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RESUME

Ce travail de thése a pour but de développer un dispositif intégré de photodétection pour des
applications biomédicales nécessitant une grande sensibilit¢ de détection et une discrimination
spectrale (sélectivité). Ce dispositif peut étre appliqué, par exemple, a la mesure simultanée de
plusieurs marqueurs fluorescents dans les laboratoires sur puce mettant en ceuvre de tres
faibles volumes de réactifs (inférieurs au microlitre).

Le travail de thése se focalise sur la conception, la réalisation et le test de ce dispositif intégré
de photodétection. Ce travail se décline selon deux axes principaux : d’une part, la conception
d’un photodétecteur CMOS avec préamplificateurs intégrés, et d’autre part la conception, la
réalisation et la caractérisation de filtres optiques intégrés performants pour la détection de
fluorescence.

Le dispositif de détection concu implémente un photodétecteur & quatre jonctions enterrées
(Buried Quad Junction photodetector — BQJ) et un étage de préamplification de charge pour le
traitement simultané des quatre sorties de ce photodétecteur. L’ensemble a été fabriqué en
technologie Haut-Voltage CMOS Teledyne-DALSA 0,8um. Son fonctionnement a été
démontré et ses performances, notamment en termes de bruit et de sensibilité, ont été
caractérisées.

En paralléle, des filtres optiques coupe-bande ont été développés a 1’aide d’un procédé
compatible avec la technologie CMOS utilisée pour le photodétecteur. Ainsi, le dépot de ces
filtres sur le photodétecteur pourra étre intégré dans le process de fabrication industriel. Les
filtres interférentiels développés sont fabriqués en alternant des dépots de couches minces de
nitrure et d’oxyde de silicium par PECVD. La mesure des indices optiques de ces matériaux a
¢été utilisée pour optimiser ces filtres a partir de simulations. Les filtres déposés sur lame de
verre ou sur le photodétecteur BQJ ont été caractérisés.

Des méthodes de traitement des signaux spécifiques pour le BQJ sont également proposées
pour améliorer la sensibilité et/ou la sélectivit¢ de détection. Leurs performances ont été
évaluées.

Enfin, des mesures de fluorescence avec le systeme de photodétection congu ont été réalisées
sur des mélanges de nanocristaux fluorescents (quantum dots) ou de fluorophores organiques.
Ces résultats préliminaires permettent de valider le fonctionnement applicatif du systéme de
photodétection développé.

Mots-clés : Laboratoire sur puce, photodétecteur a quatre jonctions enterrées, fluorescence,
filtre interférentiel, filtre absorbant, préamplification de charge.






ABSTRACT

This thesis aims to develop an integrated photosensor device for biomedical applications
requiring high detection sensitivity and spectral discrimination (selectivity). For example, this
system can be applied to mesure simultaneous emissions of several fluorescent labels in lab-
on-a-chip implementing very small volumes of reagents (less than one microliter).

The thesis focuses on the design, implementation and testing of this integrated photodetector
device. The work is divided in two main parts: first, the design of a CMOS photodetector with
integrated preamplifiers, and secondly the design, realization and characterization of
integrated optical filters for fluorescence detection.

The detection device implements a Buried Quad Junction photodetector (BQJ) and charge
sensitive preamplifiers for the simultaneous treatment of its four outputs. The chip was made
in 0.8um High Voltage CMOS technology from Teledyne-DALSA. Its operation has been
demonstrated and its performances, especially in terms of noise and sensitivity, have been
characterized.

In parallel, optical notch filters have been developed using a process compatible with the
CMOS technology used for the photodetector fabrication. Thus, deposition of these filters on
the photodetector can be integrated during industrial process. Developed interference filters
are made by alternating deposition of thin layers of nitride and silicon oxide by PECVD.
Measurements of refractive index of these materials were used to optimize these filters
through simulations. The filters implemented on a glass cover or on the BQJ photodetector
were characterized.

Signal processing methods specific to BQJ are also proposed to improve the detection’s
sensitivity and/or selectivity. Their performances were evaluated.

Finally, fluorescence measurements with the designed photodetection device were performed
on mixtures of fluorescent nanocrystals (quantum dots) or of organic fluorophores. These
preliminary results validate the performances in terms of photodetection of the designed
integrated photodetection device.

Keywords: Lab-on-a-chip, Buried quad junction photodetector, fluorescence, interference
filter, absorbing filter, charge preamplifier.
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1 INTRODUCTION

Le développement des sociétés, 1’augmentation de la population mondiale ainsi que
I’expansion géographique des activités industrielles et agricoles mettent constamment les
questions de protection environnementale et sanitaire au premier plan. Par exemple, la
question de la qualité¢ de I’eau, en tant que ressource vitale, est une préoccupation constante
pour les gouvernements. A ce titre, le gouvernement du Canada s’est engagé en 2009 a
investir 4,5 millions de dollars sur cinq ans pour la préservation de la qualité de I’eau [1],
budget qu’il a étendu de 3,75 millions de dollars supplémentaires dés 1’année suivante [2]. Par
ailleurs, le secteur de la santé est en continuel développement, avec une population en
augmentation mais vieillissante dans les pays occidentaux. La figure 1.1 présente 1’évolution
du taux de population de plus de 65 ans en France et au Canada des années 2000 a 1’horizon
2020 [3][4]. Pour les deux pays, on constate une nette augmentation prévue pour les années a

venir, avec des taux supérieurs a 18,5% d’ici 6 ans.
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Figure 1.1 : Taux de population de plus de 65 ans au Canada et en France (estimations).

[31[4]

L’acces aux soins de cette population va devenir un enjeu stratégique dans les années a venir :
dans les années 2000 le taux de croissance annuel moyen des dépenses de santé était de 7,1%
(4,3% ajusté en fonction de I’inflation), contre 4,5% pour les années 1990 (2,5% ajusté) [5].

Ces exemples permettent d’identifier le besoin de développer de nouveaux outils capables de



2 INTRODUCTION

tester rapidement et a faible colt la présence et la concentration d’espéces chimiques ou
biologiques, pour des besoins environnementaux, de sécurité alimentaire, ou pour aider le

diagnostic de patients.

Les analyses biomédicales en solution consistent a déterminer la présence ou 1’absence de
composés dans un liquide traduisant sa contamination ou permettant le diagnostic d’une
maladie chez un patient. Différentes technologies sont utilisées parmi les dispositifs d’analyse
disponibles. On retrouve des méthodes de détection mécaniques, comme la microbalance a
quartz, mesurant la masse des échantillons attachés a sa surface [6], des méthodes €lectriques
basées sur des mesures de conduction dans un milieu liquide [7], ou encore des méthodes
optiques avec et sans marquage. Les systémes basés sur la spectroscopie de résonance des
plasmons de surface (SPR) par exemple, permettent d’observer des variations d’indice de
réfraction a l’interface entre un métal et un milieu biologique et de déterminer ainsi la
présence de la cible. Si ces méthodes ne nécessitent pas de marquage préalable des especes a
analyser, I’utilisation de sondes fluorescentes est toutefois fortement répandue dans des cas
aussi diversifiés que 1’imagerie, le transport cellulaire [8], ou la conformation moléculaire [9],

principalement parce qu’elle permet de réaliser des dispositifs a sensibilité élevée.

Neéanmoins, 1’utilisation de réactifs chimiques ainsi que les multiples étapes de préparations
d’échantillons, telle que la réaction en chaine par polymérase (PCR) permettant de dupliquer
des chaines d’ADN, et les appareillages nécessaires augmentent fortement les colits d’analyse
et ne permettent pas toujours d’effectuer une étude sur le terrain. Ces systeémes complexes et
fragiles nécessitent généralement un personnel qualifié et limitent de fait ’accés aux outils
d’analyse ainsi que leur diffusion. Pour tenter de remédier a ces problémes, la tendance est a la
miniaturisation des systémes afin de consommer moins d’énergie et de réactifs, ce qui a pour
effet supplémentaire de réduire les temps de préparation d’échantillons. C’est dans ce contexte
qu’émerge le concept de laboratoire sur puce dans les années 1990, visant a réunir dans un
dispositif microfabriqué tous les éléments nécessaires a une analyse biochimique. Depuis, de
nombreuses recherches ont ét¢ menées pour réaliser des dispositifs de mesure sur puce,
intégrant des canaux microfluidiques sur des photodétecteurs, soit pour des analyses par

fluorescence, soit par mesure d’absorbance [10].



Dans le méme temps, le développement constant de la filiere microélectronique CMOS voit
I’apparition de photodétecteurs toujours plus petits, donnant accés a une intégration plus
importante ainsi qu’a la possibilité de développer une ¢€lectronique dédiée a un traitement de
signal préliminaire. Les photodétecteurs CMOS standard de type photodiode utilisant une
jonction pn permettent de mesurer les variations d’intensité d’une lumicre incidente. Aprés
une étape de calibration, il est alors possible de remonter a la concentration de marqueurs
fluorescents, et donc a celle des analytes auxquelles ils sont attachés. Cependant, la recherche
de multiples analytes nécessite soit d’effectuer plusieurs études séparément ou en paralléle
avec différents capteurs, soit de mettre en ceuvre une excitation et une photodétection tres
rapides (fluorescence résolue en temps). Les travaux sur les photodétecteurs a double jonction
enterrées ont montré leur capacité a reconnaitre la signature spectrale du signal incident [11].
Avec ce photodétecteur, il est ainsi possible d’utiliser plusieurs marqueurs et d’en mesurer
jusqu’a deux simultanément. Ces photodétecteurs ouvrent alors la voie a I’intégration de
nouveaux systémes pour des études, telles que, par exemple, 1’analyse des interactions entre
molécules par transfert d’énergie de Forster (FRET) [12], qui nécessite le suivi des intensités
relatives de deux marqueurs émettant simultanément. L’amélioration du contréle des profils de
dopage dans le silicium permet d’augmenter le nombre de caissons, et ainsi le nombre de
jonctions pn. Les photodétecteurs Foveon utilisant la technologie X3, utilisés dans certains
appareils photographiques, disposent par exemple de trois jonctions pn et s’affranchissent des

filtres optiques de type Bayers pour identifier les trois couleurs bleu, vert et rouge.

Ainsi, les techniques de microfabrication et le développement de la microélectronique
permettent désormais la réalisation de laboratoires sur puce intégrés pour la détection et la
mesure de fluorescence multi sources. La réalisation d’un systéeme de mesure de fluorescence
construit autour d’un photodétecteur a quadruple jonctions enterrées (BQJ) avec électronique
et filtre optique d’émission intégrés doit permettre, en temps réel, la mesure et la
quantification simultanée de quatre fluorophores. Outre la possibilité de rechercher quatre
contaminants dans un méme échantillon en une seule mesure, un tel outil préciserait le
diagnostic de certaines maladies en indiquant non seulement la présence ou l’absence de

plusieurs composés, mais aussi leurs proportions relatives.



4 INTRODUCTION

1.1 Définition du projet de recherche

La thématique de recherche consiste donc a concevoir et réaliser un dispositif de
photodétection de grande sensibilit¢ avec discrimination spectrale, qui permette la
quantification simultanée de quatre spectres lumineux et qui soit compatible avec 1’intégration

d’un canal microfluidique pour des microanalyses biomédicales.

Ce dispositif utilisera un photodétecteur a quadruple jonction enterrée réalisée en technologie
Haut-Voltage CMOS 0,8um du fondeur Teledyne-DALSA qui permet de réaliser jusqu’a
quatre caissons dopés n et p a différentes profondeurs dans un substrat de silicium. Un étage
de préamplification sera intégré sur la puce CMOS, au plus prés du photodétecteur pour
optimiser le rapport signal sur bruit. Un filtre optique, destiné a atténuer I’intensité lumineuse
de la source d’excitation des fluorophores atteignant le photodétecteur sera intégré sur la
surface photosensible. Afin que le dispositif soit réalisable entierement chez le fondeur, les
techniques de dépot se devront d’étre compatibles avec les procédés CMOS afin de respecter

le maintien d’un flot de production élevé.

Pour faciliter I’analyse et I’exploitation des signaux issus du dispositif de photodétection, des
outils analytiques seront proposés, notamment afin de pouvoir déterminer les contributions
relatives de plusieurs sources fluorescentes et remonter ainsi aux concentrations des especes
recherchées. La plateforme d’analyse sera validée en synthétisant des spectres incidents
complexes issus du mélange de plusieurs sources lumineuses (diodes électroluminescentes-
LED, fluorophores organiques ou de type quantum dots) puis en déterminant les puissances

respectives de chaque émetteur.
1.2 Plan du manuscrit

Ce manuscrit de thése est divisé€ en cinq chapitres, incluant ce chapitre d’introduction.

Le chapitre 2 présente 1’état de I’art dans le domaine adressé par ce travail de these. Il démarre
par quelques rappels sur I’émission de fluorescence et sur la photodétection. Il se poursuit par
une revue des approches et structures proposées pour la photodétection sur puce de

fluorescence avec un focus particulier sur les solutions permettant une discrimination spectrale



sans ajout d’élément optique externe. Il introduit également les moyens développés pour
rejeter le signal d’excitation qu’il s’agisse de filtres optiques intégrés ou de solutions optiques

alternatives.

Le chapitre 3 détaille la conception et la réalisation du photodétecteur a quadruple jonctions
enterrées (BQJ) et de son ¢lectronique associée. Apreés une étude de la structure BQJ, nous
détaillons la conception de 1’étage de préamplification de charge. L’étude de caractérisation

du dispositif intégré congu et réalisé est présentée.

Le chapitre 4 se concentre sur 1’optimisation de ce dispositif pour la détection de fluorescence.
Une premicre partie présente la réalisation du filtre optique destiné a atténuer 1’intensité
lumineuse d’excitation dans le signal incident sur le photodétecteur. Une deuxiéme partie
concerne le traitement du signal : deux méthodes permettant de quantifier I’intensité¢ de
plusieurs sources lumineuses atteignant simultanément le BQJ sont présentées, ainsi qu’un
prétraitement statistique des mesures qui améliore le SNR lorsque le nombre de sources est
inférieur au nombre de jonctions (pour un SNR initial supérieur a 0dB). Ces méthodes sont
ensuite validées en synthétisant plusieurs spectres complexes a partir de LEDs et de
fluorophores et en extrayant les contributions de chaque source a partir des mesures de
photocourants. Enfin une application de discrimination multi-fluorescence est présentée. Cette
derniére constitue une validation préliminaire des capacités du dispositif de mesure de
fluorescence développé durant ces travaux de thése afin de l’utiliser dans un projet de

génotypage plaquettaire.

Le manuscrit se termine au chapitre 5 avec un bilan du travail de theése réalisé¢ et sur

I’1identification des perspectives de ce travail.






2 ETAT DE L’ART

2.1 Introduction

La détection de fluorescence est une technique largement utilisée pour les microanalyses
biochimiques pour quantifier des espeéces chimiques ou biologiques (molécules, protéines,
ADN, virus etc...) fluorescentes (fluorescence endogeéne) [13—15] ou marquées par un
fluorophore (fluorescence exogeéne) [16—18]. La sensibilité de détection de cette technique, qui
peut atteindre la molécule unique [19] [20], permet de travailler sur de trés faibles volumes
d’échantillon. C’est pourquoi, de nombreux travaux de recherche récents ont porté sur le
développement de laboratoires sur puce (lab-on-a-chip) et de microsystemes d’analyse
(LTAS) mettant en ceuvre une détection de fluorescence[21,22][23-25]. La limite de détection
obtenue dépend fortement des performances de 1’étage de photodétection associé (sensibilité,
sélectivité spectrale, temps de réponse pour 1’analyse de fluorescence résolue en temps, ...).

Dans ce chapitre, nous effectuons un bref rappel sur I’émission de fluorescence et sur la
photodétection. Dans un second temps, nous présentons les technologies conventionnelles de
photodétection, puis des dispositifs de photodétection permettant d’effectuer une
discrimination spectrale Enfin, nous présentons des méthodes permettant de rejeter le signal
d’excitation des fluorophores pour ne pas saturer le photodétecteur. La synthése de ce chapitre
d’état de I’art permet d’identifier les verrous adressés dans le cadre de ce travail de these pour
la réalisation d’un dispositif de photodétection intégré de grande sensibilité avec

discrimination spectrale.
2.2 Rappels sur I’émission de fluorescence et sur la photodétection

2.2.1 Fluorescence

Lorsqu’une molécule émet de la luminescence suite a I’absorption de lumiere ultraviolette ou
visible, on parle alors de photoluminescence. La photoluminescence peut étre de deux sortes :
fluorescence ou phosphorescence, selon du processus conduisant a la relaxation de 1’énergie

absorbée.
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Figure 2.1: Diagramme de Jablonski représentant 1’excitation d’une molécule, puis les
processus de relaxation pouvant conduire a I’émission de lumicére.

La figure 2.1 représente sur un diagramme de Jablonski les différents processus conduisant
une molécule située dans un état excité (S1, S2, ...) a retourner dans son état fondamental
(S0). La répartition des niveaux d’énergie excités et vibrationnels dépend de la structure de la
molécule considérée et conditionne les probabilités d’absorption (principe de Franck-Condom)
et d’émission de fluorescence en fonction de 1’énergie des photons (c’est-a-dire de leur
longueur d’onde). La figure 2.2 représente les spectres d’excitation et d’émission d’un
fluorophore. Cette représentation met en évidence une propriété intéressante des fluorophores :
I’émission de lumiére se fait a une longueur d’onde supérieure a la longueur d’onde
d’absorption, c’est-a-dire que les photons émis sont moins énergétiques que les photons

absorbés.
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Figure 2.2 : Représentation des spectres d’absorption et d’émission d’un fluorophore.

Ce décalage spectral est qualifié de red-shift, puisqu’il s’effectue vers le rouge. La distance
entre les pics principaux d’absorption et d’émission est connue sous le nom de Stokes-shift et
permet de comparer rapidement deux fluorophores sur ce critére. Un Stokes-shift important
facilite la discrimination spectrale entre 1’émission de fluorescence et le signal d’excitation. La
figure 2.3 illustre un montage typique utilisé pour la fluorescence induite par laser. Ce dernier
est composé de deux filtres sélectifs, ainsi qu’une lame dichroique réfléchissant 1’excitation
(en bleu sur le schéma) et laissant passer I’émission (en rouge sur le schéma).

Un autre cas nécessitant une discrimination spectrale importante concerne les études portant
sur les interactions entre molécules. Les limites de diffraction ne permettant pas une
observation avec une précision inférieure a quelques centaines de nanometres, une solution
consiste a utiliser les transferts d’énergie entre deux fluorophores différents. Ce phénomene
est appelé FRET (fluorescence resonance energy transfert, ou Forster resonance energy
transfert). Un premier fluorophore, appelé¢ donneur, est excit¢é par laser. Lorsqu’un
fluorophore d’un second type, appelé accepteur, est suffisamment proche de la molécule
excitée, typiquement a une distance inférieure a 10nm, le donneur relaxe en transférant son
énergie a I’accepteur d’une maniere non radiative. L’accepteur désormais excité, peut alors

retourner a son €tat fondamental en émettant un photon par fluorescence.
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Figure 2.3 : Schéma d’un montage de fluorescence induite par laser

Ce procédé nécessite un recouvrement des spectres d’émission du donneur et d’excitation de
I’accepteur. Il est alors possible de mettre en évidence I’interaction de molécules a de tres
courtes distances en suivant 1’évolution du rapport de 1’intensité de 1’émission de fluorescence
de I’accepteur, sur celle du donneur. Il faut disposer d’un systéme de détection capable de
mesurer et de discriminer 1’intensité de deux sources différentes en temps réel. Généralement
la solution mise en ceuvre consiste a utiliser une lame dichroique séparant spatialement les
deux longueurs d’ondes d’émission des fluorophores et deux détecteurs, chacun mesurant
I’intensité d’un seul marqueur.

Dans les années 1980, il a été proposé d’utiliser des nanocristaux de semi-conducteurs comme
fluorophores: les quantum dots. Ils absorbent sur une plage de longueurs d’onde de plusieurs
centaines de nanometres, préférentiellement dans I’UV, comme [Dillustre la figure 2.4.
Contrairement aux fluorophores organiques dont le Stokes-shift n’est que de quelques dizaines
de nanométres en général, les quantum dots ont une €mission qui peut étre éloignée de
plusieurs centaines de nanometres par rapport a 1’excitation. Ceci facilite la discrimination
entre le signal d’excitation et I’émission et permet 1’utilisation de filtres optiques moins
dispendieux ainsi que d’exciter plusieurs marqueurs avec une longueur d’onde unique [26], ce
qui est particuliecrement intéressant pour la réduction des colts d’analyse et pour

I’amélioration des diagnostics de certaines maladies.
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En effet, ['utilisation de plusieurs marqueurs excités par une seule longueur d’onde permet la
recherche de multiples analytes dans un seul échantillon en utilisant une sonde de longueur
d’onde d’émission différente pour chaque cible. Ceci réduit les temps de préparation et les
volumes nécessaires, tout en utilisant un seul filtre pour rejeter le signal d’excitation. De plus,
I’observation des ratios d’analytes dans un échantillon permet, non plus uniquement de mettre
en évidence la présence ou 1’absence d’un ¢élément, mais de quantifier sa présence par rapport
a d’autres molécules, et donc d’avoir une vue plus large de la condition d’un patient lors de la
pose d’un diagnostic par exemple. Une discrimination spectrale excluant la source d’excitation
reste cependant nécessaire afin de pouvoir discriminer les intensités d’émission de chaque

marqueur.
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Figure 2.4 : spectres d’absorption et d’émission des quantum dots « Qdots » commercialisés

par Invitrogen
[27]

Ainsi, les mesures de fluorescence induite par laser nécessitent la sélection d’un systeme de
photodétection capable de détecter 1’émission de fluorescence autour d’une longueur d’onde
Aem, tout en rejetant le signal d’excitation qui se situe autour d’une longueur d’onde
d’excitation Aex plus courte. Cette sélectivité spectrale est généralement mise en ceuvre
en utilisant plusieurs jeux de filtres optiques de type passe-bande. L’utilisation d'un

photodétecteur avec une réponse spectrale couvrant une large bande spectrale permet la
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mesure de plusieurs types de fluorophores et participe a la versatilité du systeme de

mesure.

2.2.2 Photodétection

2.2.2.1 Effet photoélectrique

Lorsqu’une structure est exposée a la lumicre, les photons entrent en collision avec les
¢lectrons des atomes de la matic¢re et peuvent étre absorbés. S’il y a absorption par un électron,
I’énergie cinétique de ce dernier est augmentée d’une quantité :

AE = hv (2.1)
avec, h la constante de Planck (=6,626 10347 .8),

v la fréquence des photons [Hz].

Dans le cas des semi-conducteurs, si la quantité d’énergie AE absorbée par les électrons est
suffisante, ces derniers se trouvent portés a des niveaux d’énergies excités et passent de la
bande de valence a la bande de conduction [28]. Cette transition n’est possible que si AE2E,
(Es=Ec-E,), ou E, est appelée énergie de bande interdite. Cette derniére dépend du semi-
conducteur utilisé [29] [30]. Lors de la transition, une paire électron-trou est générée et
I’énergie excédentaire (AE-E,) est dissipée sous forme de chaleur dans le matériau [31].
L’¢énergie Ep;, des photons en joules est donnée par :

hc
Epn = "

(2.2)
avec, A:lalongueur d’onde des photons [m],

¢ : la célérité de la lumiére [m.s™'].
Ainsi la longueur d’onde maximale Am,x qu’un semi-conducteur peut absorber est donnée par

la relation suivante :

h
Amax = E_; (2.3)

Le silicium (Si1) est un semi-conducteur a la base de la microélectronique et est tres utilisé pour
la réalisation de photodétecteurs couvrant la gamme de longueurs d’onde du visible (380nm-
780nm) et du proche infrarouge [32—35]. A température ambiante, le silicium a une bande
interdite d’environ 1,1 eV. Ainsi, un photodétecteur en silicium aura, d’apres 1’équation 2.3,

une longueur d’onde maximale détectable A, =1,1um, ce qui correspond au proche infrarouge
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(NIR, pour Near Infra-Red). Pour des longueurs d’onde inférieures, 1’effet photoélectrique se
produira et il y aura génération de paires électron-trou.

Les photons dont 1’énergie est inférieure a 1,1eV (ce qui correspond aux longueurs d’onde
supérieures a 1,lpm) traverseront le silicium avec peu de pertes. Le silicium sera quasi

transparent pour ces longueurs d’onde, et aucune paire €lectron-trou ne sera créée.
2.2.2.2 Coefficient d’absorption

Le coefficient d’absorption du matériau est un parameétre important pour la photodétection. Il
exprime le ratio de puissance optique absorbée par unité¢ d’épaisseur infinitésimale du
matériau. La variation du flux d®(x) due a I’absorption dans une épaisseur de silicium dx a la
profondeur x est proportionnelle au flux @(x) a cette profondeur, a 1’épaisseur dx et au
coefficient d’absorption a [36]. Elle s’exprime sous la forme :

do(x) = —ad(x)dx (2.4)
avec, @(x) : le flux lumineux a la profondeur x [photon.cm™.s™'],

a : le coefficient d’absorption du silicium [cm™].

En introduisant le flux lumineux @(0) a la surface (x=0) et en intégrant 1’équation 2.4 on
obtient la lo1 exponentielle décroissante suivante:

d(x) = ¢(0)e™** (2.5)
La figure 2.5 présente le coefficient d’absorption a(A) du silicium en fonction de la longueur
d’onde. On observe que ce coefficient dépend fortement de la longueur d’onde. Au-dela de

1100nm, sa valeur chute brutalement.
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Figure 2.5 : Coefficient d’absorption a(A) du silicium en fonction de la longueur d’onde a
300K
[37]

Le coefficient d’absorption est exprimé aussi par la partie imaginaire de I’indice de réfraction
du milieu (ici le silicium). Les parties réelle n (appelée communément indice de réfraction) et
imaginaire k (appelée coefficient d’extinction) en fonction de la longueur d’onde peuvent étre

observées sur la figure 2.6 dans le cas du silicium.
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Figure 2.6 : Indice de réfraction (parties réelle et imaginaire) du silicium en fonction de la
longueur d’onde.
[37]
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L’équation suivante permet de déterminer a(A) en fonction de A(A) pour un matériau

donné [36]:

4mk(2)

a(d) = 7

(2.6)

A partir du coefficient d’absorption, on peut déterminer la profondeur de pénétration des
photons (définie comme I’épaisseur pour laquelle I’intensité atteint 1/e de I’intensité incidente
initiale) en fonction de la longueur d’onde en prenant I’inverse du coefficient a(A). La figure
2.7 illustre cette profondeur de pénétration. On observe qu’au-deld de 1,1pum la profondeur de
pénétration augmente rapidement jusqu’a atteindre un meétre pour une longueur d’onde de

1,14pm.
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Figure 2.7 : Profondeur de pénétration dans le silicium en fonction de la longueur d’onde
[37]

2.2.2.3 Taux de génération photonique

Le taux de génération photonique Gy, a une profondeur x est défini par le nombre de charges
créées sur le nombre de photons absorbés d’une radiation monochromatique @(E,x), ou E est

I’énergie des photons. Ainsi [38]:

_ae (Ex)

Gon (B, %) = =22 2.7
En introduisant le flux @y(E) transmis a la surface du silicium, on a :
®(E, x) = y(E)e 2B (2.8)

Ainsi, on peut déduire le taux de génération en fonction de I’énergie ou de la longueur d’onde

du photon :
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Gon(E, x) = ®o(E)a(E)e~*E* (2.9)
Gpn (A, x) = Dy(Da(L)e *PDx (2.10)

L’équation 2.10 indique que plus la profondeur x augmente, moins il y a génération de paires
¢lectron-trou.

L’introduction d’impuretés dans le silicium (dopage) réduit la bande interdite Eg, ce qui
conduit a une modification des propriétés optiques du semi-conducteur : le coefficient
d’absorption a du matériau augmente d'une valeur ap. Cette augmentation ne contribue
pas a la génération de paires électron-trou et il convient de remplacer « par (a+ao) dans
les équations précédentes, avec ap le coefficient d’absorption des photons ne créant pas
de paires électrons-trous [39]. Ce dernier se calcule a partir de la concentration de

porteurs libres nq [cm-3] :

@ = 7410722 (L) n, 2.11)

avec q: la charge de I’¢lectron [C].
On note cependant que la variation du coefficient d’absorption a n’est significative qu’a partir

de concentrations de dopants de 10'® atomes/cm”.
2.3 Structures de photodétection conventionnelles

Au contraire des imageurs couleurs (grand public) qui recherchent en priorité une importante
résolution spatiale, la contrainte principale de ceux dédiés aux analyses biophotoniques est de
disposer d’une sensibilité élevée. Nous présentons dans cette partie plusieurs technologies de
photodétection afin de les comparer dans le cadre de la conception d’un dispositif intégré

d’analyses biomédicales.
2.3.1 Photodétecteur a jonction pn

Compte tenu de la grande utilisation des photodétecteurs a jonction pn [40], les paragraphes
suivants détaillent leur fonctionnement et introduisent des notions qui seront utilisées par la
suite lors de 1’é¢tude de la structure de photodétection a quadruple jonctions enterrées utilisée

dans ces travaux de thése.
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2.3.1.1 Photodétecteur a jonction pn idéale
2.3.1.1.1 Courant de diffusion

Dans un semi-conducteur, une jonction pn se forme a I’interface entre une zone dopée avec

des donneurs (région n) et une zone dopée avec des accepteurs (région p). La figure 2.8 (a)

représente le modele géométrique d’une photodiode a jonction pn sous illumination. Le

modele électrique équivalent est présenté a la figure 2.8 (b), avec R la résistance équivalente

incluant les résistances de contact ainsi que celles des régions dopées n et p.

