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CHAPITRE 1

Curriculum Vitae






Laurent CERUTTI

N¢é le 30 septembre 1976 a Antibes (06)
39 ans, Mari¢, 2 enfants
Nationalité Francaise
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34430 Saint Jean de Védas

D4 Institut d’Electronique et des systémes (IES)
Université Montpellier
860 rue saint Priest
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34095 Montpellier
B (+33)4671432381
Fax (+34)4 67 544248

A1 laurent.cerutti@umontpellier.fr

Docteur en Electronique :
Composants et Systéemes

Epitaxie par jets moléculaires
Semi-conducteurs II1-V
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Maitre de conférences en électronique, section CNU n°63
IUT Génie Electrique et Informatique Industriel (GEII) de Montpellier depuis le 1% septembre 2006.

Formation

2001-04 Thése de Doctorat - Université Montpellier II. Spécialité : Electronique, Optronique et

Systémes

Réalisée au Centre d’Electronique et de Microoptoelectronique de Montpellier. Soutenue le

19 novembre 2004.

Sujet : Etude et mise au point des moyens et procédures d’épitaxie par jets moléculaires
pour fabriquer des structures VCSEL a base d’antimoniures

Jury : Pr. Alibert C., CEM2, Université de Montpellier II (Directeur de These)
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Pr. Decoster D., IEMN, Lille (Rapporteur)

Dr. Fontaine C., LAAS, Toulouse (Rapporteur)

Pr. Foucaran A., CEM2, Université Montpellier II (Président du jury ; examinateur)
Dr. Genty F., CEM2, Universit¢ Montpellier II (Co-directeur de thése)

Dr. Garnache A., CEM2, Université Montpellier II (Invité)

Mentions : Tres honorable

Bourse :CIFRE avec la société RIBER S.A. (Bezon 95)

2000-01 Diplome d’Etudes Approfondies — Université Montpellier 11

Spécialité : Electronique, Composants et Systeémes

Mention: Bien (1°/12)

1999-2000 Diplome d’Etudes Supérieures Spécialisées — Université Joseph Fourier Grenoble
Spécialité : Technique et Applications de la Physique (option Optique et Photonique)
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Expériences de professionnelle

09/2006 -

Maitre de conférences, Université Montpellier, Instititut Universitaire de Technologie (IUT),
Genie Electrique et Informatique Industrielle (GEII). Rattaché a I’Institut d’Electronique et
des Systémes (IES)

04/2005- 09/2006  Post doc — Instituto de Sistemas Optoelectronica y Microtecnologia ,

2004-05

2001-04

2-7/2001

1-9/2000

Universidad Politécnica — Madrid (Espagne)
Conceptions et études de nano-dispositifs émetteurs a base de semiconducteurs nitrurés pour
applications en communications, génération de lumiere blanche et bio-photonique

Ingénieur recherche RIBER / Centre d’Electronique et de Microoptoelectronique de
Montpellier, UMII - Montpellier

Etudes optiques poussées de source VCSELs émettant a 2,3um et conception de nouvelles
zones actives a puits quantiques pour une émission au-dela de 3pm

Thése de Doctorat — Centre d’Electronique et de Microoptoelectronique de
Montpellier, UMII - Montpellier

Etude et mise au point des moyens et procédures d’épitaxie par jets moléculaires pour
fabriquer des structures VCSEL a base d’antimoniures

Directeurs de thése : Pr. C. Alibert et Dr. F. Genty

Stage de DEA - Centre d’Electronique et de Microoptoelectronique de Montpellier,
UMII - Montpellier.
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Stage de DESS - Centre d’Electronique et de Microoptoelectronique de Montpellier,
UMII - Montpellier.

Conception d’un laser moyen IR a émission par la surface pompée par diode laser
Responsable: Pr. C. Alibert et Dr. T. Boudet (Ingénieur R&D Gaz de France)
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Bon niveau scientifique.
Bonnes connaissances

Renseignement divers

Sports/Activités : Plongée Sous marine (N4), Randonnée, Natation.



CHAPITRE 2

Activité d’enseignement, encadrement d’étudiants, diffusion
g ; ;
scientifique et contrats de recherche



1- Enseignement

Mes activités d’enseignement ont commencé par des vacations en 2001 a la faculté des sciences de
Montpellier, a 'ISIM et a 'IUT GEII lors de ma thése, puis a partir de 2006 lors de ma prise de fonction
comme maitre de conférences a 'université de Montpellier au sein de 'TUT GEIL.

o 2014-2015 — Maitre de conférences, IUT GEII - 225 heures ETD
Cours et TD de physique (1% année), TP systéme électronique (19 année), cours et TD
optoélectronique (2°™ année), Technologie du composant (LP).

o 2013-2014 — Maitre de conférences, IUT GEII - 225 heures ETD
Cours et TD de physique (1% année), TP systéme électronique (1% année), cours et TD
optoélectronique (2°™ année).

o 2012-2013 — Maitre de conférences, IUT GEII - 230 heures ETD
Cours et TD de physique (1 année), TP systéeme électronique (1¥ année et 2°™ année), cours et
TD optoélectronique (2°™ année).

o 2011-2012 — Maitre de conférences, IUT GEII - 210 heures ETD
Cours et TD de physique (1 année), TP systéeme électronique (1 année et 2°™ année),

o 2010-2011 — Maitre de conférences, IUT GEII - 200 heures ETD
Cours et TD de physique (1% année), TP systéeme électronique (1% année et 2°™ année), TD
optoélectronique (2°™ année).

o 2009-2010 — Maitre de conférences, [IUT GEII - 200 heures ETD
Cours et TD de physique (17 année), TP systeme électronique (1% année), TD optoélectronique
(2™ année).

o 2008-2009 — Maitre de conférences, IUT GEII - 200 heures ETD
Cours et TD de physique (17 année), TP systeme électronique (1% année), TD optoélectronique
(2™ année).

o 2007-2008 — Maitre de conférences, IUT GEII - 200 heures ETD
Cours et TD de physique (17 année), TP systéeme électronique (1% année), TD optoélectronique
(2™ année).

o 2006-2007 — Maitre de conférences, IUT GEII - 192 heures ETD
Cours et TD de physique (17 année), TP systeme électronique (1% année), TD optoélectronique
(2™ année).

o 2003-2004 — Vacataire, IUT GEII, L3 EEA - 24 heures ETD
TP traitement du signal (L3 EEA), TD optoélectronique (IUT 2™ année).

o 2002-2003 — Vacataire, IUT GEII, L3 EEA - 55 heures ETD
TP traitement du signal (.3 EEA), TP d’électronique (.3 EEA), TD optoélectronique (IUT 2

année).

o 2001-2002 — Vacataire, ISIM - 66 heures ETD
TD et TD d’analyse numérique (1 année),



Le tableau 1, reprend I'ensemble de mon enseignement et des thématiques abordées.

Enseignement Niveau Cours/TD/TP | Dates
Analyse numérique ISIM 1" année | TD + TP 2001-2002
Traitement du signal L3 EEA TP 2002-2004
Optoélectroniques IUT 2™ année TD 2001-2004 ; 2006-2011
Cours + TD Depuis 2012

Systémes électroniques IUT 1 années | TP Depuis 2006

IUT 2°™ année TP 2010-2013
Physique IUT 1% année Cours + TD Depuis 2006
Technologie du LP mécatronique | Cours +TD Depuis 2014
composant

Responsabilitésd’enseignement :

Responsable des Travaux Pratiques en systémes électroniques et énergie renouvelable en 1% année d’TUT
GEIL

Membre des jurys de 1 année et 2°™ année d’TUT GEIL
2 - Encadrement d’étudiants, doctorants et master

2.1 — Doctorants

Arnaud Ducanchez (Projet NEMIS) : 2006-2009 (Laurent Cerutti 50% - Frédéric Genty 50%)
Fabrication et développement de VCSEL a base d'antimoniures pompé électriquement

These soutenu le 08 juillet 2009

Situation en 2015 : Maitres de conférence a Sup’Agro Montpellier

Prix de thése EEA 2010

Alban Gassenq (Bourse MESR) : 2007-2010 (Laurent Cerutti 40% - Eric Tournié 60%)
Nouvelles soutces lasers a supet-réseau InAs/GaSb/InSb pour I'émission moyen infrarouge
These soutenu le 20/07/2010

Situation en 2015 : Chercheur contractuel au CEA-INAC

Dorian Sanchez (Bourse MESR) : 2009-2012 (Laurent Cerutti 70%, Eric Tournié 30%)
Lasers a semi-conducteurs émettant par la surface (VCSELs) dans le moyen infrarouge
These soutenu le 05 novembre 20012

Situation en 2015 : Post doctorant au LPN

Youness Laaroussi (ANR Marsupilami) : 2009-2012 (laurent Cerutti 40%, Guilhem Almuneau 60%) —
Doctorant en co-encadrement avec le LAAS

Développement de VCSELs a miroir a réseau sub longueur d'onde pour le Moyen-infra-rouge

Theése soutenu le 25 octobre 2012

Situation en 2015 : Post doctorant au LETT

Andrea Castellano (CIFRE Alcatel-Lucent) : 2013-2016 (Laurent Cerutti 70%, Eric tournié 30%)
Sb-based telecom laser : toward Si integration
Soutenance prévu en 2016



Sophie Roux (CIFRE Thales Research & Technology): 2013-2016 (Laurent Cerutti 30%, Eric
Tournié 70%)

Conversion de fréquence vers les grandes longueurs d’onde dans les guides d’onde en semiconducteur a
orientation périodique

Soutenance prévu en 2016

Mario Bomers (ITN PROMIS) : 2015-2018 (Laurent Cerutti 50%, Thierry Taliercio 50%)
Functionalised semiconductor metamaterials and plasmonics for high sensitivity chemical and bio-sensing
Soutenance prévu en 2018

Durant mon post-doc a FPISOM (2005-2000), j’ai également encadré 2 doctorants :

Jelena Ristic : 2001-2006
Growth and characterization of group IlI-nitride nanocolumnar stuctures

Sergio Fernandez- Garrido : 2004-2009
Growth of group Ill-nitride by molecular beam epitaxy for the fabrication of light emitting diodes in the
visible to UV range

2.2 - Masters
Master 1 :

Antoine Leparquier : Avril 2008 — Mai 2008
Simulation et caractérisation de structures épitaxiées sur GaSb visant a l'amélioration d’EP-VCSELs
émettant entre 2 um et 3 pm.

Rachid Taalat : Mai 2010 — Juin 2010
Réalisation et étude des contacts ohmiques pour I'optimisation de diodes lasers infrarouge sur substrat
GaAs et Si

Yasmine Morice: Mai 2011 — Juin 2011
Etude et mise au point des procédés technologiques pour la fabrication des lasers a cavité verticale
émettant par la surface a base de GaSb.

Elodie Garavaglia : Mai 2013 - Juin 2013
Conception et étude d’un ellipsomeétre infra-rouge

Olivier Delorme : Mai 2015 — Juin 2015
Réalisation des structures pour le moyen infrarouge par épitaxie par jets moléculaires

Master 2 :

Alban Gassenq : Mars 2007 — Juin 2007
Conception de diodes lasers a boites quantiques moyen infra rouge

Henri Nguyen : Mars 2008 — Septembre 2008
Optimisation de laser semi-conducteur a cavité verticale émettant par la surface

Dorian Sanchez : Mars 2009 — Juin 2009
Technologies de confinement électrique pour les lasers a cavité verticale émettant par la surface



Bilan :

Depuis 2005, j’ai co-encadré 7 doctorants, dont 3 en cours et j’ai encadré 3 étudiants en Master 2 et 5
étudiants en Master 1.

3 - Diffusions scientifiques
3.1 - Rapporteur pour journaux scientifiques internationaux

- IEEE Photonics Technology Letters,

- IET Electronics Letters,

- Journal of Crystal Growth,

- Journal of Vacuum Science and Technology B,
- IEEE Journal of Lightwave Technology

3.2 - Jurys de these (extérieurs)

Youness Laaroussi — Université Paul Sabatier — LAAS Toulouse — 25/10/2012 — co-directeur de thése
Christyves Chevallier — Université de Lorraine — Supelec Metz — 15/11/2013 - examinateur

3.3 - Groupements de recherche (GDR)

Membre du GDR PULSE (Processus ULtimes d’épitaxie de SEmiconducteurs). Participation au 1%
colloque annuel a l'université d’Aix-Marseille du 3-5 juillet 2013 et au peme colloque annuel a 'université
Paul Sabatier de Toulouse du 27-31 octobre 2014

Membre du GDR NanoTeraMir (Nanosciences et nanotechnologies pour le Terahertz et le Moyen Infra-

Rouge)
3.4 - Expertises

2013 : Expertise d’'un projet ANR P2N-nanotechnologie et nanosysteme
2014 : Expertise d’un projet ANR ASTRID

3.5 - Organisations de congres internationaux

CSWEEK 2014 (Compounds Semiconductor Week) 11-15 Mai 2014 - Membre du comité d’organisation

local

MIOMD 2014 (Mid-IR Optoelectronics : Materials and Devices) 5-9 octobre 2014 - Membre du comité

d’organisation local



4 — Contrats de recherche et collaborations

4.1 — Projets internationaux

DOMINO (IST 2005-017383) - Juin 2006 — Février 2010 : Participant.

Antimonide quantum dots for Mid-infrared Nanophotonic Devices

Financement: 2,2 M€ dont 500 k€ pour 'IES

Partenaires: IES, Paul Drude Instutute (Berlin, All), Consoglio Nazionale delle Ricerche (Lecce, It.),
University of Hull (Hull, UK), Ioffe Institute (St Petersburg, Russie), Alcatel-Thales III-V lab. (Palaiseau,
Fr.)

NEMIS (IST-2005-31845) - Juin 2006 — Février 2010 : Participant.

New Mid infrared Sources for photonic Sensors

Financement: 2 M€ dont 500 k€ pour 'IES

Partenaires: Walter Shottky Institute (Munich, AlL), IES, Vertilas Gmbh (Munich, All), Siemens AG
(Munich, All), Chalmers University (Chalmers, Suede), Académie des Sciences Tcheques (Prague, Tch.),

Omnisens (Lausanne, Suisse).

Projet « Procope » EGIDE - mars 2012 — mars 2014 : Participant
Interface Engineering for integration of II1I-V devices on Silicon.
Financement: voyages et hébergements au PDI

Partenaires : IES, Paul Drude Institute (Berlin-Allemagne).

PROMIS (ITN-641899) — 2015 - 2018 : Participant

Postgraduate Research on Dilute Metamorphic Nanostructures and Metamaterials in Semiconductor
Photonics

Financement: 4M € dont 525 k€ pour 'IES

Partenaires: University of Lancaster (Lancaster, UK.), IES, Univeristy of Nottingham (Nottingham,
UK), University of Sheffield (Sheffield, UK), III-V Lab (Palaiseau, Fr.), University College Cork (Cork,
Ir.), University of Cadiz (Cadiz, Sp.), Sapienza University of Roma (Roma, It.), Sgenia (Madrid, Sp.).

4.2 — Projets nationaux/locaux

ANR Blanc : MIREYV - Décembre. 2008 — Décembre. 2011 — Participant

Nouveaux composants photoniques 2 membrane pour le Moyen-Infra-Rouge a Emission Verticale
Financement: 385 k€ dont 180 k€ pour 'IES

Partenaires: IES, LPN (Marcoussis), LSP (St Martin d’Heres), LMOPS (Metz)

ANR PNANO : MIRnano - Décembre. 2008 — Décembre. 2011 — Participant
Mid-IR Optoelectronics with Sb-based nanostructures.

Financement: 500 k€ dont 250 k€ pour I'IES

Partenaires: IES, Thales III-V Lab (Palaiseau), Paul Drude Institute (Berlin-Allemagne)

10



ANR Blanc : MARSUPILAMI - Septembre 2009 - Mars. 2013 — Coordinateur local

Miroir A Réseau SUb-longueur d'onde Pour les LAsers a émission verticale dans le Moyen-Infrarouge
Financement: 630 k€ dont 210 k€ pour 'IES

Partenaires: LAAS (Toulouse), IES, SUPELEC/LMOPS (Metz)

ANR Blanc : BLANC MICPHIR - Février 2011 - Février 2014 - Participant

Nouveaux Mlcro-emetteurs a Cristaux-PHotoniques moyen-IR cohérent accordable de puissance.
Financement: 670 k€ dont 270 k€ pour 'IES

Partenaires: IES, LPN (Marcoussis), laboratoire Charles Fabry (Palaiseau), société Innoptics (Talence)

ANR BLANC : OPTOSI - Novembre 2012 - Novembre 2015 — Participant

Optoelectronic on Silicon.

Financement: 720 k€ dont 210 k€ pour I'IES

Partenaires: IES, Alcatel-1II-V Lab (Marcoussis), INSA-FOTON (Rennes), LPN (Marcoussis), INSA-
LPCNO (Toulouse),

ANR P2N : MOREMIR - Janvier 2013 - Janvier 2016 — Coordinateur local
Multiwavelength Optical micRosourcEs on silicon for Mid-InfraRed integrated sensing).
Financement: 700 k€ dont 130 k€ pour 'IES

Partenaires: INL (Ecully), IES, Thales III-V Lab (Palaiseau), LETT (Grenoble).

ANR ASTRID : Great GaSby - Janvier 2014 - Janvier 2017 — Participant

Guides d’onde a retournement d’orientation cristalline pour des diodes laser GaSb accordables dans le
moyen-infrarouge

Financement: 300 k€ dont 100 k€ pour 'IES

Partenaires: IES, III-V lab (Palaiseau), Thales RT (Palaiseau)

ANR BLANC : ANTIPODE - Janvier 2015 - Janvier 2018 — Participant

Advanced analysis of III-V/Si nucleation for highly integrated photonic devices

Financement: 480 k€ dont 50 k€ pour I'IES

Partenaires: INSA-FOTON (Rennes), IPR (Rennes), IES, LPN (Marcoussis), CEMES (Toulouse),
CRHEA (Valbonne)

ANR Blanc : SUPREME-B - Janvier 2014 - Janvier 2018 — Participant

Localised surface plasmon resonance in highly doped semiconductors for infrared biosensing
Financement: 530 € dont 310 k€ pour 'IES

Partenaires: IES, UTT (Troyes), Sikémia (Montpellier)
ANR ]JC : BIOMAN - Janvier 2015 - Janvier 2018 — Participant

Bismuth pour matériaux semi-conducteurs a base d’antimoine
Financement: 220 k€ pour 'IES

11



Investissement d’avenir EquipEx : EXTRA — Juillet 2012- Juillet 2019 - Participant
EXcellence cenTeR on Antimonides

Financement: 4,2 M€ pour I'IES

Partenaires : IES, Centrale de Technologie de Montpellier

Projet «Nanosciences» UM2: septembre 2010-Septembre 2011 - Coordinateur
Nouveaux composants lasers a base d'AlGalnSb sur substrats GaAs.
Financement: 15 k€ pour 'TES

4.3 — Contrats industriels

RIBER - 2013 - 2016 — Responsable scientifique pour I'IES

Développement et étude d’une nouvelle cellule a vanne d’antimoine pour I’épitaxie par jets moléculaires
Financement: 75 k€ pour 'TES

Partenaires: société RIBER (Bezon), IES

Alcatel Lucent-III-V Lab - 2013 - 2016 — Co-encadrant de these

Contrat d’accompagnement de la bourse de these CIFRE d’Andrea Castellano
Financement: 50 k€ pour 'IES

Partenaires: Alcatel Lucent -III-V Lab (Marcoussis), IES

4.4 — Valorisation

Société d’Accélération du Transfert Technologique (SATT) AxLR - 2014-2016 — Participant
Lasers VECSELs

Financement: 340 k€

Partenaires: IES, LPN (Marcoussis), INNOPTICS (Talence)

4.5 — Collaborations
University of Surrey (Guilford, UK.) : Temperature and pressure dependance of 1.55 um Sb-based laser

University of Ghent (Ghent, Belg.) : Heterogeneous integration of Sb-based devices on SOI
Paul Drude Institute (Berlin, All.): TEM characterization of metamorphic Sb based semiconductor

12
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1 — Bilan des communications

Chapitre de livre 1
Publications dans des revues internationals a comité de lecture 57
Communications orales dans des conf. internat. avec comité de lecture et acte (invité) 34 (13)
Posters dans des conf. internat. avec comité de lecture et acte 1
Communications orales dans des conf. internat. avec comité de lecture (invité) 52 (17)
Posters dans des conf. internat. avec comité de lecture 25
Communications orales dans des conf. nat. avec comité de lecture (invité) 1(1)
Posters dans des conf. nat. avec comité de lecture 17
Communications orales dans des GDR (invité) 2(2)

2— Liste des communications

2.1 - Chapitre de livre

[1]  F. Genty, A. Garnache and L. Cerutti, “IVCSELs emitting in the 2 — 3 um wavelength range” Mid Infrared
Optoelectronics (T. Krier éditeur associé), Editeur Springer- Verlag, mars 2006 ISBN: 978-1-84628-208-9

2.2 - Publications dans des revues internationales a2 comité de lecture
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Mon premier contact avec la recherche se situe en 2000 lors de mon stage de DESS effectué au sein du
Centre d’Flectronique et de Micro-optoélectronique de Montpellier (CEM2) qui a plus tard fusionné avec
d’autres laboratoires pour former I'Institut d’Electronique et des Systemes (IES) UMR 5214 du CNRS.
L’objectif de ce stage était de concevoir des structures lasers a émission par la surface et cavité verticale
(VCSELs) a base d’antimoine émettant dans le moyen-infrarouge (MIR).

Si au cours de ce stage je n’ai obtenu aucun laser, ce sont ces quelques mois qui ont été 'amorce des
années de recherche qui ont suivies. En effet, c’est durant cette période que mon intérét pour la physique
des semi-conducteurs III-V, I’étude des composants optoélectroniques et plus principalement la technique
de croissance par épitaxie par jets moléculaires (EJM) a été éveillé. Suite a ce stage, il m’a été proposé de
rester dans cette équipe pour effectuer une thése. Comme a cette époque le diplome de DESS n’ouvrait
pas acces en these j’ai passé un DEA lors de la période 2000-2001. Jai effectué mon stage de fin d’étude
dans la méme équipe mais sur un aspect plus appliqué, puisqu’il portait sur la conception d’'un banc
optique de détection de méthane par effet mirage. Lors de ce stage j’ai démontré la possibilité d’utiliser
cette technique pour détecter du méthane en utilisant des diodes lasers fabriquées au sein de I’équipe.

Durant ma these débutée en novembre 2001, jai étudié en détail les parameétres de croissance
nécessaires a la réalisation VCSELSs performants. Cette thése a permis d’établir les bases pour la croissance
de telles structures et d’obtenir les premiers VCSELs pompés par diodes lasers opérant en régime continu
au-dela de la température ambiante dans le MIR.

