer, V. Cabuil, C. Bovier and J.J. Rousseau, Indian Journal of
Engineering and Materials Science, vol 11, p 237-240, 2004.
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[ACL 2] “Experimental investigation on 7Y-Fe2Os nanoparticles Faraday Rotation:
particles size dependence” F. Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, V. Cabuil, D. Zins, H. Roux
and C. Bovier, European Physical Journal-Applied Physics, vol 22 (2), p83-87, 2003.

[ACL 1] “Particles size dependence of Faraday rotation in maghemite ferrofluid”, F.
Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, V. Cabuil, D. Zins and H. Roux, Trans. Magn. Soc.
Jpn., Vol 2, n°4, p 155, 2002.

7.5.2. Communications Internationales

[ACTTI16] “Efficient magneto-optical mode converter on glass”, J. P. Garayt, F. Parsy, D.
Jamon, S. Neveu, F. Royer, E. Ghibaudo, J.E. Broquin, «Integrated Optics: Devices,
Materials, and Technologies XVIII, part of Photonics West, San Francisco, 1-6
février 2014, accepté.

[ACTI 15] “Experimental studies of cobalt ferrite nanoparticles doped silica matrix 3D
magneto-photonic crystals”, E. Abou-Diwan, F. Royer, R. Kekesi, D. Jamon, M.F. Blanc-
Mignon, S. Neveu, J.J. Rousseau, Integrated Photonics: Materials, Devices, and
Applications II, part of Microtechnologies, Grenoble, 24-26 février 2013,
Proceedings of SPIE, 876732.

[ACTTI 14] “Magneto-optical mode conversion in a hybrid glass waveguide made by sol-
gel and ion-exchange techniques”, F. Royer, H. Amata, F. Parsy, D. Jamon, E. Ghibaudo,
J.E. Broquin, S. Neveu, Integrated Optics: Devices, Materials, and Technologies
XV, part of Photonics West, San Francisco, 21-26 janvier 2012, Proceedings of
SPIE, vol 8264, 826403 (doi: 10.1117/12.910696).

[ACTI 13] “Fully compatible magneto-optical sol-gel material with glass waveguides
technologies : application to mode converters”, F. Royer, D. Jamon, J.E. Broquin, H.
Amata, R. Kekesi, S. Neveu, M.F Blanc-Mignon, E. Ghibaudo, Integrated Optics:
Devices, Materials, and Technologies XV, part of Photonics West, San Francisco,
22-27 janvier 2011, Proceedings of SPIE, vol 7941, 794106. (d0i:10.1117 /12.874927).

[ACTT 12] “Optical anisotropy of magnetosome-doped polymer films”, A. Dzarova, F.
Royer, D. Jamon, P. Kopcansky, F. Choueikani, H. Gojzewski, J. . Rousseau, M. Timko,
ICMF 12, International Conference on Magnetic Fluids, Sendai, Japon, 1-5 Aout
2010.

[ACTI 11] “Magnetic nanoparticles doped silica layer reported on-ion-exchanged glass
waveguide: towards integrated magneto-optical devices”, H. Amata, F. Royer, F.
Choueikani, D. Jamon, J.E. Broquin, J.C. Plenet, J. J. Rousseau, Silicon Photonics and
Photonic Integrated Circuits, Bruxelles. 12-16 Avril 2010, Proceedings of SPIE, vol
7719, 77191G (doi:10.1117 /12.853693).

[ACTI 10] “Preliminary studies of 3D Magnetophotonic Crystals designed from a
template stuffed by sol-gel process”, R. Kekesi, F. Royer, M.F. Blanc Mignon, F.
Goutaland , J.P. Chatelon, E. Tombacz, D. Jamon, Photonic Crystals Materials and
Devices. 12-16 Avril 2010, Bruxelles, Proceedings of SPIE, vol 7713, 77130N (doi:
10.1117 /12.853828).
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[ACTI 9] “Phase matched magnetooptic planar waveguide elaborated by magnetic
nanoparticles embedded in an organic-inorganic sol-gel matrix”, F. Choueikani, F. Royer,
D. Jamon, S. Neveu, Silicon Photonics and Photonic Integrated Circuits,
Strasbourg. 7-10 Avril 2008, Proceedings of SPIE, vol 6996, 69961L, (DOI:
10.1117 /12.781238).