A Iéquilibre (i.e. en absence de potentiel appliqué et de courant traversant la diode), pour des

concentrations de dopants Ng=N,=10"® cm™ (Ng : concentration de dopant de type donneur,

N, : concentration de dopant de type accepteur), on obtient des concentrations de porteurs

minoritaires dans les régions n et p de I’ordre de np=pn=104 cm” 4 une grande distance de la

jonction pn. Par contre, ces concentrations différent fortement au voisinage de la jonction en
raison de la diffusion des porteurs et de la formation d’une zone de déplétion :

1. Les électrons de la région n diffusent dans la région p en laissant derriere eux des donneurs
ionisés ancrés au réseau faisant apparaitre une charge d’espace positive au voisinage de la
jonction, coté n. De la méme facon, les trous qui diffusent de la région p vers la région n
laissent des charges négatives immobiles qui engendrent une charge d’espace négative au
voisinage de la jonction, coté p.

2. Les porteurs qui ont diffusé se trouvent dans une région ou ils sont minoritaires et
subissent alors des recombinaisons. La disparition d’un grand nombre de charges au
voisinage de la jonction renforce la formation d’une charge d’espace initiée par la

diffusion.

La combinaison de ces deux charges d’espace crée une zone appelée zone de déplétion. Cet

espace est soumis a un champ électrique interne E dirigé de la région n vers la région p et
s’opposant a la diffusion des porteurs majoritaires. Ce champ électrique est associé a une
tension de seuil qui est la limite inférieure a franchir pour qu’un courant puisse circuler dans la
jonction. Cette tension Vy;, est I’intégrale du champ ¢€lectrique au niveau de la zone de charge

d’espace. On peut définir la largeur W de la zone de déplétion a partir de la tension de seuil:

W = [ (v 1) (B @.12)

NgNg
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avec, ¢&s la permittivité é€lectrique du silicium (=11,7¢y) = 1,04.10'12 F.cm'l, g étant la

permittivité électrique du vide) et V,, tension supplémentaire appliquée aux bornes de la

jonction pn.
Zone de déplétion
A piet Contact arrigre
Radiation-\’ HH
incidente 3 i
™3| n ! p
Contact avant” ¢ = d
(@)
Photocourant R

quq,ﬁ

(b)

Figure 2.8 : Représentation schématique d’une photodiode a jonction pn. (a) : modele
géométrique de la structure (1) : efficacité quantique, q : charge de I’électron, A : surface de la
jonction, ¢ : flux incident). (b) : circuit équivalent d’une photodiode sous illumination.
[41].

Si les niveaux de dopage n et p sont identiques, la zone de déplétion s’étend de facon
équivalente dans les deux régions dopées. Par contre, s’il y a une différence de dopage, la
zone de déplétion s’étend plus largement dans la région la moins dopée.

Le courant de diffusion augmente exponentiellement avec la différence de potentiel V,
appliquée a la jonction. Ainsi :

fairr (V) = faigr|,_oe"/"T = Ise"/"T (2.13)

Ou [ est appelé courant de saturation et V1 représente la tension thermique tel que :

(2.14)

Avec q la charge de 1’¢électron (1,6 107" C). A température ambiante, Vy ~ 25,9 mV.

Si le potentiel de 1’anode (de type n) est inférieur a celui de la cathode (de type p), la jonction
est dite polarisée en inverse. En premicre approximation, le courant de fuite I;,, ne varie pas en
fonction de la tension de polarisation inverse v, tant que cette derniére reste modérée
(inférieure a la tension de claquage). En effet, ce courant dépend essentiellement du taux de
génération thermique, qui est indépendant de la tension (en négligeant I’augmentation de la

zone de charge d’espace). Ainsi :
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liny (V) = lipwly=0 = —Is(constante) (2.15)
Le courant de diffusion varie exponentiellement avec la différence de potentiel v appliquée a

la jonction:

fairr (V) = laigs|,_,e”/"" = e ""T <1 (2.16)

On a alors :
=vl

i =lgirr(v) + iy (V) = I (aW — 1) <0 (2.17)

Pour des tensions inverses supérieures a quelques Vr, |v| > Vi, le courant de diffusion
devient trés faible, et on retrouve le résultat de I’équation 2.15:

i~ —I (2.18)
La figure 2.9 illustre la caractéristique courant-tension d’une photodiode. En condition
d’obscurité, le photocourant est nul et la caractéristique courant-tension est alors équivalente a
celle d’une diode classique. En condition d’éclairement, le photocourant I,, généré dans la

jonction s’ajoute au courant I;,y, ce qui baisse la caractéristique de la jonction.

L

[rra =i, |

(o=l

Figure 2.9 : Caractéristique courant-tension d’une photodiode en condition d’obscurité et sous
éclairement

La zone (1) indiquée sur la figure 2.9 correspond au mode de fonctionnement photovoltaique

de la photodiode : la jonction est polarisée en direct et la tension de la diode V4 est calculée a

partir de I’équation suivante :

I= S<eﬁ—1>—1,,h=o (2.19)
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d’ou:
Vo = Vr.In(2: + 1) (2.20)

Ce mode est utilisé dans les pixels a réponse logarithmique [42,43] et permet d’effectuer
facilement la conversion entre le courant traversant la jonction et la tension mesurée.

La zone (2) correspond au mode de fonctionnement photoconducteur : la jonction est polarisée
en inverse. Le terme e”4/YT de 1’équation 2.19 devient négligeable et on obtient :

I=15— I (2.21)

2.3.1.1.2 Efficacité quantique — réponse spectrale

La réponse spectrale d’un photodétecteur, ou responsivité S(A) [A/W], exprime la quantité de
photocourant Iy, généré par rapport a la puissance optique incidente P,y en fonction de la

longueur d’onde A:

Lbn )

SA) = Popt() ~ Epp(D).#(2)

(2.22)

ou E,p est I’énergie du photon [J] et @(A) le flux photonique [photons/s]. La responsivité
représente la fonction de transfert du détecteur.
L’efficacit¢ quantique 1 du photodétecteur est définie comme le rapport du nombre

d’¢électrons collectés sur le nombre de photons incidents :

nombre d’électrons collectés

n()\) = nombre de photons(A) (2'23)
Elle est définie a une longueur d’onde donnée (A) par:
n(%) =S = =S5 (224)

La réponse spectrale d’une photodiode idéale en silicium (efficacité quantique unitaire
N(A) = 1) est représentée sur la figure 2.10.

En pratique, I’efficacité quantique d’une photodiode est toujours inférieure a 'unité. La
réponse spectrale réelle se rapproche alors d’une courbe en cloche dont le maximum dépend

de la profondeur de la jonction, comme illustré a la figure 2.10.



21

1,0 ———————————

—— Photodiode typique
084 L—— Photodiode idéale

0,6 .

0,4 .

Responsivité (A/W)

0,2 .

0,0

0 ' 2(I)0 ' 4(I)0 ' G(I)O ' 8(I)0 ' 1OI00 }'"c 1200
Longueur d'onde (nm)
Figure 2.10 : Réponse spectrale en fonction de la longueur d’onde. Représentation pour une
photodiode en silicium idéale, et réelle .
[44]

La longueur d’onde de coupure A, au-dela de laquelle la réponse spectrale est quasi nulle
correspond a la longueur d’onde pour laquelle le coefficient d’absorption a(A) est lui aussi

quasi nul. Dans le cas du silicium, A;x*1,1 pum comme nous I'avons vu au paragraphe 2.2.2.1.
2.3.1.1.3 Bruit

Le bruit de grenaille (shot noise) : il résulte du courant qui traverse la jonction (courant

d’obscurit¢ et photocourant) et provient de la variation du nombre de charges
générées/recombinées dans la région dépeuplée. La puissance moyenne de ce bruit sur une
bande de fréquence Af est donnée par :

IZhor = 2qUpn + La)Af (2.25)

Le bruit thermique (Johnson noise) : il provient du mouvement aléatoire des électrons di a

I’agitation thermique, produisant & son tour une variation de potentiel aux bornes de la
résistance R équivalente de la jonction.

La puissance moyenne de ce bruit sur une bande de fréquence Af s’€écrit :

5 4KkT

12, = =2 Af (2.26)

Le bruit en 1/f (Flicker noise) : il est principalement dépendant du traitement de surface et des

états d’interfaces des couches composant le photodétecteur. La formule empirique suivante

permet d’approximer sa densité spectrale de puissance moyenne (A*/Hz):
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1@

Avec : Ky, constante du matériau, o, parametre expérimental entre 0.5 et 2 et B, paramétre
expérimental entre 0.8 et 1.3.

Le bruit de recombinaison : il provient de la génération, de la recombinaison et du piégeage

des porteurs dans le semi-conducteur. Ces phénomenes font varier le nombre de porteurs libres
et donc la conductivité. Le bruit généré est un bruit blanc, jusqu’a la fréquence déterminée par

le temps de vie des porteurs du photodétecteur.
2.3.1.1.4 Détectivité

La détectivité D* est le parametre principal caractérisant les performances d’un détecteur en
termes de rapport signal a bruit. Cette derniére dépend de la surface active A du

photodétecteur et s’exprime ainsi [41] :

D* = Q_ln\/(AAf) _ Si\/(AAf) (2.28)
hc In In

Avec I, 1a valeur RMS du bruit en courant.
2.3.1.2 autres sources de courants

En pratique, le courant d’obscurité n’est pas uniquement limité par la diffusion. Il est en réalité
la superposition de courants provenant du substrat, de la zone de déplétion et de la surface.
Nous pouvons distinguer les courants suivants [41] :
e les courants générés thermiquement dans le substrat et la zone de déplétion,
e les courants de fuite en surface,
e les courants limites de la zone de déplétion qui sont :
o les courant de génération/recombinaison de Schockley-Hall-Read (SHR),
o les courants tunnels a travers la zone de déplétion,

o les courant d’1onisation par impact (avalanche),

La génération/recombinaison de SHR produit un courant thermique dans la zone de charge
d’espace lorsque celle-ci est polarisée en inverse. A température ambiante, il s’agit de la
contribution dominante pour les jonctions modérément dopées a des polarisations de 1’ordre de

quelques volts. Ce courant Ipc sur est défini par la formule:
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w
ng

Ipc sur = qA (2.29)

ou: Areprésente la surface effective de la jonction,

Tg correspond au temps de vie des générations / recombinaisons.
Ce courant est directement proportionnel a (Vapp)M, ou Vgpp est la tension inverse
appliquée a la jonction et M le coefficient de gradation de la jonction.
Les courants générés par effet tunnel sont observés dans les jonctions fortement dopées,
méme sous des polarisations inverses de seulement quelques Volts. Dans le silicium, la
contribution par effet tunnel bande a bande (Band-to-Band tunneling, BBT) Ipc: est

définie par [45][46]:

32 -Fo/.
Ipc e = qV:zppCbthMAxe MaAx (2.30)

Avec :
e Cu et Egdépendant fortement de la technologie

e Emax le potentiel électrique maximal de la zone de charge d’espace de la jonction

Par ailleurs le courant d’obscurité dépend fortement de la température. L’expression suivante
exprime le courant d’obscurité I en fonction de la température T [36][47]:
‘Vg'q/ 2kpT

I4, o T3/%e (2.31)
ou V, est la tension de la bande interdite.
Dans le cas des photodiodes en silicium, le courant d’obscurité double tous les 7 a 8°C.
L’application d’une forte tension inverse a une jonction pn provoque une dérive des électrons
vers la zone dopée n. La vitesse de dérive des électrons (ainsi que des trous) dépend du champ
électrique appliqué a la jonction pn. Autour de 10*V/cm, la vitesse des charges atteint une
saturation due aux collisions avec le réseau cristallin. Cependant, en augmentant davantage la
tension inverse, les charges ayant jusqu’alors échappé a une collision bénéficient d’une
énergie suffisante pour provoquer une ionisation en cas de collision avec le réseau cristallin,
provoquant la génération de nouvelles paires €lectrons-trous. Ces nouvelles paires peuvent
ensuite étre elles aussi accélérées et éventuellement ioniser a leur tour le réseau cristallin.
C’est le phénomene de multiplication par avalanche du photocourant qui apparait pour des

champs électriques proches de 2x10°V/cm. Pour interrompre le phénoméne d’avalanche, il
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suffit d’abaisser la tension de polarisation de la jonction sous la tension de claquage. Ceci peut
étre réalisé de facon passive a 1’aide d’une résistance en série avec la photodiode [48]. Le
photocourant traverse alors la résistance, ce qui augmente le potentiel aux bornes de cette
derniére et réduit d’autant la polarisation de la photodiode.
Le courant d’obscurité peut aussi s’écrire comme la somme d’une composante surfacique et
d’une composante périmétrique :
Ipc =S8.Js + P Jssw = S.Jess (2.32)

avec S : surface de la jonction [cm?],

P : périmétre de la jonction [cm],

Js : densité surfacique de courant d’obscurité [A.cm™],

Jssw : densité périmétrique de courant d’obscurité [A.cm™],

Jeff : densité effective de courant d’obscurité [A.cm™].
On remarque que le courant d’obscurité varie linéairement avec la surface du photodétecteur.
I1 peut étre, ici aussi, avantageux d’optimiser la forme de la zone photosensible pour diminuer
le courant d’obscurité [49], en privilégiant des formes circulaires afin minimiser le périmétre

pour une surface donnée ainsi que les effets de pointe.
2.3.1.3 Capacité de jonction

La capacit¢ de jonction d’une photodiode n’influe pas sur les propriétés spectrales du
détecteur. Cependant, la constante de temps RC rattachée a la jonction modifie le temps de
réponse du photodétecteur. Il s’agit par ailleurs un parametre électrique dont il faut tenir
compte lors de la conception d’une électronique associée. La capacité de jonction C; varie
avec la surface de la jonction :

C;=5.C+ P.C, (2.33)

Avec S : surface de la diffusion [m?]
C; : capacité surfacique [F/m?]
P : périmétre de la diffusion [m]

C, : capacité périmétrique [F/m]
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L’équation 2.33 indique que la géométrie d’un photodétecteur a une influence sur la capacité
de jonction. Afin de diminuer la capacité de jonction, les photodétecteurs ont avantage a étre
les plus petits possible afin de limiter la surface de diffusion, ainsi qu’a avoir une forme
circulaire pour réduire leur périmétre. Cependant, dans la pratique, les photodétecteurs sont
généralement utilisés sous forme de matrice de pixels, notamment dans les dispositifs
d’imagerie [50,51]. Une des contraintes croissantes de ces dispositifs est d’avoir une taille
réduite. Il est alors nécessaire d’avoir un facteur de remplissage important, c’est a dire une
surface photosensible globale importante par rapport a I’encombrement surfacique du
détecteur (en prenant en compte les pistes électriques et 1’électronique associée pour la
préamplification des signaux).

Les capacités de jonction surfacique et périmétrique varient avec la tension de polarisation

Vol appliquée. Ainsi, la capacité de jonction varie suivant la relation :

C .
C;i(Vyor) = —p—— (2.34)
j\Ypol Vool

(a-—oM
Avec Cjj: Capacité de la jonction non polarisée,

M : coefficient de gradation (parameétre technologique sans dimension. 0,3<M<0,5

pour une jonction abrupte).
2.3.2 Photodiode pin

Le fonctionnement de la photodiode pin est basé sur le principe de jonction pn. Elle peut étre
utilisée pour des mesures de fluorescence [52] [53]. Sa particularité provient de 1’ajout d’une
zone non dopée, dite intrinséque, entre les zones dopées p et n. Cette couche supplémentaire a
pour effet d’augmenter la zone de déplétion, ce qui conduit a une diminution de la capacité.
Ceci se traduit par une efficacité de collecte accrue, et un temps de réponse plus court lors de

I’absorption de photons
2.3.3 Photodiode a avalanche (APD)

Les APD utilisent le phénoméne d’avalanche qui apparait lorsqu’une jonction pn est polarisée
en forte inversion. Un avantage majeur des APD est qu’elles disposent de gain d’amplification
de quelques dizaines a un millier, en fonction de la polarisation inverse. L application d’un

fort champ ¢lectrique a la jonction pn permet, d’une part, d’obtenir une zone de déplétion plus
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large que la profondeur de pénétration de la lumiére et d’autre part, d’avoir des temps de
réponse trés courts, permettant de les mettre en ceuvre pour des applications a quelques
centaines de gigahertz, notamment pour les télécommunications.

Ainsi, les photodiodes a avalanche sont les photodétecteurs ayant les sensibilités les plus
importantes pouvant étre intégrés sur des micro-dispositifs. Cependant, de par la nature
aléatoire du phénomene de multiplication par avalanche, il y a génération d’un bruit appelé
excess noise [35]. Par ailleurs, les tensions de polarisation importantes nécessitent de disposer
de profils de dopages ¢laborés et uniformes afin d’éviter les variations locales du champ
¢lectrique ainsi qu’un claquage prématuré. Enfin, les photodiodes a avalanche sont fortement

sensibles a la température, ce qui nécessite de mettre en ceuvre un controle de température
2.3.4 Single Photon Avalanche Diode (SPAD)

En polarisant en inverse une photodiode au dela de la tension de claquage, le champ électrique
a travers la jonction est si intense (>10° V/cm) qu’un seul photon incident est capable de
déclencher le phénomene d’avalanche. Ces dispositifs sont appelés Single Photon Avalanche
Diode (SPAD)[54,55]. Ces photodiodes sont implémentées avec une résistance en série
permettant un retour de la tension de polarisation sous la tension de claquage afin d’arréter le
phénoméne d’avalanche lorsqu’il se produit. Si ces dispositifs permettent de détecter la
présence de photons uniques, ils ne donnent aucune information sur 1’intensité du signal
optique incident. Afin de bénéficier de la sensibilit¢ des SPAD tout en quantifiant 1’intensité

du signal, on utilise une matrice de SPAD formant un photodétecteur SiPM.
2.3.5 SiPM

Les SiPM sont des dispositifs photomultiplicateurs réalisés a partir d’une matrice de SPAD
qui permet de quantifier I’intensité incidente a partir de la somme des signaux numériques
fournis par chaque site photosensible [56—58]. La figure 2.11 représente le schéma électrique
de concept d’une matrice de SPAD réalisant un photodétecteur SiPM. Les résistances Rguench
placées en série avec les photodiodes polarisées au dela de la tension de claquage permettent
de stopper le phénomeéne d’avalanche lorsqu’il se produit en abaissant la tension de
polarisation de la jonction. La résistance Rgyse permet de déterminer ’intensité incidente sur

toute la matrice de pixels en mesurant la tension a ses bornes.
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Les temps de réponse sont de 1’ordre de la centaine de picosecondes et les gains atteignables
sont alors équivalents & ceux des PMT (~1.10°). Par ailleurs, contrairement & ce dernier, le
gain est proportionnel a la tension d’alimentation et le dispositif, de taille réduite, permet une

intégration compacte.

VDD

unanch

RSBI'ISB

Figure 2.11 : Schéma électrique d’une matrice de SPAD réalisant un photodétecteur SiPM.

I faut cependant porter une attention particuli¢re lors de la fabrication du détecteur. En plus
du soin particulier a apporter au profil de dopage, un anneau de garde doit €tre prévu autour de
chaque photodiode a avalanche pour isoler électriquement les cellules et optimiser le champ
¢lectrique. Il est aussi nécessaire d’isoler optiquement chaque pixel en les séparant par des
tranchées absorbantes. L’ajout pour chaque pixel de I’anneau de garde, des tranchées, ainsi
que de circuits électroniques complexes limitant I’impact des variations de la température
réduit le facteur de remplissage du détecteur et rend le procédé de fabrication complexe et

colteux.
2.3.6 Tube Photomultiplicateur

Les tubes photomultiplicateurs (PMT) sont des photodétecteurs a gain ¢levé utilisant la
multiplication des photo-électrons par phénomeéne d’émission secondaire lorsqu’une forte
tension, généralement comprise entre 500V et 3kV, est appliquée entre des dynodes. Ces
derniers ont un temps de réponse trés court, de I’ordre de quelques nanosecondes, leur
permettant de détecter de brefs signaux. Les PMT bénéficient par ailleurs d’un signal de sortie
linéaire en fonction de ’intensité lumineuse incidente. Ceci est valable tant que le courant

généré a la photocathode reste modéré (de 0,1uA pour GaAs a 10pA pour Sb-Na-K par
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exemple). Enfin, les PMT ont une bonne stabilit¢ temporelle, si un temps de chauffe est
respecte.

Si les avantages relatifs a la sensibilit¢ des PMT sont multiples, plusieurs inconvénients sont
cependant a souligner. Le premier concerne leur sensibilité aux variations d’intensité¢ de
I’alimentation : puisque les gains sont importants (fonction de 1’efficacité et du nombre de
dynodes), il est nécessaire d’avoir une alimentation stabilisée. Toujours a cause du gain élevé,
les PMT sont sensibles au courant d’obscurité (pour limiter son impact, il est possible de
refroidir le dispositif) ainsi qu’aux champs €lectromagnétiques, qui influent sur la trajectoire
des électrons secondaires, et peuvent faire chuter le gain.

Toutefois, la sensibilité ¢levée et I'uniformité de sa réponse spectrale font du PMT une
référence pour de nombreux systemes d’analyse [32,35,59]. Dans I’optique de réaliser des
dispositifs d’analyse par fluorescence utilisant de faibles volumes de réactifs, plusieurs projets
aboutissent a la réalisation d’un circuit microfluidique autour duquel viennent se greffer une
source d’excitation et un PMT comme détecteur [60][10]. Afin d’intégrer le dispositif au
maximum, la lumiere d’excitation et la fluorescence sont généralement focalisées dans des
fibres optiques ou des guides d’onde. Si la partie fluidique, consistant & I’acheminement et au
tri des cellules, ainsi que la partie optique concernant la collecte de I’émission peuvent étre
considérées comme des dispositifs intégrés, le systtme d’analyse ne peut étre qualifi¢ de
laboratoire sur puce di a I’utilisation externe d’un PMT. Il s’agit ici de systemes déportés dont
le détecteur ne peut étre intégré.

Une alternative prometteuse consiste a utiliser un détecteur de type SiPM qui permet une
intégration poussée avec des dimensions de quelques millimetres et des gains semblables a

ceux des PMT.

2.3.7 Photodétecteur CCD

Les imageurs CCD sont formés d’un ensemble de barrettes de photodétecteurs, permettant
d’effectuer une image en deux dimensions et la mesure en parallele de fluorescence [61][62].
Les cellules de photodétections sont des photocondensateurs qui sont reconnus pour leur faible
bruit et leur grande sensibilit¢ de détection [33]. Ces dispositifs sont bien adaptés pour la

mesure de faibles intensités lumineuses qui nécessitent de long temps d’acquisition, comme la
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mesure du spectre de molécule unique [63]. La taille de la matrice est toutefois limitée par le
taux de transfert de charge d’un pixel a I’autre, de 1’ordre de Tiransfert=(1-(2x10-¢)) [64].

Le signal maximal détectable dépend du nombre de charges que peut stocker chaque puits de
potentiel des photocondensateurs. Lorsqu’un puits est plein, il peut apparaitre une source de
bruit, appelée blooming, provoqué par le débordement des porteurs minoritaires dans les puits
de potentiel adjacents, causant 1’existence d’une zone de pixels saturés. Par ailleurs, pour
atteindre un faible niveau de signal sur bruit, les caméras CCD nécessitent d’étre refroidies,
parfois a trés basse température (-120°C par hydrogeéne liquide). Enfin, son principe de
fonctionnement, basé autour d’un transfert de charge d’un pixel a I’autre, limite sa vitesse de
lecture.

Les dimensions de la matrice de pixels destinent les caméras CCD a des applications
nécessitant une étude sur de grandes surfaces. Elles peuvent ainsi étre utilisées pour de la
mesures multicanaux pour effectuer de multiples analyses en parallele. Cependant, les
contraintes liées au refroidissement du capteur limitent fortement 1’utilisation d’un CCD dans
des systemes intégrés pour des mesures de fluorescence [65]. Toutefois, les récents
développements de nouvelles matrices CCD ont conduit a la mise sur le marché de modules
CCD miniatures fonctionnant a température ambiante. Ces dispositifs sont habituellement
destinés a de la surveillance vidéo, mais certaines équipes de recherche ont commenceé a les
utiliser pour de la mesure de fluorescence en réalisant des dispositifs portables [66]. Les
résultats sont prometteurs et différents détecteurs portatifs ont été réalisés pour la détection de
cocaine dans des échantillons de sueur [67], ou le suivi de PCR (Polymerase Chain Reaction)
pour la détection de pathogéne dans des produits alimentaires [68]. Cependant, comme
I’illustre la figure 2.12, les dimensions du capteur sont encore trop importantes pour pouvoir

considérer le dispositif comme intégré.
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Figure 2.12 : Module de caméra CCD utilisée sur un montage de mesure de fluorescence
miniaturiseé.
[66]

2.3.8 Conclusion sur les photodétecteurs présentés

Le tableau 2.1 résume les caractéristiques des différents photodétecteurs. Pour les applications
de mesure de fluorescence dans le visible, le PMT dispose de la plus grande sensibilité. Il est
trés répandu dans les laboratoires d’analyses et permet la détection de trés faibles émissions
grace a des gains trés élevés. Malgré ces avantages, ses dimensions, sa fragilité et la nécessité
d’utiliser de fortes tensions d’alimentation le disqualifient pour la réalisation de systémes
intégrés.

Les photodiodes a avalanche et les dispositifs de type Si-PM sont une alternative intéressante
aux PMT. IIs disposent de gains importants et peuvent assez facilement étre intégrés pour la
réalisation de laboratoires sur puce. Il faut cependant étre attentif a I’augmentation de la
température qui peut dégrader rapidement leurs performances a cause de 1’augmentation du
bruit thermique. Par ailleurs le profil de dopage, ainsi que ’isolation des pixels, joue un role
déterminant sur les performances des photodiodes a avalanches. Les précautions a prendre
augmentent alors les cofits de conception et de fabrication, bien que 1’évolution des procédés
CMOS permette de plus en plus la réalisation d’APD a partir des technologies standard [69].
Les dispositifs CCD nécessitent 1’utilisation d’une matrice de pixels. La possibilité¢ d utiliser
de longs temps de pose permet de détecter de trés faibles niveaux de signaux mais ils
nécessitent un dispositif de refroidissement complexe afin de limiter la génération thermique
des photoporteurs. Cette nécessité convient mal a 1’intégration de capteurs CCD dans des

systémes de laboratoire sur puce.
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Enfin les photodétecteurs CMOS, de type photodiode a jonction pn, ou photodétecteur pin
utilisant une structure de silicium, a cause de la bande interdite indirecte du matériau, ont une
efficacité moindre que celle des autres technologies. Par contre, le développement de la filiére
CMOS permet de réaliser des dispositifs a treés faibles cofits et fortement intégrables. Par
ailleurs, leur simplicité d’utilisation, la possibilité de les utiliser avec des tensions de
seulement quelques volts et leur consommation électrique de quelques microwatts les rends

particuliérement attractifs pour la réalisation de dispositifs d’analyses miniaturisés et

abordables.

Tableau 2.1 : Comparaison des performances de photodétecteurs a température ambiante.

Détecteur | Responsivité | Temps de Courant Tensions Intégration
réponse | d’obscurité | d’alimentation
(ns) (nA/cm’) V)
PMT 10°-10° (A/W) 0,15-13 10-300 500-1500 mauvaise
Si-APD 25-50 (A/W) >(,003 0,1-10 100-500 bonne
CCDh - 40— 1,4x10° | 100-4000¢ - mauvaise
/pixel/s
Si 0,3-0,6 (A/W) 150-2500 0,001-10 0-10V trés bonne
Photodiode
pn
Photodiode 0,5-0,7 (A/W) 10-1000 0,001-100 1-100V trés bonne
pin

([35] et http://www.hamamatsu.com )

2.4 Photodétecteurs permettant une discrimination spectrale

2.4.1 Photodétecteur a champ transverse

En 2008, A. Longoni présente un détecteur a champ transverse (7ransverse Field Detector,
TFD) utilis¢ pour I’analyse colorimétrique [70,71]. La figure 2.13 (a) présente une vue en
coupe de la structure. Ce photodétecteur, de 4,68um de coté et réalisé en technologie CMOS,
dispose de cinq caissons de type n maintenus a des potentiels croissants V,, V; et V,. Chaque
caisson est séparé par des tranchées isolantes ainsi que par des caissons de type p pour éviter
les fuites de courants. Des ¢électrodes de surface placées au niveau des caissons de type n
permettent de collecter les photocourants générés a des profondeurs différentes. Cette collecte
s’effectue en superposant au champ électrique de la zone de charge d’espace (perpendiculaire

a la surface) des champs électriques transverses (paralléles a la surface du détecteur), générés
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en polarisant judicieusement les électrodes. La figure 2.13 (b) représente les lignes de champs

¢lectriques a I’intérieur de la structure.

V2

Tranchéa isolante

P-epi ety
= 1M} Wi}
Substrat de type P i anbicai

(a) (b)

Figure 2.13 : (a) Coupe de la structure TFD. (b) Représentation des lignes de champs
¢lectriques dans la structure TFD avec V0=0,3V, V1=2,3V et V2=3,0V.
(Inspirée de [71])

L’¢lectrode au potentiel V, collecte préférentiellement des photoporteurs générés en surface,
tandis que les électrodes extérieures collectent ceux générés en profondeur. Puisque la
profondeur d’absorption de la lumiere dépend de la longueur d’onde, les électrodes disposent

ainsi de réponses spectrales distinctes, comme I’illustre figure 2.14.