A la suite de ma thése, j’ai souhaité élargir mes connaissances sur la croissance par EJM, ce qui m’a
poussé a partir début 2005 en post-doc a 'Université Polytechnique de Madrid (UPM) dans I'Institut des
Systemes Optiques et Microélectroniques (ISOM). L’une des thématiques de ce laboratoire est la
croissance par EJM et I’étude de dispositifs a base de nano-fils nitrurés. Durant ce séjour postdoctoral, j’ai
encadré une équipe composée de stagiaires et de doctorants pour étudier la croissance de ces nano-fils sur
substrat Si.

Enfin en septembre 2000, je suis revenu en tant que Maitre de conférences dans le groupe Nanomir de
I'Institut d’Electronique et Systemes (IES) de I'UM2. De 2006 a 2012 mes recherches se sont
principalement orientées autour des structures VCSELs dans le but d’améliorer les propriétés et les
performances de ces composants. J’ai animé la thématique sur la conception de VCSELs pompés
électriquement avec la co-direction de 3 theses axées sur les procédés technologiques.

Durant cette période, j’ai également contribué aux diverses améliorations des VCSELs a cavité externe
(VECSELs) antimoniures développés par Arnaud Garnache.

A partir de 2007, jai commencé en paralléle de mes activités sur les VCSELs a diversifier mes
recherches. J’ai ainsi participé a I’étude de nouvelles zones actives a base de super-réseau pour des lasers
émettant au-dela de 3um et développé des lasers a 1,55 um sur GaSb. Ces différentes études m’ont conduit

au co-encadrement de 2 théses.

Ce manuscrit détaillera principalement les résultats obtenus sur les VCSELs antimoniures. En effet,
comme je I'ai présenté, cette thématique a été depuis 'année 2000 I’axe principal de mes recherches. 1 est
donc pertinent (de mon point de vue) de faire la synthése de ces résultats. Ils m’ont permis d’une part de
développer une thématique de recherche et d’autre part d’encadrer des doctorants et des stagiaires.

Ensuite je résumerai mes travaux de recherche effectués durant mon post doc puis les résultats obtenus
sur les lasers a super réseau et télécom.
Enfin je présenterai les perspectives de mes travaux de recherches en m’appuyant sur les premiers résultats

de structures nécessitant une épitaxie sur surface structurée.
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Les semi-conducteurs a base d’antimoine permettent d’obtenir Peffet laser dans la gamme de longueur
d’onde comprise entre 2 pm-6 pm qui s’avere tres intéressante pour des applications telles que la détection
de gaz. Pour I'analyse de gaz les lasers doivent fournir une émission monomode selon les axes transverse
et longitudinale, opérer en régime continu a température ambiante avec une puissance de sortie supérieure
a 1 mW et montrer une accordabilité d’au moins 30 GHz sans saut de mode. Les Lasers a Cavité Verticale
a Emission par la Surface (VCSEL') répondent a ces critéres. Au début des années 2000, seuls quelques
VCSELs a base d’antimoniures avaient été réalisés pour une émission au-dela de 2 um [Baranov98,

Bewley98] ne fonctionnaient ni a température ambiante ni en régime continu.
1— Travaux de thése : premiers résultats sur les V(E)CSELs antimoniures

Siles études effectuées durant la these de doctorat n’entrent strictement pas dans le cadre défini par la
HDR, les résultats obtenus au cours de cette période ont servi de point de départ aux différentes
recherches effectuées sur ce sujet pendant la période 2006-2012. Ce paragraphe permettra ainsi de
présenter les 2 familles de lasers a cavité verticale ainsi que les alliages constituants ces composants.

Ma these a commencé en octobre 2001, suite a I'acquisition par 'équipe d’un nouveau bati d’épitaxie
par jets moléculaires (EJM) qui m’a permis de bénéficier d’'une bourse CIFRE financée par la société
RIBER. L’objet de ce travail de these était la réalisation par EJM et la caractérisation de VCSELSs a base
d’antimoniures.

Deux types de lasers émettant par la surface ont été abordés et réalisés (Figure 1) : les microcavités
VCSELs ainsi que les VCSELs a cavité externe (VECSEL?). Bien que les microcavités VCSELs soient trés
compactes (cavit¢é ~1 um) et permettent un fonctionnement laser intrinséquement monomode
longitudinal, I'utilisation de deux miroirs plans dégrade la qualité spectrale et transverse du faisceau a forte
puissance. Dans le cas des VECSELSs ou un miroir plan est remplacé par un miroir externe concave dans la
configuration la plus simple, la cavité devient stable et permet alors un fonctionnement a haute puissance
en gardant un faisceau de bonne qualité (TEM,, et faible divergence < 5°). Dans cette configuration les

o qualités spectrales sont améliorées au détriment de la
Emission laser o
Miroir concave

kit compacité du systeme (~ cm).
" v | : | diélectrique .
Dans ce type de structure, la zone active est de
2 faible épaisseur (quelques um) ce qui génere un faible
mrme e B Mioirde Bragg gain par passage. En conséquence, leffet laser ne peut
étre atteint que par l'utilisation de miroirs tres

Zone active
aQW réfléchissant (> 99%), type miroir de Bragg. Pour un
Zt:;légg; fonctionnement autour de 2,3 um, lutilisation du
RITERE couple de matériaux AlAsSb/GaSb, qui présente un

I écart d’indice avantageux pour cette longueur d’onde,

Miroir de

Substrat

Support

représente la meilleure solution pour la fabrication de

Figure 1: Représentation schématique d’une micro- miroirs de Bragg semi-conducteur performants sut
cavité VCSEL et d’un VECSEL substrat GaShb.

' VCSEL : Vertical Cavity Surface Emitting Laser
* VECSEL : Vertical External Cavity Surface Emitting Laser
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L’une des principales difficultés est d’épitaxier des couches d’AlAsSb qui contiennent 2 éléments V (As
et Sb) accordées en maille sur GaSb (soit 8,5% d’As). En effet, un mauvais controle des compositions
ameéne a des contraintes importantes pour ces couches épaisses qui provoquent I'apparition de dislocations
rendant impossible la croissance d’'une zone active a puits quantiques efficace a la surface du miroir de
Bragg. La recherche des conditions de croissance pour obtenir 'accord de maille (rapport des flux As/Sb,
technique des trois ouvertures) ainsi qu’une grande qualité cristalline (température de croissance, vitesse de
croissance...) a amené a la réalisation d’un miroir de Bragg dont les études optiques et cristallographiques
ont démontré que celui-ci présentait les propriétés (longueur d’onde, pouvoir réflecteur, composition,
qualité cristalline...) nécessaires a la fabrication d’un laser.

Le choix de la zone active s’est porté sur des puits quantiques de type I contraints en compression de
10 nm de Gayglngs5As,,Sbyy dans des barricres d’Aly;,Gagg5AS,0,Sbygs permettant un trés bon
confinement des porteurs (> 5 k;T), un rendement quantique interne important, un gain différentiel élevé
et donc un fonctionnement laser en régime continu a température ambiante.

De méme que pour le miroir de Bragg, la recherche des conditions de croissance pour les barricres et
les puits nous a amené a étudier les différents parametres pour obtenir les meilleures propriétés optiques
par exemple en termes de rendement de photoluminescence et qualité cristalline.

A partir de ces données, il a été réalisé par EJM des 2 VCSELs (miroir de Bragg + zone active)
permettant de réaliser soit des microcavités VCSEL (par évaporation d’un miroir de Bragg diélectrique)
soit des VECSELs. Ces composants étaient pompés optiquement par des diodes lasers de faible puissance
GaAs a 830nm, longueur d’onde adaptée pour une absorption efficace dans les barriéres. De plus ce type
de pompage permet d’extraire les parameétres intrinseques de la structure car il n’y a pas besoin de doper
ou de réaliser de technologie post-croissance.

La figure 2a présente une photo dune coupe d’'un 2 VCSEL prise au microscope électronique a
balayage (MEB). Cette structure est composée d’un miroir de 23,5 paires d’une cavité A avec 5 puits
quantiques avec a la surface une couche épaisse d’AlAsSb dont la fonction est de dissiper la chaleur
générée dans la structure par le pompage optique.
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Figure 2 : a) Image MEB d’une structure /2 VCSEL. b) P(P) d’un VECSEL en régime
de pompage continu a différentes températures. Insert : Spectre d’émission laser

Cette structure testée en configuration VECSEL a fonctionné en régime continu au-dela de la
température ambiante. La figure 2b montre les caractéristiques de puissance de sortie en fonction de la

puissance de pompe incidente de ce VECSEL avec un miroir de sortie ayant un pouvoir réflecteur de
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99,4%. De plus d’un point de vue spatial, cette structure a montré un faisceau circulaire TEM,,, avec une
divergence de 1,7°a 1/¢2.

L’étude des pertes internes de différentes structures et donc du gain a permis d’optimiser le nombre de
puits quantiques a intégrer pour a la fois garder un seuil laser faible et augmenter le gain disponible de la
structure. Ainsi la réalisation d'un VECSEL optimisé contenant 8 puits quantiques a permis un
fonctionnement plus poussé en termes de puissance et de température.

I est important de noter que grace a leurs propriétés spectrales, ces sources ont été utilisées dans différents

systemes d’analyse de gaz [Ouvrard05, Cermak10].
2 — VCSELs antimoniures pompés électriquement : du pulsé au continu

Si ma thése avait pour but la conception par EJM et étude de VECSELs pompés optiquement, la
miniaturisation des systémes d’analyse de gaz a conduit naturellement la recherche vers la conception de
VCSELSs pompés électriquement. Ainsi mon arrivée en septembre 2006 au sein du groupe NANOMIR de
I'IES en tant qu’enseignant chercheur coincidait avec le démarrage du projet européen NEMIS. Ce projet
piloté par le Walter Schottky Institute (Munich, Allemagne) proposait de développer les VCSELs
antimoniures pompés électriquement. A cette date, il n’existait quun seul résultat sur ce type de
composant [Baranov98]. Cette structure fabriquée par le CEM2 en 1998 comprenait un miroir de type N,
un miroir de type P ainsi qu’une zone active avec des puits quantiques de type II. Une technologie simple
composée d’une gravure d’un plot de 300 um de diameétre avait permis d’obtenir un fonctionnement en
régime pulsé a température ambiante.

Afin d’améliorer les performances et de rendre ces composants compatibles a une intégration dans des
modules de détection de gaz, le consortium du projet NEMIS proposait d’étudier 2 approches
technologiques différentes afin d’améliorer le confinement électro-optique :

- Par jonction tunnel enterrée (BT]) développée par le WSI
- Par gravure d’un mésa développée par I'IES.

La premicre technologie reprenait des procédés technologiques déja développés sur InP par le WSI et
sa start-up VERTILAS [Ortsiefer00]. La deuxieme technologie s’appuyait sur les résultats de 1998 mais en
réduisant le diamétre du mésa et en utilisant des puits quantiques de type I qui avaient fait leurs preuves
pour les VECSELs.

Mon implication dans ce projet portait sur le design, la croissance et les études électro-optiques des
structures VCSELs. Je me suis appuyé pour la mise au point des procédés technologiques sur Arnaud
Ducanchez, doctorant financé par ce projet dont j’ai co-encadré la thése.

Des travaux préliminaires conduits en 2005 par A. Perona [Perona07] alors ATER a I'IES avaient
permis de pointer les mauvaises propriétés électriques et optiques des miroirs de Bragg GaSb/AlAsSb
dopés P. En effet, ceux-ci présentaient une chute de potentiel par paire de 'ordre de 155mV contre 25 mV
pour les miroirs dopés N. La résistivité élevée dans les miroirs de type P, principalement due a la faible
mobilité des porteurs, contribue a I’échauffement de la structure. A ces mauvaises propriétés électriques on
pouvait également ajouter des pertes optiques supérieures 2 30 cm’ limitant le pouvoir réflecteur
maximum des miroirs dopés P a 99,75%. Pour les miroirs de types N, les pertes optiques avaient été
estimées entre 5 et 10 cm™ ce qui permettait d’obtenir un miroir avec un pouvoir réflecteur supérieur a
99,9%. Ces mesures nous ont donc amené a éliminer 'utilisation d’un miroir dopé P dans ces structures.
La solution la plus simple étant alors d’utiliser un miroir diélectrique. Malheureusement, les premiers tests

réalisés au sein du laboratoire ont montré que ces miroirs déposés par PECVD (Plasma Enhanced
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Chemical Vapor deposition) présentaient également des pertes optiques trop élevées probablement dues
aux conditions du dépot.

L’autre solution étant de remplacer le miroir P par un autre miroir N, en utilisant une jonction tunnel
(ou jonction Esaki). Ce type de technologie, déja mature pour les VCSELs sur GaAs et InP, était en cours
de développement avec des résultats prometteurs sur GaSb [Dier00].

Pour réaliser notre jonction tunnel, nous avons

utilisé le couple n""-InAsSb/p"" - GaSb. En effet,

. Ec (eV) M comme le présente la figure 3, le diagramme de

349 | ——Efa (eV) i .
6. Ev (eV) GaSb: p bande dune telle joncton montre un
~ 381 raccordement de bande de type III entre ces 2
3 40 GaSb: n matériaux ce qui facilite le transfert par effet
'gn ey l—J GaSb: p~ tunnel des porteurs de la bande de conduction de
S a4l I'InAs(Sb) vers celle de valence du GaSb. De plus
4.6 lutilisation d’un fort dopage (~5.10" cm™) permet
48 InAsSb: n'* d’augmenter la probabilité pour les porteurs de

0 50 100 150 200 franchir la barriére par effet tunnel.

Position (nm) Si les dopants usuels des matériaux a base
Figure 3 : Diagramme de bande d’une jonction tunnel d’antimoine sont le Te pour le dOpage n et le Be
InAsSb(n**)/GaSb(p*+) a interface abrupte pour le dopage p, il a été observé des

phénomeénes de dégradation des caractéristiques électriques causés par linter-diffusion de ces atomes.
Pour pallier ce probleme, ces 2 dopants ont été remplacés par du Si pour bénéficier de son caractere
amphotere.

La fabrication d’une jonction tunnel de test formée de couches de GaSb et InAsSb de 20 nm a permis
d’obtenir une résistance série de 1,5.10° Q.cm® ce qui rendait ce type de structure compatible a la
réalisation d’'un VCSEL pompé électriquement sur GaSb.

A partir de ce constat, des VCSELs complets ont été réalisés pour une émission proche de 2,3 um. Les
épaisseurs de chaque partie ont été choisies avec soin pour obtenir un pouvoir réflecteur maximum pour
les miroirs, un recouvrement optimal entre le champ électrique et les puits quantiques pour bénéficier du
maximum de gain ainsi que le placement de la jonction tunnel a un minimum du champ pour minimiser
les pertes optiques par absorption de porteurs libres.

S’il est facile de dessiner une structure, il faut néanmoins tenir compte du fait que épaisseur totale est
d’environ 14 um. Ainsi 2 la vitesse de croissance choisie de 0,9 pm/h, le temps d’épitaxie était de 15h.
Pour ajuster précisément les temps et les conditions de croissance des différentes parties du VCSEL, il
était réalisé au préalable de chaque structure VCSEL des couches de calibration :

- Un miroir de Bragg de 4 paires permettant d’ajuster a la fois I'accord de maille de PAIAsSb et les
épaisseurs du couple AlAsSb/GaSb pour obtenir un pouvoir réflecteur centré a 2,3um.

- Une zone active permettant d’évaluer I'accord de maille de I’Al,;;Ga,, sAsSb et la contrainte des puits
quantiques de GalnAsSb. La photoluminescence de cette zone active compléte les caractérisations et
permet d’ajuster la longueur d’onde d’émission pour obtenir le meilleur recouvrement entre le gain et le
mode de résonance de la cavité.

Suite a ces calibrations, la croissance de cette structure est réalisée en une seule étape sur un substrat de
2” de GaSb dopé n et orienté (001). La température de croissance change suivant les parties de la structure.
Si le miroir inférieur est réalisé a 500°C, la zone active se fait a 470°C qui est la température optimale pour

la qualité cristalline et Pefficacité lumineuse des puits quantiques [Cerutti04]. La jonction tunnel et le miroir
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supérieur se font autour de 420°C afin d’éviter le recuit des puits quantiques pouvant provoquer un

décalage du pic d’émission vers les courtes longueurs d’onde [Dier05].

e DUl R et SRR
Figure 4 : Image MEB d’une structure
VCSEL monolithique a jonction tunnel

La figure 4 montre une photo MEB d’un VCSEL complet apres

=" croissance ou l'on peut clairement voir I'empilement des couches
constituant les miroirs de Bragg supérieur et inférieur, ainsi que la
cavité du VCSEL placée entre les 2 miroirs.

Un exemple de caractérisation structurale par diffraction de rayons-
X a haute résolution (HRXRD) d’une telle structure est présenté
sur la figure 5.b avec la simulation de la structure visée. On
s’apercoit du trés bon accord entre les spectres expérimental et
simulé. Il est a noter que I'on ne voit qu’un seul pic autour du
substrat ce qui signifie qulil n’y a eu aucune variation du rapport

As/Sb durant ce long temps de croissance. Ainsi les différentes

couches d’AlAsSb et d’AlGaAsSb sont parfaitement accordées

minimisant la contrainte et donc I'apparition de dislocations.

Pouvoir réflecteur (arb.un.)
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Figure 5 : a) Spectre du pouvoir réflecteur. b) Diagramme de diffraction de rayons X d’une structure VCSEL

monolithique

Une mesure du spectre de pouvoir réflecteur (Figure 5.a) vient compléter ces caractérisations

préliminaires afin de déterminer si les 2 miroirs ainsi que la cavité sont centrés a la longueur d’onde visée.

Figure 6 : image MEB du profil de
gravure d’une structure VCSEL avec
arrét sur la couche d’InAsSb constituant
laJT

Ces structures sont ensuite traitées suivant plusieurs étapes
technologiques. Ces étapes mises au point dans le cadre de la
thése d’Arnaud Ducanchez ne seront pas détaillées ici.
Néanmoins la figure 6 présente I'image MEB d’une structure
apres la gravure humide du miroir supérieur avec une solution a
base d’acide chromique. On peut observer leffet de I'InAsSb
constituant la jonction tunnel qui joue le role d’une couche d’arrét
pour la gravure. Il apparait des flancs abrupts sans défauts
structuraux.

Les premicres mesures effectuées avec des composants de
diameétre 80pum (40pum interne + 20um d’anneau) en régime pulsé
(1ps, 100kHz) ont permis d’obtenir I'effet laser a température
ambiante [CeruttiO8].
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Comme le montre la figure 7, ces composants
Densité de courant (kA/cm?) gu > p

00 035 050 075 100 125 150 175 présentent un courant de seuil passant de 30 mA a 41
| 17e, 1 us-100kHz mA pour des températures respectives de 10 et 25°C.

1.80

La puissance optique créte est supérieure au mW. Un

fonctionnement multimode autour de 2,3 um, attribué a

1.35
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L ongueur donde (um) la tres large surface des composants, est illustré dans
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I'insert de la figure 7. Si aucun fonctionnement en

(A w)a3e10 enbndo aouessmg

régime continu n’a pu étre atteint avec ces composants,
20°C un fonctionnement avec un rapport cyclique de 30% a
L ! 0.00 té a 25°
0 m - " - o été obtenu a 25°C.

Courant (mA) Ces premiers résultats ont permis de montrer la

Figure 7: P(I) et I(V) en régime pulsé (lus, 100kHz)  supériorité de la jonction tunnel alliée a des puits
d’un VCSEL de diamétre 80 pm en fonction de la

température. Insert : spectre d’émission laser quantiques de type I par comparaison au premier

VCSEL monolithique (PIN + type II) [Baranov].

Il faut tout de méme souligner qu’a la méme date, nos partenaires du WSI réalisaient un VCSEL avec
jonction tunnel enterrée sur GaSb opérant en régime continu jusqu’a 50°C [Bachmann08]. Ces deux
résultats sont d’ailleurs publiés dans le méme numéro d’Electronics Letters (44(3)-2008). Cette supériorité
s’explique par le confinement électro-optique. En effet dans notre cas le diamétre de pompage électrique
de la zone active était de 80 um alors qu’il n’était que de 6um dans le composant du WSI.

Suite a ce résultat, de nouvelles mesures avec des composants ayant un diametre réduit a 60 um (20 um
interne + 20 um d’anneau) ont permis d’obtenir un fonctionnement en régime continu jusqu’a une
température de 20°C (figure 8). Ce fonctionnement limité en température a pu étre expliqué par une

mesure de 'évolution du seuil avec la température. Le

S e - T - - 2 minimum du seuil a été atteint a -30°C car c’est a
27mA T 0 £ - 11°C i ) .
N fosreoan | & cette valeur que le gain modal présente un alignement
I \‘w iy i £ o] B optimal avec le mode de microcavité [Ducanchez08a].
~ ‘ h\w"‘u\‘ E e o , ..
S 3'\”\‘ | LM ] L\.s = R - Lorsqu’on augmente la température la variation en
;’ 2. Egn 2 JIWd Onzigl(()“n])lﬁl =2
gueur . , .
Rl - longueur d’onde du gain étant plus rapide que celle du
g 21 2
e &  mode de microcavité, un désalignement de plus en
= . . C
1 2 plus important apparait, ce qui limite le
ol fonctionnement en température. Le spectre laser en
0 5 10 15 20 25 30 35

régime continu montre un SMSR de 6dB ce qui est
Courant (mA)

insuffisant pour la spectroscopie, mais qui s’explique
Figure 8 : P(I) et I(V) en régime continu d’'un VCSEL

de diamétre 60 pm en fonction de la température.
Insert : spectre d’émission laser électro—optique.

encore une fois par le manque de confinement

3 — Confinement électro-optique des VCSELSs a base d’antimoine

Les différents résultats obtenus sur les VCSELs monolithiques pompés électriquement ont permis de
démontrer que ces structures étaient potentiellement intéressantes pour la réalisation de sources pour des
applications a la détection de gaz. L’unique verrou technologique était alors de concevoir un moyen de
confinement a la fois des porteurs et des photons sur ces VCSELs monolithiques antimoniures afin

d’obtenir un seuil faible et une émission mono-fréquence.
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Pour réaliser le confinement dans les VCSELs, il est possible d’utiliser différents procédés
technologiques dont les principaux sont :
- un diaphragme d’oxyde
- 'implantation ionique
- la jonction tunnel enterrée
- la sous gravure de la jonction tunnel.

Pour les matériaux antimoniures, la technologie basée sur I'implantation ionique nécessite d’utiliser des
ions lourds pour dégrader le matériau [NittalO] ce qui complique la technologie. Dans le cas de
loxydation d’une couche d’AlAsSb accordée sur GaSb, celle-ci présente une forte expansion de volume
(~150%) qui se traduit par des contraintes internes considérables pouvant bloquer le processus
d’oxydation. De plus il se forme de 'antimoine métallique au sein de la couche oxydée qui perd alors ses
propriétés isolantes [Meneou(04]. La jonction tunnel enterrée qui a été utilisée par le WSI nécessite une
phase de désoxydation apres gravure de la jonction tunnel qui peut s’avérer critique. En effet cette
désoxydation a haute température avant reprise d’épitaxie entraine un recuit de la structure ce qui conduit a
un décalage de I'émission des puits quantiques vers les courtes longueurs d’onde [Dier05] ainsi qu’a une
détérioration des performances électriques [DierO4a].