[ACTI 8] “Magneto-optical waveguides made of magnetic nano-particles embedded in
organic-inorganic sol-gel”, F. Choueikani, F. Royer, D. Jamon, A. Siblini, D. Zins, Actes
de la conférence : JEMSO06 , San Sebastian , Espagne , 26-30 Juin, 2006

[ACTI 7] “A way to reduce the modal birefringence of low index magneto-optical
waveguides”, F. Choueikani, F. Royer, D. Jamon, C. Nader, A. Siblini, J. Charara, Actes
de la conférence : CSM5 , Beyrouth , Liban , 17-19 May, 2006.

[ACTI 6] “Study and characterization of low index magneto-optical waveguides, F.
Choueikani, F. Royer , D. Jamon , S. Robert, A. Siblini”’, European Conference on
Integrated Optics (ECIO’05), Grenoble, 6-8 avril 2005.

[ACTI 5] « Accord de phase et conversion de puissance entre deux modes TE-TM dans
une couche mince SiO2/TiO2 dopée par y-FexOs», R. Lebbal, T. Boumaza, M.
Bouchemat, A. Hocini, F. Hobar, A. Benghalia, F. Royer, . J. Rousseau, Actes de la
conférence : OHD2005, Hammamet, Tunisie, September 6-8, 2005

[ACTI 4] “A new technological approach in phase matched magnetooptic planar
waveguide realization”, F. Royer , H. Roux, D. Jamon , J. J. Rousseau , D. Zins, V. Cabuil
and C. Bovier, Advances in Optical Thin Films, Saint Etienne. 30 sept - 3 oct 2003,
SPIE Proceedings Series, vol. 5250, p72-80, 2004.

[ACTI 3] “Ferrofluids, sol-gel method and materials for optical applications”, D. Jamon,
D. Zins, H. Roux, F. Royer, V. Cabuil, C. Bovier and J.J. Rousseau, International
Workshop on recent advances in nanotechnology of magnetic fluids, New Delhi ,
22-24 janvier 2003.

[ACTI 2] “Magneto-optical properties of CoFe;Os ferrofluids: Influence of the
nanoparticles size distribution”, F. Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, V. Cabuil, D. Zins and
H. Roux, ECIS 2002, Paris, 22-27 septembre 2002.

[ACTTI 1] “Particles size dependence of Faraday rotation in maghemite ferrofluid”, F.
Royer, D. Jamon, J.J. Rousseau, V. Cabuil, D. Zins and H. Roux, MORIS 2002,
Benodet, 5-8 Mai 2002.

7.5.3. Communications Nationales

[ACTNG] « Mesure de la biréfringence de guides optiques non homogenes », J.P. Garayt,
D. Jamon, F. Parsy, F. Royer, E. Ghibaudo et J.-E. Broquin, Journées Nationales
d’Optique Guidée 2013, 8 au 11 juillet 2013, Paris.
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[ACTN5] “Magnetic nanoparticles prepared by biomineralization process- preparation,
characterization and utilization”, A. Hashim, N. Tomasovicova, M. Mol¢an, P.
Kopcansky, Z. Tomori, F. Royer, D. Jamon, H. Gojzewski, M. Makowski, M. Timko,
12th Slovak Conference Physics of Material, Kosice, 17-19 octobre 2012.

[ACTN 4] “Magneto-optical properties of magnetite nanoparticles prepared by various
processes”, Dzarova, D. Jamon, M. Timko, F. Royer, P. Kopcansky, F. Choueikani, J.].
Rousseau, H. Gojzewski, 17t Conference of Slovak Physicists, Bratislava, 16-19
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[ACTN3]« Couches minces d'oxydes métalliques dopées en nanoparticules magnétiq
ues Effets magnéto-optiques et applications aux composants», F. Choueikani, D.
Jamon, F. Royer, J.J. Rousseau, Conférence invitée : Workshop « Nanopartiules pour
la Photonique », Cluster de recherche Micro Nano de la région Rhoéne Alpes,
Villeurbanne, 9 avril 2009.

[ACTN 2] « Le potentiel des matériaux sol-gel hybrides pour la fabrication a bas cout de
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et D. Blanc, CMOI 2004, St Etienne, 16-19 novembre 2004.
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