0.6}

Réponse specirale normalisée

0 L L L L j
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Longueﬁf d'onde (nm) |

Figure 2.14 : Réponses spectrale des trois électrodes de collecte d’un dispositif TFD
[71]
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Ainsi, un pixel dispose de trois réponses spectrales, ce qui permet de distinguer la longueur
d’onde incidente en analysant la répartition des photocourants entre les électrodes. Cependant,
nous ne disposons pas de données permettant de déterminer les réponses spectrales des canaux
en A/W et donc, nous ne pouvons pas conclure sur leurs sensibilités.

Par ailleurs, I’isolation de chaque caisson de type n par des tranchées ainsi que des caissons de
type p représente autant de surface non photosensible, ce qui limite fortement le facteur de
remplissage de la structure. Par ailleurs, la capacité¢ du détecteur a disposer de réponses
spectrales différentes entre ses électrodes repose sur la présence de champs électriques
paralleles a la surface. L’augmentation de la surface du photodétecteur nécessite alors
d’augmenter en proportion les potentiels appliqués aux ¢€lectrodes ce qui conduirait a des
potentiels de plusieurs dizaines de volts. Il serait alors nécessaire d’¢largir les zones servant a
I’isolation des caissons, ce qui diminuerait encore le facteur de remplissage. Il parait alors
difficile de réaliser dans cette technologie des pixels dimensionnés pour 1’utilisation de canaux

microfluidiques de plusieurs centaines de micrometres.
2.4.2 CMOS Color PhotoGate (CPG)

Récemment, une photogrille (Color PhotoGate), illustrée a la figure 2.15 (a) a été utilisée afin
de démontrer la possibilité de réaliser des mesures FRET sur puce avec ce dispositif. La grille
de polysilisium effectue deux fonctions : (i) elle sert a appliquer une tension Vgp variable dont
dépend I’efficacité de collecte des électrons générés sous la grille par effet photoélectrique, et
(i1) elle agit comme un filtre optique laissant passer préférentiellement les hautes longueurs
d’ondes (rouge) et atténuant les plus courtes (bleue). Or, comme I’illustre la figure 2.15 (b),
pour Vgg entre OV et 0,6V, la variation de I’efficacité de collection des photocourants dépend
de la longueur d’onde. Il est alors possible de discriminer les intensités de multiples sources
incidentes. En effet, en connaissant a priori la réponse du détecteur pour les longueurs d’ondes
d’intérét, les mesures du photocourant I, pour différents Vg permettent de déterminer

I’intensité de chaque source en résolvant le systéme suivant :

Iy = ki1 + -+ kin@n
(2.35)
Ly = kpypy + -+ K
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ou I correspond au photocourant mesuré pour la j° valeur de Vg, les coefficients k,
déterminés a priori, définissent la réponse du détecteur a différentes longueurs d’ondes et ®;

correspond & I’intensité de la j*™ longueur d’onde incidente.
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Figure 2.15 : (a) : Vue en coupe d’un photodétecteur de type CPG (b) : réponse en courant du
détecteur en fonction de la tension Vg pour différentes longueurs d’onde
[72]

Le dispositif réalisé en technologie CMOS standard 0,35um avec une grille de 300nm
d’épaisseur et mesurant 50um par 50um a été testé en estimant les intensités de deux
fluorophores de type quantum dots émettant a 520nm et 620nm respectivement. La figure 2.16

présente les résultats d’estimation des intensités pour différentes proportions de fluorophores

dans une solution de 10pl.
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Figure 2.16 : Concentration de deux fluorophores, attendues et estimées avec le CPG
[72]

I1 est possible d’augmenter la précision des estimations en augmentant le nombre de tensions
Vs utilisées, et donc le nombre d’équations dans le systéme a résoudre. Cette solution n’a pas
ét¢ mise en ceuvre par les auteurs de 1’étude pour ne pas complexifier 1’algorithme de
résolution. Théoriquement, ce dispositif est capable de déterminer les intensités de plus de
deux sources simultanément, en augmentant le nombre de polarisation utilisées. La plage de
variation de Vgp est cependant limitée a [0V-0,6V], plage de tension sur laquelle les ratios de
photocourants varient fortement. Cette restriction ainsi que la précision de 1’électronique
utilisée limitent en pratique le nombre de sources simultanées. De plus, les différentes mesures

nécessaires empéchent une observation en temps réel des intensités de fluorescence.
2.4.3 Photodétecteur a multiple jonction enterrée

Contrairement aux photodétecteurs a simple jonction, les photodétecteurs a multiples jonctions
enterrées (Multiple Buried Junction, BMJ) sont non seulement sensibles a 1’intensité du signal
optique incident, mais permettent aussi d’extraire une information spectrale sur ce dernier
[11,73,74] (soit sa longueur d’onde dans le cas d’un spectre monochromatique). Cette capacité

repose sur les propriétés optiques du silicium, pour lequel 1’absorption dépend de la longueur
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d’onde incidente et de la profondeur de la jonction. En exploitant simultanément les
photocourants générés dans les différentes jonctions situées a différentes profondeurs dans le
silicium, il est possible de remonter aux informations spectrales du signal incident [11,75,76].

Un photodétecteur a multiples jonctions enterrées est réalisé a partir de différents caissons
imbriqués, dopés alternativement n et p et dont la concentration de dopant diminue en fonction
de la profondeur. Cet empilement de caissons crée plusieurs jonctions pn a différentes
profondeurs et qui peuvent étre polarisées en inverse pour un fonctionnement en mode
photoconducteur. La figure 2.17 représente une vue en coupe d’une structure a double jonction
enterrée (BDJ) [77]. Sous un flux lumineux incident, chaque jonction génére un photocourant.
Comme vu au paragraphe 2.2.2.1, les propriétés d’absorption du silicium font que la jonction
de surface est plus sensible aux faibles longueurs d’onde, alors que la jonction profonde est
sensible préférentiellement aux longueurs d’onde plus élevées. La figure 2.18 (b) représente
les réponses spectrales R; et R, respectivement des jonctions de surface et de la jonction
profonde. La figure 2.18 (a) représente le rapport des photocourants I,/I; (respectivement de la
jonction profonde et de la jonction de surface). Entre 450nm et 800nm, la courbe I,/I; est
croissante monotone, et ainsi, chaque rapport correspond a une longueur d’onde de maniere
biunivoque. Dans le cas d’un spectre incident monochromatique, il est ainsi possible, en
effectuant le rapport des photocourants, de déterminer la longueur d’onde incidente. Plus
récemment, en 2009, Liang propose de combiner les réponses spectrales des deux jonctions en
les pondérant afin d’obtenir une réponse quasi-constante entre 400nm et 700nm [75]. Cette
solution permet d’obtenir une variation de la réponse inférieure a 5% sur cette gamme de
longueurs d’onde, ce qui peut étre utilisé afin d’estimer la puissance d’une source incidente,

sans connaissance préalable de son spectre, qu’il soit a bande large ou étroite.
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Figure 2.17 : vue en coupe de la structure a double jonction enterrée (BDJ)
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Figure 2.18. (a): ratio des photocourants 12/I1 d’un BDJ en fonction de la longueur d’onde.
(b): réponses spectrales des deux jonctions d’un BDJ ainsi que réponse spectrale globale du
photodétecteur (trait plein).

Sylvain Feruglio, avec qui nous avons collaboré durant ces travaux de doctorat, a développé
un modéle du BDJ afin de simuler la structure [45,78]. A partir des profils de diffusion des
dopants et des profondeurs des jonctions, il est possible déterminer les taux de génération
photonique (présenté au paragraphe 2.2.2.3) ainsi que les courants de fuite et de diffusion.
Ceci permet de prédire les réponses spectrales de chaque jonction, comme I’illustre la figure

2.19. Ces résultats seront utilisés pour la modélisation de la structure a quatre jonctions

enterrées faisant 1’objet de ces travaux de these.
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Figure 2.19 : Comparaison des réponses spectrales simulés et mesurées d’un BDJ
[45]

Le principe de multiples jonctions enterrées peut étre décliné a trois jonctions [74] (on parle
alors de buried triple junction ou, BTJ) ou a quatre jonctions (buried quad junction, ou BQJ)
comme c’est le cas de la structure de photodétection étudiée dans ces travaux. Plus le nombre
de jonctions est important, plus sa réponse spectrale globale se rapproche de la réponse idéale
présentée a la figure 2.19 et meilleure sera la sensibilité du photodétecteur. Par ailleurs, un
photodétecteur a multiples jonctions enterrées permet de quantifier 1’intensité relative de
plusieurs sources lumineuses atteignant simultanément le détecteur. Cette capacité permet par
exemple de suivre 1’évolution des concentrations relatives de plusieurs fluorophores et ainsi de
suivre la consommation et la création des especes lors d’une réaction chimique. Il est aussi
possible, dans le cas de la détection de fluorescence, de s’affranchir des variations d’intensité

de la source d’excitation en mesurant ’intensit¢ de cette derniére en méme temps que

I’émission de fluorescence.
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2.4.4 Imagerie de fluorescence On-chip sans lentille

L’imagerie on-chip sans lentille a été récemment introduite (i) pour réduire la complexité de
I’instrumentation optique (ii) pour faciliter son intégration, (iii) et pour diminuer le colt de
mise en ceuvre des systémes d’imagerie on-chip [79]. Elle permet I’imagerie sur un large
champ de vision (Field Of View — FOV) avec une bonne résolution spatiale a condition d’une
part que les objets imagés soient placés a proximité de la surface photosensible (de 80um a
Imm selon I’application) et d’autre part que I’imageur mette en ceuvre un nombre important
de pixels de trés petite taille (< 10um). La littérature rapporte des champs de vision de 15-
30mm? obtenus avec des imageurs CMOS et jusqu’a 20 cm? avec des imageurs CCD [80].
Cette approche nécessite cependant de traiter les signaux de I’imageur pour reconstruire
numériquement 1’image de chaque objet a partir du champ diffracté associé. Il a ét¢ montré
qu’en combinant des techniques de « compressive sensing » [81] avec cette approche, il est
possible de réaliser une imagerie de fluorescence avec discrimination spectrale de plusieurs
fluorophores a partir d’images Rouge-Vert-Bleu (RVB) obtenues avec un filtre de Bayers et
réalisées sans lentille. Pour cela, on exploite le fait que les marqueurs fluorescents sont
localisés a la fois dans le domaine spatial et dans le domaine spectral, ce qui permet de
contraindre 1’algorithme de reconstruction par interpolation (algorithme de type « sparse
signal recovery »). Les algorithmes proposés s’appuient €galement sur la connaissance a priori
(1) des fonctions de distribution spatiale de chaque fluorophore dans les canaux (RVB) et (ii)
des réponses spectrales des pixels RVB. Ces algorithmes permettent d’extraire simultanément
la position des émetteurs de fluorescence et leur signature spectrale.

Ce concept a ¢été démontré avec un imageur de 2,42 cm? implémentant des pixels de 5,4 um
pour imager des microparticules fluorescentes de ~4um (émission a 515nm) et de ~10pum

(émission a 515 ou 605nm). Les résultats préliminaires sont présentés sur la figure 2.20.
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Figure 2.20 : Résultats du décodage sans lentille et comparaison avec les observations en
champ clair et avec un microscope a fluorescence
[80].

On observe une trés bonne corrélation entre les résultats obtenus et les images réalisées en
microscopie de fluorescence conventionnelle avec des filtres d’émission optimisés pour
chaque fluorophore. Il convient de remarquer que, bien que cette technique soit utilisable avec
des émetteurs de fluorescence sur toute la plage visible, les résultats préliminaires ont été
obtenus avec des microparticules dont I’émission de fluorescence se situe principalement dans
des canaux RVB distincts (ce qui, a notre avis, correspond a une configuration favorable pour
la méthode proposée).

Cette approche développée pour des imageurs couleurs conventionnels nous parait tout a fait
transposable pour des imageurs basés sur la structure BQJ étudiée dans le cadre de ce travail
de these. Les réponses spectrales des canaux RVB seraient alors remplacées par les réponses
spectrales de la jonction de surface et des trois jonctions enterrées. A taille de pixel
comparable, il y a un bénéfice a utiliser la structure BQJ puisque, d’une part, il n’y pas de sous
¢chantillonnage spatial comme c’est le cas avec un imageur RVB (li¢ a la distribution spatiale
des filtres de Bayer) et d’autre part, il existe 4 canaux spectraux au lieu de 3, ce qui augmente

le pouvoir de résolution de la méthode dans les domaines spatial et spectral.
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Cette transposition n’a pas ¢ét¢ étudi¢e dans le cadre de la these parce que ces travaux n’ont été
publiés qu’en janvier 2014 et que, de plus, a ce jour, nous ne disposons pas d’un imageur basé
sur la structure BQJ.

Cependant, il est a noter que le traitement du signal proposé dans le cadre de ce travail de
thése pour la discrimination spectrale de plusieurs fluorophores avec un photodétecteur BQJ
s’apparente a cette technique. En effet, comme nous le verrons dans la suite, il exploite la
localisation dans le domaine spectral de la signature de chaque fluorophore, et s’appuie sur la
connaissance a priori des signatures spectrales des fluorophores et des réponses spectrales des

jonctions du BQJ.
2.5 Filtrage optique

Une des difficultés rencontrées lors de mesures de fluorescence concerne I’atténuation du
signal d’excitation des fluorophores. La puissance du signal émis par fluorescence se situe
typiquement cinq décades en dessous de celle du signal d’extraction. Les outils conventionnels
d’analyse, tels que les microscopes a épifluorescence par exemple, utilisent des jeux de filtres
interchangeables permettant de sélectionner les longueurs d’onde d’excitation et d’émission.
Ces filtres sont principalement de deux types : absorbant et interférentiel. Les paragraphes
suivants expliquent leur principe de fonctionnement et présentent des solutions alternatives
afin d’effectuer une discrimination spectrale entre les sources d’excitation et d’émission

(éventuellement multiples).
2.5.1 Filtres absorbants

Les filtres absorbants sont utilisés dans une large gamme d’applications. Il s’agit généralement
de colorants ou de pigments dans une matrice polymere ou évaporés sur un support. La loi
définissant ’intensité I(A) d’un rayon lumineux traversant un milieu liquide en fonction de son
absorbance a()) (en [em™']) et de la distance x (en [cm]) parcourue a été proposée en 1852 par
August Beer sur la base de données empiriques. Mieux connue sous le nom de loi de Beer-
Lambert, elle s’exprime ainsi [82]:

1) = I,(1).10-¢Wx (2.36)

Ou Ip(A) est I’intensité initiale du rayon lumineux.
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Le coefficient d’absorption a(A) est dépendant de la longueur d’onde A et est lui-méme le
produit du coefficient d’absorption molaire €(A) et de la concentration C du milieu absorbant.

On a ainsi ;

a(l) =e(1).C (2.37)
1) = I,(1). 107EW-Cx (2.38)
On définit alors I’absorbance Ay a une longueur d’onde donnée par 1’équation suivante :

1
4, = —logy, (1—) =¢&.C.x (2.39)

Cette équation est valide dans le cas d’un milieu homogéne isotrope et dans un milieu non
liquide (voir Annexe A).

Cependant, pour que cette loi reste valide, il faut que les particules absorbantes n’interférent
pas les unes avec les autres. Il faut donc que la concentration de particules absorbantes reste
modérée, de sorte que le milieu ne soit pas saturé de particules.

Si la loi de Beer-Lambert n’est pas applicable a tous les cas de particules absorbantes dans les
matériaux, elle permet néanmoins d’avoir une bonne estimation de 1’absorption du milieu,

sous réserve de respecter les contraintes relatives a la concentration.
2.5.2 Filtres interférentiels

Les filtres interférentiels de type coupe-bande sont fortement répandus dans les systémes
d’analyse par mesure de fluorescence. Généralement en TiO,/SiO; [83] [84], ces filtres de
plusieurs dizaines de couches permettent une atténuation de 10dB a 30dB a la longueur d’onde
pour laquelle ils sont congus. On obtient, par exemple, une atténuation de 30dB a 528nm pour
32 couches totalisant une épaisseur de 2,3pum [85].

Le principe des filtres interférentiels repose sur celui des miroirs de Bragg. La figure 2.21
illustre ce principe :

Soit un empilement alternant des couches de deux matériaux non absorbants d’indice de
réfraction respectifs n; et np, avec n;<n,.

Soient les épaisseurs de ces couches e; (i=1 ou i=2) telles que :

e, = 2Bragg (2.40)

t 4n;
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Avec Aprgg la longueur d’onde que 1’on souhaite réfléchir. Ces épaisseurs sont définies de
facon a ce que I’onde traversant le milieu ait un déphasage de /2.
L’intérét du miroir de Bragg repose sur les propriétés suivantes :
e La réflexion d’une onde se propageant d’un milieu d’indice de réfraction fort (ny) vers
celui d’indice plus faible (n;) se fait sans déphasage,
e La réflexion d’une onde se propageant d’un milieu d’indice de réfraction faible (n;)

vers celui d’indice plus fort (ny) se fait avec un déphasage de .

n, | n,>n, n,
™2 o
£+'|1'
r1 21 2
£+'|T £+'|T
|'2 211 2 2 T+

Figure 2.21 : Illustration du principe d’un miroir de Bragg.

En prenant en compte ces propriétés, on peut calculer le déphasage des rayons r; et r, de
longueur d’onde Ag,g, réfléchis respectivement a la premiere interface (n;ny) et a la seconde
(ny|n;) lorsqu’ils ressortent de 1’empilement. A I’interface ni|n,, 11, qui a alors un déphasage de
/2 suite a la traversée du milieu 1 d’épaisseur e;, se réfléchit et subit un déphasage
supplémentaire de m. Il retraverse le milieu 1, ce qui ajoute T/2 a son déphasage, pour un total
en sortie de 2. A Iinterface nyjn;, r», qui a traversé les milieux 1 et 2 a un déphasage de . 1l
est alors réfléchit a I’interface sans déphasage (milieu a fort indice vers milieu a faible indice),
puis retraverse les milieux 2 et 1 pour un déphasage supplémentaire de m. A la sortie de
I’empilement, il a lui aussi un déphasage de 2m. Ainsi, tous les rayons réfléchis aux
différentes interfaces sont en phase a la sortie de I'empilement. Les autres longueurs
d’ondes non multiples de Apragg Seront déphasées et interagiront de maniere destructive.
L’efficacité¢ de la réflexion du filtre interférentiel est dépendante du saut d’indice entre les
milieux : plus ce dernier est important, plus la réflexion est importante. En effet, les
coefficients de réflexion pour les polarisations s et p entre deux milieux d’indices de réfraction
n; et n, sont donnés par la relation suivante :

=T (2.41)
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L’utilisation fortement répandue des filtres de TiO2/SiO2 s’explique par 'écart d’indice de
réfraction des matériaux, respectivement de 2,43 et de 1,48 pour l'oxyde de titane et
celui de l'oxyde de silicium a 532nm, ce qui donne des coefficients de réflexion

I‘5=I'p=24,3 %
2.5.3 Montages optiques

Si les filtres absorbants et interférentiels sont largement répandus, des alternatives ont été
mises au point. Ces derni€res portent soit sur une séparation spatiale du signal d’excitation et
du signal d’émission, soit sur la possibilité¢ de discriminer les spectres incidents a partir des
photocourants générés dans le photodétecteur.

Ryu [86] propose d’utiliser de la lumiere polarisée. Un premier filtre polarisant est placé a la
sortie de la source d’excitation, tandis qu’un second, orthogonal au premier, est inséré entre le
fluorophore et le photodétecteur. La lumiére d’excitation est alors atténuée de 50dB entre
530nm et 600nm avant qu’elle n’atteigne le photodétecteur. La fluorescence qui traverse le
second filtre n’étant pas polarisée, la moiti¢ du signal atteint le détecteur. En ajoutant un filtre
absorbant, il est possible d’atteindre 80dB d’atténuation a 530nm et 60dB a 600nm. II faut
cependant noter que la moiti¢ du signal d’excitation est perdue avant d’atteindre le
fluorophore, ce qui diminue d’autant 1’efficacité du montage au départ. La solution mise en
ceuvre ici utilise des filtres polarisants commerciaux et ne réalise pas un systéme intégré.
Neéanmoins, I’évolution des techniques de dépot et de microstructuration de surface permet
désormais la réalisation de filtres polarisant intégrés en déposant un réseau de nanofils dont la
période dépend de la longueur d’onde a polariser. Récemment, il a méme été rapporté la
réalisation de filtres intégrés combinant polarisation et filtres interférentiels [87], ce qui
permet de ne laisser passer qu’une longueur d’onde polarisée a partir d’une source large
bande.

La figure 2.22 présente une solution d’excitation en champ sombre [88]. Ici la source est
focalisée sur 1’échantillon et dirigée de sorte qu’elle ne soit pas collectée par I’objectif de
microscope. Seul le signal de fluorescence traverse ce dernier avant d’étre mesurée avec un
spectrophotométre. Cette solution a I’avantage de permettre une illumination en lumicre
blanche, afin d’exciter plusieurs especes de fluorophores de fagon simultanée. Elle reste

cependant difficile a mettre en ceuvre dans un dispositif intégré puisqu’elle nécessite
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I’utilisation de lentilles fortement convergentes dont les dimensions ne peuvent étre réduites.
De plus, I'utilisation d’un objectif a faible ouverture numérique, qui permet de ne pas collecter
la lumiere d’excitation, réduit la quantité de fluorescence collectée puisque son émission est

isotrope.

Spectromeétre

Wavelength (nm)
Diaphragme g_*l*:;

Source o
champ-sombre::‘l ; ,ﬁ/J:
o

Echantillon fluorescent
dans ganaux microfluidiques
/f

Figure 2.22 : Systéme d’illumination en champ sombre et collecte de fluorescence
[88]

L’intérét du systéme précédent se mesure lors de I’observation de plusieurs analytes en
parallele. Lors du séquengage de I’ADN, d’études immunitaires, ou encore pour des
techniques utilisant le FRET, il est nécessaire de pouvoir mesurer en méme temps plusieurs
fluorophores, soit pour diminuer les temps d’analyses, soit pour pouvoir déterminer les
interactions entre molécules. La séparation entre les spectres d’émission est généralement
effectuée a ’aide d’un cube séparateur [60]. Un autre procéd¢ utilise un réseau de diffraction:
les différentes longueurs d’onde émises par les fluorophores sont réfléchies a des angles
différents avant d’entrer dans des guides d’ondes paralleles [89] (sur le principe d’un
spectrophotométre, les différentes longueurs d’ondes entrent ensuite dans des guides d’ondes
qui adressent une série de photodétecteurs). Cette solution efficace en terme de séparation
spectrale, demande une place importante sur la puce afin de réaliser le réseau de diffraction et
les guides d’ondes, et nécessite un nombre important de photodétecteurs. Par ailleurs, la
position des guides d’ondes définit les longueurs d’onde détectées, ce qui ne permet pas de

s’adapter a n’importe quel jeu de fluorophores.
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2.6 Conclusion

Nous avons vu que les analyses biomédicales par fluorescence nécessitent (i) de disposer
d’une grande sensibilité de détection, (ii) de réaliser une discrimination spectrale entre
plusieurs sources d’émission et (iii) de pouvoir rejeter la source d’excitation.

L’¢état de I’art présenté dans ce chapitre montre que les structures de photodétection proposées
pour obtenir une discrimination spectrale de plusieurs émetteurs possédent soit une sensibilité
de détection réduite (faible rendement quantique et/ou faible facteur de remplissage pour les
structures a champs transverse et a photogrille par exemple), soit un pouvoir de discrimination
spectrale limité (photodétecteurs a jonctions enterrées multiples BDJ et BTJ). Nous proposons
dans le cadre de ce travail de thése d’adresser ce verrou, et de concevoir et développer a la fois
un photodétecteur intégré a quatre jonctions enterrées (BQJ), et des méthodes de traitement du
signal optimisées pour la discrimination et la quantification simultanée de 2 a 4 fluorophores.
De plus, la réalisation d’un dispositif intégré de type lab-on-a-chip pour la détection de
fluorescence impose de mettre en ceuvre le filtrage optique sur puce pour rejeter le signal
d’excitation. Des filtres hybrides a la fois absorbants et interférentiels ont été récemment
proposés dans ce cadre, mais la solution technologique envisagée a ce stade n’est pas
compatible des contraintes de fabrication industrielle des fondeurs. L’optimisation de la
technologie des filtres et du procédé associé avec ces contraintes industrielles constitue un des
axes adressés par ce travail de these.

Ainsi, les chapitres suivants présentent la conception, le développement et le test du dispositif
de photodétection mettant en ceuvre un photodétecteur CMOS BQJ, D’électronique de
préamplification associée, les filtres optiques on-chip et les méthodes de traitement du signal.
Les résultats préliminaires de validation en détection de fluorescence sont également

présentés.



3 CONCEPTION DU PHOTODETECTEUR ET
DE L’ELECTRONIQUE ASSOCIEE

Comme nous 1’avons vu précédemment, les mesures de fluorescence nécessitent un systéme
de photodétection disposant d’une sensibilité ¢levée afin de détecter de faibles signaux. En
effet, hormis pour de faibles concentrations d’analytes, 1’émission de fluorescence peut étre
masquée en partie par d’autres espéces en solution qui viennent se placer entre le marqueur et
le photodétecteur. Dans 1’objectif de réaliser un dispositif complet d’analyse par fluorescence
de type laboratoire sur puce construit autour d’un photodétecteur BQJ, nous avons développé
une électronique intégrée qui permet une préamplification des photocourants au plus prés du
détecteur. La structure de photodétection BQJ a été réalisée dans la technologie Haut Voltage
CMOS (HV-CMOS) 0,8um disponible chez le fondeur Teledyne DALSA. Cette technologie
permet d’avoir sur le méme circuit CMOS des ¢léments de photodétection, des circuits basses
tensions (0-5V) pour des fonctions de préamplification ou de traitement de signal par exemple,
ainsi que des circuits haute tension (jusqu’a 300V) pour piloter, par exemple, des systémes
d’électrophoreése [83,90-92]. Le développement de la structure BQJ et de I’électronique
associée s’appuie sur les travaux initiés dans le cadre du travail de thése de C. Richard [93].
Nous avons repris la structure du BQJ et congu un préamplificateur de charge pour chaque
sortie du photodétecteur. Il est a noter que le design kit disponible pour la technologie HV-
CMOS ne fournit pas de bibliotheque analogique et que la conception de 1’étage
d’amplification a été réalisée au niveau transistor.

Dans une premicre partie, nous présentons la conception du photodétecteur BQJ pour lequel
I’étage de préamplification a été développé. La seconde partie présente la conception des
préamplificateurs en détaillant les choix technologiques, puis les résultats de simulation.
Enfin, la derniére partie concerne la caractérisation de la puce réalisée. Les résultats de I’étude
de caractérisation du BQJ et les performances globales du circuit sont présentées en fin de ce

chapitre et sont résumées.
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3.1 Etude du photodétecteur BQJ implémenté
3.1.1 La structure BQJ

Un photodétecteur a quatre jonctions enterrées peut étre réalisé¢ dans une technologie CMOS
disposant d’au moins 3 niveaux de caissons. Dans le cadre de nos travaux, nous avons utilisé
la technologie Haut-Voltage CMOS (HVCMOS) 0,8 um du fondeur Teledyne DALSA. La

Figure 3.1 représente une vue en coupe de la structure BQJ étudiée, et le symbole électrique

associé.
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Figure 3.1 : Vue en coupe de la structure BQJ et schéma équivalent.

La structure met en ceuvre quatre jonctions qui se situent successivement aux interfaces :

1. Jonction 1 : diffusion de surface p+ / n-base (profondeur de la jonction : 0,3 um)
il. Jonction 2 : n-base / p-well (profondeur de la jonction : 1,35 um)
1il. Jonction 3 : p-well / deep n-well (profondeur de la jonction : 3,5 um)
iv. Jonction 4 : deep n-well / substrat p-epi (profondeur de la jonction 11 um)

Dans la suite, on utilisera 6 comme indice pour les grandeurs qui se rapportent a une jonction

donnée.
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La profondeur des jonctions est fixée par le procédé technologique CMOS Teledyne-DALSA.
La structure du BQJ peut étre décomposée en cing régions neutres séparées par quatre zones
de charge d’espace. La largeur de ces zones dépend de la tension de polarisation appliquée
ainsi que du profil de dopage du silicium.

Connaissant les niveaux de dopage des différentes jonctions mises en ceuvre, il est possible de

déterminer les tensions de diffusions Vy; des jonctions sachant que :

Vi = - In(F22342) (3.1)

Tliz

Avec une concentration intrinséque n=1,5 10'° cm™ pour le silicium et avec les niveaux de
dopages de la technologie utilisée, les tensions de diffusion sont respectivement 1,01V ;
0,78V ; 0,65V et 0,55V pour les jonctions 1, 2, 3 et 4. Les jonctions de surface étant plus
dopées, les tensions de diffusions associées sont plus importantes.

Pour une jonction abrupte, la largeur Wy de la zone de charge d’espace est calculée de la fagon

suivante :
Wo = J2225 (Lt oL) (Vo = Vappo) (62)
Avec :
. Vapp,o : polarisation inverse appliquée a la jonction [V],
. Na, : concentration des accepteurs [cm-3],
° N, : concentration des donneurs [cm-3],
. €og; : permittivité du silicium [F.cm-1],

Les quatre canaux du photodétecteur BQJ sont polarisés par des potentiels Viias o permettant de
polariser les jonctions en inverse et de faire fonctionner le photodétecteur en mode
photoconducteur. L’étage de préamplification congu réalisera la polarisation inverse des
jonctions.