La sous gravure de la jonction tunnel qui a été auparavant utilisée sur des VCSELs [Reddy04] sur
substrat InP nécessite une haute sélectivité de gravure entre le matériau constituant la jonction tunnel et

celui qui Pentoure.
3.1 — Confinement par sous gravure de la jonction tunnel

Durant la thése d’A. Ducanchez, il a été observé que la couche d’InAsSb formant la jonction tunnel
jouait également le role de couche d’arrét pour la gravure humide du miroir de Bragg. De méme pour
graver cette couche, il est nécessaire d’utiliser une solution a base d’acide citrique qui a 'avantage de graver
faiblement les couches de GaSb et I’AISb [Dier04b]. La sélectivité de gravure entre 'InAsSb et le GaSb
présente la méme similitude que celle entre PAllnAs et 'InP utilisée pour le confinement par sous gravure
de la jonction tunnel des VCSELs sur InP [Reddy04]. A partir de ce constat, il a été réalisé une étude sur la
cinétique de gravure de la jonction tunnel InAsSb/GaSb pour démontrer la possibilité de confiner par
cette méthode les VCSELs sur GaSb.

S
1

GaSb - p (Si) - 1um

InAs - n** (Si) - 30nm

—o— Axe [110] ?
—o— Axe [1-10]
N
84 /

GasSb - n (Te) - Tampon

GaSb (n)

Profondeur de gravure (um)

GaShb - n (Te) - Substrat

V |mag O] WD |GR[ m
0 kv|13 877 x1132mm .8 0
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0 5 10 15 20 25 30
Temps de gravure (min.)

Figure 9: a) Schéma de la jonction tunnel utilisée pour I’étude de la cinétique. b) Image MEB d’une
gravure latérale de ’InAs(Sb). c) Profondeurs de gravure mesurées suivant les directions cristallines [110]
et [1-10]

Cette étude a fait I'objet du stage de Master 2 de D. Sanchez en 2009 ainsi qu’une partie de son étude
de these. Pour déterminer la cinétique de sous gravure, des jonctions tunnels (figure 9.a) ont été réalisées.
La figure 9.c présente les vitesses de sous gravure mesurées au MEB (figure 9.b) suivant les axes

cristallins [110] et [-110] et montre qu’il n’y a aucune anisotropie entre ces 2 axes cristallins. Les vitesses de
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gravure sont de 'ordre de 400 nm/min ce qui permettait d’envisager une gravure latérale d’une vingtaine

de micron pour un temps d’exposition de 60 min, valeur largement suffisante pour obtenir le confinement

électrique nécessaire du VCSEL.
L’étape suivante a été de déterminer l'influence de cette sous

gravure sur les performances électriques de la jonction tunnel.

8.0x10°
57'0’“0'5‘ Pour cette étude, nous avons mesuré la résistivité spécifique
. 5
?izzizs i . autour de OV de la structure compléte en fonction du diametre
5 son0”] J o et H!iﬁ d’ouverture de la jonction tunnel. Comme le montre la figure
2 s,
;?_;3‘0)(10'* ] H{ Lo 10, la résistivité spécifique varie autour de 4.10° Q.cm” mais
;%2'0"105 surtout reste quasiment constante sur la plage de diametre
e T A A P ) mesurée variant de 13 a 66 pum. Ce résultat a permis de

Diameétre interne ¢, (nm) / . . . ’ A
démontrer qu’il y avait bien un effet de confinement électrique

Figure 10: Résistivités spécifiques de la 1 de 1 de Ia i . | d
structure jonction tunnel en fonction du ors de la sous gravure de la jonction tunnel ct donc
diametre d’ouverture d’envisager ce procédé technologique sur des structures

VCSELSs monolithiques antimoniures [Sanchez12].

Les étapes technologiques pour la réalisation dun VCSEL GaSb pompé électriquement avec
confinement électro-optique ayant été identifiées, il a été épitaxié¢ une structure VCSEL monolithique sur
substrat GaSb constituée d’un miroir de Bragg inférieur de 24 paires et supérieur de 21 paires, d’'une cavité

3L/4 contenant 5 puits quantiques pout une émission a 2,3 um et d’une jonction tunnel InAsSb/GaSb

dopée 10" porteurs/cm’.

5% 4% 2h!

DBR supérieur épitaxié: )
21 paires AlAsSb / GaSb (R > 99.8%) Cj"ta/m’d/ AuGeni

L

Isolation résine : To p n -D B R

ye

Région active :

5 x GalnAsSb/AlGaAsSb Ouverture

|-
.:&

DBR inférieur épitaxié: -
24 paires AlAsSb / GaSb (R > 99.9%) AN

Bottom n-DBR

Substrat GaSb n /

JT gravée:
Contact Pd/AuGeNi InAs n**/ GaSb p** S4800 6 00k

Figure 11 : a) Schéma du VCSEL monolithique apres procédés technologiques. b) Coupe MEB d’un
VCSEL monolithique avec sous gravure de la jonction tunnel.

Un schéma de principe ainsi qu'une photo MEB du VCSEL aprées procédés technologiques sont

présentés figure 11. L’isolation est réalisée avec de la résine de photolithographie qui permet de consolider

le composant sous gravé.

Des mesures électro-optiques ont été effectuées sur des composants ayant des diametres de jonction
tunnel variant de 6 pm a 23,5 pm. Comme le présente la figure 12.a, Peffet laser a été obtenu en régime
continu a température ambiante sur I'ensemble de ces VCSELs. On remarque que la puissance optique
n’excede pas les 300 uW a 20°C pour les VCSELs de larges diametres, alors que pour les diametres allant

de 6 a 13.3 um la puissance optique ne dépasse pas les 150 pW.
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Figure 12: Caractéristiques électro-optiques en régime continu de VCSELSs monolithiques avec
des diamétres de jonction tunnel de 6 a 23,5 pm a) P(I) ; b) Courant de seuil en fonction de la
température

Cette faible puissance a été attribuée a la tension de coude élevée (~3,5V) combinée a une forte
résistance série ce qui entrainent un échauffement rapide de la structure. Ces mauvaises performances
électriques peuvent étre imputées au contact sur GaSb-n qui est Schottky ainsi qu’a la présence des 2
miroirs de Bragg. Néanmoins la figure 12.b montre I’évolution du seuil laser en fonction de la température
pour ces différents composants ; il a été possible d’atteindre un fonctionnement en régime continu jusqu’a
70°C pour le VCSEL dont le diametre de la jonction tunnel est de 6 pm.

La figure 13.a montre en détail la caractéristique P(I) de ce composant en fonction de la température.
On peut voir que le courant de seuil le plus faible est de 1,9 mA autour de 30°C et que c’est donc la
température a laquelle le gain modal présente un alighement optimal avec le mode de résonance de la
cavité. Le fonctionnement en régime continu de cette diode jusqu’a 70°C avec un seuil de 3,2 mA montre
Pefficacité de la sous gravure sélective comme systeme de confinement électrique. Pour aller plus loin, la
figure 13.b présente I’évolution du spectre d’émission de ce VCSEL en fonction du courant a 20°C. On

peut voir que ’émission est monomode avec un SMSR supérieur a 20 dB.

140 s s s s L 5 T T T T T T T : T
E—r I
(0 b 1 VCSEL 22 25mA 23244 VCSEL 22 ]
12091 300c 1 4,5 um 232D, =6 um ° ]
B e 1 ~ L o
e 4o°c A CW-20°C — cw
& 1004 50°C p D 5 £ 2320 ° o
Z 90— e0°C ] 3 E . o
5 s 0C ] 2. 3 23184 . . ° ]
=z 704 ] < g ° °
2 E S 23164 . ]
2 60 ] E. .
s & 5 ° o 20C
s 50 1 2 2314 ° ]
2 2 g o 30°C
S 4] ] = - Iy ° °
5 3 2 2 2312 o 40°C |
© ] 2 3 ° s 50°C
204 ] g - = 2510 °
= 1 o 60°C |
107 1 | ° ANAIL=2.7 nm/mA
0 - £ 7 ; - I ! I ! 2308 . ; ;
2310 2315 2320 2325 2330

EN
o
i
3
3
I
»
5]
53

w

4 5 6 7

2 3 4
Current (mA) Courant (mA)

Longueur d'onde (um)

Figure 13: Caractéristiques électro-optiques en régime continu et en fonction de la température d’un
VCSEL monolithique avec un diamétre de jonction tunnel de 6 pm. a) P(I), b) spectre laser en fonction de
Pinjection de courant ; c) accordabilité de ’émission en longueur d’onde en fonction du courant
d’injection et de la température

Il est a noter que les VCSELs dont le diameétre est supérieur a 10 pm présente un fonctionnement
multimode transverse causé par ’élargissement de la cavité transverse lorsque le diametre de la jonction

tunnel augmente. I’étude de la longueur d’onde d’émission en fonction de la température et du courant
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d’injection est présentée figure 13.c. On obtient une caractéristique linéaire, montrant une accordabilité

continue de 14 nm, particulicrement intéressante pour I’analyse de gaz.

Le développement de la sous gravure sélective a permis la premiére réalisation de VCSELs
monolithiques émettant a 2,3 um en régime continu jusqu’a 70°C [Sanchez12b] avec un fonctionnement

monomode. Cependant, la puissance optique de sortie est limitée a la centaine de uW a 10°C.
3.2 — Confinement par oxydation d’AlAs métamorphique

Le confinement des VCSELs par sous gravure de la jonction tunnel a permis d’obtenir un
fonctionnement en régime continu avec une émission mono-fréquence. Nous avons en plus de cette
méthode tenté une approche alternative reposant sur le confinement par oxydation d’une couche riche en
aluminium. Comme il a été précisé 'oxydation de ’AlAsSb accordé sur GaSb est compliquée par la
présence de I'antimoine. Nous avons donc contourné le probléme en utilisant non pas une couche
accordée sur GaSb mais une couche métamorphique en arséniure. Cette méthode avait déja été utilisée
pour confiner le courant dans des lasers a émission par la tranche sur GaSb [Hanfoug(1]. La partie au-
dessus des puits quantiques avait été réalisée en arséniure et une couche d’AlAs insérée dans le cladding
avait été oxydée pour controler la largeur d’injection. C’est dans le cadre du projet ANR MARSUPILAMI
piloté par le LAAS que nous avons réalisé des VCSELs utilisant ce concept. En effet le LAAS maitrise la
technologie d’oxydation des VCSELs sur GaAs [Almuneau08]. Concernant ces structures, 'épitaxie, les
caractérisations structurales et électro-optiques ont été faites a Montpellier et les étapes technologiques de
gravure et d’oxydation ont été réalisées au LAAS. De plus la partie technologique et caractérisations
électro-optiques des structures métamorphiques ont fait I'objet de la thése de Y. Laaroussi que jai co-
encadré avec G. Almuneau du LAAS.

Lefficacité de ce type de confinement latéral a été démontrée tout d’abord en réalisant une diode
¢lectroluminescente a cavité résonante (RCLED) [Laaroussill]. Cette démonstration nous a conduit a la
conception d’'un VCSEL pour une émission a 2,3 um dont la figure 14.a montre une coupe prise au MEB.
Si la croissance jusqu’a la jonction tunnel reste identique aux structures précédentes, le GaAs type-n est
directement épitaxié sur 'InAs juste en changeant I’élément III. Ici le large désaccord de parametre de
maille (~7%) entre I'InAs et le GaAs entraine une relaxation rapide du GaAs aprés seulement 1
monocouche de GaAs. Le diagramme de RHEED devenant parfaitement « streaky » apres seulement 20

monocouches de GaAs avec I'apparition d’une nette reconstruction 2x4 typique du GaAs stabilisé As.
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Figure 14: Caractérisations d’une structure 2 VCSEL sur substrat GaSb avec partie supérieure métamorphique
en GaAs/AlAs/GaAs. a) Photo MEB. b) Spectres de diffraction de rayons X expérimental et simulé. c¢) Image
AFM de la surface
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Il est important de noter que la position de cette interface métamorphique est proche de la jonction
tunnel, elle est donc placée a un nceud du champ électrique ce qui permet de réduire les pertes optiques
générées par les défauts d’interface. Une couche de 50 nm d’Al,¢Ga,,As dédiée a Poxydation est placée
au nceud du champ électrique suivant, pour également réduire les pertes optiques dues a la couche d’AlOx.
Pour finir une couche de ~1pum de GaAs est épitaxiée a la fois pour permettre le transport des porteurs et
pour réaliser le contact intra-cavité.

La figure 14.b montre le spectre de diffraction de rayons X. On peut observer que la qualité cristalline
de la structure a base d’antimoine n’a pas été altérée par la croissance du GaAs métamorphique. De plus, la
position angulaire sur ce spectre de rayons X de ’AlGaAs montre que ces couches sont parfaitement
relaxées. La figure 14.c, présente une image AFM de la surface, bien que I'on n’observe pas la présence de

marche atomique, la surface est relativement plane avec une rugosité RMS de 0.6 nm.

—
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AlAsSb/GaSb DBRs
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CNRS-LAAS 15.0kV 7.9mm x6.00k SE(M)

Figure 15 : Structure VCSEL sur substrat GaSb avec couche de confinement par oxydation d’AlAs et
miroir de Bragg supérieur diélectrique a-Si/SiNy . a) Schéma de principe. b) Image MEB de la
structure apres procédés technologiques

La structure a ensuite suivi les différentes étapes de procédés technologiques de gravures, dépots des
contacts et oxydation latérale au LAAS. Comme on peut le constater, cette structure ne possédait pas de
miroir de Bragg supérieur en semi-conducteur pour a la fois réduire le temps d’épitaxie et les pertes
(électrique et optique) induites par un miroir métamorphique. Nous avons sollicité la collaboration de C.
Levallois et C. Paranthoen de I’équipe OHM du laboratoire FOTON a Rennes pour réaliser un miroir de
Bragg diélectrique formé du couple a-Si/SiN,. En effet les couches diélectriques réalisées a I'TES ou au
LAAS ne présentaient pas les propriétés optiques nécessaires a 'obtention de 'effet laser. Or cette équipe
avait déja réalisé des miroirs de ce type pour des structures VCSELs pompées optiquement a 1,55 pm et
donc ayant des pertes optiques suffisamment faibles pour atteindre un seuil laser [Levallois05]. La figure
15.b présente une coupe au MEB ainsi qu’une représentation schématique du VCSEL apreés les différentes
étapes technologiques (figure 15.a).

La figure 16a montre la caractéristique électro-optique d’'un VCSEL avec un diametre d’ouverture de 8
um. Ce composant a fonctionné en régime continu jusqu’a -10°C. L’évolution du seuil ainsi que du
rendement quantique externe (en unité arbitraire) a une température de -23°C en fonction du diametre

d’ouverture est représentée sur la figure 16b.
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Figure 16 : a) V(I) et P(I) en régime continu et en fonction de la température d’'un VCSEL
métamorphique de diametre d’ouverture de 8 pm. Insert : spectre d’émission laser. b) Courant de seuil
et rendement en fonction du diamétre d’ouverture a -30°C

On observe sur cette figure que le seuil commence a augmenter pour un diametre supérieur a 10 um
alors que le rendement reste relativement constant, ce qui démontre bien I'effet de confinement latéral.

Néanmoins on peut expliquer les faibles performances de cette structure par différents parameétres. La
faible température de fonctionnement ainsi que le courant de seuil élevé sont dus au décalage spectral du
gain vers les grandes longueurs d’onde par rapport a la résonnance de la cavité pour cette structure. La
faible variation du courant de seuil en fonction du diamétre s’explique par la distance importante (~400
nm) entre la couche de confinement électro-optique et les puits quantiques permettant aux porteurs de
diffuser latéralement, ce qui va augmenter la surface de pompage au niveau des puits par rapport au
diameétre du diaphragme d’oxyde. De plus ce phénomene peut également étre confirmé par le fait que les
VCSELs méme avec un diametre de 8 um ne présentaient pas d’émission mono-fréquence (insert
tigure16a)

Bien que le fonctionnement de ces composants soit tres limité, cela a été la premicre démonstration
d’'un VCSEL [Laaroussil2| utilisant les avantages de l'oxydation des arséniures dans la filicre des

antimoniures pour obtenir une émission dans le MIR.
4 — Améliorations des propriétés et des performances des V(E)CSELs antimoniures
4.1 - Conception de V(E)CSELS pour émission a A > 2,3um
4.1.1 — VCSELs

Si objectif principal du projet NEMIS était atteint, a savoir obtenir un VCSEL opérant en régime
continu autour de 2,3 um, un autre objectif était de réaliser des VCSELs a des longueurs d’onde
supérieures permettant la détection d’autres espéces mais également d’améliorer la sensibilité de détection.
A ce stade du projet, les performances obtenues a la longueur d’onde de 2,3 um avec un VCSEL
monolithique sans confinement électro-optique ont conforté nos choix sur le design de la structure pour
des VCSELs émettant a plus grande longueur d’onde.

Toutefois si le miroir de Bragg reste constitué du méme couple de matériau, la dispersion spectrale de
I'indice optique de ces matériaux [Alibert91] montre une diminution du contraste d’indice (~7% entre 2,3

pm et 2,7 um). I est donc nécessaire d’augmenter de quelques paires les miroirs de Bragg supérieur en
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inférieur afin de garder un pouvoir réflecteur de I'ordre de 99,9%. De plus I’épaisseur de chaque couche
constituant le miroir de Bragg étant proportionnelle a la longueur d’onde cela impacte directement
Iépaisseur de la structure compléte et donc implique un temps de croissance plus long.

A cette contrainte il faut rajouter des zones actives émettant a plus grande longueur d’onde. Une
solution est d’augmenter la concentration en In et en As dans les puits quantiques ce qui permet de garder
des puits de 10 nm d’épaisseur, une contrainte en compression de 'ordre de 1,5% et un confinement des
porteurs toujours supérieur a 5k;T avec les mémes barriéres que les zones actives émettant a 2,3 um. Par
contre une augmentation de la composition en In et As rapproche I'alliage de GalnAsSb de sa lacune de
miscibilité. Bien que la croissance par EJM soit hors équilibre thermodynamique, il est nécessaire de
baisser la température de croissance ce qui a pour conséquence de diminuer la mobilité des ad-atomes a la
surface et donc limite les effets de séparation de phase qui apparaissent a haute température.

Ainsi étude de zones actives pour une émission a 2,7 um constituées de 10nm de Ga5;1n, 4, As;;,Sbyg;
en fonction de la température de croissance montre un optimum a la fois pour le rendement de
photoluminescence et la qualité cristalline a 450°C [Cerutti09].

Afin d’adapter progressivement la fabrication des VCSELSs pour une émission a 2,7 um, des structures a
2,5 um et 2,6 um ont été réalisées. Ces 2 structures épitaxiées en une seule étape, avec des épaisseurs
respectives d’environ 16 um et 18 um, ont nécessité un temps de croissance respectif de 17h et 19h. Si les
structures a 2,3 um et 2,5 um possédaient 5 puits quantiques, celle a 2,6 um avait 6 puits quantiques
permettant alors d’accroitre le gain de la zone active.

Les pouvoirs réflecteurs de ces 2 structures sont présentés sur la figure 17a. Ils montrent une large

« stop-band » avec leur mode de microcavité centré a 2,52 um et 2,63 pm.
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Figure 17: Caractérisations des VCSELSs pour émission a 2,5 et 2,6 pm. a)
Pouvoir réflecteur. b) P(I) et I(V) en régime pulsé (51kHz-100ns) a température
ambiante. Insert : spectres d’émission laser

Les caractérisations électro-optiques qui suivent les différentes étapes technologiques pour définir le
mésa circulaire ont permis d’obtenir un fonctionnement laser en régime pulsé a température ambiante. La
tigure 17b montre I’évolution de la puissance optique en fonction du courant injecté ainsi que les spectres
lasers pour ces 2 structures. Si le composant émettant a 2,5 um a fonctionné avec un rapport cyclique
maximal de 10% (2 ps/50 kHz) [Ducanchez08b], celui a 2,6 um était limité a 5% (1 us/50 kHz)
[Ducanchez09].

Ces résultats posent les limites des structures monolithiques utilisant la technologie mésa. En effet le
manque de confinement électro-optique nécessite d’injecter plus de courant pour obtenir Ieffet laser. Or

Iépaisseur importante (> 15 pum) de la structure ajoutée aux résistances thermiques des matériaux
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constituant le VCSEL réduisent I’évacuation de la chaleur générée par effet Joule et conduisent a
I’élévation de la température du composant.

A cette problématique on peut ajouter la diminution de lefficacité quantique interne des puits de
GalnAsSb avec la longueur d’onde. Une des explications semblent étre liée a la diminution de
confinement pour les trous et a 'augmentation de celui des électrons. La baisse de confinement des trous
accentue la fuite des trous du puits quantique vers la barriere alors que P'élévation de la barriere de
potentiel pour les électrons contribue a une distribution inhomogene des porteurs dans les différents puits.

Enfin la dégradation des performances peut-étre également attribuée a 'augmentation des pertes par
effet Auger qui augmente de maniére exponentielle avec la longueur d’onde [Bewley98b].

Malgré un fonctionnement en régime pulsé, 2,63 um reste a ce jour la longueur d’onde la plus élevée
atteinte par un VCSEL a température ambiante. Il faut tout de méme noter que le WSI a réalisé un VCSEL
opérant en régime continu a 2,59 pm jusqu’a 50°C [Arafin09].

4.1.2 - VECSEL

Pour atteindre de plus grandes longueurs d’onde avec des lasers a cavité verticale, une option est
d’utiliser des structures VECSELs. Pour rappel ce type de composant permet de s’affranchir des
problémes liés a la technologie du composant ainsi que de diminuer I'épaisseur de la structure. En effet
seul un 2 VCSEL est nécessaire et le pompage se fait a ’aide d’une diode laser.

C’est dans le cadre du projet ANR MICPHIR, piloté par 'IES et qui portait sur 'étude des VECSELSs
antimoniures qu’il a été choisi de concevoir une structure émettant a 2,7 um.

La structute était composée de 22,5 paires d’AlAsSb/GaSb ce qui permet d’atteindre un pouvoir réflecteur
supétieur 2 99,8%. La cavité d’une longueur optique de 3A/2 comportait 8 puits quantiques distribués en 2
séries de 5 et 3 placées aux ventres du champ électrique. Cette répartition, avec le nombre de puits
quantiques qui diminue en direction du miroir de Bragg, permet une excitation homogene des puits en
raison du profil exponentiel de 'absorption de la pompe dans la cavité.