Pour une polarisation inverse de 1V, les largeurs des zones de charges d’espace sont ainsi de
81nm, 270nm, 945nm et 1,58um respectivement pour les jonctions 1 a 4. Ainsi, plus les

jonctions sont dopées, plus la largeur de la zone de charge d’espace est faible.
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3.1.2 Capacités de jonction BQJ

La capacité d’une jonction pn est inversement proportionnelle a la largeur de sa zone de
charge d’espace. Puisque le dopage des jonctions de surface est plus important que celui des
jonctions profondes, leurs zones de charge d’espace sont moins larges et donc leur capacité
sera supérieure a celle des jonctions profondes [19] [20]. Par ailleurs, 1’équation 2.34 permet
d’estimer la variation de la capacité¢ de jonction en fonction de la polarisation inverse de la
jonction. Sans connaitre en détail le profil de dopage des jonctions, nous savons qu’il ne s’agit
pas de jonctions abruptes. On ajuste donc le parametre M a 1/3 pour refléter ce type de profil.

La figure 3.2 présente les résultats pour une capacité de C;(0V)=50pF et C,(0V)=5pF.
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Figure 3.2 : calcul des capacités de jonction en fonction de la polarisation.

3.1.3 Modzéle électrique du BQJ

En paralléle de notre travail, des modeles électriques grand et petit-signal du BQJ ont été
développés par S. Feruglio afin de réaliser des outils de simulation permettant d’optimiser la
structure BQJ [46]. Le mod¢le grand-signal correspond aux cas ou le photodétecteur est a
I’équilibre ou en régime transitoire et est représenté a la figure 3.3.
Ce modgele est composé de deux blocs :

1) Le modele opto-¢lectrique (bloc encadré en rouge sur la figure 3.3), qui permet de

prendre en compte le temps de réponse intrinséque du photodétecteur. Il s’agit de



51

modéliser le temps requis pour obtenir les photocourants lorsqu’une impulsion
lumineuse atteint le détecteur.

2) Le modele électrique du BQJ (Bloc encadré en bleu sur la figure 3.3)

. )

C
Vaq1 aq1

v { quz Caqz

+
Caqa
ag3

Y] 3 qud- Caqd-

_ Y

Figure 3.3 : Circuit équivalent grand signal du BQJ

[46]
Les différents composants sont :
o Veq0 : les sources de tension équivalentes controlées par le flux ®y())
o Reqo et Ceqo: les constantes de temps opto-€lectriques du réseau équivalent du

photodétecteur. Elles sont assimilées a un modele du premier ordre et définies par les

fréquences de coupures [96-98]:
1 1
2MReqoCeqo - 2TTg

fe.o-3aB = (3.3)

avee ©

Top = 2,2\/Tne? + Tare? + Tpo? (3.4)
ou Ty sont les temps de diffusion des électrons photo-générés dans la zone quasi neutre de
type p ; Tp0 sont les temps de diffusion des trous photo-générés dans la zone quasi neutre de
type n ; 149 sont les temps de transit des photo-porteurs dans la zone de charge d’espace.

. Ione : les sources de photocourants controlées par la tension aux bornes de Ceqp
o R« (k=1...5) : les résistances parasites des contacts ohmiques et intrinséques des zones

quasi neutres.
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. Cjp : les capacités de jonction.

° Lyco : les courants d’obscurité

Le modele petit signal est utilisé pour décrire le comportement dynamique du photodétecteur
lorsqu’il est soumis a de petites perturbations ¢€lectriques ou des stimulations optiques autour

de son point de fonctionnement DC. Ce dernier est illustré a la figure 3.4.

V
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3

Figure 3.4 : Circuit équivalent petit signal du BQJ.
[46]

Qazwa'vc) +934(VD |3’?5)

Il est composé :
De générateurs de photocourants :

Ipro (1) = Apn @ (A)Spne (D) (3.5)
ou S,pg(A) et Ay représentent respectivement la réponse spectrale de la jonction et sa surface

active.

Des conductances dynamiques goo données par :
8oo = (3.6)

avec ljp et V;g respectivement le courant de jonction et la tension de polarisation.
Des transconductances ggpyp: dépendantes de la polarisation des jonctions adjacentes données

par :

ol
8oor = T;Z, (3.7)

ou 0’ référe a la ou aux 2 jonctions adjacentes.
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Des générateurs équivalents de bruit en courant i3, résultant du bruit de grenaille associé au
courant de Ijp et exprimé par :

Ty =T, = —— (3.8)

ou Af est la bande passante.

Des générateurs de bruit thermique en tension eZy,. provenant de R, tel que :

e2p. = 4KTR Af (3.9)

3.1.4 Réponses spectrales du BQJ

En connaissant la profondeur des jonctions, le dopage des caissons et leur profil de diffusion,
il est possible de déterminer les réponses spectrales de la structure BQJ. Dans le cadre d’une
collaboration avec Sylvain Feruglio, un modéle du BQJ de type-SPICE a été développé et
comparé avec une modélisation TCAD effectuée a 1’aide de 1’application Taurus Medici en
utilisant une symétrie circulaire [46]. La figure 3.5 permet de comparer les réponses spectrales
obtenues entre 400nm et 1100nm pour une polarisation inverse de 1.5V des jonctions du

détecteur.
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Figure 3.5 : Réponses spectrales du BQJ simulée a partir du modele développé et par
I’application Taurus Medici.

Comme attendu, les jonctions de surface répondent préférentiellement dans les basses
longueurs d’onde alors que les jonctions profondes ont une réponse plus importante dans le
proche infrarouge. Les oscillations présentes sur les réponses spectrales proviennent de la
prise en compte des couches de passivation sur la zone photosensible qui agissent comme un
filtre interférentiel [74][99]. Ceci a pour effet de moduler la transmittance du photodétecteur
en fonction de la longueur d’onde. Ces effets sont fréquemment observés sur les réponses
spectrales de photodétecteur [74].

On note toutefois une légere différence entre les deux modeles simulés concernant la réponse
spectrale de la jonction de surface. Il est possible que les couches de passivation absorbent

différemment dans le bleu par rapport a ce qui a été simulé dans 1’application Taurus Medici.
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En effectuant la somme des réponses spectrales des jonctions, il est possible d’observer la
réponse globale du BQJ entre 400nm et 1100nm comme 1’illustre la figure 3.6. La répartition
des quatre jonctions a différentes profondeurs entre 300nm et 11um permet de disposer d’un
photodétecteur capable de mesurer des spectres allant du proche UV au proche infrarouge en
incluant ainsi tout le spectre visible. Cette propriété permet [’utilisation de nombreux

fluorophores commerciaux utilisés dans les protocoles standard d’analyses biomédicales.

0,6 - — = Simulation Medici E
Modeéle développé

Réponse spectrale (A/W)
o o o o
N w = [9)]
1 1 1 1

o
-
1

0,0

——
400 500 600 700 800 900 1000 1100
Longueur d'onde (nm)

Figure 3.6 : Réponse spectrale globales du BQJ, simulées a partir du modele développé et de
I’application TCAD Taurus Medici.

3.1.5 Conception du BQJ

Pour des applications de mesure de fluorescence, il est souhaitable que le BQJ ait une
sensibilité¢ élevée. Cette derniére est proportionnelle a la surface de détection, cependant,
comme nous 1’avons vu précédemment, le courant d’obscurité est lui aussi proportionnel a la
surface du photodétecteur. Son augmentation entraine alors une augmentation du bruit de
grenaille dont la puissance moyenne est directement proportionnelle au courant traversant la
jonction. Il est ainsi avantageux d’adapter la taille de la zone active du détecteur au besoin
applicatif. Par ailleurs, afin de déterminer la taille du photodétecteur, nous avons pris en
compte I’intégration d’un canal microfluidique sur le BQJ, ceux-ci ayant des dimensions de
quelques dizaines a quelques centaines de micrometres. Ainsi, nous avons choisi de réaliser un
photodétecteur dont la zone photosensible, carrée, mesure 200um par 200um. Les périmétres
P; de chaque jonction sont P;=800um, P,=880um, P3=932um et P4=1000pum. La Figure 3.7 est

une représentation du layout du photodétecteur BQJ dessiné. La surface photosensible, au
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centre, représente 41,6% de la surface du détecteur. Le reste est occupé par les pistes
métalliques des canaux de sortie ainsi que par un masque réalisé avec la couche métal 3 de la
technologie permettant d’éviter la formation de photocourants dans les zones périphériques
des jonctions. Finalement, la structure du photodétecteur nécessite une surface carrée de
310um de coté. Bien que le ratio surface active sur surface totale soit faible, il reste
avantageux pour la mise en ceuvre d’un imageur multispectral, puisqu’un imageur
conventionnel dans quatre canaux spectraux ne permettrait pas d’atteindre un facteur de

remplissage supérieur a 25%.

310.00

200:00

Figure 3.7 : layout de la structure BQJ carrée 200um x 200pum dessinée.

3.2 Conception du préamplificateur intégré

3.2.1 Architecture

Les applications de mesure de fluorescence en conditions microfluidiques peuvent nécessiter
la mesure de trés faibles flux lumineux (correspondant a des faibles volumes d’échantillon
et/ou de faibles concentrations), de sorte que les photocourants du détecteur peuvent étre tres
faibles (de 1’ordre de quelques dizaines de femtoamperes). Pour optimiser le rapport signal a
bruit et obtenir une limite de détection la plus faible possible, il est nécessaire de développer
sur la méme puce un étage de préamplification faible bruit associ¢ au photodétecteur BQJ.

Puisque la technologie HVCMOS de Teledyne DALSA dans laquelle est développé le
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photodétecteur permet la réalisation de circuits basse tension (0-5V), nous avons pu intégrer
sur la méme puce le détecteur BQJ et I’étage de préamplification associé.

I1 est possible de mettre en ceuvre une préamplification de charge en intégrant les courants de
jonctions dans les capacités de jonctions. Il s’agit d’une implémentation bien adaptée pour les
photodiodes de petites tailles, qui ont de petites capacités de jonction (ce qui permet d’obtenir
d’importants gains de conversion [33]). La figure 3.8 illustre une implémentation avec trois
transistors : lorsque le transistor M1 est passant, la capacité de jonction est préchargée a une
tension de référence. Lorsque le transistor M1 est bloqué, sous 1’action du courant photonique,
la capacité de jonction commence a se décharger, ce qui entraine une variation de la tension
V. Cette technique permet d’avoir un facteur de remplissage important (ratio entre la surface
active et la surface totale du détecteur avec €lectronique associée) et elle est tres utilisée pour
les matrices de pixels mises en ceuvre dans les imageurs CMOS. Cependant, la variation de la
tension aux bornes de la jonction lors de I’intégration modifie la valeur de la capacité de

jonction, ce qui conduit & un comportement non linéaire limitant fortement les performances.

Figure 3.8 : Préamplificateur de charge a trois transistors

Par ailleurs, nous pensons que cette approche n’est pas bien adaptée a la structure BQJ
envisagée. En effet, dans le cas du photodétecteur BQJ, les différences importantes de dopage
entre les jonctions conduisent, comme nous 1’avons vu précédemment, a des capacités de
jonctions Cjp disparates variant dans un rapport 1 a 5. De plus, la taille du détecteur est
importante et de ce fait les capacités ont des valeurs importantes (de 5pF a 24pF pour une
polarisation inverse de 1V) ce qui limiterait le gain de conversion accessible avec cette
approche. Ainsi, il est préférable de réaliser I’intégration dans des capacités Cr externes au

photodétecteur, en contre-réaction d’un étage amplificateur comme I’illustre la figure 3.9.
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1
Ij Cj Vin Tvout

Figure 3.9 : Schéma d’un préamplificateur de charge utilisant une capacité d’intégration
dédiée.

Le gain complexe du montage de la Figure 3.9 est le suivant (voir annexe B):

1
Vout(w) jCrw

(3.10)

Ii(w) 1 CJ'
J 1__ﬁ(1+ Cf)
ou B est le gain de l’ampliﬁcateur et =2xf.

Pour que I’influence de la capacité de jonction soit négligeable, il faut %(1 + %) « 1 et donc
f

B> C—’ Le gain de conversion d’un préamplificateur de charge donne la variation de tension
f

de sortie pour une charge ¢lémentaire :
. q .
gainconversion = C_f (V/e) (3.11)

ou q est la charge de 1’électron.

I1 est donc préférable de choisir une petite capacité d’intégration pour obtenir un grand gain de
conversion. Sachant que selon le Design kit, la couche Double Poly donne une capacité
surfacique de C,=1,35fF/um’, nous avons implémenté des capacités d’intégration Cy de 1pF
réalisées avec une surface carrée de 27,2um de coté et permettant d’atteindre un gain de
conversion nominal de 160nV/e". En supposant une capacité de jonction maximale Cjnax=40pF
pour une polarisation inverse de 1V (voir figure 3.2), afin d’obtenir une préamplification de
charge permettant de s’affranchir de la capacité de jonction, il faut réaliser un préamplificateur
dont le gain S est tel que 5> Cjmax/Cr=40, soit treés supérieur a 32dB.

La puce implémente quatre préamplificateurs de charge, un pour chaque voie du BQJ. La
figure 3.10 montre 1’architecture de 1’étage de préamplification associé au photodétecteur

BQIJ.
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Figure 3.10 : Architecture du préamplificateur quatre canaux associé¢ au photodétecteur BQJ.

Chaque canal est un amplificateur de charge composé d’un amplificateur inverseur a gain
¢élevé avec une capacité d’intégration C¢ en contre-réaction. Périodiquement, un signal de
remise a z€ro (RST - Resef) controle de facon synchrone quatre interrupteurs pour décharger
simultanément les capacités d’intégration de chaque canal en les court-circuitant. Ainsi pour le
canal 6, au début d’un cycle d’intégration la capacité est déchargée et le signal de remise a
z€éro passe a 1’état bas, ce qui ouvre I'interrupteur. Durant I’intégration, le courant I¢ ¢ est

intégré dans la capacité et la tension de sortie Vy(t) est donnée par :
1 ot
Vo(t) = Vbiase T+ C_ffo Iche (v)dt (3.12)

avec 0<t<Tj,. La durée Tj, peut étre ajustée en fonction du niveau du flux lumineux sur le
photodétecteur et de la bande passante de mesure souhaitée. La phase d’intégration est suivie
par une phase de remise a zéro durant laquelle le signal de remise a zéro RST est a 1’état haut,
pour décharger les capacités Cy. La tension de sortie revient a sa valeur initiale et un nouveau
cycle peut démarrer. La variation de tension AVy = Vy(Tint) — Vpigs,g permet de déterminer le

courant moyen I, o durant chaque période d’intégration.
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Par ailleurs le gain élevé de I’amplificateur permet de minimiser 1’effet des différentes
capacités de jonction en limitant les variations de tension sur son nceud d’entrée. Sur chaque
canal, nous avons ajouté un tampon de sortie pour limiter les effets des capacités parasites de

ligne et de charge en sortie [100][52].
3.2.2 Amplificateur de charge Cascode

L’analyse précédente du comportement du préamplificateur de charge a mis en évidence la
nécessité de mettre en ceuvre des amplificateurs inverseurs de gain en boucle ouverte>>32dB.
La figure 3.11 représente le schéma d’un préamplificateur de charge articulé autour d’un
montage inverseur simple. La tension de polarisation inverse de la jonction est fixée a partir de
la tension de grille Vi du transistor M;. Durant la phase de remise a zéro, la capacité
d’intégration est court-circuitée et la tension de sortie V, est au méme potentiel que la tension
Vi. Cependant, le gain en boucle ouverte de ce montage est faible, ce qui provoque une

variation de la tension drain/source Vpg de M;.

v, +—| M1
i
o,
¥ oo
Vit Vi, 5 v

Figure 3.11 : Schéma d’un montage inverseur simple.

Par ailleurs, sous 1’effet de la modulation de canal, le courant de drain du transistor en

saturation s’écrit :

Cox W
Ip = #2 7 Ves = Ven)*(1 + 11, Vps) (3.13)

ou Ay est le parametre de modulation de la longueur du canal, p la mobilité des électrons dans

le canal, Cx la capacité d’oxyde de grille et Vi, la tension de seuil du transistor.
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Lors d’une phase d’intégration, la tension Vpg varie en fonction du courant intégré dans la
capacité d’intégration. Si le courant de drain Iy est maintenu constant, la tension Vgg varie
alors, ce qui modifie la polarisation de la jonction.

Pour nous affranchir des variations de polarisation des jonctions durant les phases
d’intégration, nous avons opté pour un circuit basé sur une structure de type cascode
[32,100,101] qui permet d’obtenir des gains d’amplification importants. Le schéma de

principe de I’amplificateur de charge cascode est illustré sur la figure 3.12.

VDD
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Figure 3.12 : Schéma d’un montage de type cascode.

Ce montage permet de découpler la tension Vps de M; de la tension de sortie grace au
transistor M2. Ainsi la tension de polarisation des jonctions du BQJ reste constante méme

lorsque la tension de sortie évolue au fil de I’intégration du courant dans la capacité Cr.

VGZ._l y o
+ m2 °

=

Figure 3.13 : Schéma petit signal du montage cascode.
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La figure 3.13 présente le schéma petit signal du montage cascode avec rqg tel que :

-1
al
Top = | =22 (3.14)
aVGS'O Vps=cst

ou Ipg est le courant de drain du transistor Mg, Vs sa tension grille-source, Vpgg sa tension

drain-source et g sa transconductance définie par :

0
Gmp = 22 (3.15)

Vs,

On trouve que le gain en boucle ouverte Bgo s’€crit :
v,

B = V_(i = —9Imi1To19m2702 (3.16)
En prenant en compte la résistance de charge RL, on obtient alors le gain f3:
B =12 = ~gmi (o1 IR2) Gz (122 IR (3.17)
avec Ry, la résistance de sortie vue du drain de M1, telle que :
=Tl (3.18)

3.2.3 Amplificateur Double Cascode

L’équation 3.17 montre que pour avoir un gain f élevé, la résistance vue du drain de M2
comme une charge, modélisée par Ry, doit étre la plus €levée possible. Pour que le gain ne
dépende pas de la charge résistive a la sortie de I’étage de préamplification, il faut fixer la
résistance équivalente vue du drain de M2. Une solution consiste a implémenter une charge
active cascode. L’architecture de cet amplificateur de charge double cascode [102] est
présentée sur la figure 3.14. Elle est mise en ceuvre :
- sur la figure 3.14.a avec un étage d’amplification nMOS et un miroir de courant pMOS
adaptés aux canaux 1 et 3 du BQJ (entrée de I’amplificateur connectée aux anodes des

jonctions). Cette structure est appelée « préamplificateur A » dans la suite.

- sur la figure 3.14.b avec un étage d’amplification pMOS et un miroir de courant
nMOS adaptés aux canaux 2 et 4 du BQJ (entrée de I’amplificateur connectée aux
cathodes des jonctions). Cette structure est appelée « préamplificateur B » dans la

suite.
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De cette maniére, les potentiels Vi des canaux 1 et 3 sont inférieurs a ceux des canaux 2 et
4. On peut alors obtenir une polarisation inverse de 1V pour les jonctions 1 a 3, et de 3V

pour la jonction 4.
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Figure 3.14 Amplificateur de charge double cascode. a) préamplificateur A pour les canaux 1
et 3 . b) : préamplificateur B pour les canaux 2 et 4 du BQJ.

La charge équivalente R, vue en sortie s’écrit Ry, = R, ||R,, avec :
Ry = 1o3(1 4 Gm3Tos) + Tos (3.19)
Ry =152(1 + gmaTo1) + To1 (3.20)

On obtient alors le gain en boucle ouverte suivant :

By = Yo _ _ 9m1gm29m3To1702703704 (3.21)
0 Vi Im2T01T02+t9Im3%03704

Lorsqu’une charge Ry est placée a la sortie du circuit, ceci a pour effet d’augmenter davantage

le gain tel que :

(RL*Ro)
Ry,

B = Bo (3.22)

Ou By est le gain sans charge.
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3.2.4 Etage de polarisation

L*étage de préamplification a été congu avec tous les transistors polarisés en saturation.

L’¢étage de polarisation du circuit amplificateur a pour objectif de fournir les tensions de
polarisations des grilles Vg1, Vg2, Vas et Vs des transistors M1, M2, M3 et M4 de la Figure
3.14. Cette polarisation est obtenue a partir de 2 miroirs de courant cascode associés a un

courant de polarisation /,,; comme cela apparait sur la figure 3.15.
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Figure 3.15 : Miroir de courant polarisant les deux types de préamplificateurs.

Les transistors M1 et M2 sont appairés aux transistors M5 et M6 afin de recopier le courant
I,oi dans la branche relative au canal 1. Les transistors M3 et M4 sont eux appairés aux
transistors M11 et M12 et permettent de recopier le courant de polarisation dans la branche
relative au canal 2. Les dimensions W/L des transistors sont liées au courant de polarisation

par la relation suivante :

1w
Lyor = Efk(l{gs —V)? (3.23)

Avec Vgs : la tension grille-source du transistor [V],
Vt : la tension de seuil du transistor [V],

W : la largeur de la grille du transistor [um],
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L : la longueur de la grille du transistor [um],

k : un paramétre dépendant du transistor [pA/V?].
Ainsi, les dimensions des transistors M1 a M4 ont été ajustées afin d’obtenir une saturation de
tous les transistors pour un courant o ~8pA.
Les transistors M29 et M30 permettent de décharger les capacités d’intégration Cy et Cp

durant la phase de remise a zéro.
3.2.5 Etage de sortie

I1 est difficile de garantir un fonctionnement correct de 1’étage amplificateur en routant les
sorties de 1’étage amplificateur directement sur des pads. En effet, il existe des capacités
parasites introduites par les pistes d’interconnexion et les pads qui pourraient perturber son
fonctionnement. De plus, il faut que le circuit reste fonctionnel lorsqu’il est chargé en sortie
par I'impédance d’entrée d’un oscilloscope (typiquement 1MQ//15 pF) ou d’une carte
d’acquisition. C’est pourquoi un étage de sortie a été ajouté. Il consiste en 4 suiveurs de
tension (source followers).

Ces derniers sont de deux types : pMOS pour les préamplificateurs A afin d’augmenter le
potentiel en sortie de la valeur de la tension de seuil d’un transistor, e¢ nMOS pour les
préamplificateurs B afin d’abaisser le potentiel en sortie. Ce choix a été réalis€é pour
compenser, dans un cas, la chute de potentiel a la sortie des préamplificateurs A lors de
I’intégration des courants entrants I, issus des canaux 1 et 3 du BQJ, et dans un autre,
I’augmentation du potentiel a la sortie des préamplificateurs B résultant de 1’intégration des
courants sortants des canaux 2 et 4 du BQJ.

La figure 3.16 représente le schéma complet du préamplificateur. Les dimensions des
différents transistors sont données dans le Tableau 3.1. Les transistors M1 a M4 réalisent les
miroirs de courant pour les préamplificateurs (transistors M5 a M20) et pour 1’étage de sortie
(transistors M21 a M28). Les transistors M28 a M32 sont commandés par le signal RST qui
permet de décharger simultanément toutes les capacités d’intégration.

Le courant de polarisation traversant les transistors M1 a M4 est fixé en insérant une

résistance entre les bornes Pol+ et Pol- du circuit.
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Figure 3.16 : schéma du préamplificateur quatre voies associé¢ au BQJ.

Tableau 3.1: tailles des différents transistors du préamplificateur quatre canaux.

Nom Type | W/L (um/pum)
MI;M5;M13;M21;M25 pMOS | 8/2
M2;M6;M14 pMOS | 15/1
M3;:M11;M19 nMOS |25/2
M4;M12;M20;M24;M28 nMOS |5/2
M29;M30;M31;M32 nMOS |0,8/0,8
M7:M15;M23;M27 nMOS | 10/2
M8;M16 nMOS | 0,8/3
M9;M17 pMOS | 1,6/2
M10;M18;M22;M26 pMOS | 10/2

Les miroirs de courant recopient le courant I, dans les quatre branches de préamplification
ainsi que dans les quatre tampons. Pour une tension d’alimentation de 5V, I’étage de

préamplification de charge quatre canaux consomme 360uW.

3.2.6 Simulations

Sauf mention particulicre, les canaux 1 et 3 sont identiques, de méme pour les canaux 2 et 4.
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3.2.6.1 Gain des préamplificateurs

Les simulations ont été réalisées sous le logiciel Cadence avec 1’outil Virtuoso. Le tableau 3.2
récapitule les parameétres g, et r, des transistors pour les deux types de préamplificateur

(nMOS et pMOS).

Tableau 3.2 : paramétres gy, et 1, des transistors pour les deux types d’étages de
préamplification. La numérotation des transistors fait référence a la Figure 3.14.

préamplificateur A préamplificateur B
(canaux 1 et 3) (canaux 2 et 4)
M1 M2 M3 M4 [\ M2 M3 M4
lg (LA) 8 8 8 8 8 8 8 8
8m (1S) 15,8 81,8 79,3 38,0 13,6 42,5 117 56,8
ro (MQ) 1,67 1,49 0,99 1,82 1,02 1,55 1,48 1,73

A partir de I’équation 3.21 et de ces paramétres, nous avons calculé un gain p de 62,5 dB pour
les préamplificateurs A et de 57,4 dB pour les préamplificateurs B, ce qui satisfait pleinement
la relation f > 32 dB nécessaire pour pouvoir négliger les effets des capacités de jonction
durant I’intégration des courants. Les préamplificateurs de type nMOS ont un gain DC plus
important que les préamplificateurs de type pMOS car leur transistor d’entrée a un gain de
transconductance plus élevé.

La figure 3.17 représente le layout du circuit complet. Il occupe une surface rectangulaire de
330pum x 185um. Les quatre capacités d’intégration apparaissent clairement (layout carré de

~27um de coté).

Tampons
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Figure 3.17 : layout du préamplificateur de charge quatre canaux.

Il est a noter qu’un soin particulier a été¢ apporté pour que les layouts des quatre canaux soient
trés similaires.

Par la suite nous avons extrait les composants parasites a partir du layout du préamplificateur
et effectué¢ des simulations en fréquence. Les marges de phase calculées sont respectivement
de 37° et 49° pour les préamplificateurs A et B, ce qui assure leur stabilité. Leurs bandes
passantes sont estimées a 1,6kHz et 7,2kHz respectivement. La Figure 3.18 représente les
résultats de simulation et de mesure des fonctions de transfert des deux types de
préamplificateurs en boucle ouverte. Les gains DC estimés sont de 62dB pour les

préamplificateurs A, et de 53 dB pour les préamplificateurs B.
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Figure 3.18 : fonction de transfert des préamplificateurs. a) : préamplificateur A. b) :
préamplificateur B.

Les différences entre les gains DC calculés et les gains simulés s’expliquent en partie par les
nombreux composants parasites extraits a partir de la vue layout et négligés dans le calcul
ainsi que par la perte de gain di a 1’étage de sortie.

3.2.6.2 Dynamique de sortie de I’étage de préamplification

Tant que tous les transistors sont saturés, 1’intégration dans la capacité Cy s’effectue de facon
linéaire. Dans le cas de mesures de fluorescence, les photocourants générés dans une jonction
pn varient typiquement entre 0,1pA et 100pA selon D'intensité collectée. Le temps
d’intégration des préamplificateurs peut étre ajust¢ de quelques millisecondes a quelques

secondes sans détérioration du gain comme le confirment leurs fonctions de transfert. Afin de
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disposer d’une sensibilité suffisante avec une capacité d’intégration Ce~IpF, il est alors
nécessaire de disposer d’une dynamique de sortie des préamplificateurs de quelques centaines
de millivolts a quelques volts. La figure 3.19 représente les tensions obtenues en simulation
avant et aprés 1’étage de sortie. La période d’intégration est réglée a 250ms et le courant
intégré est fixé constant a 2pA. Comme attendu, I’étage tampon de sortie introduit un offset
par rapport a la tension de polarisation des jonction Vyiasg correspondant au VGS des

transistors source followers .
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Figure 3.19 : (a) Signal de sortie de I’étage de préamplification A et (b) B pour un courant en
entrée de 2pA, une période de cycle de 250ms et un temps de reset de 10us.

On observe également que la pente d’intégration en sortie du buffer est légerement inférieure a
celle en sortie de I’amplificateur. L’atténuation introduite par les buffers de sortie est estimée a
1,8 dB pour les canaux 1 et 3 (suiveur de tension de type pMOS) et a 1,1 dB pour les canaux 2
et 4 (suiveur de tension de type nMOS).

La période de remise a zéro doit étre suffisante pour laisser le temps a la capacité d’intégration
de se décharger (typiquement quelques ps). Nous avons ainsi fixé la durée du reset a 10us. La
figure 3.20 présente la sortie 4 du préamplificateur ainsi que le signal de reset au moment de la

remise a zéro. Le temps de décharge est bien inférieur aux 10us de la période de reset.
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Figure 3.20 : Signal de sortie de la voie 4 du préamplificateur lors de la remise a zéro et de la
décharge de la capacité d’intégration. (a) : Sortie 4 et signal de remise a zéro de 10 ps. (b) :
Sortie 4 seule.

Pour évaluer la dynamique de sortie, on maintient le préamplificateur en mode intégration et
on ¢évalue la plage de tensions sur laquelle la sortie est linéaire. La Figure 3.21 présente le
résultat de simulation pour I’intégration d’un courant de 2pA. Au-dela de 300ms, le
comportement des sorties n’est plus linéaire. On en déduit une variation de tension maximale
en sortie AV, de 420mV pour les canaux de préamplification A et de 510mV pour les
canaux de préamplification B (pour une plage en sortie qui garantit une linéarité¢ meilleure que
99,9%).

La dynamique de sortie est définie par le rapport entre la tension de sortie maximale avant la

saturation et la tension de sortie minimale AV,,;, mesurable :

D(dB) = 20.log(~max) (3.24)

AVimin

Si la tension minimale mesurable correspond au niveau de signal obtenu pour un SNR de 0dB,
cela signifie que le niveau de bruit limite la dynamique de sortie. En supposant un niveau de
bruit d’environ 2mV,s [38], la dynamique de sortie est de 46,4dB pour les préamplificateurs
A, et de 48dB pour les préamplificateurs B.
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Figure 3.21 : Mesure de la dynamique de sortie des préamplificateurs A et B.

3.2.6.3 Capacité d’intégration

\

L’extraction des composants parasites a partir du layout fait apparaitre 32 capacités
supplémentaires entre les différentes couches physiques du circuit pour chaque
préamplificateur. Pour des raisons graphiques du logiciel utilisé, la localisation de ces
capacités est difficile et empéche la réalisation d’un schéma équivalent afin de déterminer leur
influence sur la valeur nominale de capacité d’intégration dessinée. C’est pourquoi nous avons
déterminé la valeur de la capacité équivalente par simulation en imposant un courant constant
dans les canaux et en calculant le gain de conversion. Afin de refléter au mieux les conditions
d’utilisation du montage, les capacités de jonction, mesurées sur un photodétecteur BQJ carré
de 200um, ont été prises en compte lors de la simulation. La figure 3.22 présente les tensions

de sortie simulées du préamplificateur et le tableau 3.3, les capacités d’intégration effectives.
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Figure 3.22 : résultats de simulation pour une intégration de 1pA par jonction en prenant en
compte les composants parasites extraits de la vue layout.

Tableau 3.3 : capacités d’intégration pour chaque canal du préamplificateur, déterminées par

simulation.
Canal Capacité d’intégration déterminée (pF)
1 1,23
2 1,22
3 1,18
4 1,16

Les capacités parasites ont pour effet d’augmenter la capacité d’intégration effective (~+20%)
et, de ce fait, de réduire le gain de conversion d’autant.
Le tableau 3.4 récapitule les principales caractéristiques du circuit de préamplification congu.

Tableau 3.4 : Résumé des caractéristiques de I’étage de préamplification.

Technologie HVCMOS 0,8um Teledyne DALSA
Consommation (alimentation Ov-5v) 360uW
Dynamique de sortie (nMOS/pMOS type) 420mV/510mV

Capacités d’intégration estimées en simulation | 1,22pF ; 1,23pF ; 1,18pF ; 1,16pF ;
(canaux 1 2 4)

Gain de conversion (canaux 1 4 4) 129nV/e™; 130nV/e ; 134nV/e™; 138nV/e';

Gain DC calculé/simulé Type nMOS : 62,5 dB/62 dB
Type pMOS : 57,4 dB / 53dB

3.3 Tests de la structure de photodétection

A D’issue de la phase de conception, la structure de photodétection a été réalisée chez le

fondeur Teledyne-DALSA dans la technologie HV-CMOS 0,8um. La puce fabriquée
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comporte un photodétecteur BQJ carré de 200pum seul, un second avec étage de
préamplification, 1’étage de préamplificateur seul, ainsi que d’autres structures qui ne sont pas
décrites dans ce manuscrit. La puce mesure Smm par 2mm et est intégrée dans un boitier
céramique CQFP de 80 broches.

La figure 3.23 représente le layout de la puce et indique I’emplacement des différentes
structures. La figure 3.24 est une photographie de la puce. On y distingue les plots de

connexion et les fils de connexion utilisés lors de la mise en boitier.

Figure 3.23 : layout de la puce. A : BQJ seul. B : BQJ et étage de préamplification. C : étage
de préamplification seul.
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Figure 3.24 : photographie de la puce mise en boitier.
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3.3.1 BQJ

3.3.1.1 Photocourants et courants d’obscurité

Comme illustré sur la Figure 3.1, les courants Ichp mesurés a la sortie du BQJ sont des
combinaisons linéaires des courants Iy traversant les jonctions. Chaque courant Iy est la somme
du courant d’obscurité Iy g et du photocourant I, ¢ généré dans la jonction tel que :

Ie = IdC,@ + Iph,@ (325)

La mesure du photocourant nécessite de déterminer au préalable le courant d’obscurité
traversant la jonction.

La mesure de ce dernier s’effectue dans un environnement contrdlé et en conditions
d’obscurité. En effet, nous avons vu au chapitre 2 qu’il est fortement dépendant de la
température et il est nécessaire de la maintenir constante lors des mesures. Ainsi, nous avons
utilisé une station sous pointes dont la température de la chambre de mesure est maintenue a
295K. Les micropointes, déposées sur les pads protégés a la sortie du photodétecteur BQJ,
sont reliées a une station de mesure Keitley 4200 dont les entrées sont équipées de
préamplificateurs. Les jonctions sont maintenues en polarisation inverse pendant les mesures.
Afin de déterminer I'influence de la polarisation inverse des jonctions sur les courants
d’obscurité, pour chaque jonction, nous avons fait varier sa polarisation en maintenant celles
des trois autres constantes a 0,1V inverse. Le résultat est présenté sur la figure 3.25 pour une
structure BQJ carrée de 200pum. A partir de ces mesures, on peut définir trois zones de
polarisation qui sont présentées dans le tableau 3.5 : mécanismes prédominants contribuant au

courant d’obscurité pour différentes polarisations..
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Figure 3.25 : Courants d’obscurités de la structure BQJ carrée 200um, mesurés pour chaque
jonction en fonction de la polarisation inverse.

Si aux faibles tensions de polarisation inverse les mécanismes de génération SHR sont
prédominants, pour V. 1>3,5V, le courant d’obscurité de la jonction de surface fortement
dopée J; est proportionnel a exp(Vyo11?), avec y réel. Ainsi, la contribution de I’effet tunnel

bande a bande est prépondérante pour la jonction de surface dans cette zone de polarisation.

Tableau 3.5 : Mécanismes prédominants contribuant au courant d’obscurité pour différentes

polarisations.
0V<Vp01’9<0,5V 0,5 V<Vp01’e<3 5V Vpol, 1>3,5V
5 Diffusion et Lic o proportionnel a Iae,1 proportionnel & exp(Vipor,1")
génération SHR (Vpol,e)Me Contribution BBT prépondérante
b Génération SHR
Iz prédominante
Ja

La jonction profonde étant la moins dopée, elle dispose de la zone de charge d’espace la plus
large, ce qui augmente la surface de sa paroi latérale qui est propice a la génération thermique
de charges. Ceci explique son courant d’obscurité plus important que les autres jonctions pour
une polarisation inverse inférieure a 3,5V. Afin de limiter la contribution du courant
d’obscurité lors des mesures de photocourants, nous voyons qu’il est avantageux de maintenir

une polarisation inverse faible, en deca de 3,5V.
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Influence de la taille et de la forme des structures :

Pour mesurer 1’influence de la surface du photodétecteur et de son périmétre sur les courants
d’obscurité, nous avons comparé plusieurs BQJ dont les tailles et formes varient :
e Structure rectangulaire 200um x 20um
e Structure circulaire de 4x10*um? (surface identique a une structure carrée de 200pum de
coté)
e Structure carrée 200 pm x 200 pm

e Structure carrée 500 pm x 500 pum
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Figure 3.26 : Somme des courants d’obscurité rapportée a la surface photosensible des
différentes jonctions en fonction de la forme et de la taille des structures BQJ.

Si on étudie les courants d’obscurité normalisés par la surface de la zone photosensible,
comme cela est représenté sur la figure 3.26, réduire le périmetre de la jonction permet de
réduire le courant d’obscurité. Ainsi, il est avantageux, pour une surface active donnée,
d’utiliser un layout circulaire par rapport a un layout carré (réduction du courant d’obscurité
de 18% pour une surface de 4x10*um?). Il est cependant a noter qu’un layout carré est mieux
adapté pour optimiser le facteur de remplissage d’une matrice bi-dimensionnelle de
photodétecteurs.

3.3.1.2 Réponses spectrales

Une fois la puce réceptionnée, nous avons vérifié le bon fonctionnement du photodétecteur
BQIJ en mesurant les réponses spectrales de ses jonctions. Pour ce faire, une structure carrée de

référence de 200um a été dupliquée sur la puce, sans électronique associ¢e. Cinq pads de
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50um permettent de mesurer les courants a la sortie du photodétecteur sous illumination. La

figure 3.27 représente le montage utilisé pour ces mesures.

IOV A o
....... . Lame séparatrice
Source.:: -------- Filtre 1 \ so.%o
blanche ™. | | accordable| |
iaphragme
>

ZE}BQJ

Figure 3.27 : Schéma du montage utilisé pour la mesure des réponses spectrales du BQJ.

Une source large bande (Fiber-Lite High Intensity Illuminator Series 180, Dolan-Jenner
Industries Inc., USA) est utilisée a I’entrée du systeme. Son faisceau optique passe dans un
filtre optique accordable (TOF-VIS, Meadowlark Optics Inc., USA) permettant de ne laisser
passer qu’une partie du spectre initial avec une largeur a mi-hauteur de 20nm. Le spectre
résultant, quasi monochromatique, passe par un diaphragme et est ensuite réfléchi sur une
lame séparatrice de microscope. Le faisceau est enfin focalisé au centre du BQJ comme
illustré sur la figure 3.28. Le diaphragme a pour fonction de contréler la taille du « point »
focalisé sur le photodétecteur afin qu’elle soit inférieure a celle de la zone photosensible. La
lame séparatrice est utilisée pour observer le BQJ a 1’aide d’un microscope, ce qui facilite le

placement des micropointes sur les pads pour la mesure des photocourants.

(@) (b)

Figure 3.28 : Photographies du BQJ représentant un cercle focalisé au centre du dispositif pour
deux longueurs d’onde.

Dans un premier temps la puissance incidente est mesurée pour chaque longueur d’onde en
remplagant le BQJ par un powermeétre. Dans un second temps, on mesure les courants sortant

du BQJ a laide d’'un SMU (Source Measure Unit, HP 4142B) permettant de fixer la

polarisation inverse sur les jonctions tout en mesurant les photocourants.
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Les photocourants Iy,; utilisés pour le calcul des réponses spectrales ont été estimés en
retranchant les courants d’obscurité 14 ;. Les réponses spectrales mesurées sont présentées sur
la figure 3.29. Les quatre réponses spectrales distinctes couvrent le spectre visible et le proche
infrarouge jusqu’a 1100nm. Plus la jonction est profonde, plus le maximum de sa réponse
spectrale est obtenu pour une longueur d’onde importante, conformément aux explications

présentées au chapitre 2.
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Figure 3.29 : Réponses spectrales du BQJ mesurées et simulées

Les résultats de mesure sont treés proches des résultats de simulation obtenus avec le modele
développé par S. Feruglio et présenté au paragraphe 3.1.3. Les mesures donnent une réponse
spectrale plus faible pour la jonction de surface que ne le donnait la simulation TCAD, ce qui
nous fait conclure que les couches de passivation déposées sur le BQJ absorbent une partie des
longueurs d’ondes autour de 400nm.

En outre, il est possible de représenter la réponse spectrale globale du photodétecteur BQJ en
sommant les réponses spectrales des jonctions. La profondeur de la jonction 4 étant située a
environ 11pm de la surface, en se référant au coefficient d’absorption du silicium (voir figure
2.5), la sensibilité spectrale maximale doit correspondre a une longueur d’onde proche de
800nm. Le résultat est présenté a la figure 3.30 et confirme une sensibilité spectrale maximale
entre 0,4A/W et 0,5A/W autour de 800nm. Cette valeur est supérieure a celles que I’on peut
trouver dans la littérature pour d’autres photodétecteurs a deux et trois jonctions enterrées, qui

se situent entre 0,25A/W a 0,35A/W a 800nm [75][74], et est proche du pic de responsivité de
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0,54A/W a 800m des photodiodes silicium/pin commerciales disponibles chez le fournisseur
Thorlabs.
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Figure 3.30 : Réponse spectrale totale du photodétecteur BQJ (S1+S2+S3+S4).

Les oscillations observées sur les réponses spectrales et provoquées par les couches de
passivation peuvent étre entieérement supprimées en appliquant la normalisation suivante :

s IpniD)
§=1Rj()~) ‘jl'-zllph,j(/l)

N,V = (3.26)

Ces réponses normalisées sont représentées sur la figure 3.31. On n’observe pas de modulation
des réponses N;(A) due aux couches de passivation. Ainsi, les rapports de photocourants entre
chaque voie ne sont pas dépendants des couches de passivation et peuvent correctement étre

utilisés pour déterminer les longueurs d’onde incidentes
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Figure 3.31 : Réponses spectrales normalisées.
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La répartition relative des contributions des jonctions permet d’obtenir une signature spectrale
en courant unique pour chaque longueur d’onde. La figure 3.32 présente deux signatures pour
des longueurs d’onde de 525nm et 750nm : alors que les jonctions de surface contribuent pour
75% du signal a 525nm, elles ne comptent plus que pour 21% a 750nm. Le fait de disposer de
quatre courants permet d’étre plus robuste que les photodétecteurs a deux ou trois jonctions
lors de la détermination de la longueur d’onde incidente, puisqu’en cas de canal bruité par

exemple, I’influence relative de ce dernier sur la répartition des courants sera moindre.

0,

525nm 750nm

Figure 3.32 : Répartition des photocourants pour deux sources monochromatiques a 525nm et
750nm.

3.3.1.3 Capacités de jonction

Les capacités de jonction d’une structure BQJ carrée de 200um ont été¢ mesurées a 1IMHz en
polarisant séparément chacune des quatre jonctions. Lorsqu’une jonction est polarisée, le
potentiel appliqué aux autres est laissé flottant. La figure 3.33 permet de visualiser a la fois les
résultats de mesure et de calcul. Jusqu’a 3V de polarisation inverse, le modele est en accord

avec les mesures des jonctions 2 et 4, avec un écart inférieur a 5%.
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Figure 3.33 : Capacités de jonction mesurées et calculées pour différentes polarisations
inverses.

Pour la jonction 3, la capacité de jonction est surévaluée d’environ 17%. Enfin, pour des
polarisations supérieures a 1V, la capacité de la jonction de surface diminue fortement, ce qui
peut étre expliqué par un claquage de la jonction 1 dans ces conditions de polarisation. En
effet, lors de 1’étude des courants d’obscurité, la figure 3.25 illustrait I’augmentation brusque
du courant dans la jonction de surface avec une contribution prépondérante du courant par
effet tunnel, annoncgant le claquage de la jonction pour des polarisations légérement
supérieures a 3,5V.

Sous une polarisation inverse de 1V, les capacités de jonction ont été estimées a
23,9 pF (£0,3), 14,7 pF (£0,1), 5,8 pF (£0,2) et 5,3 pF (£0,1), respectivement pour les
jonctions 1 a 4. La capacité de jonction maximale est bien obtenue pour la jonction de surface.
Cette derniére est inférieure aux valeurs estimées dans la phase de conception de I’étage de
préamplification (estimée<40pF). Ainsi, les étages de préamplification congus répondent
toujours a la contrainte B>>Cima/Cy, valant en réalit¢ 27,6dB (contre 32dB utilisés pour la
conception).

3.3.2 Préamplificateur de charge

La figure 3.34 présente le BQJ avec le préamplificateur associé et 1’étage de sortie.
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Figure 3.34 : photographie du BQJ avec le préamplificateur quatre canaux associé.

Pour la lecture du signal a la sortie de la puce, nous avons utilisé¢ un contrdle en deux phases
avec un temps de remise a zéro de 10us et un temps d’intégration tiy variable en fonction du
niveau du signal d’entrée. La tension de sortie du préamplificateur s’exprime en fonction des

courants de jonction et du temps d’intégration t par 1’équation suivante :

t 1

Vout,i(t) == fo alch,i(f)df + Voffset,i pour OStSTint(3-27)

avec :

Vorsseti = Vbiasi + Ves,i (3.28)
oU Vyias; st la tension de polarisation de la jonction et Vgs; la tension grille-source du tampon
de sortie du canal i.

3.3.2.1 Dynamique de sortie

Les sorties du préamplificateur intégré ont été reliées a une carte électronique mettant en
ceuvre quatre amplificateurs d’instrumentation (PGA204, Texas Instruments) permettant de
soustraire les tensions d’offset Vser; avant l’acquisition des signaux par une carte
d’acquisition 12 bits (CH3160, Acquitek). Le photodétecteur a été placé en condition de faible
luminosité et le signal a été intégré sur une durée de 5s. La figure 3.35 représente la tension de
sortie du canal 4 en fonction du temps d’intégration. En choisissant une période d’intégration
trop longue pour le courant a mesurer, la tension de sortie a un comportement non linéaire a
partir de 2,5s. On estime ainsi la dynamique de sortie proche de 500 mV ce qui est comparable

aux 510mV estimés en simulation.
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Figure 3.35 : Tension de sortie mesurée sur le canal 4 avec le BQJ en condition de faible
luminosité.

3.3.2.2 Capacité d’intégration

Le BQJ a ¢été illuminé en utilisant une modulation On/Off, synchronisée avec les périodes de
reset et d’intégration. Les mesures dans les conditions Off déterminent le courant d’obscurité

du détecteur qui peut alors étre soustrait aux mesures effectuées lors des conditions On

d’illumination.
lllumination
On N Off On
i t=
T
Reset >
tid T
Vo, tens ~NCDS
Vonat ez
— :
1
I a
t t; t+T t”
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Figure 3.36 : Signaux de sortie des canaux 1 et 2 en réponse a une excitation On/Off modulée.

La figure 3.36 représente les signaux de sortie sous une excitation optique modulée On/Off.

Chaque intervalle On ou Off correspond a une période d’intégration-reset d’une durée T. Pour
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chaque période d’intégration-reset, il est possible d’utiliser soit une méthode de double
échantillonnage corrélé [103] (CDS pour correlated double sampling), soit une méthode de
double échantillonnage non corrélé (NCDS pour non-correlated double sampling). La

méthode CDS consiste a réaliser deux lectures successives durant un méme cycle d’

intégration. Elle permet de supprimer le bruit en \/ kT /C provenant du transistor utilisé pour le
reset, ainsi que les effets d’injection de charge. La méthode NCDS consiste a soustraire de la
valeur lue en fin d’intégration au temps t,, la valeur mesurée au début de I’intégration suivante

au temps t;+T. Elle permet de supprimer I’injection de charges, mais double en valeur

quadratique le bruit en \/m , ce dernier n’étant pas corrélé d’une période d’intégration a
I’autre. Elle a cependant 1’avantage d’étre plus efficace pour réduire le bruit de scintillation
(flicker noise) a faible fréquence. En effet, le temps tycps = ((t; + T) — t;), qui apparait sur
la figure 3.36, est compris entre 20 microsecondes et quelques millisecondes, alors que le
temps tcps = (t; — t;) utilisé dans la méthode CDS est bien plus long, compris entre
quelques centaines de millisecondes a 5 secondes et dépend du temps d’intégration choisi.
Nous avons vu au paragraphe 3.2.6.3 que les capacités d’intégration estimées par simulation
¢étaient de 1,2 pF (£40 fF). Pour valider cette valeur, nous avons dupliqué le préamplificateur
sur la puce, sans connexion au BQJ. Un courant de InA a été injecté a DI’entrée du
préamplicateur avec une unité de précision SMU (Agilent B2901A) et nous avons déterminé
une valeur de C¢=1,6 pF, en prenant en compte la perte de gain dii aux suiveurs de tension en
sortie. La faible différence entre les valeurs mesurées et simulées résulte des capacités
parasites. En tenant compte de ces mesures, le gain de conversion du préamplificateur de
charge fabriqué est de ~100 nV/e.

3.3.2.3 Courants d’obscurité

Les courants d’obscurité des jonctions du BQJ ont été mesurés avec les préamplificateurs
intégrés. Ils ont été évalués en mesurant les courants des canaux de sortie en condition
d’obscurité a température ambiante (23°C). Nous avons trouvé 145pA/cm’® (£5pA/cm?),
378pA/em’ (£7pA/cm?), 360pA/cm® (£2pA/cm?) et 248pA/ecm? (£2pA/em?), respectivement
pour les jonctions 1 a 4. Ces courants d’obscurité sont dix fois plus faibles que ceux d’un

photodétecteur BDJ avec préamplificateur de charge réalisé¢ en technologie AMS 0,8um. Le
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tableau 3.6 permet de comparer les courants d’obscurités de différentes structures de

photodétection avec préamplification.

Tableau 3.6 : comparaison des courants d’obscurité pour différents photodétecteurs avec

préamplification.
Type de BQJ et BDJ et Jonction pn et
photodétecteur préamplificateur de | préamplificateur de préamplificateur
charge charge [38] transimpédance
[104]

technologie HVCMOS 0,8um AMS 0,8um CMOS 0,25um

dimension 200x200um 100x300um 10x10um

Courant d’obscurité 145-378pA/cm” 2300-5700pA/cm” 1,2pA/cm”

En prenant en compte la dynamique de sortie des canaux, la perte de gain due a I’étage suiveur
de tension et la capacité d’intégration mesurée et estimée a 1,6pF, on peut déterminer la durée
maximale d’intégration a partir des courants d’obscurité. Le canal 3 est le canal limitant avec
un courant d’obscurité de 144pF et une dynamique de sortie de 420mV. On obtient alors un
temps d’intégration maximal de 5,7s a température ambiante.

3.3.2.4 Analyse de bruit

Le bruit a la sortie des préamplificateurs associés au BQJ provient principalement de quatre

sources [105] :

. IZ,,; : le bruit de grenaille du photodétecteur,

. IZ,,, : e bruit thermique provenant du transistor d’entrée du préamplificateur de charge,
. 1;2 : le bruit en 1/f provenant du transistor d’entrée du préamplificateur de charge,

o I,fth_R : le bruit thermique provenant du transistor utilisé pour le reset.

Nous allons nous focaliser sur le bruit provenant du préamplificateur de charge.

Pour effectuer les mesures de bruit, la puce contenant le BQJ et le préamplificateur de charge
est connectée a une carte d’acquisition. Chaque voie de la carte dispose en entrée d’un
amplificateur d’instrumentation avec un gain programmable fixé a 10, ainsi qu’une
compensation permettant de supprimer toute tension d’offset provenant du photodétecteur
(soit Virer; défini a I’équation 3.28). Une carte de conversion analogique-numérique disposant

de 12 bits de dynamique (CH3160, Acquitek) permet d’acquérir les signaux. Les composants
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analogiques sont alimentés a partir d’une pile 9V et placés dans un boitier métallique pour le

blindage. Le bruit est évalu¢ en mesurant les fluctuations du signal en condition d’obscurité.

Les résultats sont résumés dans tableau 3.7.

Tableau 3.7 : Bruit a la sortie du BQJ en condition d’obscurité

Canal 1 Canal 2 Canal 3 Canal 4
Gain DC: Gain DC: Gain DC: Gain DC:
62 dB 53 dB 62 dB 53 dB
méthode CDS 1500 iVyme | 1200 1V | 700 iVie | 300 pVime
Bruit mesuré fo-t; = 980 ms
méthode NCDS | |, Wi | 120 tVie | 80 iV | 40 Vi
(t;+7T)-t,= 20 ms
Bruit de grenaille dii au
Puct? gn courant d’obscurité du 40 V. 80 HV,. 90 WV, | 90 1V,
condition BQJ
d’obscurité .(Some)
avec: Bruit en /KT /C 50 4Vie | 50 WVime | 50 0Vime | 50 0Vyme
Composantes (sortie)
¢ L5 de bruit Bruit thermique
reset — 1 OIS simulées ou (sortie) (avec les
T 1s calculées capacités de jonction 38 WVom 39 WV 39 BVim 85 KV
du BQJ)
Bruit en 1/f
(sortie) (avec les 384 yVim | 5320uVim | 185 0Vim | 522 uVim

capacités de jonction
du BQJ)

Le bruit mesuré est bien plus faible avec la méthode NCDS qu’avec la méthode CDS

. Ceci

montre que le bruit en 1/f est prédominant. Il faut aussi noter que, pendant les mesures, le bruit

. , , . T Crt+Ci |
provenant du transistor d’entrée du préamplificateur est amplifi¢ d’un facteur (%), ou Ci,
f

est la capacité équivalente a I’entrée du préamplificateur. Cette derniere a été mesurée a

~24pF, ~38pF, ~20pF et ~11pF, respectivement pour les canaux 1 a 4. Ces gains expliquent

que le bruit mesuré sur le canal 4 est inférieur au bruit mesuré sur le canal 2.

3.3.2.5 Performances

La sensibilité¢ S, d’un photodétecteur, exprimée en [A/Ix], est une caractéristique importante

pour les applications biochimiques [106]. Dans le cas de photodétecteurs avec amplificateur

de charge, il est possible d’exprimer la sensibilité en fonction de la capacité d’intégration Cs.

Elle s’exprime alors en [V/(Ix.s)] et s’écrit :
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S, = % (3.29)
Avec
. S()A) : la réponse spectrale du détecteur [A/W],
o A : I’aire de la zone photosensible du détecteur,
o Km=638 Im/W, I’efficacité lumineuse pour la vision photopique (i.e. le facteur de
conversion Lumen-Watt),
o V(L) : la fonction d’efficacité lumineuse spectrale faisant le lien entre la perception

qu’a I’ceil humain d’un flux lumineux et la puissance effective de ce flux.

Dans le cas du BQJ, il est possible de combiner les quatre réponses spectrales de chacune des
jonctions afin d’augmenter la sensibilité si aucune discrimination spectrale n’est requise.
Ainsi, nous pouvons estimer que la sensibilité de la structure de photodétection composée du
BQIJ et des préamplificateurs est d’environ 9,8 V/Ix s a 555nm (la fonction d’efficacité
lumineuse V(L) est maximale et égale a 1 a 555nm). Le tableau 3.8 permet de vérifier que ces
résultats sont comparable a ceux d’autres types de photodétecteurs utilisant des capacités de
IpF [107] et 0,5pF [108].

Si nous calculons les sensibilités pour chaque jonction en prenant leurs réponses spectrales
individuelles, nous trouvons : 2,3 V/Ix, 4,1 V/Ix, 3,1 V/Ix et 0,2 V/Ix, respectivement pour les
canaux 1 a 4.

Tableau 3.8 : comparatif de sensibilité entre photodétecteurs.

BQJ 200 x 200 um” et Barrette de 32 BDJ 100 x 300 um” Matrice 128 x 64 de
préamplificateur avec pixels actifs [107] photodiodes de 24,65 x
24,65 um’ [108]
Technologie HVCMOS 0,8 pum CMOS 0,8 um CMOS 0,35 pm
Sensibilité 9,8 V/Ix a 555nm 10,5 V/Ix a 555nm 0,4V/Ix a 555nm

D’une manicre générale, 1’équation 3.29 nous montre que la sensibilité est proportionnelle a
I’aire du photodétecteur et inversement proportionnelle a la capacité d’intégration du
préamplificateur. Il est donc nécessaire d’effectuer un compromis sur la taille de la zone
photosensible afin de limiter la capacité de jonction, ce qui permet 'utilisation d’une faible
capacité d’intégration. Lors de la conception du photodétecteur, il faut toutefois garder a
I’esprit que le bruit augmente avec la surface des jonctions, ce qui limite la détection de faibles

signaux.
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Dans le cas de mesures d’intensité lumineuse du flux incident, la gamme dynamique permet
de déterminer les signaux minimum et maximum mesurables [109]. La limite maximale
correspond a la saturation du détecteur, tandis que le minimum correspond au bruit de fond.
Ainsi, compte tenu des résultats d’analyse de bruit présenté au paragraphe 3.3.2.4, on peut
estimer que la gamme dynamique du BQJ avec préamplificateur intégré varie de 68dB pour le
canal 1 a 82dB pour le canal 4.

Le signal minimum détectable est lui défini par :

nin = 5o (3.30)
Avec :
o S. : la sensibilité [V/Ix s],
. oy : le niveau de bruit de fond

. tine : le temps d’intégration

Ainsi, pour le temps d’intégration maximal de 5,7 s, le signal minimum détectable est de
12,7 plx, 5,0 plx, 4,5 plx, et 38 ulx a 555nm, respectivement pour les canaux 1 a 4, ce qui
correspond a 8,4 fW, 3,3 fW, 3,0 fW et 25 fW pour une source disposant d’une efficacité
lumineuse de 60 Im/W (valeur typique pour une LED ou une lampe fluorescente). Le tableau
3.9 permet de comparer les performances du BQJ par rapport a d’autres détecteurs de taille
semblable. Le faible courant d’obscurit¢ de la structure et la sensibilité €élevée permet de
détecter des sources de quelques dizaines de picowatts par centimetre carré contre quelques

nanowatts par centimetre carré pour d’autres structures.

Tableau 3.9 : Performances du BQJ associé au préamplificateur par rapport a d’autres

photodétecteurs.
BQJ et Ref [32] Ref [62] Ref [104]
préamplificateur
intégré
Technologie 0,8 pm HVCMOS 0,18 um 5 pm 0,5 um
Type de photodétecteur | Photodétecteur BQJ | NWell/Psub PD Photogate Photodiode
commerciale
Surface photosensible 200 0200 pm’ 100 0100 pm” | 3000300 um”> | 500 0500 pm®
Courant d’obscurité Jonction 1 a4 : 3 nA/cm’ >1,1 nA/cm’ 80 pA/cm’
140 pA/em’;
380 pA/em’ ;
360 pA/em® ;
250 pA/em’
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Intensité min. détectable Jonction 1 a 4 3,5 nW/cm” 30 nW/em® 5 nW/em”
(2 555nm) :
21,0 pW/cm2 ;
12,5 pW Jem? ;
11,3 pW fem? ;
95 pW /cm’

Lors d’analyses de fluorescence, le niveau de signal a mesurer peut étre trés faible. 11 est alors
important d’utiliser un dispositif disposant d’une bonne détectivité D* [35] (voir équation
chapitre 2). Pour le BQJ carré de 200um x 200um avec préamplificateur associé, en utilisant la
méthode NCDS, la détectivité D* varie entre D*¢,=4,7 10'> cm Hz"*W™' et D*4;3=13,3 10"

cm Hz'?