Les mesures du pouvoir réflecteur avec la
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Figure 18: Spectres de pouvoir réflecteur et du gain vers les grandes longueurs d’onde.
photoluminescence d’une structure /2 VCSEL pour

e e . s aEno Si des tests en cavité externe ont été effectués, il n’a
émission a 2,7 pm avant et apres recuit a 450°C

pas été possible d’atteindre le régime laser. Cela
s’explique uniquement par le mauvais alignement spectral entre le mode de microcavité et le maximum de
gain de la zone active. Mais comme il a été souligné auparavant, les puits quantiques de GalnAsSb sont
sensibles a la température et plus particulierement ceux « riches » en In. Un recuit de la zone active peut

créer un décalage spectral des puits quantiques vers les plus courtes longueurs d’onde. Pour ce faire la
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structure a été replacée dans le bati EJM et laissée a une température de 450°C pendant 90’ sous flux de
Sb, pour éviter toute dégradation de la surface liée a la désorption de 'antimoine.

Le pouvoir réflecteur ainsi que la photoluminescence de la structure aprés recuit sont également
présentés sur la figure 18. On peut clairement voir la différence sur le spectre du pouvoir réflecteur, ou
suite au recuit, le creux lié a Pabsorption des puits est réduit ce qui signifie que le maximum de gain des

puits quantiques est maintenant a plus courte longueur

d’onde que le mode de microcavité. De plus le
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Figure 19: P(P) en régime continu d’un VECSEL L .
émettant 2 2,7 pm. Insert : spectre d’émission laser du 2 VCSEL. Le seuil de la structure est de 24mW ce
qui correspond a une densité de puissance de
0,7kW/cm?’. Cette valeur est similaire a celle obtenue avec des VECSELs émettant 2,3 um ce qui démontre
la tres bonne qualité cristalline de la zone active méme apres recuit. De plus un faisceau circulaire TEM,,
avec une divergence de 3,6° et une émission longitudinale monomode avec un SMSR > 23 dB (figure 19)
démontrent le fonctionnement mono-fréquence. Enfin il a été montré la possibilité d’accorder I’émission

de ce VECSEL sans saut de mode et perte de puissance sur 0,8 nm.
4.2- Amélioration de la puissance optique des VCSELSs

Siles VCSELs avec confinement électro-optique utilisant la sous-gravure latérale de la jonction tunnel
présentaient des performances suffisantes pour 'analyse de gaz en termes de seuil, de qualité spectrale et
d’accordabilité, ils étaient néanmoins tres limités en termes de puissance optique. En effet une puissance
maximale 100 uW pour un diametre de 6 um a été atteinte. Pour augmenter la puissance optique de ces
structures, nous avons proposé une approche basée sur la mise en cascade de zones actives. Dans ce cas
les porteurs sont « recyclés » pour permettre ’émission de plusieurs photons ce qui permet d’augmenter le
gain par passage. Ce type d’architecture avait déja était employé pour des VCSELs réalisés sur substrat
GaAs et InP afin d’augmenter leurs puissances de sortie [Kn6dl03, Koda05]. Le principal désavantage
étant 'augmentation de la tension de coude relative a la superposition des jonctions PN ce qui entraine
une augmentation de la température interne du dispositif par effet Joule.

Pour cette structure nous avons repris le méme schéma que les VCSELs monolithiques présentés
auparavant, seule la cavité a été allongée pour rajouter une autre zone active contenant 5 puits quantiques

ainsi qu’une jonction tunnel. Pour ces composants 2 approches de fabrication différentes ont été définies.
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Figure 20: Schémas de principe et images MEB des structures VCSELSs monolithiques a zones actives en
cascade. a) Sous gravure d’une seule jonction tunnel. b) Sous gravure des 2 jonctions tunnel

La figure 20 présente a la fois le schéma de principe de la structure apres technologie ainsi qu'une photo
MEB au niveau des jonctions tunnels. Dans la premiere approche (figure 20.a) seule la jonction tunnel
supérieure est sous gravée alors que la seconde (figure 20.b) consiste a graver les 2 jonctions tunnels
simultanément.

Ces 2 configurations ont permis d’atteindre l'effet laser en régime continu a température ambiante. Afin
de comparer ces 2 configurations aux VCSELs avec une unique zone active la figure 21 présente

respectivement les caractéristiques P(I) en continu a une température de 30°C pour des VCSELSs ayant une

ouverture de la jonction tunnel de 9 et 12 um.
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Figure 21 : Comparaison des caractéristiques P(I) entre les différentes technologie de VCSEL monolithiques sur
GaSb avec confinement par sous gravure de jonctions tunnel. a) Diamétre d’ouverture de 9 pm. b) Diametre
d’ouverture de 12 pm

On peut observer sur la figure 21 que le VCSEL avec 2 zones actives et une sous gravure présente un
seuil plus élevé et une puissance légerement supérieure au VCSEL avec une seule zone active. Par contre
on note une nette amélioration des performances pour celui avec les 2 jonctions tunnels sous gravées aussi
bien pour la puissance de sortie que pour le rendement quantique externe. En effet la puissance approche
le mW pour la structure de 12 pm de diameétre[Sanchez13a]. Cette différence de performances entre les 2
technologies s’explique parfaitement par I’étalement du courant entre les 2 zones actives. Cela empéche la
zone active inférieure d’atteindre le seuil au méme courant que la zone active supérieure. Ce phénomene
de bistabilité est habituel pour les VCSELs a cascade sans couche de confinement latéral entre les 2 zones
actives [Kn6dl02]

La difficulté de réaliser des diametres inférieurs a 9 um avec la double gravure n’a pas permis d’obtenir

de fonctionnement monomode. Cependant des mesures sur les VCSELs avec double sous gravure et un
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diametre de 15 nm ont permis un accordabilité sans saut de mode de 14 nm avec un SMSR de l'ordre de
10 dB [Sanchez13b].

4.3 — Miroir a réseau a haut contraste d’indice pour VCSELs antimoniures

Comme nous l'avons vu dans les paragraphes précédents, Iépaisseur des VCSELs antimoniures
monolithiques, pour une émission au-dela de 2 pum, est supérieure a la dizaine de um ce qui limite les
propriétés électro-optiques. Ce constat nous a conduit a faire évoluer I'architecture de ces VCSELs en
remplagant le miroir de Bragg supérieur par un miroir a haut contraste d’indice (High Contrast Grating
mirror : HCG). Ce type de structuration sub-longueur d’onde permet a la fois d’avoir une réflectivité
proche des 100% sur une large plage spectrale (AA/A > 30%) et d’étre sélectif en polarisation.
L’amélioration des performances des VCSELs sur GaAs et InP [Benbakir06, Chang-Hasnain09] en ce qui
concerne I'accordabilité et la stabilité de polarisation, a démontré tout le potentiel de ces réseaux a haut
contraste d’indice. Ainsi ce type de miroir permettrait d’améliorer I'efficacité des VCSELSs sur GaSb. Ces
travaux ont été initiés dans le cadre du projet ANR-MARSUPILAMI déja évoqué pour Iétude du
confinement électro-optique par oxydation d’une couche d’AlAs métamorphique. L’objectif premier de ce
projet était de réaliser des VCSELs antimoniures avec un HCG comme miroir supérieur. En plus du
LAAS et de 'IES, SUPELEC Metz/Université de Lotraine participait dans le projet pour la modélisation
des miroirs HCG. La proposition d’utiliser une structure métamorphique pour ces VCSELs venait de la
maturité de la technologie GaAs vis a vis de celle sur GaSb pour la gravure. En effet la nécessité d’avoir
des flancs de gravures verticaux, le moins rugueux possible avec le plus de précision nous a naturellement
amené a choisir cette filicre.

La figure 22 montre un schéma de principe ainsi que des photos MEB de la section du composant
apres les différentes étapes technologiques. Cette structure a été réalisée en fin de projet suite aux études
sur les structures métamorphiques, a 'optimisation du design d’un miroir HCG robuste du point de vue
des contraintes technologiques [Chevallier13] et a la détermination des parameétres pour obtenir des

gravures conformes a la structure optimisée.
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Figure 22 : Images MEB et schéma de principe de la structure VCSEL sur GaSb avec couches
métamorphiques GaAs-AlAs pour confinement et miroir HCG supérieur

Si cette structure ressemble en partie a celle réalisée pour la démonstration du confinement électro-
optique par oxydation d’une couche d’AlAs, il a été également rajouté une couche de GaAs et une couche
de 400 nm d’AlAs. Cette derniere a été complétement oxydée afin de former une couche de faible indice.
Cette couche est couverte d’environ 1 um de GaAs qui est la partie structurée du HCG. On peut

parfaitement voir sur la figure 21 le réseau du miroir HCG ainsi que les couches d’AlAs oxydées.
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La figure 23 montre les caractérisations électro-optiques effectuées sur des composants avec différents
diametres d’oxyde (20, 12, 3 pm) en régime continu a 18°C. Si aucun seuil laser n’a pu étre observé, on
peut voir que la résistance série augmente bien lorsque le diameétre diminue confirmant le bon confinement
du courant. Malgré la trés faible puissance de sortie, il a été possible d’enregistrer un spectre qui présentait
un effet de filtrage de I’électroluminescence autour de 2,23 um da a la résonance de cavité entre le miroir

de Bragg inférieur et le miroir HCG.
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Figure 23 : a) V(I) et P(I) 2 18°C en régime continu d’une structure VCSEL sur GaSb avec couche de
confinement et miroir HCG métamorphiques de différents diamétres. b) Spectre d’électroluminescence en
régime pulsé.

Ce résultat s’explique tout d’abord par une gravure trop profonde du réseau (au-dela des tolérances
données par 'optimisation) et une cavité trop courte relative a la non prise en compte de la diminution de
Iépaisseur d’AlAs lors de son oxydation ce qui a décalé la cavité a 2,23 um alors que 'optimum du gain des

puits quantiques était autour de 2,32 um [Laaroussil3].

Les différentes études menées sur les VCSELs antimoniures et plus particulicrement ceux pompés
électriquement lors de ces 6 années ont permis d’améliorer nettement les performances de ces composants
et d’obtenir des propriétés satisfaisantes au regard des applications visées.

A cette date, les performances de nos VCSELs sont proches de ceux obtenues par le WST sur GaSb et
utilisant une jonction tunnel enterrée. Le WSI ayant maintenant choisi de se concentrer essentiellement sur
laugmentation de la longueur d’onde pour des VCSELs InP dont la technologie est maintenant
parfaitement établie en utilisant des puits quantiques de type II. Ils ont ainsi récemment obtenu un VCSEL
émettant 2 2,5 um et fonctionnant en régime continue jusqu’a 10°C [Sprengell5].

Pour les VECSELs a base d’antimoine, on peut recenser 3 autres équipes. Le Fraunhofer Institute de
Freiburg en Allemagne, université de Tempere en Finlande et Puniversité de Tempe aux Etats Unis qui
focalisent leurs recherches sur 'augmentation de la puissance dans ces composants. Ils ont pu atteindre en
régime continu et a température ambiante des puissances de 3 W a 2 um [Paajaste09] et 2,3 um[Manz09] et
de 800 mW a 2,8 um[Résenerl1] grace au collage d’'un dissipateur thermique (SiC ou diamant) sur la
surface du 2 VCSEL. Les fortes puissances optiques atteintes le sont alors au dépend des propriétés
optiques qui se dégradent a cause de cet élément intra-cavité. Ainsi il est impossible dans ce cas d’obtenir

une émission mono fréquence.

Ainsi les 3 projets, les 3 theses co-encadrées et les 4 stages de master et de licence sur ce sujet ont

amené 1 chapitre de livre, 18 publications et 26 conférences.
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5 — Perspectives et conclusion sur ma contribution dans les VCSELSs antimoniures

Je continue a m’impliquer dans 2 projets sur le développement de VCSELs pompés optiquement en me
focalisant uniquement sur la croissance.

Le projet ANR MOREMIR2 qui s’apparente au projet MARSUPILAMI par I'utilisation de miroir de
type HCG. Ce projet piloté par I'Institut des Nanotechnologies de Lyon (INL) vise a concevoir une
plateforme sur Si pour intégrer des composants émettant dans le MIR pour réaliser un capteur de gaz
multi-longueurs d’onde. Une partie est consacrée a intégrer des lasers a cascade quantique émettant a 4,5
um développés par le I1I-V lab. L’autre partie du projet vise a réaliser des microcavités VCSEL ou les 2
miroirs de Bragg sont remplacés par 2 HCG de Si encapsulé dans du SiO,. La figure 24 montre un schéma

de cette structure utilisant un double miroir HCG.

Top_Si PhC Mirror

EEsEmE—— \

Laser cavity | | —

y HEEENE®ERB
Bottom Si PhC Mirror

Y
waveguide

Figure 24 : Schémas de principe d’une structure VCSEL 2.5D

Ce concept de VCSEL développé par 'INL a déja fait ses preuves avec des zones actives sur InP et
émettant a 1,55um [BenBakir06]. L’'un des principaux avantages (pour un épitaxieur) est le gain de temps
par rapport a une structure utilisant des miroirs de Bragg. En effet il est seulement nécessaire de réaliser la
partie active. Dans ce projet les principales difficultés sont technologiques avec tout d’abord le collage de
la zone active épitaxiée sur Si. Le procédé développé au LETI repose sur le collage moléculaire hydrophile
via 'oxyde qui se trouve sur la partie III-V et le Si. Cette étape de collage nécessite des surfaces sans
défauts avec une rugosité inférieure au nm. L’épitaxie d’une zone active avec une faible densité de défauts
de surface combinée a une croissance par avancée de marche qui améne une rugosité de I'ordre de la
monocouche atomique a rendu possible le collage de ces structures réalisées sur un substrat de 2” sur un
substrat de Si de 8”. La deuxiéme difficulté est de retirer le substrat en utilisant une couche d’arrét. Si cette
étape est parfaitement maitrisée pour le GaAs et I'InP, elle est encore loin d’étre mature pour le GaSb.
Pour cette partie étudiée par 'INL, il a été inséré 2 couches de 300 nm d’InAsSb accordées sur GaSb
séparées par 150 nm de GaSb sous la zone active. Ces couches jouent le réle de couche d’arrét pour le
retrait du substrat soit par voie humide en s’appuyant sur la sélectivité de la gravure humide du GaSb vis a

vis de 'InAsSb ou par voie seche en contrélant la composition des ions présent lors de la gravure.
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L’autre projet porté par A. Garnache capitalise sur les résultats obtenus
avec les VECSELs. En effet la SATT-LR a décidé de financer le
développement de ces composants a 2,3 pm pour les intégrer dans des
modules compacts avec controleur de température et actionneur piézo-

électrique afin de contréler précisément la longueur d’onde d’émission. La

figure 25 montre une photo du prototype d’un tel module développé par
Figure 25 : Photo d’un la sociét¢é INNOPTICS (http ://innoptics.com/fr/opscan-26) et qui
module VECSEL a 2.3 ym

commercialisé par la société
INNOPTICS

integre un VECSEL sur GaSb réalisé par notre groupe.

Ainsi pour conclure cette partie, si au début de ma these il n’existait aucun V(E)CSEL antimoniure
fonctionnant en régime continu a température ambiante avec des propriétés spectrales intéressantes pour
la spectroscopie, j’al pu depuis ma these et durant la partie de ma carriere d’enseignant-chercheur qui nous
intéresse pour cette HDR contribuer directement a I'amélioration des ces structures et pour ce qui
concerne les VECSELs participer a leur future commercialisation. Il est également certain que si nous
avons mis en pause les études sur les VCSELs pompés électriquement, il reste encore des domaines a
explorer en s’appuyant sur nos résultats. Ainsi franchir la longueur d’onde de 3 pm reste un challenge avec
ce type de structure. Il est aussi nécessaire de réfléchir a augmenter la puissance des VECSELs tout en

gardant une émission mono-fréquence.
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CHAPITRE 6

~

Epitaxie pour nouveaux composants optoéléctroniques
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Comme je lai présenté laxe principal de ma recherche durant ces derniéres années était centré
principalement sur les composants laser a cavité vertical mais en parallele j’ai également participé au
développement de nouveaux composants optoélectroniques.

Je commencerai par les études menées au cours de mon post-doc a 'ISOM puis sur mon implication
sur les zones actives a base de super réseau pour la conception de lasers émettant au-dela de 3 pm et enfin
je présenterai les résultats sur les zones actives et lasers émettant a 1,55 um sur substrat de GaSb en vue de

leur intégration directe sur substrat de Si.
1. Etudes post-doctoral sur les nano-colonnes de GaN

De mars 2005 a aout 2000, j’ai été titulaire d’une bourse post doctoral « Juan de la Cierva » du ministere
de la recherche espagnole au sein de 'ISOM et dont 'objectif était 'étude de nano-émetteurs a base de
semi-conducteur III-N réalisé par EJM. En effet les applications de ces nanostructures vont de la physique
fondamentale (couplage excitonique fort dans les semi-conducteurs nitrurés, structure a 1 dimension,
émetteur a 1 photon....), aux applications les plus diverses (LED blanche, panneau d’affichage, détection

de produits explosifs, stockage de données....).
1.1 — Etudes sur la formation « spontanée » des nano-colonnes de GaN

C’est a partir de 1997 lors d’optimisation des conditions de croissances par EJM de couches épaisses de
GaN que les groupes du Pr. Kishino a I'université de Sophia au Japon [Yoshizawa97] ainsi que celui du Pr.
E. Calleja [Sanchez-Garcia98] respectivement sur saphir et Si (111) ont observé la présence de ces nano-
colonnes de GaN. La plupart des travaux qui ont suivi ont montré I'intérét de ces nanostructures car s’il
n’existe pas de substrat de GaN de diameétre suffisamment large la plupart des croissances se réalisent sur
substrats de saphir, de Si (111) ou de SiC. Or le désaccord de parameétre de maille conduit a la formation
de défauts et donc a du matériau de qualité moindre. L’avantage des nano-colonnes réside dans I'obtention
de matériaux semi-conducteurs III-N non-contraints et sans dislocation conduisant a une efficacité de
luminescence bien plus importante que les couches épaisses. En effet il a été démontré que le désaccord de
parameétre de maille entre le GaN et le substrat s’accommodait a I'interface via la génération d’une forte
densité de dislocations qui prennent fin sur les surfaces libres de la nano-colonne. Une fois le GaN relaxé,
la nano-colonne continue de croitre en gardant son propre parametre de maille. Cet effet est aidé par le
fort rapport entre la surface libre et le volume de la nano-colonne. Par contre le mécanisme de croissance
des nano-colonnes généralement accepté pour le Si et les semi-conducteurs III-As, III-P et III-Sb est le
procédé vapeur-liquide-solide (VLS) qui nécessite la présence d’un catalyseur liquide (Ga, In, Au, ...) pour

démarrer la croissance sous forme de fils [Fontcubertall].
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Figure 26 : Images MEB de substrats de Si (111) avec :a gauche: goutelletes
de Ga (gauche) et leurs tailles , au milieu et a droite en vue plan et sur la
tranche respectivement aprés épitaxie des nano-colonnes de GaN

Pour les matériaux nitrurés il nécessite seulement un exceés d’azote et il n’y a aucune intervention d’un
catalyseur comme des gouttelettes de Ga dans le procédé de formation ou de géométrie des nano-
colonnes. Si le premier effet a été démontré a partir des observations sur la croissance par EJM des nano-
colonnes de GaN, j’ai pu participer lors de mon post doc a la démonstration du deuxieme phénomene. En
effet j’ai encadré les recherches des doctorants J. Ristic et S. Fernandez-Garrido sur cet aspect. Pour
démontrer cet effet il a été effectué des dépots de gouttelettes de Ga de différentes tailles sur substrat de
Si(111) suivies par la croissance de nano-colonnes de GaN. Or il s’est avéré que les gouttelettes au-dessus
d’une taille critique, dépendante des conditions de croissance, génaient la formation des nano-colonnes
(figure 20).

L’étude du mécanisme de nucléation des nano-colonnes de GaN adressait 2 autres aspects qui sont
connectés sur le contréle de la densité et du diametre des nano-colonnes.

Ainsi la formation de nano-colonnes nécessite la formation de nuclei 3D par croissance de type Volmer-
Webber de GaN et qui au-dessus d’une taille critique vont commencer a pousser verticalement. L’excés de
N supprime la croissance latérale en favorisant I'incorporation des ad-atomes de Ga sur le haut de la nano-
colonne empéchant les ilots de coalescer. Le controle de ces ilots au démarrage de la croissance en
changeant la température et/ou le rapport V/III va directement impacter la morphologie des nano-

colonnes.
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1.2 — Croissance des nano-colonnes de GaN sur Si (001)

Comme il a été précédemment mentionné a la date de mon post-doc la totalité des travaux réalisés sur
les nano-colonnes de GaN étaient sur substrats de Si (111), saphir et SiC. Or I'un des challenge, toujours
d’actualité, était d’intégrer des semi-conducteurs III-V avec la technologie Si or celle-ci utilise uniquement
du Si (001). En se basant sur les propriétés exceptionnelles des nano-colonnes de GaN, j’ai conduit les
recherches pour déterminer s’il était possible de réaliser des nano-colonnes sans contrainte ni dislocation
et avec une structure hexagonale sur Si (001). Pour ce faire il a été épitaxié des nano-colonnes de GaN sur
substrat de Si (111) et Si (001) dans les conditions optimales de température connues sur Si (111) puis leurs

propriétés ont été comparées.

N [1-10]

Si(001)  GaN/Si(100)

Figure 27 : Image MEB de nano-colonnes de GaN épitaxiée par EJM substrat
de Si (001), a gauche : vue par la tranche et a droite : vue par dessus

La figure 27 montre les images au MEB des nano-colonnes réalisées sur substrat de Si (001). On peut

observer que tout comme celles réalisées sur Si(111) les nano-colonnes sont alignées perpendiculairement

au substrat avec une symétrie hexagonale. La distribution est homogene avec une hauteur moyenne de 600

| | La caractérisaton au microscope électronique en transmission

: ﬁ0001}T:T s ~ | (MET) rcalisée au Paul Drude Institute (PDI) de Betlin par A.
: Trampert (figure 28) montre un exemple d’une nano-colonne de
GaN sur Si(001) parfaitement alignée avec le substrat.

On peut juste remarquer a linterface une couche amorphe
probablement du SiN formé par le passage d’azote au travers du
réseau de dislocations d’interface.

On peut également observer qu’il n’y a aucune dislocation ni de

défaut étendu dans la nano-structure.

Figure 28 : Image MET d’une nano-
colonne de GaN sur Si (100)
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Les caractérisations optiques telles que la PL a basse température (10K) et Peffet Raman sont
présentées sur la figure 29. Le spectre de PL a basse température des nano-colonnes sur Si (001) montre la
méme signature que celui sur Si (111) avec une émission excitonique intense et étroite. De plus il
n’apparait pas d’émission autour de 2,4 eV (bande jaune) qui traduit la présence de défauts, ni autour de

3,3 eV qui signifierait la présence d’inclusions de GaN cubique.
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Figure 29 : a) Spectre de PL 4 10 K des nano-colonnes de GaN sur substrat de Si (111) et Si (001). Insert : agrandissement sur la
partie dominante de la PL proche du gap de GaN. b) Spectres Raman de GaN massif et en nano-colonnes sur différents types
de substrats

Les mesures par effet Raman montrent que tout comme les nano-colonnes sur Si (111) ou saphir celles sur
Si(001) sont positionnées a 568 cm™ c’est a dire la position du GaN complétement relaxé, contrairement

au GaN compact sur Si(111) qui est légerement contraint.