W pour une longueur d’onde incidente a 555nm.
Le tableau 3.10 récapitule les performances mesurées du BQJ associ¢ au préamplificateur de

charge quatre voies.

Tableau 3.10 : Performances mesurées du photodétecteur BQJ associé au préamplificateur
quatre voies

Technologie HVCMOS 0,8um Teledyne DALSA
Consommation (alimentation Ov-5v) 360uW
Dynamique de sortie (nMOS/pMOS type) 420mV/510mV
Capacité d’intégration mesurée 1,6pF
Gain de conversion 100nV/e
Gain DC mesuré Type nMOS : 62 dB
Type pMOS : 53dB
Courant d’obscurité (canaux 1 a 4) 140 pA/cm?’; 380 pA/em’ ; 360 pA/cm’ ;
250 pA/cm’
Plage de sensibilité du photodétecteur 400nm-1100nm
Sensibilité a 555nm (canaux 1 a 4) 23V/x ;4,1 V/x ;3,1 V/Ix; 0,18 V/Ix
Intensité minimale mesurable a 555nm (canaux 1 a 4) 12,7 plx ; 5,0 plx ; 4,8 plx ; 38 plx
Détectivité D* a 555nm (canaux 1 a 4) 4,710 cm Hz""W™'; 11,8 10" cm Hz"*W™';
13,3 10" cm Hz"*W™'; 1,5 10" cm HZz'*W™ ;

3.4 Conclusion

Nous avons décidé de concevoir une structure BQJ de surface active carrée de 200 pm pour
notre projet. Cette dimension est le résultat d’un compromis entre I’augmentation de la
sensibilit¢ du capteur et le maintient des courants d’obscurités a quelques centaines de
femtoampéres (a température ambiante et pour une tension de polarisation inverse inférieure a

3V). Cela permet par ailleurs d’intégrer sur le capteur un canal microfluidique.
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Bien qu’une forme circulaire optimise les courants d’obscurité en minimisant sa contribution
périmétrique pour une surface donnée, un pixel carré permet un facteur de remplissage plus
important dans I’optique éventuelle de réaliser une matrice de pixels.

Afin de minimiser 1’amplification du bruit, nous avons développé des préamplificateurs
intégrés au plus prées du BQJ. Les quatre capacités de jonction du photodétecteur étant
fortement disparates, nous avons sé¢lectionné un montage de type préamplificateur de charge
utilisant une capacité d’intégration en contre réaction de I’amplificateur. La valeur nominale
de cette derniére est identique pour les quatre canaux et a été choisie a 1pF pour étre
suffisamment faible afin d’atteindre un gain de conversion élevé (100nV/e). De plus, les
capacités de jonction du BQJ valant jusqu’a 24pF pour une polarisation inverse de 1V, il a été
nécessaire de concevoir un étage de préamplification a gain élevé (f>50dB) afin de limiter
I’influence des capacités de jonction sur la polarisation des jonctions. Les mesures effectuées
avec le préamplificateur ont montré qu’il est possible de détecter une intensité lumineuse
minimale de 11,3pW/cm® & 555nm, ce qui est comparable aux performances d’autres

structures dans la littérature.



4 DETECTION DE FLUORESCENCE
(DISCRIMINATION/QUANTIFICATION)

Les mesures de fluorescences pour le tri de cellules biologiques ont démarré a la fin des
années soixante avec I’invention par Bonner, Sweet, Hulett, Herzengerg du trieur de cellules
activé par fluorescence (Fluorescence Activated Cell Sorter — FACS) [110]. Depuis les
technologies n’ont cessé d’évoluer, cependant elles requiérent toujours d’exciter les éléments
fluorescents avec une source de forte intensité. Les sources utilisées sont généralement des
lasers [111-114], mais des systémes a base de LEDs ont commencé a voir le jour [24,115-
118]. La différence de puissance entre la source d’excitation et 1’émission de fluorescence peut
atteindre cinq ordres de grandeur. Afin de pouvoir détecter, observer et quantifier cette
émission de fluorescence a 1’aide d’un photodétecteur, il est nécessaire de limiter la quantité
de photons provenant de I’excitation et risquant d’atteindre la zone photosensible [119,120].
Pour ce faire, il a été nécessaire de développer des filtres optiques coupe-bande déposés
directement sur notre dispositif afin d’atténuer trés fortement le signal d’excitation pour
faciliter la détection de 1’émission de fluorescence a quantifier.

Ce chapitre se compose de trois parties. La premiére présente les travaux de conception et de
réalisation des filtres optiques intégrés. La seconde partie décrit des méthodes de traitement du
signal permettant d’exploiter les quatre sorties du BQJ. Deux méthodes sont présentées pour
déterminer les puissances incidentes de plusieurs sources optiques mélangées pour former un
spectre complexe. Une troisitme méthode propose un prétraitement statistique afin
d’augmenter le SNR lorsque le nombre de sources incidentes est inférieur au nombre de
jonction du photodétecteur. Enfin, la troisieme partie présente les résultats de mesures
effectuées avec le photodétecteur en utilisant des mélanges de sources. Les méthodes de
traitement du signal sont tout d’abord testées, puis nous présentons une étude préliminaire de
discrimination de fluorescence.

Cette ¢tude constitue une premiere €tape pour l’utilisation du systeéme de photodétection
développé dans le cadre de génotypage plaquettaire utilis€ en biologie moléculaire afin de
déterminer la présence ou I’absence de différents genes et alleles. Ces tests sont

particulierement nécessaires lors de transferts sanguins ou plaquettaires afin de diagnostiquer
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trois maladies qui peuvent en découler : le purpura post-transfusionnel[121-123], qui entraine
une chute du nombre de plaquettes sanguines (thrombopénie), 1’état réfractaire aux
transfusions plaquettaires [124,125] et la thrombopénie néonatale allo-immune [126,127], qui
résulte d’une immunisation maternelle contre les antigénes plaquettaires foetaux hérités du
pere [128]. Lors de transferts de plaquettes sanguines, les problémes de compatibilité de
plaquettes ont généralement lieu sur la reconnaissance de I’antigene HPA1 (Human Platelet
Antigen) dont il existe deux types, a et b, correspondant a deux all¢les, qui sont des mutations
de la chaine d’ADN d’un geéne. Chaque chromosome va avoir un type d’allé¢le, et ainsi, une
paire de chromosomes dispose de deux antigénes HPA1, définissant les types aa, bb, ou ab.
Pour que le transfert plaquettaire se déroule sans incident, il faut que les antigénes HPA1 du
donneur et de I’accepteur soient du méme type. Contrairement aux dons de cellules sanguines,
les plaquettes ne peuvent pas €tre conservées plus de cing jours. Il est donc nécessaire de tester
fréquemment de nouvelles arrivées de dons pour définir les types d’antigéne HPA1 qu’ils
contiennent. Ces tests nécessitent généralement de multiplier les chaines d’ADN avec une
réaction en chaine par polymérase (PCR), puis de marquer les mutations d’antigéne recherchés
avec des fluorophores. Cette technique a pour principaux inconvénients d’étre longue et
coliteuse en réactifs, ainsi que de nécessiter un équipement volumineux et fragile comme un
cytometre de flux par exemple. Ainsi, il est opportun de développer un outil d’analyse
permettant d’identifier la paire d’antigénes HPA1 dans les échantillons de plaquettes qui ne
nécessite qu'une quantité limitée de solution et qui soit facile d’acces, tant en terme de cofit
que de disponibilité lors du don de plaquettes. Nous souhaitons démontrer que le systeme de

photodétection développé est un bon candidat pour cette application.
4.1 Conception de filtres optiques

4.1.1 Filtre interférentiel

Un filtre interférentiel est basé sur le principe d’interférences constructives et destructives a
I’interface de deux diélectriques empilés alternativement en couches d’épaisseur A/(4n), ou n
est I’indice de réfraction du matériau. Ces indices de réfraction et 1’ajustement des épaisseurs
respectives des couches permettent de sélectionner les longueurs d’onde qui seront réfléchies

et donc atténuées par le filtre.
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Plusieurs travaux ont montré de trés bons résultats optiques de filtres interférentiels externes
[129], ou intégrés [53,130—132], utilisant quarante couches ou plus. Des travaux précédents
[133][93] dans le laboratoire ont mené a la réalisation d’un filtre interférentiel en TiO,/Si0; de
neuf couches déposées par pulvérisation cathodique pour une épaisseur d’environ 1,2pm. Ces

résultats sont présentés sur la figure 4.1.

Transmission (dB}

1 I'\ /
-16 4 / —m— Simulation
] \‘/ —a— Mesure
-18 —_—
400 450 500 550 600 650 700
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Figure 4.1 : Transmission d’un filtre interférentiel de neuf couches en TiO,/SiO, déposées par
pulvérisation cathodique.
Adapté de [133]

Le filtre obtenu est relativement efficace avec une atténuation de 16,5 dB, mais la méthode de
dépot nécessite plusieurs heures. Dans ’optique de réaliser des dispositifs de photodétection
avec filtres optiques intégrés a I’aide d’un procédé¢ industriel, il est nécessaire de revoir la
méthode de dépot pour qu’elle soit plus rapide et compatible avec les exigences de fabrication
de I’industrie microélectronique CMOS.

La technologie HV-CMOS, utilisée par Teledyne DALSA et avec laquelle est réalisé¢ le
photodétecteur BQJ, utilise une couche de passivation en nitrure (Si3N4) déposée par PECVD
(Plasma Enhanced Chemical-Vapor Deposition) qui recouvre tous les dispositifs. Afin de
modifier le moins possible la chaine de fabrication des dispositifs, nous proposons de
remplacer les couches de passivation existantes par un filtre interférentiel en SizN4/SiO,,
déposé par PECVD. Afin de rester compatible avec les débits des chaines de production, nous
avons décidé de limiter le filtre a neuf couches.

La premicre étape a été de mesurer les indices de réfraction des matériaux a notre disposition.

Pour ce faire, nous avons déposé par PECVD des couches de 100nm de SiO, et de SisNy sur
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silicium. Les mesures ont été effectuées avec un ellipsometre en utilisant le modéle de Tauc-
Lorentz [134], particuli¢rement performant pour la caractérisation de matériaux amorphes tels
que a-Si ou a-SizNy[135]. Les indices optiques des matériaux TiO,, SiO; et SizN4 ont été
mesurés sur des couches de 100nm déposées sur silicium et les résultats sont présentés sur la

figure 4.2
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n Si0O2
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Figure 4.2 : Mesures des indices de réfraction du TiO, déposé par pulvérisation et du Si3Ny et
du Si0O; tous deux déposés par PECVD.

Comme attendu, I’indice de réfraction du Si3Ny est plus faible que celui du TiO,. Or, comme
I’exprime 1’équation 2.41 D’efficacité d’un filtre interférentiel a rejeter une longueur d’onde est
directement proportionnelle a 1’écart d’indice de réfraction des deux matériaux composant le
filtre. Ainsi, en 1’état, un filtre interférentiel SisN4/SiO; serait moins performant que le filtre
T10,/S10; pour un nombre de couches équivalent. La figure 4.3 permet de comparer les
performances de ces deux filtres pour neuf couches de matériaux dont les €paisseurs ont été
choisies pour rejeter la longueur d’onde de 532nm. La simulation a été effectuée avec le
logiciel Matlab a I’aide d’un programme développé en interne. Ce programme se base sur une
méthode de calcul matriciel permettant de réduire un empilement de couches minces en une
succession de cellules élémentaires composées d’une seule interface, suivie d’un milieu
quelconque. Comme attendu, I’atténuation du filtre utilisant le nitrure standard, dont I’indice
de réfraction est nszng=2,02 a 532nm, atteint un maximum de 11dB a 532nm, contre une

atténuation de 18,7dB pour le filtre utilisant du TiO,.
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Figure 4.3 : Simulation de filtres interférentiels TiO,/Si0; et Si3N4/Si0, de neuf couches a
partir des indices optiques mesurés pour chaque matériau.

Une étude compléte sur les conditions de dépot du nitrure par PECVD réalisée par Gorin,
Jaouad et al. [136] montre que I’indice de réfraction du Si3N4 peut étre augmenté en diminuant
le ratio NH3/SiH4 des gaz utilisés, et en effectuant le dép6t a haute fréquence (13,56 MHz
plutdt que 380 kHz). En effet, a basse fréquence, les ions de faible masse comme [’hydrogene
peuvent se synchroniser sur la fréquence du champ électromagnétique appliqué, traverser le
plasma, et venir directement bombarder la surface de 1’échantillon. En augmentant la
fréquence, ce phénoméne disparait, ce qui permet I’insertion des autres espéces présentes dans
les gaz. De méme, en diminuant le ratio NH3/SiHa, I’insertion de silicium est favorisée, ce qui
augmente 1’indice de réfraction du dépot.

Nous avons ajusté les parametres de dépdt dans ce sens et mesuré de nouveau les indices
optiques d’une couche de 100nm de nitrure optimisé. La figure 4.4 présente l'indice de

réfraction mesuré.
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Figure 4.4 : Mesure de I’indice de réfraction du nitrure optimisé en fonction de la longueur
d’onde.

On obtient une augmentation de 32% de I’indice de réfraction a 532nm, passant de ngi3ns=2,02
a ngi3ng=2,66. Dans ce cas, le nitrure, riche en silicium, a un indice de réfraction n supérieur au
dioxyde de titane, ce qui permet d’obtenir de meilleures performances de réflexion des
longueurs d’onde choisies. Par ailleurs, 1’épaisseur des couches a déposer étant inversement
proportionnelle a I’indice de réfraction, 1’épaisseur totale du filtre sera plus faible, ce qui
conduit a des temps de dépdts plus courts et a une meilleure possibilité d’intégration sur puce.
La figure 4.5 présente les résultats de simulation pour un filtre (SizN4)s(Si0,)4 utilisant le
nitrure optimisé avec un indice de réfraction ngi;ng=2,66 a 532nm. Les épaisseurs des couches

des matériaux sont données par :
2
Esip, = —— = 90nm 4.1)

4 M5i0,(532nm)

Esizn, = ——2—— ~ 150nm 4.2)

ANSiz N4 (532nm)

Ce qui donne une épaisseur totale du filtre de 1,11um, pour une atténuation a 532nm de 21,5

dB.
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Figure 4.5 : Simulation du filtre interférentiel utilisant le nitrure optimisé ayant n=2,66.

La chute importante de la transmission pour les longueurs d’onde inférieures a 480nm n’est
pas reliée au comportement interférentiel du filtre, mais est due au coefficient d’atténuation
ksisng du nitrure optimisé, qui augmente fortement dans le bleu et le proche UV. La figure 4.6
présente les résultats de mesure du coefficient d’absorption ksisna du nitrure standard et celui
du nitrure optimisé. Pour ce dernier, nous avons atteint les limites de sensibilité de

I’ellipsomeétre pour les longueurs d’onde supérieures a 575nm.
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Figure 4.6 : Mesures du coefficient d’atténuation k du nitrure standard et du nitrure optimisé
déposé par PECVD.

Contrairement au nitrure standard, pour lequel le coefficient d’atténuation n’augmente que

modérément dans les basses longueurs d’onde du spectre visible, celui du nitrure optimisé,
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riche en silicium augmente sur plus de trois ordres de grandeur. Pour rappel, le coefficient
d’absorption a(A) du silicium est représenté a la figure 2.5.

Ainsi, en augmentant la proportion de silicium dans le nitrure, le coefficient d’atténuation
augmente fortement dans le bleu et le proche infrarouge, ce qui augmente 1’atténuation du
filtre dans ces longueurs d’onde. Cette propriété sera mise en avant au paragraphe 4.1.2.2.

Une fois le procédé de dépot du nitrure optimisé, nous avons déposé le filtre sur une lame de
verre (Eagle XG) carrée de 2 cm de coté afin d’effectuer des mesures en transmission.

Le rapport de ’intensité Iy d’un faisceau lumineux traversant le filtre, sur I’intensité I..r du
méme faisceau traversant une lame de verre de référence, permet de tracer la transmittance du

filtre déposé telle que :
Tys = 10 log(%) (4.3)

Le résultat obtenu est représenté a la figure 4.7.
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Figure 4.7 : Mesure et simulation du filtre interférentiel déposé sur verre.

Pour ce filtre, le pic d’atténuation est obtenu a 518nm pour une atténuation de 21,9 dB. Nous
observons un décalage de 18nm par rapport a 532nm, longueur d’onde pour laquelle ont été
calculées les épaisseurs des couches du filtre. Cette variation de 2,6% peut s’expliquer par une
variation de 1’épaisseur des couches pendant le dépot et/ou par une variation de 1’indice de
réfraction des matériaux (la reproductibilité d’un appareil de dép6t en recherche étant difficile
a assurer d’autant qu’elle ne dispose pas d’un ellipsométre in situ). Nous obtenons néanmoins

une atténuation de 20,8 dB a 532nm, soit un gain de 3,3 dB par rapport a un filtre en
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Ti0,/S10,. Par ailleurs, le temps de dépot du filtre a grandement été réduit et passe de ~12h a

~30 min (2min 50s pour les couches de SizN, et 2min 10s pour les couches de SiO5).

Le filtre interférentiel congu pour rejeter le 532nm a ensuite ¢té déposé sur un photodétecteur
BQJ comme le présente la figure 4.8. La puce sur laquelle se trouve le photodétecteur mesure
4mm x 2mm. Le filtre a aussi été déposé sur un échantillon de verre placé a coté de la puce

pendant le dépot PECVD.
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Figure 4.8 : Filtre interférentiel Si3N4/Si02 de neuf couches déposé sur un photodétecteur
BQJ.

La figure 4.9 représente les résultats de mesure du filtre interférentiel sur la lame de verre et
sur le BQJ. Une maintenance ayant été effectuée entre temps dans le bati de dépot PECVD,
une nouvelle mesure préalable de I’indice de réfraction d’une couche de 100nm de silicium a
donné un indice n=2,51. L’épaisseur de la couche de nitrure passe ainsi a 158nm afin de
rejeter le 532nm au maximum. La mesure en transmission du filtre déposé sur le verre donne
un pic d’atténuation maximal a 490nm, ce qui correspond a une épaisseur de nitrure nominale
de 140nm.

La mesure du filtre déposé sur le photodétecteur s’effectue en mesurant les courants a la sortie
du BQJ et en les divisant par les courants mesurés sur un BQJ de référence sans filtre. Le
photodétecteur est illuminé avec un faisceau circulaire de 100 pm provenant d’une source
blanche (Fiber-Lite High Intensity Illuminator Series 180, Dolan-Jenner Industries Inc., USA)
couplée a un filtre LCD permettant de sélectionner une partie du spectre avec une largeur a

mi-hauteur de 20nm. Les photocourants sont mesurés avec une unit¢ de mesure (Source
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Measure Unit, HP 4142B) permettant de fixer en méme temps une polarisation inverse de 1V

de chaque jonction du BQJ.

Courants avec filtre

Entre 500nm et 540nm, le niveau de signal n’est pas mesurable et le ratio —
Courants de référence

est limité a -15,2 dB par le banc de test a notre disposition. Cependant 1’utilisation d’un laser a
532nm permet de quantifier I’atténuation pour cette longueur d’onde mesurée a -17,4 dB. On
observe aussi par ailleurs que le pic d’atténuation maximal du filtre déposé sur le
photodétecteur BQJ se situe entre 500nm et 540nm, et non a 490nm comme c’est le cas du

filtre déposé sur le verre en référence.

04

-10 -

)
z
c
kel
@ 207
IS
[72)
cC
©
|_ . .
304 —— Simulation (attendu 158nm; n=2,514) |
—— Simulation (estimé 140nm; n=2,514)
—e— Mesure filtre sur BQJ
Mesure filtre sur verre
-40

T T T T T T T T T T
400 500 600 700 800 900
Longueur d'onde (nm)

Figure 4.9 : Simulation et mesure du filtre interférentiel déposé sur le BQJ.

L’¢écart entre ces deux filtres peut s’expliquer par la non-homogénéité du dépot PECVD dans
la chambre du bati. La figure 4.10 illustre ce phénomene : un filtre interférentiel Si3N4/S10, de
neuf couches, dont les épaisseurs sont calculées pour avoir une atténuation maximale a la
longueur d’onde de 532nm (vert), est déposé sur une gaufre de silicium de 6°’. Lorsqu’on
observe la gaufre sous lumiere blanche (néon ou lumiére du jour), la couleur du filtre varie du
vert, au centre, au orange sur les bords. Ainsi la longueur d’onde réfléchie varie entre 530nm

et environ 600nm, ce qui correspond a ~13% par rapport a la valeur nominale de 532nm.
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Figure 4.10 : Filtre interférentiel dépos¢ par PECVD sur une gaufre de silicium de 6po.

Le filtre interférentiel sur la lame de référence donne une atténuation de 21,5 dB a 490nm.
Cette performance supérieure aux simulations s’explique par un indice de réfraction et un
coefficient d’atténuation plus grands a 490nm qu’a 532nm.

En comparant a la littérature [133][137][138] les performances du filtre déposé sur puce, on
voit qu’il est possible d’atteindre des performances proches, voire supérieures a ce qui se fait
avec 32 couches de TiO,/Si0;. Les temps de dépot sont réduits a quelques minutes en PECVD
contre plusieurs heures par pulvérisation et la technique est directement intégrable dans les
procédés industriels de fabrication CMOS. Le tableau 4.1 présente différentes performances

de filtres interférentiels déposés sur puce.

Tableau 4.1 : comparaison de performances de filtres interférentiels sur puce

Désignation Atténuation (dB) Intégration

Filtre interférentiel 32 couches 20 Moyenne
Ti0,/Si0, ; 2,5um [137]

Filtre interférentiel 9 couches 16,5 Bonne
Ti0,/Si0, ; 1,2um [133]

Filtre interférentiel 21 couches 25 Moyenne
Si3N4/SiO; ; 4,2um [138]

Filtre interférentiel 9 couches 21,5 (a 490nm sur verre) Bonne

Si3N4/SiO; ; 1,1pm 17,4 (2 532 sur puce)

4.1.2 Filtre absorbant

4.1.2.1 Colorant dans une résine

Des travaux précédents au laboratoire ont montré I’utilité de combiner un filtre interférentiel et

un filtre absorbant [133][93]. En effet, dans un systéme intégré de type laboratoire sur puce,
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les chemins optiques entre émetteur fluorescent et photodétecteur sont trés courts, de 1’ordre
de quelques micromeétres, soit 1’épaisseur du filtre optique, ou du canal microfluidique.
L’émission de fluorescence étant isotrope, cette proximité entre source et détecteur conduit a
avoir des angles d’incidence fortement ¢éloignés de la normale du filtre. Ceci est illustré a la

figure 4.11 : pour une distance entre 1’émetteur et le détecteur h;<h,, on obtient un angle

d’incidence maximal 8,>8, (8 = = — tan™! zh , avec d la largeur du photodétecteur).
2 d
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Figure 4.11 : Illustration de I’influence de 1’éloignement de la source émettrice par rapport au
photodétecteur sur 1’angle d’incidence.

Or, en général, le filtre interférentiel est congu pour une incidente normale a sa surface.
Augmenter I’angle d’incidence conduit a augmenter les épaisseurs de couches de diélectriques
percues par le rayon incident et donc a décaler la longueur d’onde réfléchie vers les plus
basses fréquences. Ainsi, les performances a la longueur d’onde pour laquelle le filtre a été
congu se dégradent rapidement avec 1’angle d’incidence du faisceau.

A P’inverse, I’atténuation d’un filtre absorbant augmente avec 1’angle d’incidence puisque le
trajet optique dans le filtre augmente. Combiner les deux filtres dans un filtre hybride permet,
apres optimisation, d’obtenir une réponse quasi constante sur une large plage d’incidence.

La précédente étude [133] avait retenu 1’Orasol red (Ciba-Geigy) comme colorant a dissoudre
dans de la photorésine KMPR et permettait d’obtenir une atténuation de 30 dB a 532nm pour
une épaisseur de 1,5um. Malheureusement la société a arrété la production de 1’Orasol red, et

il est nécessaire de trouver un autre colorant.
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Hofmann et al. [139] ont étudié la dilution du Sudan II dans du PDMS afin de réaliser des
canaux microfluidiques filtrants. Ils ont réussi a obtenir une atténuation de 40dB a 532nm pour
une épaisseur de 1 mm de PDMS chargé avec 1200 pug/mL de colorant.

L’absorption d’une solution de Sudan II d’une concentration de 20pg/ml dans du
cyclopentanone a ét¢ mesurée en cuvette avec un spectrophotometre. La cuvette de quartz
permet un trajet optique de 1cm. On obtient une absorption de 6,1dB a 532nm comme on peut
I’observer sur la figure 4.12. En appliquant 1’équation 2.39 on trouve une absorption d’environ
30,5 L/(g cm), ce qui est proche des 33,3 L/(g cm) que I’on peut déterminer a partir des
résultats de la publication [139] dans laquelle les auteurs utilisent le Sudan II pour la
réalisation d’un filtre absorbant. Les résultats de mesures sont directement transposables a une
concentration 10* fois plus élevée, pour une épaisseur 10* fois moins importante, soit 1pum. On

trouve une atténuation de 6,1 dB/um pour une concentration de 0,2g/mL de Sudan II
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Figure 4.12 : Absorption du Sudan II pour une concentration de 20ul/ml dans du
cyclopentanone dans une cuvette de 1cm.

Bien que ’atténuation ne soit pas trés importante, nous avons essay¢ de diluer du Sudan II a
0,2g/mL dans de la KMPR. Pour ce faire, nous avons préalablement dilué le colorant dans du
cyclopentanone, avant de I’incorporer a la résine. La relation qui relie la quantité de colorant a

la concentration de ce dernier dans le solvant est donnée par :

Mcolorant
Ccolorant - MKMPR (4-4)
Vsolvant +PCsolvantD
solvant

Avec : Ccojorant : 1a concentration du colorant [g/L]
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Mcolorant : 1a masse du colorant [g]

Vsolvant : 1€ volume de solvant dans lequel le colorant est préalablement dissout [mL]

PCsolvant : le pourcentage de solvant dans la KMPR (55% pour de la KMPR 10.05)

Mixwmper : la masse de KMPR dans laquelle on incorpore le colorant [g]

Dsolvant : 1a densité volumique de solvant dans la KMPR [g/cm3] (0,95 g/cm3)
Bien que la dispersion assistée par ultrasons semble efficace, il apparait au microscope que le
dépot est trés granuleux. Cela montre que la résine est saturée et que le Sudan n’est pas
enticrement dissout. La figure 4.13 présente [’observation au microscope avec un
grossissement x10 d’un dépot de Sudan II sur verre. D’autres tests ont été réalisés avec des
concentrations plus faibles. Cependant, au-dela d’une concentration de 10 mg/mL le Sudan

n’est pas entierement dissout.

Figure 4.13 : dépot de KMPR avec une concentration de 0,2g/mL de Sudan II

D’autres colorants avec des absorptions supérieures au Sudan II ont été étudiés, avec des
résultats similaires : il n’a pas été possible de dissoudre les colorants puis de les incorporer
dans de la KMPR pour les concentrations nécessaires afin d’obtenir prés de 35dB
d’atténuation pour une épaisseur de photorésine de 1,5 um. Le tableau 4.2 récapitule les

colorants testés, dont les poudres VIS de la société QCR solution Corp.

Tableau 4.2 : récapitulatif des colorants testés et concentrations nécessaires pour une
atténuation de 35 dB pour une épaisseur de 1,5um

Sudan II VIS 520 VIS 532 VIS 534 VIS 523
Absorptivité ~30Lg'em [ 125Lg'em | 175Lg'em [ 202Lg'em [ 291 L g’ em
1 1 1 1 1
Concentration 0,765g/mL 0,186 g/mL | 0,133 g/mL. | 0,115 g/mL 0,08 g/mL
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nécessaire pour 35
dB d’atténuation
sur 1,5 pm

Autofluorescence | Faible (570- aucune Forte a Forte a Forte a
950nm) 565nm 565nm 547nm

4.1.2.2 Filtre absorbant en nitrure

En plus des difficultés pour trouver un colorant ayant une absorptivité (en L.g™.cm) suffisante
pour atteindre 35 dB sur quelques micromeétres, on observe une forte autofluorescence (visible
a I’ceil) de la majorité des pigments commerciaux. Nous avons décidé de mettre a profit
I’augmentation du coefficient d’atténuation dans le proche UV observée pour le dépdt de
nitrure que nous avons optimisé. Dans le cas des nitrures a forts indices de réfraction
développés pour les couches antireflets, ’absorption dans I’UV a été attribuée a
I’incorporation importante du silicium [136][140]. Nous proposons ainsi de réaliser un filtre
absorbant constitué d’une unique couche de nitrure. Pour ce faire, nous avons déposé par
PECVD une couche de 700nm de nitrure sur une lame de verre de ~200um d’épaisseur
(Fisherbrand 12-540B 22x22 #2). Aprés caractérisation en transmission a l’aide d’un
spectrophotométre, la lamelle de verre a été découpée et un carré¢ de 300um de coté a été
déposé sur le photodétecteur BQJ. La mesure des courants avec et sans filtre permet de tracer
la transmittance de ce dernier en fonction de la longueur d’onde. On observe sur la figure 4.14
les résultats de mesure du filtre en transmission et sur le BQJ. Deux sources ont été utilisées
pour couvrir le spectre entre 350nm et 800nm : une LED UV centrée a 365nm (Thorlabs
M365L2) ainsi qu’une lampe halogene pour couvrir le spectre visible.

La mesure en transmission a nécessité ’utilisation de deux réseaux de diffraction différents :
le premier optimisé pour des longueurs d’onde autour de 500nm et le second optimisé pour
des longueurs d’onde autour de 700nm. Ce changement de réseau se manifeste dans les
mesures par un décalage de 0,5 dB observable sur la figure entre 550nm et 580nm.
L’atténuation est maximale a 380nm et vaut -34,8 dB . Dans la bande passante du filtre a partir
de 540nm, elle reste inférieure a -2 dB. Les mesures du filtre sur le BQJ donnent une
atténuation maximale de -30,6 dB dans la bande atténuée entre 380nm et 385nm et une
atténuation inférieure a -3,8 dB dans la bande passante (a partir de 550nm). Cette 1égere
différence de comportement du filtre entre les deux mesures peut s’expliquer a la fois par le

dépot PECVD de la couche de nitrure qui n’est pas homogene sur toute la surface (voir
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paragraphe 4.1.1), ainsi que par de faibles variations du chemin optique entre les mesures de

référence sans filtre, et celles avec sur le BQJ, induites par le montage expérimental.
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Figure 4.14 : Mesure du filtre en nitrure de 700nm sur verre et sur le photodétecteur BQJ.

4.2 Traitement du signal optimisé pour le photodétecteur BQJ

4.2.1 Méthode 1 : quantification de plusieurs sources lumineuses

Nous avons vu au paragraphe 2.4.3 que les quatre jonctions du photodétecteur BQJ
permettaient de déterminer la longueur d’onde incidente d’un flux monochromatique en
observant la répartition des photocourants sur chaque jonction. Cependant, dans le cas d’un
spectre incident plus complexe résultant de la contribution de 1 & 4 sources lumineuses
distinctes, il est possible d’exploiter les propriétés spectrales du BQJ pour discriminer ces
sources lumineuses et pour quantifier leur contribution.
A partir des réponses spectrales Si(A) (i=1...4) du BQJ, une source incidente A avec un spectre
®A(A) de puissance P génere un vecteur de courants [I; o] de quatre composantes tel que
[99][141] :

Uiali=1.4 = [Pfq)A(/l)Si(A)dA]izl.A— (4.5)
Si le signal incident est composé de n spectres distincts ®y(A), provenant par exemple de

quatre types de fluorophores, avec des puissances Py, 1’équation 4.5 devient :

[iali=1.a = [ZR21 P [ @x(D)S;(DdA)i=1.4 = [Rix) i=1.4 [Pli=1.n (4.6)

k=1.n

avee ©
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Ry = [ @ (D)S;(A)dA (4.7)
Si les spectres @y(A) sont connus a priori, car provenant par exemple de marqueurs

fluorescents, les coefficients Rjx peuvent alors étre déterminés. La mesure des photocourants

permet d’estimer les puissances respectives Py des différentes sources en résolvant 1’équation

suivante :
1
[ 1,A—| Rll Rln P1
|12.A| _ Ry . Ryp 4
I = R (4.8)
3,A 31 e sn||p,
I4,A R4_1 ™ R4_n

Bien que cette équation permette en théorie une résolution linéaire, lors de faibles signaux
optiques, la présence de bruit dans les mesures conduit parfois a 1’obtention de solutions non
physiquement réalistes, avec parfois des puissances estimées négatives. Nous imposons alors
une contrainte de positivité sur les solutions et résolvons 1’équation au sens des moindres
carrés. Nous pouvons pour cela utiliser par exemple la fonction Matlab /sgnonneg. Cette
méthode est aussi applicable pour les photodétecteurs a deux (BDJ) et trois (BTJ) jonctions
enterrées pour discriminer deux ou trois sources distinctes. L’évaluation des performances de
cette méthode avec des structures BDJ, BTJ et BQJ est présentée au paragraphe 4.3.1.2.

Cette méthode peut étre appliquée soit sur les photocourants comme cela a été décrit, soit
directement sur les sorties du photodétecteur, ce qui peut €tre avantageux lorsqu’un canal est

fortement bruité par exemple.
4.2.2 Méthode 2 : de quantification de plusieurs sources lumineuses

La méthode précédente nécessite, pour chaque mesure de photocourants, de résoudre
I’équation 4.8 au sens des moindres carrés avec une contrainte de positivité de la solution.
Nous proposons alors une méthode alternative utilisant des transformations linéaires et
permettant d’estimer directement les puissances de différentes sources lumineuses composant
un spectre complexe incident. Cette solution a pour avantage de pouvoir étre implémentée
avec un circuit électronique analogique puisqu’il suffit de fixer des gains différents sur chaque
sortie du BQJ. Ainsi, pour un jeu de fluorophores donné, une fois le dispositif calibré, il est
possible d’obtenir une estimation des puissances des sources, sans qu’il soit nécessaire

d’utiliser un algorithme de résolution.
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Cette solution est illustrée a la figure 4.15.
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Figure 4.15 : illustration de la méthode utilisant les transformations linéaires afin de
déterminer a 1’aide du BQJ les puissances des composantes d’un spectre complexe incident.

Elle consiste a appliquer une transformation linéaire aux sorties O; du BQJ et de former n+1
canaux (n<4): le canal [y est optimisé pour fournir en sortie une réponse spectrale quasi-
constante sur une plage de longueur d’onde allant de 400 a 880nm. Les canaux I'; a I';, sont
optimisés pour extraire respectivement les contributions des n marqueurs fluorescents (ou plus
généralement de n sources) composant le spectre complexe incident.

[y est utilisé pour évaluer la puissance incidente du signal optique recu par le BQJ sans
connaissance préalable de ses propriétés spectrales. I'} a I’y sont utilisés pour quantifier les
composantes provenant des marqueurs fluorescents.

La transformation linéaire pour la puce BQJ est définie par :

r, o1 Aoz ayz Qos][l
Fl _ 11 A1 13 am\ lg (4'9)
Iy an1 anz an3 Anallly
Les coefficients [a;;] sont déterminés a partir des équations suivantes :
mingo|1 —Z}?zl anSj(l)|2 (4.10)

et
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Ri1 o Ryp)?
B cee 0 all alz a13 a14 Rll Rln
i R 21 e T2m 4.11)
ming, g, || : : Ry .. Ry (4.
0 - ﬁ In1 Apz Apz Apg
R41 en R4n

ou B est un coefficient de calibration reliant la puissance de la source aux mesures de
photocourant..

On remarque que I'équation 4.11 correspond a un systeme linéaire de n équations pour
4n coefficients inconnus, qui est donc sous déterminé. On ajoute la contrainte de norme
minimale pour la matrice [a] pour résoudre ce systeme. Cette contrainte permet de
minimiser le gain de bruit introduit par le post-traitement des mesures.

La solution par moindres carrés avec une contrainte de norme minimale est donnée
par (voir annexe C pour la démonstration) :

11 Az Qg3 Aa]’
= [RI([R]"[RD™* 4.12)
An1 Un2 An3 Ung

avec :
R11 Rin
R21 es RZn
R] = 4.13
[ ] R31 es R3n ( )
Ry Ryn

Les coefficients ajj, i=1..n peuvent ainsi étre déterminés directement a partir des spectres des
sources composant le spectre complexe et des réponses spectrales du BQJ.
A partir de ces coefficients, il est possible d’estimer les réponses spectrales équivalentes en

sortie des canaux post-traités I'y(A) données par :

L) = |2ty a;S; ()| (4.14)

4.2.3 Prétraitement statistique

Lorsque la concentration des marqueurs fluorescents est faible, ou lorsque le signal de
fluorescence est fortement atténué¢ avant d’atteindre le photodétecteur, les mesures de
photocourant peuvent avoir lieu a de faibles rapports signal sur bruit. Dans le cas ou le nombre

de sources spectrales (marqueurs fluorescents) est inférieur au nombre de jonctions et des lors
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que le SNR est supérieur a 0 dB, il est possible de réaliser un prétraitement statistique sur un
ensemble de mesures répétées pour un échantillon donné et basé sur une analyse par
composantes principales (Principal Component Analysis, PCA) pour augmenter le rapport
signal sur bruit.

Puisque les sources de bruits dans le BQJ et dans le préamplificateur quatre canaux ne sont pas
corrélées, et que les photocourants sont eux corrélés avec les propriétés spectrales du signal
optique incident, il est possible d’estimer un sous espace signal associé a ces photocourants et

d’augmenter le SNR en mesurant la projection des signaux dans ce sous espace. Le vecteur
des photocourants 1197(14) est relié a la puissance incidente P et au spectre normalisé @4 ,(A)

du signal optique incident A par la relation :

l[ S Pan(DSy (A)dul

— i p (] PanDSDdA}

L, (A) = P, l[f <DA,n(/1)S3(/1)d/1J| =P, U(A) (4.15)
[ @4, (DS, (D)dA

La matrice l7(A) définit le sous espace signal associé a A dans l'espace a quatre
dimensions défini par les 4 courants du BQ]J.
La figure 4.16 illustre le cas d’une détection de fluorescence a deux marqueurs par exemple,

pour lequel un sous-espace a deux dimensions peut étre défini par deux vecteurs unitaires

U (labely) et U (label,) correspondant respectivement aux signaux des deux marqueurs.

Figure 4.16 : Direction des signaux pour le marqueur 1, le marqueur 2 et un mélange des deux
marqueurs.

La direction du signal peut étre obtenue par décomposition en valeurs singuliéres de la matrice
de covariance de I’ensemble des jeux des quatre photocourants mesurés en sortie du BQJ pour

un échantillon donné. Les vecteurs propres associés aux plus grandes valeurs propres



111

définissent le sous-espace signal, alors que les plus petites valeurs propres correspondent au
sous-espace du bruit.
Une fois le sous-espace signal déterminé, les mesures peuvent étre projetées dans ce sous-
espace a I’aide de 1’équation suivante :

_— _ 4 —

Lproy = (X31 i w) U (4.16)
Il est possible de projeter le vecteur I, dans ’espace BQJ initial, ce qui permet d’obtenir un
vecteur de photocourants prétraités et ainsi débruités. Le gain en rapport signal a bruit est

maximal lorsqu’il existe une seule source ou plusieurs corrélées. Il vaut alors :

ASNR = 10log () = 6 dB 4.17)

4.3 Tests et validation

4.3.1 Méthode 1

4.3.1.1 Détermination des puissances dans un mélange de LEDs

Les premiers essais pour valider ces méthodes ont été réalisés avec un signal optique incident
généré a partir de quatre LEDs, dont les raies sont centrées a 470nm, 525nm, 640nm et

940nm. Les spectres des LEDs sont représentés a la figure 4.17.
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Figure 4.17 : Spectres normalisés des LEDs utilisées.
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Nous avons déterminé les composantes Rj, définies par 1’équation 4.7 a partir des
photocourants mesurés pour chaque LEDs allumée séparément. Nous avons ensuite réalisé
différents mélanges en allumant plusieurs LEDs simultanément et mesuré les photocourants
provenant du photodétecteur BQJ. Les puissances des différentes sources ont été estimées a
partir de I’équation 4.8 en utilisant la fonction Isqgnonneg disponible sous Matlab, puis nous les
avons comparées aux puissances mesurées avec un powermetre calibré (Modele 1830-C et
détecteur Si 818UV, Newport Corporation, USA). Dans tous les cas, les puissances estimées
différent d’au maximum 2% par rapport aux mesures de références. La figure 4.18 présente les

résultats de mesure pour un des mélanges de quatre LEDs allumées simultanément.

1000 -
LED bleue (470 nm)

800+ LED verte (525 nm)

Puissances estimées
600 4 I Puissances attendues

400 4 LED rouge (640 nm)

Puissance (pW)

LED IR (940 nm)
200+

0
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400 500 600 700 800 900 1000
Longueur d'onde (nm)

Figure 4.18 : Puissances de quatre sources, formant un spectre complexe, estimées a I’aide de
la méthode par moindres carrés

4.3.1.2 Comparaison des performances entre BQJ, BTJ et BDJ

Nous avons comparé¢ ¢également les performances du BQJ par rapport a d’autres
photodétecteurs & multiples jonctions, comme les BDJ et les BTJ. Pour ce faire, nous avons
réalisé différents mélanges de deux et trois sources, puis nous avons déterminé les puissances
des sources a 1’aide de la méthode 1 décrite précédemment. Les BDJ et BTJ correspondent a
un BQJ ou seules les deux ou trois premieres jonctions sont utilisées. Pour pouvoir comparer
les résultats, nous avons calculé I’erreur normalisée €* définie par :

2 = Yic1 (Pest,i—Pref,i)” (4.18)

2
Z?=1 Pref,i
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Ou n est le nombre de sources dans le mélange et P ; et Prri sont respectivement la puissance
estimée et la puissance de référence pour la iz Source.

La figure 4.19 présente les résultats obtenus. On remarque que l’erreur quadratique est
systématiquement plus faible pour le BQJ que pour les autres photodétecteurs. Par ailleurs, les
performances des BDJ et BTJ se dégradent par rapport a celles du BQJ lorsque les longueurs
d’onde utilisées dans les mélanges augmentent (particulierement dans le cas ou la contribution
provenant de la LED infrarouge est significative). Ceci est dii au fait que les BDJ et BTJ

simulés utilisent les jonctions de surface du BQJ.
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Figure 4.19 : comparaison des performances du BQJ avec (a) un BDJ dans le cas de mélanges
de deux sources et avec (b) un BTJ dans le cas de mélanges a trois sources.

4.3.1.3 Détermination des puissances dans un mélange de fluorophores

Nous avons validé la méthode pour des mesures de fluorescence. Pour ce faire, nous avons
utilisé des nanoparticules de type quantum dots (Lumidots'', Sigma-Aldrich, France). Les
particules sont protégées par une membrane en CdSe/ZnS et disposent de spectres
relativement étroits (largeur a mi-hauteur inférieure a 40nm), ce qui convient parfaitement a
I’implémentation de techniques d’analyse multispectrale. Le montage utilis¢ est illustré a la

figure 4.20.
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QD

Figure 4.20 : Montage expérimental utilis¢ pour la mesure de fluorescence et 1’estimation des
puissances des sources.

Trois puits de SpL ont été percés dans une lame de microscope standard. Les deux premiers
puits ont été remplis respectivement par une solution de Lumidots™ & 510nm et 4 640nm
(5mg/ml dans une solution de toluene) et le troisiéme avec un mélange inconnu des deux
fluorophores. Les puits ont été recouverts d’une lamelle de 100 pm d’épaisseur pour limiter
I’évaporation. Un laser fibré a 407nm de 10mW (OZ Optics Ltd.) a été utilis¢é comme source
d’excitation. Le faisceau d’excitation provenant de la fibre passe par une lentille de
collimation L1 et est réfléchi sur une lame dichroique DF (MD453 Thorlabs, gamme de
réflexion : 423-445nm, gamme de transmission : 460-610nm) avant d’étre focalisé sur les
puits a travers un objectif de microscope L2 (X20/N.A.=0,5 UPlanFL, Olympus, Japan). La
fluorescence provenant des solutions dans les puits est collectée par I’objectif L2, traverse le
filtre dichroique DF ainsi qu’un filtre passe-haut LP (FPGL435, Thorlabs) avant d’étre
focalisée dans une fibre en Y a 1’aide de la lentille L3.

La premiere sortie de la fibre est connectée a un spectrophotometre (USB4000, Ocean Optics)
alors que la seconde est connectée au photodétecteur BQJ avec préamplificateur intégré. Les
temps d’intégrations sont fixés a 10s pour le spectrophotométre, et a 120 ms pour la puce de
photodétection, soit une bande passante de mesure 100 fois plus faible avec le

spectrophotométre. Nous avons mesuré les spectres de références a partir des deux premiers
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puits, ainsi que les photocourants nous permettant de construire la matrice 4x2 des coefficients
Rix. La figure 4.21 (a) présente les spectres mesurés des solutions dans les puits 1 et 2. On
remarque que les fluorophores a 510nm ont aussi un lobe secondaire s’étalant de 570nm a
770nm qui est di a la distribution en taille des nanoparticules. Ce second lobe se superpose
avec 1’émission du fluorophore a 640nm.

Le spectre de la fluorescence induite par laser du mélange présent dans le troisiéme puits a été
mesuré¢ avec le spectrophotometre pour étre utilis€é comme référence. Les photocourants
mesurés pour ce mélange ont été utilisés pour résoudre le systéme linéaire a quatre équations
présenté a 1’équation 4.8 sous contrainte de positivité des solutions. Nous avons ainsi
déterminé la proportion de chaque fluorophore dans le mélange. Pour valider la méthode, nous
avons reconstruit le spectre du mélange S(A)metange €n faisant la somme des spectres individuels

S(A) pondérés par leurs proportions P; respectives tel que :
S(/l)mélange = PiS(Ds10nm T P2S(D)saonm (4.19)

avec P; et P, obtenus en résolvant I’équation :
I Ri1 Ry
I, Ry1 Ry, [P1]
= 4.20
I| = |Rsr RallP, (420)
Ryq

et Rix tel que défini a I’équation 4.7.

Nous 1’avons comparé avec le spectre de fluorescence mesuré directement avec le
spectrophotomeétre. Nous avons aussi recalculé le spectre reconstruit en utilisant les
pondérations optimales pour chaque source mesurées séparément aux mémes concentrations
que celles du mélange. Les trois spectres (mesuré et reconstruits) sont présentés sur la figure
4.21 (b). Nous pouvons voir que le spectre reconstruit a 1’aide des coefficients déterminés est
cohérent avec le spectre mesuré, ainsi qu’avec le spectre reconstruit avec les coefficients
optimaux. Dans cet exemple, les proportions, déterminées en résolvant par les moindres carrés
I’équation sous contrainte de positivité, sont de 61% et 39% respectivement pour les
fluorophores a 510nm et ceux a 640nm, tandis que les pondérations optimales sont de 63% et
37% respectivement. La précision d’évaluation des contributions des deux fluorophores est

évaluée a ~3%, ce qui est cohérent avec les résultats obtenus sur les mélanges de LEDs.
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Figure 4.21 : Spectres de fluorescence. (a): Spectres des fluorophores mesurés dans les puits 1
et 2. (b): Spectres mesurés et reconstruits d’un mélange de fluorophores

4.3.2 Méthode 2

La seconde méthode a été validée en utilisant des mélanges de deux a quatre LEDs. Dans un
premier temps, la figure 4.22 représente les réponses spectrales équivalentes I'k(A) calculées a
I’aide de la méthode de transformation linéaire pour trois longueurs d’onde monochromatiques
(M=470nm, A,=640nm, A3=940nm).
[y a été optimisé a partir des réponses spectrales du BQJ mesurées tous les 25nm. On obtient
une réponse quasi constante entre 400nm et 880nm avec une variation inférieure a 5%. Nous
avons effectué des mesures pour 5 longueurs d’onde monochromatiques (500nm, 600nm,
663nm, 750nm et 850nm) obtenues a partir d’un monochromateur associ€¢ a une source
halogéne (largeur & mi-hauteur des raies de 5Snm) L’écart d’estimation de leur puissance
relative par rapport a la référence mesurée au powermeétre reste inférieur a 7%. On observe que
les réponses I3, I; et I3 forment une base orthogonale pour les trois longueurs d’onde A, A, et

A3z (valeur unitaire pour la longueur d’onde de conception et nulle pour les deux autres

longueurs d’onde).



117

124
1,0 =~
/ N\
oy - / \ .
=] = .
s 0,8 s 0,8 / \,
3 o 3 / A -~
. N .

§_ 064 X Relative power estimation of 5nm FWHMnarrow spectra § 0,64 RN 3 --eT,
7 1] / : \
2 < — I
= = / \
% 04 £ 04+
2 2 ! \
7] 7] / . \

0,2 0.2 / \

\‘\ L. 4 \
. A - N
0,0 4 0,0 ~te Z

T T 1 T T T T T T 1
400 600 800 1000 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Wavelength (nm)
(a)

Wavelength (nm)
(b)

Figure 4.22 : Réponses spectrales I'(L) déterminées a 1’aide de la transformation linéaire dans
le cas de trois longueurs d’onde A;=470nm, A,=640nm et A3=940nm. (a) : ['o(A) est une
réponse quasi constante de 400nm a 880nm. (b) I';(A), I'2(A) et I'3(A) forment une base

orthogonale pour les longueurs d’onde A, A, et A3.

Dans un second temps, la méthode 2 a été testée sur un signal optique incident obtenu a partir
de quatre LEDs centrées sur 470nm, 502nm, 630nm et 830nm montées dans une sphére
intégratrice. Chaque LED peut étre utilisée avec trois niveaux de puissance que nous impose le
banc de test. La puissance de chaque LEDs a été mesurée a la sortie de la sphére intégratrice
avec un powermetre calibré.

On cherche dans un premier temps a déterminer les puissances des LEDs a ’aide du
photodétecteur BQJ. Les intensités des sources étant trop importantes pour le BQJ, un filtre de
trois densités neutres (Thorlabs ND30A) est inséré a la sortie de la sphere intégratrice. Bien
que la transmittance du filtre soit censée étre constante, la documentation nous indique une
transmission de 0,095% a 470nm et jusqu’a 0,179% a 830nm. Les puissances apres le filtre a
densité neutre sont déterminées et sont compensées de la transmittance de ce dernier. Les

mesures sont résumées dans le tableau 4.3.

Tableau 4.3 : puissance des LEDS pour différentes intensités, estimées a partir des mesures au
powermetre compensée de la réponse spectrale du filtre a densité neutre.

Puissance de référence des LEDS (pW)
Intensité LED bleue 470 LED verte 502 nm LED rouge 630 nm LED infrarouge 830 nm
nm
Elevée 1,47 0,50 2,05 9,98
Moyenne 0,75 0,28 0,83 3,93
Faible 0,26 0,27 0,22 1,04
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Les coefficients ag; a aps sont déterminés a I’aide de 1’équation 4.10 et des mesures effectuées
avec les sources a intensité élevée. Ils sont respectivement égaux a 10,23 ; 0,35 ; 0,63 et 1,93.

Dans un deuxiéme temps, on mesure les photocourants du BQJ pour chaque intensité de LED,
puis on détermine les puissances associées a 1’aide des coefficients ay. La liaison optique entre
la sphere intégratrice et le photodétecteur BQJ est réalisée a I’aide d’une fibre multimode de
200 pm de cceur. L’atténuation introduite par cette configuration expérimentale est estimée a
64,7 dB. Les puissances mesurées avec le BQJ sont donc corrigées de ces pertes pour pouvoir
étre comparées aux mesures de références réalisées avec le powermeétre. Les puissances
estimées avant et aprés correction sont données dans le tableau 4.4. Le canal Iy permet
d’estimer la puissance du signal incident sans a priori sur la composition spectrale de celui-ci
avec une précision comprise entre -2,5% et 3,7% par rapport aux puissances mesurées au
powermetre. La figure 4.23 permet de visualiser 1’estimation des puissances des LEDs pour

les trois niveaux d’intensité.

Tableau 4.4 : puissances des LEDs estimées avec le BQJ, avant et aprés correction, dues aux

pertes dans le chemin optique.

Puissance des LEDS mesurée avec le BQJ

Intensité LED bleue 470 nm LED verte 502 nm LED rouge 630 nm LED infrarouge 830
nm

Mesurée Corrigée | Mesurée Corrigée | Mesurée | Corrigée Mesurée Corrigée

Elevée 0,91(x3%) | 1,57 pW | 0,31(x5%) | 0,53 pW | 1,17(¥2%) | 2,01 pW | 5,59(x5%) | 9,61 pW
W fw fw fw

Moyenne | 0,47(x6%) | 0,81 pW | 0,17(x8%) | 0,29 pW | 0,49(x3%) | 0,84 pW | 2.21(£5%) | 3,81 pW
W W fw fw

Faible | 0,17(x10%) | 0,29 pW | 0,16(¥9%) | 0,28 pW | 0,13(%8%) | 0,23 pW | 0,63(x6%) | 1,08 pW
W W fw fw
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Figure 4.23 : Puissances des LEDs (référence et estimée par la méthode 2) a trois niveaux
d’intensité.

Dans un troisieme temps, des mélanges de deux a quatre LEDs ont été réalisés avec la sphére
intégratrice et les puissances totales ont été mesurées avec le BQJ en utilisant les coefficients
oy déterminés précédemment.

Nous avons ensuite déterminé les proportions de chaque source dans les mélanges. Pour cela
les coefficients a; a a4 ont €té calculés a I’aide de I’équation 4.12 et de la matrice [R]. Nous
avons utilisée une matrice [R] construite a partir des photocourants mesurés pour chaque LED
prise séparément.

Les puissances P; (=1..4) des différentes sources dans les mélanges sont calculées avec la

formule :

—~ O~

2 (4.21)

3
Iy

~

1
P, Pref_l 11 *12 Aq3 “14][

Pn Pref_n n1 Anz2 Apz  Opg

Ou [Py¢f] est le vecteur des puissances de référence des LEDs estimées avec le BQJ et les

—

coefficients ay, et [I] le vecteur des photocourants mesurés. Les puissances théoriques et
estimés de 14 mélanges sont observables a la figure 4.24. Les erreurs globales sont comprises

entre -4,3% et 4%.
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Figure 4.24 : Puissances théoriques et estimées avec le BQJ de différents mélanges de LEDs.

4.3.3 Prétraitement statistique

L’approche de prétraitement statistique a été validée en utilisant un mélange constant obtenu a
partir des LEDs centrées respectivement a 525nm et 640nm et des puissances optiques de
28pW et 56pW respectivement. Les deux sources sont mélangées a 1’aide d’une spheére
intégratrice et le niveau de puissance atteignant le photodétecteur BQJ est modifi¢ en ajustant
I’ouverture d’un iris positionné a la sortie de la sphere.

Pour chaque niveau de puissance, on acquiert 20 mesures. La décomposition en valeurs
singulieres de la matrice de covariance des mesures de photocourants permet d’obtenir les
valeurs propres de la matrice. Ces dernicres sont représentées a la figure 4.25 (a). On remarque
que la premiere valeur est dix fois plus importante que les trois suivantes. Ainsi on peut en
conclure que le signal est porté par une seule direction (sous-espace signal & une dimension),
alors que le bruit se trouve lui dans un sous-espace a trois dimensions. Nous avons donc
projet¢ les données dans le sous-espace a une dimension du signal. La figure 4.25 (b)
représente les données brutes et prétraitées dans 1’espace initial des courants I; et I, des canaux
1 et 2 du BQJ. Cette représentation en 2 dimensions est 1a pour simplifier les choses, mais en
réalité, il faudrait représenter les mesures dans I’espace initial & quatre dimensions des

courants I; a I4. On peut observer que les propriétés spectrales du signal incident confinent les
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photocourants sur la direction principale représentée par la droite de tendance sur la figure

4.25 (b).

Sous-espace
1D du signal

Valeur

Sous-espace 3D du bruit
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Figure 4.25 : (a): Valeurs propres de la matrice de mesures. (b): représentation dans 1’espace
des courants I1 et I2 des données brutes et prétraitées.

La projection des courants dans le sous-espace du signal permet d’augmenter le SNR de 5,0

dB et 5,6 dB respectivement pour les signaux a 28 pW et 56 pW. La figure 4.26 présente les

courants I, avant et apres prétraitement pour les deux niveaux de signal incident. On observe

une plus faible dispersion des données prétraitées qui traduit I’amélioration du rapport signal a

bruit. Il est a noter que ce prétraitement ne consomme pas de bande passante de mesure.
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Figure 4.26 : Courants 12 bruts et prétraités pour deux niveaux de signal.

4.3.4 Discrimination multifluorescence

Nous souhaitons réaliser une étude préliminaire de mesure de fluorescence utilisant le
photodétecteur BQJ développé durant ces travaux et les filtres optiques absorbants en nitrure
de silicium. L’objectif est de démontrer la capacité du BQJ a discriminer deux fluorophores
excités par une seule source a spectre étroit. L utilisation d’un tel dispositif trouverait son
intérét dans le cas ou il serait nécessaire de déterminer le type d’alléle d’un patient (a ou b)

avant d’effectuer un transfert sanguin.



123

4.3.4.1 Comparaison avec un spectrofluorimetre

Afin de pouvoir relier I'intensit¢é de fluorescence mesurée a 1’aide du BQJ avec la
concentration de marqueurs en solution, il est nécessaire de vérifier la linéarité de la réponse
du photodétecteur. Nous avons donc comparé la réponse du BQJ a celle d’un
spectrofluorométre pour différentes concentrations de microspheéres en polymere carboxylé et
marquées avec un fluorophore Flash Red (diamétre 0,97 pm, A =660 nm, Aemn=690nm). La
figure 4.27 représente le montage expérimental utilisé a cet effet. Le faisceau provenant d’une
LED UV, dont I’émission est centrée sur 365nm avec une largeur a mi-hauteur de 8nm
(M365L2, Thorlabs, USA), traverse un filtre passe-bas (330WB80, Omega Optical, USA) et
est focalisé dans une boite noire sur une microcuvette (Hellma 115F-QS, quartz Suprasil®,
400pl) remplie d’une solution de micro billes fluorescentes. Le signal de fluorescence est
collecté a 90° a I’aide d’une lentille puis traverse un filtre passe-haut. A L’extérieur de la
boite, un monochromateur (iHR320 Jobin Yvon) reli¢ a un PMT permet de mesurer le spectre
d’émission. Du c6té opposé de la cuvette, une autre lentille collecte aussi 1’émission de
fluorescence, cette derniére étant isotrope. La lumiére traverse un filtre passe-haut, puis est
focalisée dans une fibre multimode de 200um de cceur qui se termine sur la surface

photosensible du photodétecteur BQJ.