Durant ce post-doc a 'ISOM, j’ai pu acquérir des connaissances sur les semi-conducteurs a base de
nitrure aussi bien d’un point de vue fondamentale que sur la croissance de ces semi-conducteurs qui ont
peu de point commun avec les autres III-V. De plus la démonstration de nano-colonnes de GaN sur
Si(001) ayant les mémes propriétés que sur Si(111) [CeruttiO6] a été utilisée par le groupe du Pr.
P.Bhattacharya de I'université du Michigan pour développer des composants tel que des LEDs [Guo10] et

plus récemment des lasers a base de nano-colonnes de GaN sur Si (001) [Frost14]
2 — Nouvelles zones actives a base de super-réseau pour émission 2 A> 3 um

2.1— Contexte de I’étude

A partir de 2005, le groupe Nanomir a piloté le projet européen DOMINO sur la croissance, les
propriétés physiques et la caractérisation de composants a base de boites quantiques d’InSb dans du GaSb.
En effet en se basant sur les résultats obtenus par le couple InAs/GaAs, pour les lasers proche infra-
rouge, il a été proposé d’étudier la croissance d’InSb sur GaSb qui présente un désaccord de parameétre de
maille similaire d’environ 7%. Si on tient compte uniquement de cet aspect de contrainte, il est possible de
former des ilots quantiques d’InSb sur GaSb en suivant le mode de croissance Stransky-Krastanov (SK).
De plus de part leur taille et leur géométrie, ces nanostructures permettent d’améliorer les propriétés des

composants optoélectroniques par rapport a des zones actives a puits quantiques. En particulier la
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diminution de la densité d’état de 2D a 0D entraine, en théorie, une réduction du courant de seuil, une
augmentation de la température caractéristique (T), de la température de fonctionnement, de la puissance
de sortie... Pour finir P'utilisation d’InSb devait permettre de réaliser des composants couvrant la gamme
spectrale comprise entre 3 et 5 pm ce qui a cette date n’était possible qu’en utilisant des lasers a cascade
quantique.

Ce projet a permis de montrer que si la croissance d’InSb sur GaSb suit bien le mode SK, les ilots
étalent toujours relaxés dés le début de la croissance et cela malgré les variations des parametres cinétiques
et thermodynamiques (vitesse, température, rapport V/III, etc.) [Deguffroy07a]. Pour s’affranchir de ce
probléme, une croissance utilisant un dépot amorphe d’InSb a basse température (250-300°C) suivi d’un
recuit a permis d’obtenir des boites quantiques non relaxées. Mais la faible photoluminescence obtenue sur
ces structures et des modélisations prenant en compte les effets de contrainte dans les boites et dans la
matrice [Iskevitch] ont montré qu’il existait une transition indirecte a la fois dans I'espace réel et dans
I'espace réciproque entre les électrons du GaSb et les trous localisés dans 'InSb. Les faibles performances
de ces nanostructures ont orienté le groupe vers une autre approche en utilisant non plus des boites
quantiques d’InSb mais une couche d’InSb dans une matrice en super réseau InAs/GaSb. Ce travail a fait
l'objet a la fois de la thése I’A. Gassenq que j’ai co-encadré et du projet ANR MIRNANO conduit par le
groupe Nanomir. Durant cette thése il a été modélisé les différents aspects nécessaires a 'obtention de
structures lasers tels que le gain des zones actives en jouant sur la période du super réseau et/ou I’épaisseur
de I'InSb et le design du guide optique pour obtenir le meilleur recouvrement du mode. Ensuite il a été
¢étudié la croissance de ces structures tout d’abord par PL puis en passant par la fabrication de lasers.
Durant cette thése et ce projet, mon implication a été principalement sur Poptimisation de la croissance

des super-réseaux.

2.2 — Laser a supet-réseau InAs/GaSb

— 10— - - - 3 Des résultats préliminaires utilisant seulement une

g période inférieure a 10 MCs de super réseau
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<

g /Superréseau: InAs/GaSh (MCs) [Deguffroy 07b]. Durant la these d’A. Gasseng, nous
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d’AlGaAsSb qui entoure le super-réseau. En effet
Température (K) I'augmentation de la concentration en Al de 35 a 50%
Figure 30 : Densité de courant de seuil en fonction de a permis de passer d’un conﬁnement, entre la zone
la température en régime pulsé pour des diodes lasers

avec 20 périodes d’InAs/GaSb pour différentes
épaisseurs combiné a une diminution de la contrainte en

active et les barricres, de type 1I a type 1. Ce résultat

tension, en augmentant la composition du super réseau en GaSb, a entrainé une nette amélioration des
performances. Comme le montre la figure 30, le passage d’un super réseau de 20 périodes de 4MCs d’InAs
et 4 MCs de GaSb a respectivement 3 et 5 MCs a permis une baisse importante de la densité de seuil ce qui

a augmenté la température de fonctionnement de ces lasers jusqu’a 230K en régime pulsé.
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2.3 — Laser a super réseau InAs/InSb/GaSb

Les résultats obtenus sur les super-réseaux InAs/GaSb ont permis de mettre en place les outils
théoriques mais également expérimentaux pour les lasers utilisant ces zones actives. A partir de 1a une
amélioration notable a pu étre obtenue en insérant dans chaque période du super-réseau de 'InSb. L’effet
de cette couche d’une épaisseur de 1 a 1.5 ML joue directement sur la contrainte de la zone active qui
passe alors en compression amenant une augmentation du gain mais également un confinement des trous
plus important.

Ainsi nous avons effectué la croissance de diverses structures en jouant sur le nombre de période du
super-réseau, sur 'épaisseur d’InSb ainsi que sur la composition de la couche de confinement entourant le
super-réseau. Si je ne vais pas reprendre tous les résultats obtenus au cours de cette these au vue du grand
nombre de structures lasers réalisées (25), je ne présenterai que le meilleur laser qui synthétise parfaitement
cette étude.

La zone active de ce laser était composée de 14
HETE N A pétiodes d’un super-réseau de 2,75/2/1,25/2 MCs
| d’InAs/GaSb/InSb/GaSb. Les  barriéres de
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Current density (kA/cn) figure 31 présente la caractérisation électro-optique

en régime pulsé de cette structure pour une cavité
Figure 31 : P(I) a température ambiante en régime pulsé

pour un laser a zone active en super-réseau

InAs/InSb/GaSb et barriére en quinaire AlGalnAsSb. ambiante la densité de seuil est autour de
Insert : spectre laser

de 2 mm et une largeur de 100 um. A température

1,8 kA/cm®. L’insert de la figure 31 montre le
spectre d’émission laser autour de 3,1 pm. La densité de seuil élevée de cette structure n’a pas permis
d’obtenir le fonctionnement en régime continu a température ambiante mais seulement jusqu’a 200 K suite
a la fabrication de diodes avec des largeurs de ruban de 8 pm.

Au début de cette étude les lasers a super téseau InAs/Ga(In)Sb fonctionnaient uniquement a basse
température ainsi les études conduites au cours de cette these et du projet MIRNANO ont abouti a la
réalisation d’un laser opérant a température ambiante avec des transitions de type II et une densité de seuil
inférieure 4 2 kA/cm”. Depuis ces travaux, les seuls lasers utilisant des zones actives de type II ayant

dépassés ces performances sont les lasers a cascade interbande (ICL) [Vurgaftmanl5 |.
3 — Laser télecom sur GaSb

3.1 — Lasers antimoniures métamorphiques

En 2008 le groupe a démarré un nouvel axe de recherche initié par larrivée d'un CR CNRS (JB.
Rodriguez) au sein de I’équipe dont le projet portait sur la croissance métamorphique de composants a
base d’antimoniures en vue d’une intégration monolithique sur plateforme Si. Ce sujet s’appuyait

notamment sur le fait que depuis les années 1998, il avait été démontré que les faibles coefficients

64



d’élasticité des antimoniures, au regard des autres semi-conducteurs III-V, permettaient de relacher une
forte contrainte (> 5%) via la formation de dislocations de type Lomer [Rocher98]. Ces dislocations qui
possedent un vecteur de Burger a 90° restent confiner a Iinterface sous forme d’un réseau ce qui en
théorie diminue la densité de dislocations qui traverse le matériau (avec un vecteur de Burger a 60°) et
donc améliore les propriétés du matériau relaxé. Les premiers composants lasers réalisés par le groupe de
D. Huffaker de I'Université du Nouveau Mexique aussi bien sur GaAs que sur Si ont fonctionné en pulsé a
température ambiante sur GaAs [Metha07] et a 80K sur Si [Huffaker(7].

Si jal participé a Poptimisation des conditions de croissance sur substrat de GaAs et Si, je ne présenterai
ici que des résultats sur les composants qui constituent mon apport principal. Ainsi nous avons obtenu en
2009 les premiers lasers a base d’antimoine sur GaAs opérant en régime continu jusqu’a 50°C
[Rodriguez09a] et sur Si fonctionnant en régime pulsé a température ambiante [RodriguezO9b]. Il est
important de noter que le mode de relaxation via la formation de ce réseau de dislocations confiné a
I'interface permet de s’affranchir d’une couche tampon épaisse entre le substrat et le dispositif et ainsi dans
ces 2 structures, contrairement aux autres filicres de semi-conducteurs, ’épaisseur de la couche buffer

entre le substrat et la structure laser était seulement de 1 um.
3.2 — Résultats préliminaires a 1.55 um sur GaSb et Si.

Aujourd’hui la grande majorité des études dlintégration sur plateforme Si de composants
optoélectroniques III-V est consacrées a la filicre télécom. Les lasers télécoms sont généralement fabriqués
dans la filiere InP mais leur épitaxie directe n’est pas possible sans la croissance d’une couche buffer
d’épaisseur supérieure a 3 pum. Cette épaisseur rend difficile tout idée de couplage avec le circuit
photonique Si. Les seuls dispositifs ayant les propriétés nécessaires reposent sur le collage de composants
III-V sur circuiterie photonique Si [Liang10]. Mais cette technologie, bien que mature, pose plusieurs
probléemes comme la différence de taille entre les substrats III-V et Si, le retrait du substrat III-V apres
collage au vue du prix du substrat mais également l'alignement entre le circuit sur Si et le composant IT1I-V.
Bien que des dispositifs soient commercialisés cela reste encore confiné a la réalisation de cable actif pour

des interconnexions [Luxtera].

Si généralement les antimoniures sont utilisés pour la conception de composants optoélectroniques
opérant a des longueurs d’onde au dela de 2 um, les résultats obtenus sur Si, nous ont poussé vers la
réalisation de structures émettant a 1,55 um. En 1995 notre groupe en partenariat avec Alcatel avait
commencé a étudier des zones actives a puits quantiques sur substrat de GaSb pour émettre a 1,55um. Ces
¢tudes ont permis d’obtenir un laser opérant en régime pulsé a température ambiante [Almuneau99]. Pour
atteindre cette longueur d’onde la zone active était constituée de puits quantiques de 4 nm en Ga, o InSb
trés faiblement contraints en compression (0,3%) dans des barrieres en Al ,GaAs,,Sb accordées en maille
sur GaSb. Pour améliorer les performances de cette structure, il a été apporté des changements dans la
structure de bande de la zone active avec des puits quantiques de 4 nm de Ga,gInSb et des barric¢res en
Aly35GaAs;;Sb ce qui permettait d’augmenter a la fois le confinement des porteurs dans les puits mais
également la contrainte (Figure 34). Ainsi l'utilisation de cette zone active dans une structure laser a permis
d’obtenir un fonctionnement en régime continu a température ambiante [Cerutti07] avec une émission a
1,57 um sur substrat de GaSb.

A partir de ce résultat, une structure laser identique a été épitaxiée sur un substrat de Si. Celui-ci est

choisi de type-N et désorienté de 4°. Il est important de rappeler que la croissance d’un matériau polaire,
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comme les I1I-V, sur un matériau non polaire, comme le Si, entraine la formation de paroi d’antiphase. La
densité de ces parois pouvant étre diminuer en utilisant des substrats désorientés afin de promouvoir la
formation de double marche atomique [Huang08]. L’initiation de la croissance est réalisée avec 5 nm
d’AISb a 450°C suivie par 1 um de GaSb dopé-Te a 500°C. La structure laser est composée de 2 claddings
de 1,5 um d’AlGaAs,,Sb de part et d’autre d’un guide d’onde de 400nm d’Al,;;GaAs,;Sb contenant les
3 puits quantiques de 4 nm séparées par 20 nm de barriere. Une couche finale de 300nm de GaSb dopée-P
est réalisée comme couche de contact.

La figure 32.a montre le diagramme de rayons X de cette structure épitaxiée sur Si, sa simulation, mais
également celle sur GaSb. La position du pic de GaSb s’adapte parfaitement avec la position du GaSb en
tenant compte d’une relaxation a 100%. La simulation a été calculée en prenant 20% d’In dans les puits
quantiques et une périodicité puit-barricre de 24 nm. Ces valeurs correspondent a celles visées pour une

émission a 1,55 um comme on peut le voir sur le spectre de rayons X de la structure réalisée sur GaSb.
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Figure 32 : a) Spectres de rayons X expérimentaux et simulés de structures lasers a 1,55 pm sur substrat GaSb
et Si. b) Caractéristiques P-I-V en régime pulsé a 80 et 300K d’un laser sur substrat Si. Insert : spectre laser a
température ambiante

La figure 32.b montre la caractérisation électro-optique d’'un composant de 100 um de ruban avec une
longueur de cavité de 630 um congu a partir de cette structure. Ce composant a fonctionné en régime
pulsé (100 ns/21 kHz) a2 90 K et a température ambiante avec une densité de courant de seuil respective de
0,75 et 5kA/cm’ La tension de coude est autour de 3 V ce qui est bien plus élevée que les lasers sur GaSb
(~0,8V). Cela peut s’expliquer par la faible conductivité électrique a l'interface entre le Si et le GaSb ainsi
que par lutilisation d’une métallisation inadaptée sur le substrat de Si. L’insert de la figure 32.b montre

bien une émission a 1,55 um a température ambiante.
3.3 — Améliorations technologiques sur Si pour émission en régime continu

La démonstration de 'effet laser a température ambiante mais uniquement en régime pulsé de lasers a
base d’antimoine sur Si a alors conduit a repenser les procédés technologiques jusqu’ici utilisés. Les
principales limites étaient la tension de coude (> 3V) et la forte résistance série provoquées par le passage
du courant au travers de linterface Si/III-Sb. Pour contourner ce probléme il a été inséré une couche
d’InAs,,Sb, 4 dopée-n dans la couche buffer de GaSb. Cette couche présente plusieurs avantages tels
qu’une meilleure conductivité électrique ainsi qu’une faible résistance de contact en comparaison du GaSb
dopé-N. De plus comme il a déja été précisé dans ce manuscrit, 'InAsSb peut étre utilisé comme couche
d’arrét. Néanmoins a cause d’une forte absorption aux longueurs d’onde inférieures a 5 um, il est

nécessaire de positionner correctement cette couche pour éviter tout recouvrement avec le mode optique

66



mais en gardant un buffer de 1 um. En plagant cette couche apres seulement 100 nm de GaSb et ainsi a 2

um de la zone active, le recouvrement entre la couche d’InAsSb et le mode optique est négligeable.

Apreés croissance d’une structure laser sur Si

Tr— 10 intégrant cette couche d’InAsSb, il a été réalisé des
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seuil de 215 mA a 20°C (figure 33). Ce

Figure 33 : P-I-V en régime continue d’un laser I1I-Sb  fonctionnement en continu s’explique par la tension

sur Si avec prise de contact par le haut. Insert: Spectre

laser 3 20°C de coude autour de 0,8 V qui limite I’échauffement

de la diode par effet Joule et donc améliore les
performances. La mesure du gain par la méthode d’Hakki-Paoli a permis de remonter a des pertes internes
de Pordre de 20 cm™ [Reboull1] soit 5 a 10 fois plus élevées que les lasers sur GaSb [Sahli04] et qui sont

principalement attribuées aux dislocations qui augmentent la diffusion de la lumiere.
3.4 — Nouvelles zones actives a 1,55 um sur GaSb pour 'amélioration des performances

Suite a ces résultats, 'équipe a obtenu en 2012 le projet ANR OPTOSI sur la croissance de sources
lasers télécom sur substrat de Si ainsi que le financement d’A. Castellano boursier CIFRE avec la société
Alactel-Lucent dont je suis co-encadrant.
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Nous avons donc eu l'idée [Ceruttil0] d’insérer a

Figure 34 : Diagramme de bande de différentes zones

I'intérieur du puits une barriere tres fine d’Aly ,InSb
actives pour émission a 1,55 pm dans la filiere GaSb

de 1,5 MCs qui a une bande d’énergie interdite de 1,6
eV et une contrainte en compression par rapport au GaSb de 2,95%. L’insertion de cette couche permet
d’augmenter la flexibilité sur le design des puits quantiques. Comme le montre la figure 31 en insérant une
couche ou deux, on augmente respectivement la taille du puits a 4,8 nm et 6 nm mais également la

contrainte tout en gardant le méme confinement des porteurs.
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Afin de déterminer I'influence de cette couche d’AllnSb, il a été épitaxié 3 zones actives contenant
chacune 3 puits quantiques avec les structures de bande décrites par la figure 34 et séparées par 20 nm
d’Aly 335G 65A50,035bg o7-

La figure 35 montre une photo prise au MET par le
groupe de G. Patriarche au LPN (CNRS) de la
structure contenant 2 barrieres d’AllnSb. On peut
clairement identifier les couches d’AllnSb d’une
épaisseur de 0,45 nm soit 1,5 MC.

Pour déterminer 'influence de cette barriere sur les

propriétés du puits quantiques, il a été effectué des

mesures de photoluminescence en fonction de la

température et de la densité de puissance comme le

0.2 pm

présente la figure 36 pour la structure avec 2

barri¢res. L’intensité de PL intégrée suit une loi

Figure 35 : Images MET de la zone active contenant 2

’Arrheni ne énergie d’activation
barristes d*AlInSh d enius avec une énergie d’activation de 35

meV probablement due a des niveaux d’énergie de
défauts présents a I'interface entre le puits et la barriere en AlGaAsSb [Xull]. La variation de PL intégrée
en fonction de la densité de pompage et de la température suit bien une loi du type Ip; X I§, . o étant
proche de 1 a basse température (80 et 130K) ce qui signifie que la PL vient de recombinaisons
excitoniques. A température ambiante o est autour de 1,3 ce qui signifie que les recombinaisons entre
électrons et trous libres interviennent mais également des recombinaisons sur des pi¢ges peu profonds. Il
est a noter que le comportement et les valeurs obtenues pour les zones actives sans et avec une barriere
d’AllnSb ne different que tres peu de celle-ci.
Dans le cadre du projet OPTOSI, ces échantillons ont
été étudiés en PL résolue en temps au LPCNO (INSA-

Design C ' g
= Toulouse) par A. BALOCCHI. Les valeurs obtenues
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. . . , . zones actives, il a été fabriqué 3 structures lasers sur
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Figure 36 : PL intégrée en fonction de la puits quantiques. Les mesures électro-optiques ont été

température pour la zone active avec 2 barriéres  effectuées sur des composants de 10 um de taille de
d’AlInSb. Insert : PL intégrée en fonction de la

52 :
densité de puissance a différentes températures ruban et de 0,5 et 1 mm de long. L’¢volution de la

densité de courant de seuil en régime continu en
fonction de la température (figure 37.a) montre que toutes les structures ont fonctionné a température
ambiante. Mais on peut également remarquer une nette amélioration des performances pour le laser
contenant 2 barrieres aussi bien pour la température de fonctionnement que pour la température
caractéristique (T0). La figure 37.b reporte les mesures de P-I-V de cette structure en fonction de la
température en régime continu. Si on peut voir une baisse du rendement quantique externe, on n’observe
pas de limitation thermique dans la limite de fonctionnement de notre banc de mesure (500 mA-40°C). Ce

résultat permet de démonter que I'insertion de fines couches d’AllnSb a l'intérieur du puits quantique de
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GalnSb améliore les performances en augmentant le recouvrement du mode optique avec les puits

quantiques.
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Figure 37 : a) Densité de courant de seuil en fonction de la température pour des lasers avec les 3 différents designs de zones
actives. b) P-I-V en régime continue et en fonction de la température d’un laser avec zones actives contenant 2 barriéres
d’AlInSb. Insert : Spectre laser a 20°C

A partir de ces résultats récents, nous avons commencé dans le cadre de la thése d’A. Castellano a
optimiser le design de ces structures afin de rendre les performances compatibles aux applications télécom.
Il est par exemple important d’étudier le nombre de puits quantiques optimal pour avoir le seuil le plus
faible possible, mais également les épaisseurs du guide d’onde et des claddings pour avoir une émission
monomode transverse. En parallele a ces optimisations de design, des études sur les procédés
technologiques, en particulier sur la gravure seche par ICP-RIE sont en cours a Alcatel-Lucent afin
d’obtenir une technologie robuste et reproductible. N’oublions pas que I'objectif final étant de transférer
ces études réalisées sur GaSb sur Si pour obtenir un laser télécom a base d’antimoine opérant en continu
au-dela de la température ambiante. Si ces performances sont atteintes alors il sera envisageable d’épitaxier

ces composants sur une plateforme photonique Si.

Pour conclure cette partie, ces 3 sujets m’ont amené a participer a 4 projets, d’encadrer 4 doctorants, 3

masters, de publier 17 articles, de participer a 25 conférences et de déposer 1 brevet.
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CHAPITRE 7

Perspectives et conclusion
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Depuis 2010 et Papparition d’une nouvelle thématique au sein du laboratoire concernant la conception
de structures plasmoniques tout semi-conducteur, j’ai commencé a étudier la croissance des antimoniures
sur surface texturée avec pour objectif la réalisation de nouveaux types de composants. Ainsi cette
technique nous a permis de développer les 1°° lasers a DFB enterrés sur GaSb a 2,3 um et 3 um
[Gaimard15] et a également ouvert la possibilité de réaliser des sources a conversion de fréquence par effet
paramétrique dans des matériaux structurés a base d’antimoine. Dans cette partie je présenterai
uniquement les premiers résultats obtenus sur la partie plasmonique et sources a conversion de fréquences
qui ouvrent vers la conception de nouvelles structures et également vers une recherche plus amont sur la

cinétique de croissance des antimoniures sur surfaces structurées.
1 - Plasmonique

Depuis 2010 la plasmonique a suscité 'intérét du groupe Nanomir car ce domaine de recherche, trés
actif depuis ces derniéres années, permet le développement de nouvelles fonctionnalités (controle de la
polarisation, mise en forme du faisceau optique, filtrage, ...) sur des circuits et des composants optiques.
Comme son nom lindique la plasmonique repose sur les plasmons de surface qui sont des ondes de
surface confinées a linterface entre un diélectrique et un matériau conducteur. Ces ondes résultent du
couplage fort entre une onde électromagnétique et les oscillations collectives des électrons libres du
conducteur. Les systemes plasmoniques nécessitent donc des matériaux a caractére métallique avec une
forte concentration en électrons. Dans la majorité des cas elle est basée sur l'utilisation de nanostructures
de métaux nobles comme l'or ou TI'argent. Bien que les propriétés de ces matériaux sont parfaitement
adaptées a la plasmonique, ils ont un certain nombre d’inconvénients ainsi I’or n’est pas compatible avec la
technologie Si ce qui est un frein a son développement industriel et 'argent se dégrade rapidement au
contact de I'air. Une des solutions est de réaliser des circuits plasmoniques a base de semi-conducteurs
dopés. 11 est important de noter que la densité de charge dans les semi-conducteurs étant bien inférieure a
celle des métaux, les résonances plasmoniques ont lieu aux grandes longueurs d’onde, typiquement au-dela
de 20um. Dans notre filiecre de matériau, 'InAsSb accordé en maille sur GaSb présente plusieurs
avantages. Tout d’abord il est facile 2 doper a des niveaux élevés (10" 2 10*” cm™) et ce matériau possede
une faible masse effective ce qui conduit a des longueurs d’onde plasma entre 5 et 10 um. De plus comme
nous I’avons fait remarquer pour les jonctions tunnels, I'alighement de bande est de type III ce qui permet
méme si le niveau de fermi pénetre fortement dans la bande de conduction d’éviter toute fuite des
électrons libres vers le GaSb.

Ainsi pour démontrer le potentiel de ce matériau, dans 'optique d’intégrer un résonateur plasmonique
dans des systemes optoélectroniques complexes, il est nécessaire de pouvoir I'encapsuler dans du semi-
conducteur. Tout d’abord, il a été réalisé une couche de 100 nm d’InAsSb dopé n a 3,5.10”cm” sur un
substrat de GaSb. Cette structure a ensuite suivi les différentes étapes technologiques pour former un
réseau plasmonique d’InAsSb [N’Tsamel2] de période 540 nm et de largeur de 240 nm. Pour réaliser la
reprise d’épitaxie sur ce réseau, le réseau a été tout d’abord désoxydé sous flux d’hydrogene atomique et de
Sb a une température de 420°C puis recouvert de 500 nm de GaSb. La figure 38.a montre une photo de
cette structure apres reprise d’épitaxie prise au MET par A. Trampert du PDI. On peut observer
parfaitement le réseau d’InAsSb encapsulé dans le GaSb et I'absence de défaut étendu (confirmé sur

d’autres images de cette structure).

72



Wavelength (um)
20 15 10 5
il ' — Ip-polarization w/o GaSb
60 E LSP1 E
InAsSb £
~ " /lnAsSb 1
A § o
8 ot 3
8§ 40
3
o=
&
[OO 1] 30 InAsSb
Gas
20 E
= 500 nm o
— p-polarization with GaSb
b [110] R 0 0.1 02 03 04
Energy (eV)

Figure 38 : a) Image TEM du réseau plasmonique d’InAsSb enterré dans une matrice de GaSb. b) Mesure de
la réflectivité en polarisation p du réseau plasmonique d’InAsSb avant et apres reprise d’épitaxie.

La mesure de la réflectivité en polarisation p avant et apres reprise d’épitaxie est présentée sur la figure
38.b. On observe une nette modification du spectre de réflectivité avec un déplacement vers les grandes
longueurs d’onde des résonances de plasmons de surface. Cet effet s’explique parfaitement par le
changement de matériau diélectrique entourant le réseau qui passe de I'air a du GaSb. Ce résultat étant la
premicre réalisation d’un réseau plasmonique enticrement intégrée dans une matrice semi-conducteur ce
qui ouvre la voie a la conception de nouvelles fonctions pour les émetteurs et détecteurs dans le moyen
infrarouge avec en perspective des études de modélisation, de croissance et de technologie pour co-

intégrer composants et structures plasmoniques.
2 — Sources a quasi accord de phase pour la conversion de longueurs d’onde

La possibilité de pouvoir réaliser de Iépitaxie de matériau a base d’antimoine sur des surfaces
structurées sans dégradation de la qualité cristalline a ouvert de nouvelles opportunités. Si la gamme 4-10
um est maintenant largement couverte par les lasers a cascade quantique inter-sous-bandes et interbandes,
ces sources ne sont accordables que sur quelques dizaines de nm autour de leur longueur d’onde
d’émission. A ce jour, les seules sources permettant une large accordabilité sont les oscillateurs
paramétriques optiques (OPO). Ces sources sont réalisées a partir de matériaux non linéaires ce qui permet
la décomposition fréquentielle d’un faisceau de pompe en 2 ondes (signal et complémentaire) de fréquence
inférieure a la pompe mais satisfaisant la conservation d’énergie.

Depuis quelques années, de plus en plus d’études ont été effectuées sur les semi-conducteurs zinc
blende III-V car le principal avantage par rapport aux autres cristaux et de pouvoir faire varier I'indice
optique en changeant I'alliage mais sans changer le parametre de maille. Ainsi il est possible de créer des
guides d’onde permettant d’augmenter le rendement de conversion en confinant le mode optique. Les
semi-conducteurs zinc-blende sont non-centro symétrique ce qui signifie qu’ils ont une réponse optique
non-linéaire du second ordre pour une polarisation donnée. Par contre a cause de leur nature cubique, ils
ne sont pas biréfringents et donc cela exclut toute conversion directe dans le cristal. Ce probleme peut étre
résolu en utilisant la méthode du quasi accord de phase. Pour cette technique il faut inverser le signe du

coefficient de non linéarité du matériau toute les longueurs de cohérence [Hemly11].
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Dans les matériaux cristallins le coefficient de non

2) 2)

oo +X fooz - X linéarité est déterminé par 'orientation cristalline. Pour
5\?}\?}\?} ?:‘P:i}ii} les semi-conducteur zinc blende changer le signe de ce
G . . N , . .
iAa( " coefficient revient a tourner le réseau cristallin de 90°
s (or -
[110] [110]

par exemple autour de la direction [001] ce qui

Figure 39 : La rotation du cristal zinc blende résulte ~ cquivaut, comme le montre la figure 39, a échanger les
dans une inversion du signe du coefficient de non éléments III et V du sous-réseau cubique a face

linéarité du second ordre ,
centrée.

D’un point de vue technologique le procédé ayant permis d’obtenir les meilleurs résultats consiste a
réaliser un substrat avec un réseau a orientation cristalline périodique et a effectuer une croissance sur ce
substrat. La croissance de semi-conducteur III-As réalisée par épitaxie en phase vapeur d’hydride (HVPE)
ou d’organo-métallique (MOVPE) ou EJM montre qu’il y a bien une conservation de l'orientation
cristalline avec la création de parois d’antiphase qui sont controlées. Il a pu étre démontré aussi bien sur
des structures massives [Grisard12] que sur des guides d’ondes [Y0095, Koh01] la possibilité de convertir
la fréquence d’un laser de pompe en 2 signaux de fréquence inférieure et complémentaire. Adapter ce
concept aux matériaux III-Sb présentent plusieurs avantages. Le premier et non des moindres est que le
coefficient de non linéarité est 4 fois plus important dans le GaSb que dans le GaAs. De plus les
performances des lasers a base d’antimoine entre 2 et 3 um permettent d’envisager une intégration de la
pompe avec 'OPO. C’est dans cette optique que le groupe en partenariat avec TRT et le III-V Lab a
obtenu en 2013 PANR ASTRID Great GaSby sur ce sujet ainsi que le financement de la these CIFRE de
S. Roux avec TRT que je co-encadre. Les premicres épitaxies de GaSb ont été réalisées sur des substrats a
orientation cristalline périodique en GaAs car la fabrication de ces substrats sur GaAs est parfaitement
maitrisée par TRT. De plus comme je I'ai déja mentionné, il est possible de faire croitre par EJM des
composants a base d’antimoine performants sur substrat de GaAs [Rodriguez(09a].

La figure 40 montre la photo MEB d’une structure de

- test composée d’empilement de GaAs/AlAs puis

GaSb/AISb = = ‘ GaSb/AISb afin de suivre-I’évolution de la croissance
sur ce substrat structuré. On peut voir que la
GaAs/AlAs croissance pat EJM préserve la corrugation du
substrat. Une analyse plus poussée au MET réalisée

par G. Patriarche a permis de montrer qu’il y a bien

GaAs [001]

une conservation de lorientation cristalline méme

lorsqu’on passe dans les antimoniures. La prochaine

étape étant de concevoir sur ce type de substrat une

structure guide d’onde afin de déterminer les pertes
Figure 40 : Image MEB d’une structure contenant une

alternance de couche GaAs/AlAs et GaSb/AlSb sur optiques quj sont le prindpal verrou a lobtention

substrat a orientation cristalline périodique de GaAs  J’une oscillation paramétrique efficace. Afin de
epitaxiée par E]M , . - A sz

s’affranchir des pertes optiques pouvant étre générées

par la présence des dislocations causées par la croissance métamorphique de GaSb sur GaAs, TRT et le

ITII-V Lab étudient également la fabrication de substrat a orientation périodique en GaSb.
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3 — Conclusion générale

Durant ces dix dernieres années, je me suis principalement concentré sur la croissance des matériaux
semi-conducteurs III-V avec comme unique objectif de réaliser des composants performants. Ainsi il a été
important pour moi de ne pas rester confiner a Iépitaxie mais également d’étudier les structures et
composants réalisés afin d’avoir un retour direct sur les conditions de croissance a appliquer.

Dans les années a venir, je vais bien entendu continuer a m’investir dans la croissance par EJM des
matériaux antimoniures. Par contre il est indispensable, pour moi, de regarder le composant non plus dans
sa fonction unique de détecteur ou d’émetteur mais dans une vision plus globale avec Iintégration de
plusieurs fonctionnalités au sein méme de sa structure. L’évolution des techniques d’EJM avec une
maitrise de plus en plus précise de la cinétique de croissance permet d’envisager pour les matériaux
antimoniures de nouvelles structures. Comme par exemple le controle des sites d’initiations de la
croissance, I’épitaxie directe de nanofils de GaSb ou encore utiliser la croissance sur des couches 2D tels
que le graphéne, tout cela reste a explorer. Elles permettront, j’en suis persuadé, d’ouvrir de nouveaux
champs d’applications sans rester cloisonné aux composants pour le moyen-infrarouge mais tout en
restant dans notre spécificité a savoir les matériaux a base d’antimoine.

De plus équipex EXTRA (pole d’excellence sur les antimoniures) dont bénéficie le groupe Nanomir
depuis 2012 a permis de s’équiper avec de nouveaux moyens technologiques (bati EJM, gravure, dépot,...)
qui sans nul doute permettra Papparition de nouveaux sujets de recherche et pour ma part de développer

mes futures activités scientifiques et d’enseignements.
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We report the growth conditions and operations of electrically pumped monolithic Sb-based
type-I quantum-well vertical cavity surface emitting lasers (VCSELs) emitting above 2.2 pum.
The structures were grown on (001)-GaSb substrates by molecular beam epitaxy (MBE) and are
made of two N-type GaSb/AIAsSb Bragg reflectors, a GalnAsSb/AlGaAsSb multiquantum-well active
region and an InAsSb/GaSb tunnel junction. Growth conditions have been optimized for each target
wavelength. Laser emission in CW up to 293K at 2.3 um and in pulsed regime at 2.52 um at room
temperature (RT) is demonstrated. These are the longest wavelength achieved with electrically pumped

© 2008 Elsevier B.V. All rights reserved.

1. Introduction

The mid-infrared (MIR) wavelength range between 2 and 3 pm
contains absorption lines of most gas species of interest for
atmospheric measurements. Not only environmental monitoring,
but also applications in medicine, process control or leak
detection need adequate gas analysis. Tunable diode laser
absorption spectroscopy (TDLAS) is a sensitive, selective and
fast-response technique for gas analysis. Laser diode sources must
operate in single transverse and longitudinal mode with suffi-
ciently broad wavelength tunability without mode hopping. Sb-
based diode laser have already shown good performance for
absorption spectroscopy in this transparency window [1]. Till
date, most TDLAS experiments have been performed with
edge-emitting devices, but these devices can exhibit mode hops
that may change with time and degrade the spectroscopic
performances. In contrast, vertical cavity surface emitting
lasers (VCSELs) exhibit characteristics such as a single mode
operation and a wide mode-hop-free tuning range which are
particularly well adapted for trace gas detection by absorption
spectroscopy [2,3].

Several kinds of VCSELs for different applications have been
demonstrated in the 2-3 pm wavelength range. Indeed, the first
structure operating in CW at room temperature (RT) emitting at
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2.3 um was based on diode-pumped VECSELs grown on GaSb
substrate. VECSELs demonstrated single-mode operation with a
large continuous tuning and have an ability to be used as gas
spectroscopy [4,5]. Furthermore Sb-based VECSELs working at
high power (>1W) were achieved with the addition of a
high-thermal conductivity heat spreader at the surface of the
structure [6,7]. Nevertheless VECSELs present a longitudinal
multimode behaviour at high power. Even though they present
good optical properties, such devices are not compact enough
for integration in microsystems for spectroscopy. It is thus
important to develop electrically pumped (EP) microcavity
VCSELs emitting in this wavelength range. Mid-infrared EP-
VCSELs are far less developed. Up to date, the best results for
EP-VCSEL emitting above 2 um were obtained with InP-based
structures. Nevertheless, 2.3 um seems to represent the unsur-
passable wavelength limit of such a material system [8].
Concerning GaSb-based EP-VCSELs, PIN monolithic Sb-based
VCSELs have been demonstrated at RT emitting at 2.2 um but
only in pulsed regime and with a very high threshold [13]. The
first RT operations of devices operating near 2.3 um were
demonstrated simultaneously very recently, in CW regime for an
all-epitaxial microcavity structure [9,10] and for a hybrid di-
electric/semiconductor structure with a highly complex buried
tunnel junction (BTJ]) devices processing [11].

In this letter, we report on the design, the growth condi-
tions and the performance of Sb-based monolithic VCSELs
emitting at RT at 23um in CW and at 2.5um in pulsed
regime.
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2. Design of the monolithic Sh-based VCSEL

The typical monolithic VCSEL structure is composed of multi
quantum wells (MQW) active region embedded between 2
semiconductor Bragg mirrors. Moreover both top and bottom
Bragg mirrors are N-type doped to avoid the use of a P-type Bragg
mirror that presents poor electrical and optical properties [12]. In
the monolithic structures presented here, the electron/hole
conversion occurs in an InAsSb (n**)/GaSb (p*™*) tunnel junction
(T]) located at a node of the field intensity to reduce absorption.
Indeed, such heterostructure presents a type-III junction [14] with
a very low specific resistance (~5 x 107> Qcm?).

The bottom and top Bragg mirrors composed of 20 and 18
pairs, respectively, of quarterwave GaSb and AlAsSb layers
lattice matched to GaSb. Both mirrors are Te-doped with a
concentration of 1.2 x10®cm™3 in order to optimize their
electrical conduction properties [12]. The GaSb-AlAsSb system
exhibits a high refractive index and a constant contrast between 2
and 3 pum (An~0.6). This allows reaching a high reflectivity with
less than 30 pairs, a better configuration compared to InP-based
mirrors. The active region is composed of several compressively
strained type-I GalnAsSb QWs in AlGaAsSb barriers located at the
antinodes of the electric field to optimize the maximum gain in
the structure. Indeed, RT CW edge-emitting laser diodes based on
such type-I QWs system have already been achieved in the
1.55-3.04 um wavelength range [15,16]. Such performances are
related to the high confinement of both holes and electrons
(>4kgT) which prevents thermal escape of carriers and ensures
high temperature operation.

Circular electrically injected VCSEL devices were fabricated
from the epitaxial wafer using a simple device fabrication process
[14]. First, Au/Ge/Ni ring N-contacts with internal diameter
ranging from 20 to 160 um were released by photolithography
and sputtering. Then, circular mesa diodes were fabricated by wet
chemical etching to obtain gain guided devices. No particular
treatments for current confinement such as wet oxidation or
implantation were performed. The wet etching stops at TJ. Finally,
an Au/Ge/Ni back contact was deposited on the N-type GaSb-
substrate. A scanning electronic micrography of a processed VCSEL
is shown in Fig. 1.

. . LR

x5.080K '6.89pm

Fig. 1. Scanning electron micrography of MBE-grown all-epitaxial monolithic
GaSb-based EP-VCSEL microcavity after processing.

3. Growth condition of active region for emission in 2-3 pm
wavelength range

The Sb-based structures were grown by solid-source MBE
in a RIBER Compact 21E system equipped with valved As- and
Sb- cracker cells providing As, and Sb,, respectively. N-type,
Te-doped (0 01)-GaSb substrates were used. The growth tempe-
ratures were measured with an optical pyrometer, calibrated
using (1x3) to (2x5) surface reconstruction transition for
GaSb. After outgassing at 150°C in the load-lock chamber,
the substrate surface oxide was thermally desorbed at high
temperature (555°C) under high Sb, flux. During this oxide
desorption, the substrate surface was monitored by in-situ
reflection high-energy electron diffraction (RHEED) to avoid any
problem.

With laser and more particularly VCSELs, the quality of QWs is
very important to reach laser emission at low threshold. The most
important growth parameter for GalnAsSb QWs is the growth
temperature [17,18]. Active regions emitting either at 2.3 or
2.8 um were grown at different temperatures and characterized
by photoluminescence (PL) spectroscopy. PL was excited at
RT with a pulsed (20kHz/50%) 780 nm GaAs laser diode using
30W/cm? power density. It was detected with a cooled InSb
detector.

For emission at 2.3 um, the gain region composed of five
compressively strained, 10-nm-thick, GaggsIng35As010Sbos QWS,
separated by 20-nm-thick Alg35GagesASe04Sboos barriers. For
emission at 2.8 pm, 12 nm-thick Gags7Ing43As016Sbosa QWS are
used. Both QW compositions induce a 1.5% compressive strain.
Each active zone was grown at 1ML/s at five different growth
temperatures, keeping the V/III ratio constant around 2.

Both PL peak intensity and line-width measured for the
different samples are shown in Fig. 2. This figure evidences
clearly that 470 and 450°C are the growth temperatures that
show the best PL performances for emissions at 2.3 and 2.8 pum,
respectively. Such difference between the best growth
temperatures can be attributed to the fact that the
Gao.57In0.43AS016Sbo g4 alloy, emitting at 2.8 um, is close to the
alloy miscibility gap. A lower growth temperature prevents phase
separation which would occur at higher temperatures.

From these PL results, we conclude that temperatures between
470 and 450°C are optimized for GalnAsSb/AlGaAsSb QWs
emitting between 2.3 and 2.8 um.

4. Characterizations and performances of monolithic Sb-
based VCSELs emitting above 2 pm

4.1. VCSEL emitting at 2.3 um

At first, VCSEL centred at 2.3 um was grown in one MBE run
following the design previously described. The total thickness of
this structure is 12.5 pum (i.e. 14 h growth times at 1 ML/s). Crystal
and optical properties of this monolithic VCSEL structure were
first studied at RT. Reflectivity measurements are shown in Fig. 3a.
The reflectivity spectrum exhibits both stop-band and microcavity
mode centred at 2.3 um indicating optimized DBRs and cavity
optical length.

The crystal quality of the VCSEL was checked by HRXRD.
The experimental and simulated HRXRD (004) patterns are
reproduced in Fig. 3b. On this figure, the satellite peaks
of the experimental curve are narrow and intense, demonstrating
sharp interfaces between the QWs and the barrier layers.
Pendellosung fringes are well resolved indicating a high crystalline
quality. The simulated pattern of this VCSEL was calculated with a
quantum well composition of 35% of In and 10% of As and a
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Fig. 2. PL properties at RT of active layers for emission at 2.3 and 2.8 um grown at
different temperatures: (a) normalized PL peak intensity and (b) PL linewidth.

well+barrier thickness of 30nm. These values correspond to
those aimed for a laser emission near 2.3 pum. An excellent
agreement between simulated and experimental curves is
obtained. Moreover, only one peak appears around the substrate
peak which demonstrates that the AlAsSb DBR layers are lattice
matched and that there is no As/Sb ratio variation during its long
growth-period

Processed devices with a total diameter of 60 um (i.e. 20 pm
ring contact width+40 um inner diameter) were characterized.
These VCSELs were operated under pulsed regime (3 ps/30%)
above RT [9]. Typical light-current and voltage—current character-
istics in CW-operation at various temperatures ranging from 284
to 294 K are reported in Fig. 4. RT CW laser operation was obtained
up to 294K with a threshold density as low as 1.1kA/cm?. -V
characteristics exhibit an average threshold voltage of about 1.5V,
a relatively low value while considering the structure to be a 12.5-
pm-thick all-epitaxial microcavity containing two Bragg mirrors.
In L-I characteristics, several kinks, related to the multimode
transverse laser operation, clearly appear when the injected
current increases. The maximum CW temperature is 294K,
limited by mismatch between the maximum gain and
microcavity mode at high temperature [10]. Fig. 3a presents the
laser spectrum in CW regime at 284 K under a driving current of
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Fig. 3. Optical and structural characteristics of a 2.3 pm emitting VCSEL structure:
(a) reflectivity of the VCSEL structure. Inset: emission spectrum of CW operating
60 pm-total diameter EP-VCSEL with 33 mA drive current and (b) @/260 X-ray
diffraction scans for the VCSEL (upper curve) and associated simulation pattern
(lower curve).
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Fig. 4. L-1-V characteristics of CW operating 60 pm-total diameter VCSEL emitting
at 2.3 um for different temperatures.
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Fig. 5. Optical and structural characteristics of a 2.5 um emitting VCSEL structure:
(a) reflectivity of the VCSEL structure and emission spectrum under pulsed
operation of 30 pm-total diameter EP-VCSEL at RT with 22 mA drive current and
(b) ©/20 X-ray diffraction scans for the VCSEL (upper curve) and associated
simulation pattern (lower curve).

33 mA. The side mode suppression ratio (SMSR) of 6 dB is limited
to poor optical confinement in our devices.

4.2. VCSEL emitting at 2.5 um

On the way to longer wavelength, we have then grown a VCSEL
structure for emission at 2.5 pm. The structure, based on the same
design than the 2.3 pm VCSEL, is now 15 um thick (i.e. 18 h growth
times at 1ML/s). The active region is composed of 11-nm-thick
Gagelng 4Asp22Sbo7s QWSs which correspond to an emission at
2.55 um. Crystal and optical characterizations are presented on
Fig. 3. The reflectivity spectrum presents a stop-band and a
microcavity mode well centred at 2.52 pm.

The HRXRD pattern shows that the experimental curve almost
perfectly matches the simulated nominal one (Fig. 3b). It gives
evidence that (i) the compressively strained QWSs are grown in
perfect registry and (ii) the AIAsSb QW layers are lattice matched
to the GaSb substrate.