ILED
BQJ [ ] Flitre BP
Flitre HL Fitre HP
[ 1|
{7 Monochromateur
Fibre <> ¥
optique Y1 Micro-cuvetteY | | PMT
Billes marquées

Figure 4.27 : Vue de dessus du montage expérimental permettant de comparer le
comportement du BQJ avec celui d’un spectrophotomeétre en fonction de la concentration de
billes fluorescentes.
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L’intensité du signal de fluorescence qui atteint le photodétecteur BQJ est comparée a
I’intensité a 690nm mesurée avec le spectrophotometre.

Les spectres mesurés présentent un pic centré autour de 685nm, situé dans la gamme de
longueurs d’onde d’émission du fluorophore. La Figure 4.28 (a) représente ces spectres pour
une concentration de billes variant de 10° billes/ml & 107 billes/ml. Si le pic de fluorescence est
prédominant pour les concentrations supérieures a 5.10° billes/ml, le reliquat de la source
d’excitation est non négligeable pour des concentrations pus faibles, et ce, malgré la présence
du filtre passe-haut. Ce reliquat provient de la diffusion de la source sur les billes en solution
et sa contribution dépend de la concentration, ce qui explique les variations observées sur la
figure 4.28 (a). Afin de déterminer la contribution provenant uniquement de la fluorescence,
nous avons modélisé cette derniére par une gaussienne centrée a 685nm et le reliquat
d’excitation par une exponentielle décroissante. En faisant la soustraction des deux, nous
déterminons, pour chaque concentration, la contribution des fluorophores. La figure 4.28 (b)

illustre la méthode pour une concentration de 5.10° billes/ml.
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——5.10° billes/ml 80000 T T T T T
—+—10° billes/ml 1 = Spectre mesuré
5.10° billes/m! 70000, Gaussienne calculée (fluorescence) b
400000 | 10° billes/ml i + Exponentielle calculée (excitation)
@ 60000 ‘4 v Contribution estimée des fluorophores | -
g —<+—ssc 0.2X | ‘!;_‘r
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2 T 50000
(= Q
9] 8 ]
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2 5
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e @ 30000
3 >
7] ° 1
g © 20000
3 ]
[T
10000
0 0
T T T T T
660 680 700 720 740 660 680 700 720 740
Longueur d'onde (nm) Longueur d'onde (nm)
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Figure 4.28 :. (a): spectres de fluorescence pour différentes concentrations de marqueurs en
solution. (b): Détermination de la contribution de la fluorescence dans les spectres mesurés.

Le volume excité dans la cuvette est estimé a 40ul tandis que 1’émission de fluorescence
collectée (vers le BQJ et vers le spectrophotometre) correspond a un volume estimé a 10ul. La
figure 4.29 présente 1’intensité du signal collecté avec le BQJ et avec le spectrophotometre.
Pour un nombre de billes fluorescentes inférieur a 5.10* billes, la proportion du signal

provenant de la source d’excitation est prépondérante. Ceci se traduit par une saturation de
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I’intensité lumineuse extraite a partir des données brutes du BQJ et du specrophotométre, pour
lequel nous prenons en compte uniquement I’intensité a 685nm. Malgré une concentration de
billes plus faible, I’intensité reste a peu pres constante.

Néanmoins, a partir des données traitées du spectrophotomeétre, 1’intensité attribuée a la
fluorescence varie proportionnellement avec la concentration. Ceci confirme que la source
d’excitation a une contribution non négligeable pour les faibles concentrations de billes. Ainsi,
pour observer avec le BQJ le comportement linéaire de la fluorescence en fonction de la
concentration de marqueurs, il est nécessaire d’atténuer fortement le signal d’excitation
atteignant le photodétecteur, en insérant par exemple un filtre optique directement sur la zone
photosensible. Malheureusement, le filtre absorbant en nitrure de silicium développé durant
ces travaux de doctorat n’était pas encore disponible au moment de ces mesures. Le

paragraphe suivant présente cependant une application utilisant ce dernier.
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Figure 4.29 : Intensité mesurée avec le BQJ et avec le spectrophotometre.

4.3.4.2 Discrimination de fluorescence

Nous souhaitons dans un premier temps démontrer la capacit¢ du BQJ a déterminer la
présence ou ’absence de billes (microspheres de polymeére carboxylé¢) marquées avec deux
types de fluorophores émettant respectivement a 480nm (EstaporX, 0,90 um diameétre) et a
690nm (Flash red diametre 0,97 pm). Bien que les pics d’excitation soient différents, (460 nm

et 660 nm) nous avons utilisé une méme source d’excitation émettant dans le proche UV. Pour
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compenser les différences de réponse des fluorophores a cette longueur d’onde d’excitation,
nous avons utilisé une concentration plus importante de marqueurs rouges (Cgoo=10® billes/ml)
que celle des marqueurs bleus (C450=10" billes/ml).

Par ailleurs, afin de limiter 1’intensité de la source d’excitation qui atteint le BQJ, nous avons
développé un filtre absorbant en nitrure composé d’une seule couche de 700nm d’épaisseur de
nitrure riche en silicium et dont I’absorption autour de 380nm est de 34,8 dB. Ces
performances sont suffisantes et ne nécessitent pas 1’ajout d’un filtre interférentiel
supplémentaire comme ce peut étre le cas pour des filtres absorbants a base de colorants. La
figure 4.30 représente le spectre de la LED UV utilisée pour ’excitation, les spectres
d’émission des deux fluorophores et la réponse spectrale du filtre de nitrure. On observe que le
filtre proposé est bien adapté au banc de test expérimental puisqu’il permet d’atténuer

significativement le signal d’excitation et de laisser passer I’émission des fluorophores.
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Figure 4.30 : Spectre de la source d’excitation et des microsphéres fluorescentes, ainsi que
spectre de transmission du filtre de nitrure optimiseé.

Afin de mesurer la fluorescence dans un faible volume, nous travaillons avec des gouttes de
20ul, contenant soit une solution de tampon ssc 0.2X seul, soit une solution avec 1’un des deux
fluorophores, soit une solution avec un mélange des deux fluorophores dans une proportion de
1:1 (par rapport aux concentrations utilisées pour les fluorophores seuls). La figure 4.31
présente le montage expérimental utilisé : le faisceau provenant de la LED a 395nm traverse

deux filtres passe-bas F1 et F2 (FES0500 et FES0450, Thorlabs, USA) permettant de



127

supprimer le second pic d’émission de la LED dans la bande 500-600nm. L’excitation est
ensuite focalisée sur la goutte d’échantillon a I’aide d’un objectif de microscope
(X20/N.A.=0,5 UPlanFL, Olympus, Japan). Le signal de fluorescence est collecté a 90° par
rapport a la direction de [D’excitation a 1’aide d’un second objectif de microscope
(X10/N.A.=0,5 UPlanFL, Olympus, Japan) puis est focalis¢ dans une fibre de 200pm de
diameétre dont I’extrémité est positionnée au-dessus de la surface photosensible du BQJ. Entre
la fibre et le BQJ, on insére le filtre en nitrure déposé sur une lamelle de verre de 200pum

d’épaisseur.

Filtre en rgl&ra L4
L3
FiF2
- [ 3
LED 385nrpm Goutte avec fluorophores
v U Lv
1 L2

Figure 4.31 : Montage expérimental pour la discrimination de fluorescence en goutte.

Pour chaque type de fluorophore, on effectue une mesure de référence afin de construire la
matrice 4x2 des coefficients Rjx. On mesure ensuite différentes gouttes sans connaissance a
priori sur leur composition. Pour chaque goutte, on acquiert 15 mesures correspondant
chacune a un cycle d’intégration du photodétecteur.

A P’aide de la méthode d’extraction sous contrainte de positivité des solutions, on détermine
les proportions de fluorophores a 480nm et a 690nm dans les solutions. Le résultat est présenté
a la figure 4.32. L’axe des abscisses correspond a l’intensit¢ d’un signal provenant des
fluorophores émettant a 480nm, 1’axe des ordonnées correspond a ’intensité d’un signal
provenant des fluorophores émettant a 690nm. Ainsi, plus les mesures sont proches de 1’axe
des abscisses (respectivement proche de 1’axe des ordonnées), plus 1’émission est identifié¢e
comme étant autour de 480nm (respectivement 690nm). Un déplacement le long des axes
correspondant a une variation de I’intensité collectée. La puissance du signal de fluorescence
atteignant le photodétecteur pour les mesures de référence des deux types de billes est estimée

a~500fW.
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Quatre groupes de mesures se distinguent clairement:

e Le tampon seul pour lequel I’intensité de fluorescence a 480nm et a 690 nm est nulle,

e Le fluorophore a 480nm pour lequel I’intensité de fluorescence varie entre 75% et
140% de la mesure de référence du fluorophore a 480nm tout en restant sous les 25%
de la mesure de référence du fluorophore a 690nm,

e Le fluorophore a 690nm pour lequel I’intensité de fluorescence varie entre 70% et
120% de la mesure de référence du fluorophore a 690nm tout en restant sous les 10%
de la mesure de référence du fluorophore a 480nm,

e Le mélange de fluorophores dont I’intensité de fluorescence se situe entre 20% et 60%

des mesures de référence pour les deux types de fluorophores.
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Figure 4.32 : Extraction des contributions de fluorescence a 470nm et a 690nm pour des
solutions du tampon seul, des billes fluorescentes a 470nm (BF470), des billes fluorescentes a
690nm (BF690nm) et pour un mélange des deux dans une proportion de 1 :1.

Les variations d’intensité par rapport aux mesures de fluorescence de référence (valant 1 sur
les axes) s’expliquent en partie par de la sédimentation au sein de la goutte, ainsi que par les
légeres variations d’efficacité d’excitation entre les échantillons, dues a un déplacement sur le
banc de mesure.

Ainsi, nous avons montré qu’il est possible d’utiliser la puce BQJ pour effectuer de la
discrimination de fluorescence entre deux marqueurs, ainsi que pour identifier les situations ou

les deux fluorophores sont présents. Ces résultats permettent d’envisager de poursuivre les
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tests une fois les billes fonctionnalisées pour s’attacher aux alleles de différents types et de

travailler avec des échantillons biologiques.

4.4 Conclusion

Dans ce chapitre nous nous sommes concentrés sur les travaux concernant la réalisation
d’outils permettant d’utiliser le photodétecteur BQJ avec préamplificateurs associés pour des
mesures de fluorescence.

Nous avons réalis¢ un filtre interférentiel en Si3N4/SiO, déposé par PECVD et utilisant un
nitrure riche en silicium permettant d’obtenir un indice de réfraction élevé. Cette propriété
fournit un saut d’indice important proche de 1,1 a 532nm entre les différentes couches de
di¢lectriques ce qui permet d’obtenir une atténuation de 20,8dB a 532nm pour seulement 9
couches et une épaisseur totale de 1,1um. Le filtre a été¢ déposé sur un photodétecteur BQJ et
les mesures de photocourant ont validé les mesures d’atténuation du filtre obtenues en
transmission.

Nous avons par la suite tenté de déterminer un colorant pouvant étre inséré dans de la
photorésine KMPR afin de réaliser un filtre absorbant photosensible pouvant étre modelé par
lithographie apreés dépot. Malheureusement les concentrations de colorant nécessaires a
I’obtention d’une atténuation proche de 35 dB pour une épaisseur de 2pm au maximum ne
permettaient pas une dissolution totale dans la résine. Nous avons donc mis a profit le
coefficient d’atténuation important dans le proche UV du nitrure riche en silicium pour
réaliser un filtre absorbant en nitrure d’une épaisseur de 700nm permettant une atténuation de
30,4 dB a 390nm. Ce filtre a été utilisé pour réaliser une mesure de discrimination de deux
fluorophores en solution dans des gouttes de 20ul a I’aide du photodétecteur BQJ. Nous avons
pu clairement identifier les cas pour lesquels il n’y avait pas de fluorophore, ceux pour
lesquels il y avait un des deux marqueurs et ceux dans lesquels ils étaient mélangés.

Enfin, nous avons présenté trois outils analytiques pour exploiter les mesures effectuées avec
le BQJ. Le premier est une méthode utilisant les moindres carrés et qui permet de déterminer
les contributions de différentes sources mélangées formant un spectre complexe. Nous avons
montré la possibilité de retrouver les puissances de quatre sources mélangées, ainsi que de
reconstruire un spectre large provenant de deux fluorophores de type quantum dots. Par

ailleurs nous avons montré que le BQJ permettait une meilleure estimation des puissances des
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différentes sources, comparé a des photodétecteurs a deux et trois jonctions. La seconde
méthode d’analyse permet, a 1’aide de transformations linéaires, d’estimer la puissance d’un
spectre complexe incident sans connaissance a priori sur la composition de ce dernier, sur une
gamme de longueurs d’onde allant de 400nm a 880nm, avec une erreur contenue sous les 7%.
Toujours a I’aide de transformations linéaires, nous avons aussi montré qu’il était possible de
déterminer les contributions de différentes sources formant un spectre complexe avec une
erreur globale inférieure a 4,3%. Enfin, la troisieme méthode permet, par un prétraitement des
données mesurées, d’augmenter le SNR lorsque le nombre de sources composant le signal
incident est inférieur au nombre de canaux du BQJ et que le SNR est supérieur a 0dB. Ce
traitement, basé sur une étude statistique d’analyse par composantes principales nous a permis
un gain de 5dB du SNR sur les canaux 1 et 2 du BQJ dans le cas d’un mélange de deux

sources.



S CONCLUSION

5.1 Résumé du contexte

Le développement d’outils d’analyse biomédicaux peu chers et simple d’utilisation fait suite
aux besoins croissants dans les domaines de la santé et de I’environnement. L’essor fulgurant
de la microélectronique ces dernieéres décennies permet aujourd’hui d’utiliser ces procédés de
fabrication pour la réalisation de dispositifs de taille réduite, a faible cott et a fort volume de
production. Il est désormais possible d’intégrer au sein d’une puce électronique des moyens
d’analyse biochimiques par exemple, permettant la réalisation de véritables laboratoires sur

puce.

Afin de garantir une adoption a grande échelle de ces nouveaux dispositifs, il est nécessaire de
s’intéresser aux méthodes actuellement utilisées par les laboratoires d’analyse. Plusieurs types
de détections existent, cependant 1’utilisation de marqueurs fluorescents permettant de détecter
la présence d’une analyte recherchée est largement envisagée, grace aux sensibilités élevées
qu’il est possible d’obtenir. Actuellement, ces méthodes d’analyse demandent un équipement
de détection optique sophistiqué et dispendieux qui limite leurs disponibilités au chevet du

patient (point of care).

Ce projet de doctorat a pour objectif de concevoir et développer un dispositif de
photodétection de grande sensibilité avec discrimination spectrale, permettant la quantification
simultanée de quatre spectres lumineux et utilisable pour des microanalyses biomédicales,

réalisé a I’aide de technologies compatibles avec la filiere CMOS.
5.2 Sommaire des travaux et atteinte des objectifs

1. Le premier objectif était de concevoir et développer un photodétecteur CMOS intégré
mettant en ceuvre une structure a quadruple jonctions enterrées et une préamplification de

charge

Comme présenté au chapitre 3, I’é¢tude de conception du photodétecteur BQJ et de

I’¢électronique associée s’est appuyée sur des modélisations physiques et électriques du
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photodétecteur et sur des simulations électriques réalisées au niveau transistor (aux niveaux
schématique et post-layout). L’étage de préamplification de charge intégré congcu permet la
lecture simultanée des quatre canaux du photodétecteur en implémentant une architecture
double cascode. La puce congue et réalisée est opérationnelle et ses performances sont

conformes au cahier des charges établi en phase de conception.

2. Le deuxiéme objectif consistait a concevoir un filtre optique qui permette de rejeter le
signal d’excitation des fluorophores et dont le dépdt soit compatible avec la technologie

CMOS afin d’étre intégré sur le BQJ.

Le chapitre 4 présente la réalisation de deux types de filtres optiques déposés par PECVD avec
des méthodes de couches minces et compatible CMOS. Le premier est un filtre interférentiel
Si3N4/Si0, réalisant une atténuation de 21,9dB a 518nm et de moins de 2dB dans la bande
passante. L.’optimisation du ratio NH3/SiHy des gaz lors du dépdt a permis d’obtenir un nitrure
riche en silicium ce qui a pour effet d’augmenter son indice de réfraction de 32% a 532nm.
Ceci permet la réalisation d’un filtre de neuf couches d’une épaisseur totale de 1,11um dont
les performances sont comparables avec celles de filtres réalisés avec 20 a 30 couches
présentés dans la littérature. Cette amélioration entraine une intégration plus aisée et rapide
(~30min), compatible avec les objectifs de production industrielle de la filiecre CMOS. Ce
filtre a été déposé avec succes sur un BQJ avec une atténuation de 17,4dB a 532nm. Les
différences de performances obtenues pour le filtre déposé sur verre et sur la puce BQJ
s’expliquent par des effets de bord importants lors du dépot sur de petits dispositifs (de I’ordre
du millimeétre), ainsi que par un dépdt spatialement non homogene dans la chambre du bati

disponible au laboratoire.

Le second filtre tire parti de ’augmentation du coefficient d’extinction du nitrure riche en
silicium dans le proche UV pour réaliser un filtre absorbant dans cette gamme de longueur
d’onde. Nous obtenons une atténuation de 34,8dB a 380nm pour une épaisseur de 700nm de

Si3N4 déposée par PECVD en ~15min.

3. Le troisiéme objectif était de démontrer les capacités du dispositif de photodétection

développé a discriminer plusieurs sources optiques formant un spectre complexe incident.
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Le chapitre 4 propose des traitements du signal permettant de réaliser cette discrimination, soit
a l’aide d’une méthode contraignant les solutions a étre positive et résolue en utilisant les
moindres carrés, soit en utilisant une combinaison linéaire des signaux des jonctions. Ces deux
méthodes ont été validées avec des mélanges de deux a quatre sources (LEDs et fluorophores)
et permettent une précision d’évaluation des intensités supérieure a 93% pour des spectres
incidents situés entre 400nm et 880nm. De plus, une méthode de prétraitement statistique des
mesures utilisant une analyse par composante principale a été proposée et validée afin
d’améliorer le SNR lorsque le nombre de sources est inférieur au nombre de jonctions et que
le SNR initial est supérieur a 0dB.

Le dispositif complet de photodétection a finalement été utilisé dans une expérience
préliminaire en utilisant le filtre absorbant développé pour rejeter I’excitation et permet la

discrimination de deux marqueurs biologiques fluorescents.
5.3 Contributions originales des travaux

Ce projet de recherche a conduit a la conception et la réalisation d’un dispositif de
photodétection de grande sensibilité permettant une discrimination spectrale de plusieurs
sources incidentes. La technologie HVCMOS dans laquelle est réalisée le photodétecteur a
permis 'intégration sur la méme puce d’un étage de préamplification de charge offrant la
lecture simultanée des quatre canaux du détecteur, et ainsi, la discrimination simultanée et en
temps réel de quatre sources. L’utilisation des quatre jonctions permet d’atteindre une
sensibilité de 9,8V/Ix et une intensité minimale détectable de 11,3pW/cm” a 555nm.

Le traitement du signal développé permet d’estimer la puissance incidente d’une source, sans
connaissance a priori de son spectre, avec une erreur inférieure a 7% sur une plage comprise
entre 400nm et 880nm. Nous avons aussi démontré, en utilisant une méthode par moindres
carrés, que les quatre jonctions du BQJ permettent d’obtenir une erreur plus faible que
d’autres photodétecteurs disposant d’un nombre inférieur de jonctions lors de 1’estimation des
contributions de plusieurs sources formant un spectre complexe. Cette méthode a par ailleurs
permis la reconstruction du spectre complexe formé par deux fluorophores disposant d’une

large bande d’émission avec une erreur inférieure a 3%.
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Enfin, nous avons démontré les capacités de discrimination de fluorescence du dispositif de
photodétection développé. Le filtre absorbant développé en nitrure de silicium permet
d’atténuer le signal d’excitation qui se situe dans le proche UV et de laisser passer I’émission
de fluorescence de plusieurs marqueurs ¢émettant dans le visible. Cette solution évite
I’utilisation de nombreux filtres optiques actuellement nécessaires pour ce type d’analyse. Il
est ainsi possible d’utiliser le photodétecteur développé avec des fluorophores reconnus et

aujourd’hui utilisés pour des analyses biomédicales.

Les travaux présentés au cours de cette thése ont mené a la publication de quatre articles
scientifiques dans des journaux avec comité de lecture (deux en premier auteur [142,143] et
deux en second [99,144] ) ainsi qu’a la participation a deux conférences internationales avec

comité de sélection.
5.4 Perspectives

Une étude préliminaire effectuée durant ces travaux de doctorat a mis en évidence la
possibilité d’obtenir différents modes d’opération du photodétecteur BQJ en modifiant les
polarisations respectives de ses jonctions. Ainsi, nous avons observé que la polarisation
nécessaire pour faire passer une jonction en avalanche est conditionnée par la polarisation des

jonctions adjacentes comme cela apparait sur la figure 5.1.

__5,0x10™ - T T T T T

4,0x10™ —=— Jonction 2 4 0.1V b
—e— Jonction 2 a 2V /
—4&— Jonction2a 7V

3,0x10™

2,0x10"%

1,0x10™"%

Courant d'obscurité de la jonction de surface (A

0,04

0 2 4 6

Polarisation inverse de la jonction de surface (V)

Figure 5.1 : Courant d’obscurité dans la jonction de surface en fonction de la polarisation et
pour différentes polarisations de la jonction adjacente.
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Des travaux dans ce domaine sur la structure BQJ permettraient de compléter les résultats
publiés récemment sur des BDJ optimisés pour travailler en mode avalanche [69,145]. Il y a
un véritable intérét a développer des structures a quatre jonctions enterrées opérées en mode
avalanche. Cela permettrait d’avoir a la fois une bonne sélectivité¢ grace a la sélectivité
spectrale et une bonne sensibilité de photodétection grace au gain de photomultiplication. De
plus, des modes de fonctionnement innovants sont envisageables en utilisant la polarisation de

certaines jonctions pour modifier le comportement du photodétecteur.

Les résultats des mesures de fluorescence effectuées avec le dispositif développé ont confirmé
les capacités du détecteur a discriminer deux types de fluorophores organiques excités avec
une seule source émettant dans ’'UV. Une étude faisant actuellement I’objet d’une thése de
doctorat entre le Centre de Recherche en Nanofabrication et Nanocaractérisation (CRN2) de
I’Université de Sherbrooke et I’'Institut des Nanotechnologies de Lyon (INL) consiste a
développer les techniques d’accroche de marqueurs fluorescents sur des sondes capables de
reconnaitre et de s’attacher aux différents types d’all¢les des plaquettes sanguines. L’objectif
est ensuite de pouvoir utiliser le systeme de photodétection développé durant mes travaux avec

ces marqueurs lors d’analyses de génotypage plaquettaire.

Le développement actuel au CRN2 de LED UV a base de GaN et d’AlGaN sur substrat
transparent permet d’envisager l’intégration de la source d’excitation au dispositif de
photodétection. La figure 5.2 illustre le principe d’émission/détection: la LED UV
transparente excite des fluorophores organiques de couleurs différentes situés dans un canal
microfluidique au dessus du dispositif. L’émission UV est bloquée par le filtre absorbant en
nitrure de silicium avant d’atteindre le BQJ, tandis que I’émission de fluorescence traverse la

LED transparente et est captée par le photodétecteur.
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Canal microfluidique

Fluorophores organiques

LED UV transparente
Filtre UV absorbant

<——BQJ et préamplification

Figure 5.2 : Schéma en coupe d’un dispositif d’analyse biomédical intégrant des LEDs UV

transparentes au dispositif de photodétection développé.

L’intégration de ces LEDs permettrait de disposer d’un outil complet d’analyse biomédical par
fluorescence, portable et réalisable pour quelques dollars dans une perspective de production

en volume.

Dans le cadre d’une collaboration avec le Laboratoire d’Informatique de Paris 6 (LIP6),
I’Equipe Traitement de 1’Information et Systéme (ETIS) de I’Université de Cergy-Pontoise et
le Laboratoire d’Imagerie Fonctionnelle (LIF) il est envisagé d’implanter le dispositif de
photodétection développé sur la moelle épiniére de petits animaux pour des mesures
d’oxymétries a deux longueurs d’onde. Ce projet permettrait d’effectuer des études sur la
cicatrisation et I’évolution post-traumatique de la moelle épiniére aprés une opération

chirurgicale visant a réparer des traumatismes ou des pathologies neuro-dégénératives.

Ainsi, nous voyons que de nombreuses études et développements peuvent s’inscrire
directement dans la suite de mon travail de these. La fabrication durant cette these d’un
dispositif de photodétection disposant d’une forte sensibilité permet son utilisation dans de
nombreuses applications nécessitant la mesure et la discrimination de plusieurs sources

fluorescentes.



ANNEXE A DEMONSTRATION DE LA LOI DE BEER-LAMBERT
DANS LE CAS DE MILIEUX NON LIQUIDES

On cherche a démontrer que 1’équation suivante (loi de Beer Lambert) est valide dans le cas

d’un milieu non liquide dans lequel se trouvent des molécules absorbantes dispersées.
I
A; = —logqg (E) =¢&.C.x (A.1)

Pour ce faire, considérons un milieu homogéne d’une épaisseur x dans lequel sont dispersées
des particules absorbantes & une concentration N (en molécules/cm®). Considérons les
molécules comme des disques opaques de section o qui représente 1’aire effective vue par un
photon traversant le milieu. La figure A.l illustre la méthode. Prenons une tranche
infinitésimale du matériau de largeur dz et d’aire A. Soient Iy I’intensité lumineuse a I’entrée
de I’échantillon a z=0, I, I’intensité a I’entrée de la tranche infinitésimale a la distance z , dI
I’intensité absorbée dans la tranche, et I 1’intensité a la sortie de 1’échantillon. Ainsi ’aire

opaque totale de la tranche due aux particules absorbantes est c*N*A*dz. La fraction de

photons absorbés est alors o*N*A*dz/A.

Surface totale Q /Particule de section o

| 1, .. L, dl |
ma) | =) n'. = | -
/ 0

—»l+dz :
Distance D :E

.

Figure A.1 : Illustration de la loi de Beer-Lambert dérivée pour un milieu non liquide.

D’ou:
dl
i = —oNdz (A.2)

z

En intégrant cette équation de z=0 a z=x, on obtient :
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In(I) —In(l,) = —oNx (A.3)

I
—In (E) = oNx (A.4)
Puisque N (molécules/cm®) * (I mole / 6.023x10% molécules) * 1000 cm’® / litre = C
(moles/litre) et que 2,303 *log(X)=In(X), on a alors :

20

I
—logso (1) = 0+ (6023 5oy (A5)
I —
~logso () = £Cx (A6)

On retrouve bien le résultat de 1’équation A.1.



ANNEXE B DETERMINATION DU GAIN COMPLEXE D’UN
PREAMPLIFICATEUR DE CHARGE AVEC CAPACITE
D’INTEGRATION DEDIEE

Soit le montage du préamplificateur de charge présenté a la figure B.1.

ki
I

1
Ij Cj Vin Tvout

Figure B.1 : schéma du préamplificateur de charge avec capacité d’intégration dédiée.

Vout

On cherche a déterminer la fonction du montage. Dans un premier temps, on cherche

J
I’impédance d’entrée équivalente du montage de la figure B.2 pour un mode de

fonctionnement quasi statique.

¥ -
0

bn
Zea F— T Vin Tvout

Figure B.2 : recherche de I'impédance d’entrée Zq

Vin = Vour _ Vin = (=BVin) .
fin = = = T = Vi (1= P (G))

D’ou I'impédance d’entrée équivalente :

Vin 1
Zeq =
lin,  jo(1-=pB)Cr

On retrouve I’impédance €quivalente d’une capacité de valeur C.q=(1-B)Ct
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On peut alors exprimer Vi, en fonction de I;, et des capacités Cj et Ceq :

Vin = lin(2)/12e0) = I 5 S e A= ey

De la figure 1 on peut écrire :

Vour = Vin — Vf =Vin — Ifo

Or:
If = Iin - I]
Avec |j le courant s’accumulant dans C; tel que :
[; = Vin(jw(;)

Ainsi :

Zs Zs

Vour = Vin — Iian + Vin? =Vin| 1+ 7 - Iian
J j
En exprimant Vj, en fonction de Ij, on a alors :
1+ G
Vout B Cr 1 BCr

I  JoG+A=PC) jo;  jwC(C+ 1 =BC)
En factorisant par — =z ronaalors :
JwCr

Vout _ 1 ﬁCf Zf —Zf

Iin ‘jwcf(c,-+(1—ﬁ)cf):_H%(H%)‘1_%(1+%)



ANNEXE C ~ RESOLUTION DE SYSTEMES D’EQUATIONS SOUS-
DETERMINES

Soit une équation y = Mx ou M est une matrice n X m, y un vecteur connu de dimension n et
x un vecteur inconnu de dimension m. Pour n<m nous faisons face a un systéme sous
déterminé avec une infinité de solutions. Il est cependant possible de trouver une solution en
déterminant la plus petite. Pour ce faire, nous allons minimiser x dans y = Mx.
La méthode du multiplicateur de Lagrange nous améne a ajouter un terme a la quantité a
minimiser :

lIxlI? + AT (y — Mx)
En dérivant par rapport a x et en posant le résultat égal a 0, on obtient :

2x —MTA=0

M n’étant pas carrée, il est nécessaire de pré-multiplier par M :

2Mx —MM™1 =0
Ainsi, avec y = Mx, on trouve :

2y = MMT A
Soit,
A=2MMT) 1y

Et ainsi :

x = MT(MMT) 1y

M'(MM") est appelée matrice pseudo-inverse
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