Devices were processed from this structure with 30 um total
diameter (i.e. 10 um ring contact width+20 pm inner diameter).
Laser emission at RT in pulsed regime (100 ns/0.5%) was demon-
strated with a threshold density of 6 kA/cm? (Fig. 6). The Fig. 5a
presents a laser spectrum at 2.52 um under pulse operation at RT
under a driving current of 22 mA. This is the longest wavelength
EP-VCSEL reported so far (Fig. 6).
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Fig. 6. L-I-V characteristics under pulsed operation (100 ns/51 kHz) of 30 pm-total
diameter VCSEL emitting at 2.52 um at RT.

5. Conclusion

In this paper, we have reported the MBE growth and
performances of monolithic GaSb-based EP-VCSEL operating
above 2.2um at RT. For the first time, CW RT operation is
obtained at 2.3 um with a threshold density as low as 0.9 kA/cm?,
and under pulsed operation at 2.52 pm with a threshold density of
6 kA/cm?. To increase the operating temperature the next issue is
to improve the matching of the gain maximum with the
microcavity mode and to develop a technology process that
enables achieving optical and electrical confinement.
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Abstract: We report on the fabrication and performances of an electrically-
pumped GaSb monolithic VCSEL, i.e., a VCSEL with two epitaxial Bragg
mirrors. Selective lateral etching of a tunnel junction is used to provide
current and optical confinement. Laser devices with a 6 um tunnel-junction
effective diameter operate at 2.3 pm in CW up to 70 °C, with a threshold
current as low as 1.9 mA at 30 °C. The laser emission is single mode with a
SMSR near 25 dB and mode-hop-free electro-thermal tunability around 14
nm. This is the first demonstration of a single-mode electrically-pumped
monolithic GaSb-based VCSEL.

©2012 Optical Society of America

OCIS codes: (250.7260) Vertical cavity surface emitting lasers; (250.5960) Semiconductor
lasers.
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1. Introduction

The mid-infrared (MIR) wavelength (2 — 5 um) range is rich of interest due to numerous
absorption lines of pollutants such as, e.g.,CO,, CHy, NH;3,which is very useful for trace gas
sensing with Tunable Diode Laser Absorption Spectroscopy (TDLAS) [1]. Wavelengths
around 2.3 pum are particularly attractive thanks to strong absorption of alkanes, including
methane, and weak absorption of water vapor in this spectral range. GaSb-based materials
allow covering this wavelength range by exploiting the efficient GalnAsSb/AlGaAsSb type-1
quantum well (QW) system.

The TDLAS technique requires single-mode laser emission and large electro-thermal
tunability without mode hops. Distributed feed-back (DFB) diode lasers are the most
widespread technology to get such performances but they rely on complex technology [2—4].
Vertical-Cavity Surface Emitting Lasers (VCSELSs) fulfill all the requirements and, moreover,
exhibit low laser thresholds. MIR GaSb-VCSELSs operating in continuous wave (CW) at room
temperature (RT) were first optically pumped devices [5-7]. Indeed, unlike GaAs or InP
based materials, the realization of electro-optical confinement with oxidation of an Al-rich
layer or ion implantation [8] is not possible with GaSb-based materials [9].

Moreover, p-type AlAsSb/GaSb Distributed Bragg Reflectors (DBRs) exhibit poor
conductivity and high free-carrier absorption losses [10] which limits electrically-pumped p-n
junction VCSELs to pulsed operation at RT [11]. Insertion of a low-resistivity type-III
InAs/GaSb tunnel junction (TJ) has been proposed to overcome this issue [12—15]. In the last
few years, hybrid semiconductor/dielectric structures using buried tunnel junction (BTJ)
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processing allowed demonstrating single mode operation in CW up to 75°C around 2.3 um
[16, 17] and up to 50°C around 2.6 um [18]. Output powers around 300 uW and wavelength
tunability around 10 nm have been achieved at 2.3 um at RT [16-18]. However, processing
of these devices is complex and relies on epitaxial re-growth where high temperature is
required for oxide desorption. This raises the TJ resistivity [12] and blue-shifts the active-
zone emission [19].

A monolithic approach has also been developed using two n-type DBRs and a TJ which
allowed fabricating VCSELs operating at RT up to 2.3 pmin CW mode [20] and up to 2.63
um in pulsed mode [21]. However, this technology was based on large-area etched mesas and
lacked efficient electro-optical confinement, leading to multimode emission and high
threshold currents. Recently, we have shown the possibility of selective lateral etching of the
InAs/GaSb TJ while keeping a low TJ resistivity around 2 x107 Q.cm™> [22]. Such a
technique has previously been proved efficient to realize single-mode InP VCSELSs [23, 24]
operating in CW up to 70°C in the 1.3-1.6 um wavelength range.

In this letter, we report the technology and characterizations of a single-mode monolithic
GaSb-VCSEL emitting CW at 2.3 um with a current aperture formed by selective lateral wet-
etching of the TJ.

2. VCSEL structure and fabrication

The device structure is illustrated in Fig. 1. The epitaxial stack is grown in a single run by
solid source molecular beam epitaxy on an (001) n-doped GaSb substrate. The 3A/4 cavity
contains five 10-nm wide Gaggglng3nAS)0sSby,QWs embedded in 15-nm-thick
Alg35Gag 65A80,035bg o7 barrier layers. The QWs are 1.5% compressively strained and have
been designed for an emission wavelength of 2.3 um. The TJ is positioned at the second
standing wave null-position above the QWs in order to reduce free-carrier absorption losses.
The TJ is realized with a 10 cm™ n**-InAs/10" cm™ p**-GaSb heterostructure. Both InAs
and GaSb layers are 20nm thick. Amphoteric Si is used as dopant in the TJ for both p-type
GaSb and n-type InAs layers.

Top-contact

N

Photo-resist
passivation

n-AlAsSb / GaSb
top DBR

Apertured

Tunnel junction
gap !

MQWs active region

n-AlAsSh / GaSh
——
Bottom DBR

_ n_GaSb SUbStra‘e
Substrate
—

contact

Fig. 1. Schematic diagram of the processed structure, with @; the external diameter of the
etched mesa, @, the internal diameter of the output VCSEL and ®;the effective diameter of the
TJ.

This ensures high doping levels in both layers and prevents dopant interdiffusion at the
interface [13, 15]. The active region is embedded between two Te-doped lattice-matched
AlAsSb/GaSb DBRs made of 23 and 21 quarter-wavelength pairs for the bottom and the top
mirror, respectively. Both AlAsSb and GaSb layer in the DBRs are Te-doped with a
concentration of 10'® cm™ in order to improve their electrical conduction [10].
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Device fabrication involved wet etching of the top DBR with aCrO;:HF:H,O solution.
The InAs layer of the TJ plays the role of an etch-stop layer. Then, InAs is selectively etched
with a solution of citric acid and hydrogen peroxide to form the thin air-gap aperture. The
process set-up for the lateral etching of the TJ is described in ref [22]. Figure 2 presents a
cross-section scanning electron microscope (SEM) picture of a selectively etched TJ in a
monolithic VCSEL structure. Deep lateral etching can be achieved.

Bottom n-DB

5-4800x6.00k

Fig. 2. Cross-section SEM picture of selectively etched InAs/GaSb tunnel-junction in a
monolithic GaSb-VCSEL.

Devices with 35 pm pillar diameter (@) and a top aperture of 25 um (®,) have been
fabricated. Using the method described above to form the aperture, we realized VCSELSs with
a 6pm TJ effective diameter (®;). After the lateral etching step of the TJ the devices were
passivated with the AZ4533photoresistand annealed in an oven to form a solid passivation
layer. Before metallization, the samples were etched with HCI (1:2) in order to remove native
oxide. The top ring contact is made with sputtered Pd/Au/Ge/Ni. The substrate was thinned
down to 300 um and Au/Ge/Ni back contact was deposited on the GaSb substrate. The whole
sample was then annealed around 200°C to form top and bottom ohmic contacts [25].

3. Results and discussions

Typical light-current (L-I) and voltage-current (V-I) characteristics obtained in CW at various
temperatures are reported in Fig. 3. CW operation is obtained up to a heat-sink temperature as
high as 70°C.

10°C

o 00 CwW 110

Voltage (V)
(A1) osmod Teondo

T T T T T T T T T T T T
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 35 60
Current (mA)

Fig. 3. L-I and V-I characteristics (same color code) taken at various temperatures in CW for a
monolithic GaSb-VCSEL with a 6 um TJ effective diameter.
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The maximum output power is around 100 uW. This rather low value can partly be
explained by the very high reflectivity of the top DBR. Indeed, the calculated reflectivity is
around 99.8%, taking into account 7 cm ' optical absorption losses in n-type DBR [11].The I-
V characteristic at 20°C exhibits a turn-on voltage of 3V. This value which is twice the value
previously obtained with large-area monolithic VCSELs can be attributed to the narrow
aperture of the TJ combined with the total thickness of the structure (~16 pm). Such an
increase of the turn-on voltage has already been observed with InP-based apertured TJ
VCSEL [27]. It also limits the output power as we discuss later in the paper.

4.0 — T T T T

3.5 .
3.0+ A

2.5+ .

204 @o—_ g

Threshold current (mA)

1.5 8

10 T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

Temperature (°C)

Fig. 4. Threshold current versus temperature of a monolithic GaSb-VCSEL with a 6 pm TJ
effective diameter.

Figure 4 presents the variation of the threshold current with the temperature. The gain
shifts faster with the temperature than the microcavity resonance which results in this
parabolic variation of the threshold current with the temperature. Notice that the threshold
current is almost constant in the 10 — 40°C temperature range. Still, a minimum value of 1.9
mA is observed between 30°Cand 40°C which is thus the range of temperature at which the
modal gain is maximum [27, 28].

L —

I
‘ ]
2.300 2.305 2.310 2315 2.320 2325 2.330

o ——2.5mA
S~ CW-20°C —3mA

jaa] 3.5mA
T 5 ——4mA
;‘ 4.5mA A
4 10 —5mA
o 5.5mA |
= ——6mA |
= ——65mA |
N

Té 220+ b
8 25 i

;- A G e AT | L

Wavelength (pm)

Fig. 5. Laser emission spectra taken at 20 °C under different CW drive currents for a
monolithic GaSb-VCSEL with a 6 um TJ effective diameter.

Figure 5 presents CW laser emission spectra (measured with a FTIR) taken at 20°C under
various drive currents. The laser exhibits single-mode emission with a Side Mode
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Suppression Ratio (SMSR) around 25 dB in the whole range of drive current. Single-mode
emission is also achieved in the whole temperature range up to 70 °C (Fig. 5). Single-mode
emission arises from narrow TJ effective diameters [29]. VCSELs with TJ effective-diameter
larger than 8 um exhibit multimode emission, as also reported in Ref [29].

Figure 6 reports the wavelength tunability of the VCSEL as a function of the drive current
and heat-sink temperature. The wavelength shifts at a rate of 2.7 nm/mA at constant heat-sink
temperature (Fig. 6(a)) and at a rate of 0.21 nm/K at constant drive current (Fig. 6(b)).These
electro-thermal effects allow shifting the laser emission continuously in a wavelength range
as large as 14 nm without mode hop. This wavelength agility demonstrates that such devices
are well suited to scan several gas absorption lines as required for TDLAS applications.

2341 CW ' ' T ‘ {aH
2377 | AMAL = 2.7 nm/mA a J
]
o 2320 @ a
= @ ?
3 23184 o a 9 4
Q [* ]
?o 2316 | ]
5 . o 2 @ 20°C
T; 2314 | 9 @ 30°CH
2 251 ° ¢ o A0°C]
@ @ 30°C
2310 . e @ 60°CH
2308 : | . \
2 3 4 5 & 7
Current (mA)
2344 CW ¢ (b)|
93| AWAT=0.21nm/K N ]
’ -]
g 2320 a g
. ° o |
2318 - o J
4 23164 e .
w ]
= 1 @ 1
g 2.314 a  3mA
1 a o 4mA |
2312 4 o 5mA
1o, |
2310 T T T T T T T T T
20 30 40 50 &0
Temperature (°C})

Fig. 6. Wavelength tunability of the VCSEL with 6 pm TJ effective diameter: (a) evolution of
the emitted wavelength with drive current at different temperatures (20, 30, 40, 50 and 60 °C);
(b) evolution of the emission wavelength with heat-sink temperature at different drive currents

(3,4 and 5 mA).

To estimate the thermal resistance of the device, we calculated a power tenability of 0.47
nm/mW, taking into account the applied voltage. The thermal resistance for a constant
temperature and an electrical power is given by the following relation [8]:

_ AL/AP
" AM/AT
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We deduced a thermal resistance of 2240 K/W, which is comparable to the value obtained
for the same diameter with buried-TJ VCSELs emitting in the same wavelength range [17].
This explains also that we observe similar wavelength tunability.

Based on this calculated value, we estimate the temperature rise in the active region of the
device to be around 20 K at threshold and 65 K at the thermal rollover which appears only 4
mA above threshold (Fig. 3). The rapid occurrence of the thermal rollover arises from the
high voltage (~4 V) at laser threshold and high series resistance of DBRs. This limits the
maximum operating temperature and, together with the high top-DBR reflectivity, the output
power which is a factor of ~4 lower than that of BTJ VCSELs at 2.3 um and 20 °C [16-18].
To increase the output power it will be necessary to reduce both the turn-on voltage and serial
resistance of the devices. Several ways can be explored, such as improving the InAs/GaSb TJ
resistivity [15] or developing intra-cavity contacts in order to avoid driving the current
through the DBRs.

3. Conclusion

In this paper, we have reported the fabrication and the characterization of a monolithic GaSb
VCSEL emitting at 2.3 pm with selective lateral etching of the TJ. This process allows
simultaneous electrical and optical confinement. A small TJ effective diameter of 6 pm
allowing low current threshold has led to CW operation up to 70°C. Identified limitations of
this device are high turn-on voltage and serial resistance which reduce the operating current
range and the output optical power. Improvement of the TJ and development of intracavity
contact should allow reaching higher output powers. Single mode operation in the whole
range of current and temperature is demonstrated for the first time with electrically-pumped
monolithic GaSb VCSELs. This work shows that this technology is viable for developing
mid-IR photonic devices and systems.
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Waurtzite single crystal GaN nanocolumns were grown by plasma-assisted molecular beam epitaxy
on bare Si(001) substrates. Nanocolumns with diameters in the range of 20—40 nm have no traces
of extended defects and they grow aligned along the [0001] direction. Photoluminescence
measurements in nanocolumns evidence a very high crystal quality in terms of intense and narrow
excitonic emissions. Raman scattering data show that the nanocolumns are strain-free. These results
open the way to an efficient integration of optoelectronic devices with the complementary metal
oxide semiconductor technology. © 2006 American Institute of Physics. [DOL: 10.1063/1.2204836]

II-nitrides have a wide potential for a new generation of
devices with exceptional performances in electronics appli-
cations (high electron mobility transistors, field emission,
surface acoustic wave) and optoelectronics (detectors, lasers,
light emitting diodes)"? leading the technological edge in
many fields, such as lightning, communications, and data
storage. One of the most challenging issues is the achieve-
ment of a reliable integration of optoelectronic devices with
complementary metal oxide semiconductor (CMOS) technol-
ogy in real integrated circuits. Though sophisticated ap-
proaches on heteroepitaxial growth (buffer layer engineer-
ing) yielded promising results, no commercial solutions were
provided because of complexity, unreliability, high cost, and
thermal incompatibility. III-nitrides have been grown on
Si(111) at temperatures compatible with Si technology, either
by molecular beam epitaxy (MBE) or metal organic vapor
phase epitaxy, but still, lattice and thermal mismatches gen-
erate a very high density of extended defects in compact
(Al)GaN layers. A few attempts to grow GaN compact epil-
ayers on Si(001) aimed either to obtain pure cubic phase
GaN (Ref. 3) or wurtzite GaN avoiding cubic inclusions by
means of complex buffer structures.* None of them were able
to achieve high quality, defect-free, single crystal structure
layers, neither cubic nor wurtzite.

In the last couple of years a huge effort has been devoted
to achieve and to control the growth of III-nitride columnar-
shaped nanostructures (nanorods, nanocolumns, nanopillars).
Results have shown, so far, an extremely high crystal quality
of the (Al)GaN nanocolumns, that are strain-free and have no
dislocations or other extended defects, thus, yielding an out-
standing emission efficiency. After the growth of self-
assembled (Al)GaN and InN nanocolumns on Si(111) by
plasma-assisted MBE (PAMBE),S’6 the achievement of nano-
columnar heterostructures including quantum disks (QDisks)
(Ref. 7) and nanocavities with QDisks and Bragg mirrors®
has been reported. It must be pointed out that nanocolumnar
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heterostructures can be grown on bare Si(111), without any
buffer layer.

It has been shown that III-nitride nanocolumns grown on
Si(111) accommodate the lattice mismatch at the heterointer-
face through a dense network of dislocations that end at the
nanocolumn free surface. Once relaxation takes place, the
nanocolumn grows keeping its own lattice parameter, a fact
that is helped by the nanocolumns high free-surface-to- vol-
ume ratio.” As a consequence, the nanocolumns should grow
without strain and dislocation-free, as it was experimentally
observed. In addition, (Al)GaN nanocolumns were grown on
a wide variety of substrates [SiC, sapphire, Si(111)].'%!"
Based on these findings, GaN nanocolumns are expected to
grow strain-free, defect-free on Si(001) with a single hexago-
nal crystal structure.

This letter presents the growth of extremely high quality
GaN waurtzite nanocolumns on bare Si(001) substrates.

The samples were grown by PAMBE and characterized
by scanning electron microscopy (SEM), high resolution
transmission electronic microscopy (HRTEM), Raman Spec-
troscopy (RS), and low temperature photoluminescence
(PL).

GaN nanocolumns, 0.6 wm high, were grown on on axis
(£0.5-1°) Si(111) and Si(001) substrates at the optimal tem-
perature used for Si(111) as a starting point in order to com-
pare results from both substrates. Though the optimal tem-
perature to grow on Si(100) may be different, the most
important aspect to achieve nanocolumnar growth is the use
of strong nitrogen-rich conditions’ (III/V ratio <1). The
growth rate was estimated to be around 0.2 um/h (SEM data
in Fig. 1).

The GaN nanocolumn morphology was assessed by
SEM. On both, Si(001) (Fig. 1) and Si(111) (not shown)
substrates, the nanocolumns are aligned perpendicular to the
substrate with a rather uniform distribution of diameters
(20—40 nm) and heights.

HRTEM data, obtained with a Jeol JEM 3010 micro-
scope operating at 300 kV, prove that GaN nanocolumns
grown on Si(001) are structurally uniform and single crystal-

© 2006 American Institute of Physics

Downloaded 30 May 2006 to 162.38.208.10. Redistribution subject to AIP license or copyright, see http://apl.aip.org/apl/copyright.jsp



213114-2

Cerutti et al.

FIG. 1. SEM micrograph of GaN nanocolumns grown by PAMBE on
Si(001) substrate.

line, with the growth direction along the hexagonal [0001]
axis [Fig 2(a)]. As it was the case of (Ga,Al)N nanocolumns
grown on Si(111), no dislocations or other extended defects
were detected [the very few stacking faults found are prob-
ably related to the occasional coalescence of columns, as
shown in Fig 2(b)]. The selected area electron diffraction
(SAED) pattern, shown in Fig. 2(c), reflects a texturelike
behavior of the nanocolumns, i.e., the GaN(0002) planes are
parallel to the Si(002), while the in-plane alignment is not
well defined, although few columns show an epitaxial
orientation with their [11-20] [1-100] directions parallel
to the Si(110) axis. The HRTEM micrograph shown in Fig.
2(b) gives an example of a perfect epitaxially aligned hex-
agonal nanocolumn with GaN(0002)[Si(002) and GaN[11
—20]11Si{110). The interface structure reflects an amorphous
layer, most probably SiN, likely formed during the growth
due to nitrogen diffusion beneath the nanocolumns through
the dislocations network. The study of the degree of colum-
nar twist with respect to the Si substrate surface is still in
progress.

Low temperature PL on GaN nanocolumns grown on
Si(001) and Si(111) was excited with the 325 nm line of a
He—Cd laser, dispersed by a Jobin-Yvon THR 1000 mono-
chromator and detected with a UV-enhanced GaAs photo-
multiplier and a lock-in amplifier.

PL spectra from GaN nanocolumns grown on Si(001)
reveal the same emission lines as those measured on nano-
columns grown on Si(111) (Fig. 3 and Refs. 10 and 12).

FIG. 2. (a) Cross-sectional TEM image of GaN nanocolumns grown on
Si(001). (b) Cross-sectional HRTEM image of a GaN nanocolumn epitaxi-
ally aligned to the Si(001) substrate. (c) SAED pattern. The solid and dashed
lines indicate the Si[110] and GaN[11-20] zone axis orientations, respec-
tively. All spots in the SAED pattern belong to either Si or hexagonal GaN.
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FIG. 3. Low temperature PL spectra of GaN nanocolumns grown on both
Si(111) and Si(001) substrates. The inset shows in more detail the dominant
near band edge emissions from the GaN nanocolums grown on Si(001)
substrate.

Emission lines at 3.470-3.478 eV correspond to excitonic
transitions, either donor bound or free. The inset in Fig. 3
resolves up to three excitonic lines at 3.470, 3.474, and
3.478 eV, most probably related to two neutral-donor bound
excitons (D°X) and the free exciton A (FXA),
respectively.ll’12 PL emission is dominated by a D°X line
with a full width at half maximum (FWHM) of 2.3 meV, a
lower value than that measured on GaN nanocolumns grown
on Si(111) (4.3 meV) and far smaller than the corresponding
to compact GaN layers grown on Si(111) substrates.’ Deep
level emissions related to structural defects and impurities,
such as the yellow band centered at 2.3 eV,13 were not de-
tected (Fig. 3). Similarly, cubic GaN-related emissions, typi-
cally observed around 3.3 eV, were not observed.'* The
sharp and intense excitonic emissions and the absence of
deep level related emissions point to a very high crystal qual-
ity of the GaN nanocolumns grown on Si(001). From the
band edge PL emission energies measured, we can conclude
that the nanocolumns are strain-free. This is further con-
firmed by Raman measurements. Data in Fig. 4 show the
high energy E, Raman mode of GaN nanocolumns grown
either on Si(001) or Si(111). In both cases the peak is cen-
tered at 566 cm™!, corresponding to fully relaxed thick GaN
layers. The width (~5 cm™') of the Raman lines is the same
for both samples and comparable to that of high quality GaN
compact sarnples.15 This is again indicative of the high crys-

...... GaN/Si (111) |
GaN/Si (100)

Raman Intensity (arb. units)

550 555 560 565 570 575 580 585
Raman Shift (cm™)

FIG. 4. Room temperature Raman spectra of GaN nanocolumns grown on
both Si(001) and Si(111) substrates.
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talline quality of the nanocolumns grown on both substrate
orientations.

In conclusion, this work demonstrates that pure hexago-
nal GaN nanocolumns can be grown on Si (001) substrates,
with an extremely high crystal quality evidenced by the in-
tense and narrow emission PL lines. The GaN nanocolumns
grown on Si(001) substrates are defect-free and strain-free,
as it was the case when grown on Si(111) substrates. TEM
data demonstrate that the GaN nanocolumns grow along the
[0001] direction. These results open the way to an efficient
integration of optoelectronic devices with the CMOS
technology.

The authors wish to acknowledge partial funding
support by CAM Projects GR/MAT/0042/2004 and S-0505/
ESP-0200 and MEC Projects NANO04/09109/C04/2 and
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We report on the MBE growth and properties of heterostructures and laser diodes based on 4 ML InAs/
3ML GaSb/1ML InSb/3ML GaSb short-period superlattices (SPSLs) for emission in the 3-4pm
wavelength range. We show that the interface configuration has a strong influence on both the
structural and electronic properties of the SPSL. Excellent agreement between experimental and
simulated X-ray diffraction patterns reveals the excellent crystal quality achieved with such complex
SPSLs. Lasing is demonstrated up to 300K in pulsed conditions and up to 200 K under continuous wave

operation. Laser emission is centered at 3.32 um, a technologically very interesting wavelength. Our
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results demonstrate the potential of these new active zones for mid-IR laser diodes.

© 2008 Elsevier B.V. All rights reserved.

1. Introduction

The 3-4 pm wavelength range of the mid-IR is a transparence
window of the atmosphere that encompasses absorbing lines of
various gaseous and/or organic species such as, e.g., alkanes,
alkenes, or acid gases (HCI, HFetc.) [1]. Semiconductor lasers
operating in this wavelength range are thus the enabling
technology for a variety of photonic sensors for environment,
well-being, safety, security, and also photonic diagnosis devices
for health care, laser-assisted surgery, etc. However, in spite of this
potential there is currently a lack of mid-IR semiconductor lasers
for these applications.

The “type-II broken gap”, also called type-IIl, band alignment
at the InAs-GaSb interface allows one to adjust the effective
bandgap of InAs/GaSb superlattices (SLs) from the mid- to the
long-IR range by adjusting the individual-layer thickness and SL
period [2]. This system has been studied till now mainly to
fabricate IR detectors operating at wavelength longer than 5 pum
based on SLs with periods in the ~20 monolayers (MLs) range [2].
Shorter wavelengths in principle can be achieved with short-
period SLs (SPSLs) where the period is as thin as 5-10 MLs. In
fact, we have recently succeeded in achieving low-temperature
lasing at a wavelength as short as 2.5um [3]. Finally, inten-
tional insertion of ML-thin, highly strained (¢=6.3%) InSb layers
within the SLs gives additional degrees of freedom to tailor

*Corresponding author. Tel.: +33 467143280; fax: +33 467544842.
E-mail addresses: etournie@univ-montp2.ft, eric.tournie@univ-montp2.fr
(E. Tournié).
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doi:10.1016/j.jcrysgro.2008.10.074

the band structure. In this work, we investigate the MBE growth
and properties of InAs/GaSb/InSb SPSLs and we demonstrate laser
emission around 3.5 pm at room temperature.

2. Experimental procedure

All samples have been grown by solid-source MBE in a reactor
equipped with both As- and Sb-valved cracker cells and conven-
tional element-III cells. Be and Te are used as p- and n-type
dopants. The substrates were on-axis (10 0)-oriented n-type GaSb.
All growth runs have been monitored by in situ RHEED. After
substrate deoxydation at 550°C, a GaSb:Te buffer layer is first
grown at ~500°C followed by a 1.7 um-thick, n-type, Algo-
Gagp1Asp07Sboos cladding layer and a 400-nm-thick, undoped,
Alo35Gag e5AS0.03Sboo7 bottom waveguide layer. The substrate
temperature is then decreased down to ~420-430°C to grow the
SPSL-active zone. The temperature is then increased again to grow
the upper waveguide, the p-type cladding and the highly doped
p-type GaSb contact layer. The growth rates were 1 ML/s for the
claddings and waveguides, and 0.5 ML/s for the SPSL layers. The
group V-III flux ratios were kept close to 2.

As-grown samples have been characterized by high-resolution
X-ray diffraction (HRXRD) and photoluminescence (PL) spectro-
scopy. Standard ridge diode lasers (DLs) have been fabricated
from selected wafers and tested by electroluminescence (EL).
A Fourier transform infrared spectrometer and a cooled-InSb
detector have been used for material and device characterisations
(PL & EL).
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3. MBE growth and properties of InAs/GaSb/InSb SPSLs active
zones

Varying the period and the individual-layer thickness of the
SPSL allows one to tailor its effective bandgap. In addition,
successive InAs and GaSb layers have no common atom (NCA),
which means that the interface can take any configuration from
Ga-As to In-Sb, depending on the growth conditions. In this work,
we have chosen to study a 4 ML InAs/3 ML GaSb/1 ML InSb/3 ML
GaSb SPSL-active zone in order to obtain an emission around
3.3 um. The active zone contains 30 such periods. We have then
investigated the influence of the shutter sequence on the interface
configuration and on the electronic properties of the SPSL. We
show in Table 1 the shutter positions that we have employed
during growth of two typical samples. In both samples, all fluxes
were shut for the GaSb-to-InAs transition. In sample V759 (resp.
V653) the Sb shutter was kept open for 5s (resp. closed) before
resuming the GaSb growth at the InAs/GaSb interface. The HRXRD
pattern taken from these two samples is shown in Fig. 1(a) and
(b). The presence both of clear Pendellésung fringes and of intense
and narrow first-order SL satellite peaks in both patterns reveals
an excellent crystal quality for both samples. These two patterns
differ by the position of the Oth-order SPSL peak. In fact, for
sample V653 it is merged with the substrate and cladding peaks,
while for sample V759 it appears as a distinct peak at lower
angles. This indicates that the SPSL is quasi-lattice matched to the
GaSb substrate for sample V653 while it is under compressive
strain for sample V759. Fig. 1(c) shows the simulated pattern
corresponding to sample V759. Excellent agreement between
simulated and experimental patterns is obtained, which allows

Table 1
Shutter positions during growth of the SPSL layer sequence for two different
samples.

GaSb InSb Gasb Interface InAs Interface GaSb
Ga On Off On Off off Off On
In Off On Off Off On Off Off
Sb On On On Off Off On (V759) On
Off (V653)
As Off Off Off Off On Off Off
|
A
sL"1" SL"+1"
| . o V653
1
"
\ SL"+1"

Intensity (count/s)

I

28 29

Q126 (°)

Fig. 1. Experimental HRXRD patterns taken from samples V653 (a) and V759 (b)
and simulated pattern for sample V759. The ith-order satellite peaks are labeled as
SL“i”.

identifying the origin of all peaks. A comparison of simulated and
experimental curves for both samples indicates that the interfaces
in V653 are As-rich while in V759 they are Sb-rich. Consequently,
the “natural” interfaces (V653) are As-rich while a Sb-soak (V759)
is needed to force an Sb-rich interface. This arises from the fact
that since the binding energy of In-As is higher than that of In-Sb,
As incorporates better than Sb in As-Sb mixed interfaces [4,5]. In
turn, the Sb-rich interfaces have a composition close to InSb,
which results in a compressive strain for the whole SPSL as shown
by the HRXRD curve [6]. We display in Fig. 2 a zoom around the
main peaks, which shows the excellent agreement achieved
between simulation and experiments. The fact that the
waveguide peaks are not resolved indicates that they overlap
with the claddings and substrates peaks. This indicates that both
quaternary claddings and quaternary waveguides are closely
lattice-matched to the substrate and reveals a good control of
the MBE growth of these complex alloys. Pendellésung fringes are
observed again and confirm the crystal quality.

We show in Fig. 3 the PL spectra taken at 90 and 300K from
these two samples. Their relative intensities are comparable.

L V738
— — - simuV738

sL"0"

Intensity (arb.u)

T T T T T 1
30.0 30.1 30.2 30.3 30.4 30.5 30.6
Q/260 (°)

Fig. 2. Zoom around the main peaks. The peaks arising from the p-cladding, n-
cladding and substrate are labeled Cp, Cn and S, respectively.

= 3.23um .
V759

90K - - — — V653

\\ 300K

PL intensity (arb. u.)

\
3.64pm 3.77um

3.0 3.2 3.4 3.6 3.8 4.0 4.2
Wavelength (um)
Fig. 3. PL spectra taken at 90 and 300K from samples V653 and V759.
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Fig. 4. Emitted spectrum, L-I and V-I characteristics taken under pulsed
conditions from an LD at 300K.

However, the spectra from V759 peak at shorter wavelengths than
for V653 in spite of InSb-rich interfaces. Indeed, in these
structures InSb is highly strained (e=6.3%). Its bandgap is then
0.55eV, i.e. much larger than the bulk InSb bandgap (0.17 eV).
Inserting InSb next to InAs moves both the conduction and
valence-band edges up. However, the conduction-band offset
being larger than the valence-band offset, the conduction band
moves faster and the effective bandgap of the SPSL increases.
Emission then occurs at shorter wavelength.

4. Lasers characterisations

The SPSLs studied above were inserted as the active zone of
laser diodes (LDs), which have been thoroughly characterized.
Lasing is achieved under pulsed conditions up to room tempera-
ture and under continuous wave operation up to 220K. Fig. 4
displays the laser characteristics taken under pulsed conditions at
300K from such an LD. The threshold current density is around
12 kA/cm? with a threshold voltage near 1.5V. Laser emission is
centered at 3.32um, right in the target wavelength range.
Improvement of the laser design and technology should lead to
continuous wave lasing at room temperature.

These results show that the InAs/GaSb/InSb SPSL is a promising
active zone for laser emission in the 3-4 pm wavelength range.
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We have investigated in detail the material, optical, and lasing properties of innovative GalnSb/
AlInSb composite quantum wells (CQWSs). The CQWs are confined by AlGaAsSb barrier layers, and
a monolayer-thin AlInSb barrier layer has been inserted within the GaInSb QWs in order to achieve
lasing emission within the telecom window. High-resolution X-ray diffraction, transmission electron
microscopy, and photoluminescence spectroscopies reveal high structural quality of the samples.
Inserting AlInSb layers allows wider QWs, and thus higher gain-material volume and CQW/optical
mode overlap. This translates into better laser performances. Near room temperature, a threshold cur-
rent of 85 mA and an output power of ~30 mW/uncoated-facet under continuous wave operation are
demonstrated at 1.55 um with 10 um x 1 mm laser diodes. © 2015 AIP Publishing LLC.

[http://dx.doi.org/10.1063/1.4914884]

Telecom laser diodes (LDs) designed for long haul
transmissions operate around 1.5 um. Even though InP-based
quantum well (QW) LDs are now the reference technology
for these applications,' much work is still being carried out
on QWs? or on alternative approaches such as, e.g., quantum
dots® or quantum dashes.*

Although GaSb-based LDs are mainly used in the
2-3 um mid-IR wavelength range,” they have long been con-
sidered as candidates for fabricating LDs emitting around
1.5 um.*” Room temperature (RT) laser operation in contin-
uous wave (CW) however has been achieved only recently.®

In this work, we have designed and investigated in detail
the properties of GaSb-based LD active zones for efficient
laser emission near 1.5 yum.

The starting point of this study is the active region previ-
ously used to achieve RT-CW laser operation.® It consists of
three 3.6-nm-wide Gagglng,Sb QWs confined by 20-nm-
thick Al 35Gag g5AS0.035b0.97 barrier layers. The band struc-
ture of this design is labelled as A in Fig. 1. Calculations
have been performed using the material data and formalism
given by Vurgaftman er al’ Any attempt to increase the
Gag glng ,Sb QW width, however, results in a rapid decrease
of the transition energy which has to be compensated in order
to maintain the emission near 1.55 um. The original idea here
consists in inserting monolayer-thin (0.45nm) Alg gglng 3,Sb
barrier layers within the Gagglng,Sb QW. The bandgap of
Al eglng 3,Sb is 1.6eV, while its lattice parameter is 6.27 A.
The insertion of such thin layers gives design flexibility. In
this work, design B is based on a 4.8-nm-wide Ga,glng,Sb
QW with a single insertion of Al gglng 3,Sb, while design C
consists in a 6-nm-wide Gag glng,Sb QW with insertion of
two A10.6gIn0A3zsb layers. The A10435Ga0465As0.03Sb0497 barrier
layers remain unchanged for the three designs. The

Yeric.tournie@univ-montp2.fr

0003-6951/2015/106(10)/101102/4/$30.00

corresponding band diagrams are given in Fig. 1. The inser-
tion of thin Al gglng 3,Sb layers results in totally delocalized
electron and hole wavefunctions and their overlap increases
from 94% for design A to 95.6% and 96.2% for designs B
and C, respectively. Therefore, the QW material acts
very similarly to a single AlGalnSb effective layer and the
resulting heterostructures can thus be regarded as type-I
Gag glng ,Sb/Alj 63Ing 30Sb composite QWs (CQWSs) with
effective widths of 5.2nm and 6.9 nm, respectively, confined
by Alp35Gag.es5AS0.03Sboo7 barrier layers. The lattice mis-
match with respect to GaSb of the A, B, and C designs
amount to 1.25%, 1.3%, and 1.35%, respectively.

106, 101102-1
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0.6 |-
Alg.35GaAs( 03Sb
04
< L
o 02 | __ ~—
B ool I
5 00
5 Galng ,Sb 2x Galng ,Sb 3x Galng ,Sb
02} (3.6nm) (2x 2.4nm) (3x 2nm)
Aala=1.24% Aala=1.3% Aala=1.35%
04 Alg ggInSb 2x Alg ggInSb
(0.45nm) (2 0.45nm)
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FIG. 1. Schematic energy-band diagram of the different active regions for
emission at 1.55um based on single Gagglng,Sb QW (design A) or
Gag gIng ,Sb/Alg 6sIng 3Sb CQW (designs B and C). The energy-level refer-
ence is taken at the bottom of the Ga,glny,Sb conduction band. The blue
and red lines represent, respectively, the fundamental confined energies and
the profile of the envelop wavefunction.

© 2015 AIP Publishing LLC
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Next, active zones and LD heterostructures have been
grown by solid-source molecular-beam epitaxy (MBE) on
(001)-oriented, n-type, GaSb substrates. The active zone
heterostructures mimic LD active zones. They consist of
three Gag glng,Sb QWs (design A) or CQWs (designs B and
C) separated by 20nm Aly35Gages5AS0.03Sbgo7 barrier
layers, the whole QW system being embedded in 200-
nm-thick Al 35Gag65A80.035bgo7 layers. 20-nm thick
lattice-matched AlAsg ogSbg.o, layers were grown on both
sides of the heterostructures to prevent carriers from escap-
ing toward the surface or the substrate. In the case of LDs,
these AlAs( 0gSbg oo layers were substituted by 1.2 um thick
n-type or p-type Aly.oGap 1ASp.07Sbg.o3 cladding layers. The
laser structures were completed with a 300nm highly
p-doped GaSb top-contact layer.

The crystalline perfection of the samples was studied by
High Resolution X-Ray Diffraction (HRXRD) and Scanning
Transmission Electron Microscopy (STEM). The active
zone heterostructures have further been characterized by
temperature-dependent photoluminescence (PL) spectroscopy
between 20K and 300 K. Time-Resolved Photo-Luminescence
(TRPL) experiments were performed using a mode-locked Ti-
Sapphire laser (1.2 ps pulses at 80.5 MHz) at 850 nm. The laser
beam is focused onto the sample to a 50 um diameter spot with
average power P..=15 mW. The PL was dispersed by a
spectrometer and detected by an S1 synchroscan Hamamatsu
streak camera with an overall temporal resolution of 8 ps.

HRXRD experiments (not shown here) revealed that all
samples are perfectly strained onto the GaSb substrates.
Fig. 2 shows TEM pictures taken from the active zone grown
according to design C, i.e., with 2 Aljeglng3,Sb insertion

FIG. 2. High-Angle Annular Dark-Field (HAADF) STEM image taken from
the active zone design C (a) and atomic-resolution HAADF-STEM image of
the central Gagglng,Sb/AlgegIng3,Sb CQW (b). The sample is observed
from a (110) zone axis.

Appl. Phys. Lett. 106, 101102 (2015)
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FIG. 3. PL spectra taken between 10K and 300K from the active zone with
design C (a) and evolution with temperature of the PL peak emission from
the CQW (b). The line in (b) represents the fit according to the Varshni’s
law.

layers within the CQWs. Fig. 2(a) reveals well-defined
CQWs with sharp interfaces and the absence of any extended
defect. We display in Fig. 2(b) a high-resolution image of
the central CQW. The Al ¢gIng 3,Sb insertion layers are very
well defined. Their apparent thickness is around 1-2 mono-
layer, which corresponds to the intended thickness of
0.45nm, i.e., ~1.5 monolayer. Fig. 2(b) thus confirms the
realization of the CQW design and shows the excellent con-
trol which can be achieved with the MBE growth of such
nanostructures.

Figure 3(a) shows the temperature dependence of the PL
spectrum of the same CQW (design C). Two peaks near 1.42
and 1.62 um are clearly detected at 10 K. The peak at 1.42 um
is ascribed to excitonic transitions between the first electron
and heavy-hole confined levels in the CQWs, while the peak
near 1.62 um corresponds to band-to-band radiative transi-
tions in GaSb. Upon increasing the temperature, the GaSb PL
intensity decreases relatively to the CQWs PL efficiency. This
reveals efficient carrier transfer from the barrier layers to the
CQWs and non-radiative recombination in GaSb. In addition,
the CQW PL spectrum becomes asymmetric on the high
energy side due to thermal activation of the carriers. The tem-
perature dependence of the CQW PL-peak energy extracted
from these spectra is reported in Fig. 3(b). When the measure-
ment temperature increases, the PL peak energy decreases
obeying almost ideally a Varshni’s law'® with parameters
Eqg=879meV, « =0.37meV/K, and = 150K. A very small
excitonic localization of ~1.3meV is observed at 10K indi-
cating weak potential fluctuations.

Next, we show in Fig. 4 the Arrhenius plot of the inte-
grated PL intensity for the same sample. Note that the PL
efficiency drops by less than one-order-of-magnitude
between 10K and 300 K, which reveals a robust behaviour.
The data can be well fitted with single activation energy
Ea~35meV (Fig. 4). This value does not correspond to ei-
ther the electron or the hole confinement energy (Fig. 1). In
addition, the second quantized-levels lie at much higher
energies than E,. The decrease of the PL efficiency thus
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FIG. 4. Temperature dependence of the integrated PL intensity of the CQW
with design C. Inset: integrated PL intensity versus excitation power at dif-
ferent temperatures.

occurs via other energy levels which we ascribe to the pres-
ence of defects near the interface between the CQW and the
quaternary barrier-layer.!' Finally, the inset in Fig. 4 dis-
plays the evolution of the integrated PL intensity with the
power density at three different temperatures. At all three
temperatures, the variation follows the /Ip; oc I%. equation
with o typically between 1 and 2. At 10K and 150K, o is
very close to 1, which indicates that the PL arises from exci-
tonic recombination. This is consistent with the increase of
the PL decay time with temperature (see below).'*™'* At
300K, the value of o =1.3 demonstrates that free electron-
hole recombination comes into play. Recombination involv-
ing shallow traps might also play a role.

Although not presented here, both other designs A and
B behave in the very same way than design C. The only no-
ticeable difference is that PL quenching occurs at slightly
higher temperature for design C (60K) than for designs B
(50K) and A (45K).

Next, samples with the three designs have been charac-
terized by TRPL. The dynamics are compatible with a
mono-exponential decay for all samples and at all tempera-
tures between 8 K and 300K. Figs. 5(a) and 5(b) present,
respectively, the decay time and rise time for the three
designs. The increase in the decay time with the temperature
and the large values obtained at room temperature (Fig. 5(a))
demonstrate the high quality of the samples,lz_14 It is worth
mentioning that the values measured at 300K are much
larger than that of high-quality GalnAsSb/AlGaAsSb QWs
used for laser emission above 2um.'> Stabilization or
decrease of the decay time above around 200K can be
explained by the activation of non-radiative centers in the
CQW.IZ_14 Note, however, that due to the lower signal level,
the error in the determination of the decay times is substan-
tially higher at high temperature than at low temperature.
For the rise time, the same trend was again found in all three
samples: A monotonic decrease in the rise time is measured
as a function of temperature. The data show that carrier cool-
ing, cross-well transport, and capture are complete within
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FIG. 5. Evolution with temperature of the PL decay time (a) and PL rise
time (b) extracted from the PL dynamics for the CQWs with designs A, B,
and C.

less than 50 ps after excitation at higher temperature. The
long rise time associated to exciton cooling and localization
at low temperature is consistent with what is typically meas-
ured in QW structures in other materials systems.'®

All steady-state and transient PL experiments thus dem-
onstrate that inserting Al ¢glng 3,Sb layers within the QWs
to form CQWs does not alter significantly the properties of
the QWs. In particular, this introduces neither QW potential
fluctuation nor non-radiative recombination centers in spite
of additional interfaces and high Al-content. All designs thus
appear to be suited for active zones of laser diodes operating
near 1.55 um.

Finally, the LD heterostructures have been processed
into 0.5 and 1-mm long LDs of different ridge width (10 and
100 pm) using standard photolithography. Backside n-contact
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FIG. 6. Evolution of the threshold current-density with the CW operating-
temperature of 10 um x 0.5 mm LDs with the three designs.
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FIG. 7. L-I-V curves taken under CW conditions at different temperatures
between 10°C and 40 °C. Inset: Laser spectrum taken under CW operation
at 20°C from a 10 um x 1 mm LD with design C.

was insured by Au-Ge-Ni deposition. The cleaved laser facets
remained uncoated.

All 10—pm-ridge LDs exhibited CW lasing at room tem-
perature and above. Fig. 6 shows the evolution with tempera-
ture of the threshold current density for the three designs
with 0.5 mm cavity length, their lasing emission being 1.545,
1.555, and 1.555 um, respectively. The T characteristic tem-
peratures between 15 °C and 40 °C extracted from these plots
are 29, 45, and 72 K, respectively. The gradual improvement
of both the threshold current and T reveals a very positive
impact of the CQW on the LD performances which we as-
cribe to an increase of the overlap between the CQWs and
the optical mode: 2.6%, 3.8%, and 5.2% for designs A, B,
and C, respectively.

Fig. 7 shows light—current—voltage curves at different
temperatures for CW operation of a LD with design C. An
output power 30 mW/facet was measured at 15 °C for a cur-
rent of 450 mA. No thermal roll over is observed until 40°C
(our setup limit) indicating that an even higher output power
could be reached. The diode current-voltage characteristics
were basically unchanged over the same temperature range
with a turn-on voltage close to 1.2eV and a series resistance
around 5 Q. Finally, the inset of Fig. 7 depicts the spectrum
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obtained with the LD operating in CW at 15 °C, showing an
emission peaked at the target wavelength of 1.55 um.

In conclusion, we have proposed laser active zones based
on Gag glng »,Sb/Alg g5Ing 3,Sb composite quantum wells for
emission near 1.55 um. After careful LD optimization, this
will open the way to the development of a new technology for
telecom laser diodes.
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