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Compte Rendu de la réunion à T0+9 
du projet ANR-P2N 2011 

« INSCOOP »
Intégration de Nanofils III-V sur SOI pour COnnections Optiques sur Puce

Mercredi 20 Juin 2012 à 10h,
LPN-CNRS 
Route de Nozay, 91460 Marcoussis, France
Ordre du jour

09h30 : Accueil-café 
10h00 : Introduction-Infos (M. Gendry) 
10h15 : Travaux-Résultats par tâche 

10h15 : Tâche 4 : Substrate patterning and site controlled catalyst on

                             SOI waveguide 

                             B. Salem-LTM 

10h30 : Tâche 2 : Nanowire nucleation and orientation 

                             M. Gendry-INL + JB Barakat-INL 

11h00 : Tâche 3 : Core-shell InAsP/InP nanowires 

                             JC. Harmand-LPN + J. Costard-LPN 

11h30 : Tâche 5 : Characterization and modelling of nanowire properties 

                            JM. Jancu-Foton 
                           + G. Patriarche-LPN, J. Penuelas-INL, L. Largeau-LPN,

                              O.Mauguin-LPN 

                              C. Bru-Chevallier, N. Chauvin-INL, P. Senellart-LPN 

                              F. Glas-LPN, A. Danescu-INL 

12h10 : Tâche 6 : Coupling of nanowire-based PhC resonator to SOI
                             waveguide 

                             B. Ben Bakir-CEA + X. Letartre-INL 
12h30 : Déjeuner 
14h00 : Discussions autour des résultats et des livrables à T0+18 
16h30 : Fin de la réunion 

Présents : Michel Gendry, Alexandre Danescu, José Penuelas, Badise Ben Bakir, Nicolas Chauvin, Jean-Marc Jancu, Xavier Letartre, Jean Baptiste Barakat, Bassem Salem, Jean Christophe Harmand, Franck Glas, Gilles Patriarche, Ludovic Largeau, Julien Costard, Olivia Mauguin , Pascale Senellart, Catherine Bru-Chevallier

Résumé des présentations (merci Catherine…)
Michel Gendry :  Introduction

Réunions tous les 9 mois 
Volet administratif : besoin d’un accord de consortium (à la demande de Christian Lucas CEA)
Participation aux J3N : 7 au 9 novembre à Bordeaux

Publications  et communications : penser à l’ANR

Cofinancé DGA (Rose-Marie Sauvage)

Logo + Site Web du projet
JC Harmand médaille d’argent du CNRS 2012

Doc INL JB Barakat (Oct 2011)

Doc LPN Julien Costard (Oct 2011)

Post-doc INL-CEA : modélisation micro sources et couplage : 2ème année

Pots-doc LTM CEA : structuration surface et catalyseur : 2ème année

Rappel objectifs scientifiques

Tâche 4 : Substrate patterning and site controlled catalyst on SOI waveguide 

B. Salem-LTM

Trous entre 45nm et 100nm de diamètre (e-beam sur PMMA puis dans oxyde). Epaisseur oxyde 34nm. Gravure RIE.
Image de trous de 88nm. Nécessité de HFlast avant entrée dans le réacteur.

Q : Arrêt avant la fin en RIE ? (à 2nm de la surface) pour finir avec du wet-etching ?
Epaisseur de silice entre 15 et 28nm : pas contrôlé mais important pour la croissance.

Plots d’indium dans les trous après lift-off (40nm)
Croissance de NF de GaAs en auto-catalyse au LPN. Des NF verticaux dans certains trous, et de la croissance aussi autour (1er essai)

Q : pourquoi les 2 voies (avec et sans catalyseur) ?

Quand il y aune couche de silice : pas de croissance parasite entre les trous.

JCH : Voie avec l’oxyde est plus pertinente pour INSCOOP
Dispersion de colloïdes de 20nm sur Si (100) et (111) : pour faire les essais de croissance de NF InP [115] à l’INL

Tâche 2 : Nanowire nucleation and orientation 

M. Gendry-INL + JB Barakat-INL,

3 sous-taches

T2. 2 : verticalité des NF sur Si(001)

Basé sur travaux de Guillaume : InP (111) peut croitre sur STO(001) (PRB 2009)
Travaux de Khalid Naji (2010) sur NFs InP/STO(001)
80% de NFs verticaux …mais avec un tilt pouvant aller jusqu’à 20° ?

Ludovic : lié aux marches à la surface de STO ?
Michel : plutôt lié au tilt qui a déjà été observé pour les îlots d’InP/STO(001), tilt de 8°
Travail de thèse de JB Barakat :

-  stabiliser le process sur STO ? augmenter la densité des NF

Mêmes conditions que Khalid sur STO : échec

Origine : 

Gouttelettes Au-In ? analyse XPS : non
Traitement chimique du substrat ? oui ; K. Naji : BOE et JBB : HF :H20 : révèle les défauts de polissage (valable sur Si pas sur STO)
Nouveau réacteur Oxyde Riber C21 livré sept 2011

STO/Si état de l’art en avril 2012
Déménagement des réacteurs MBE dans nouvelle salle blanche INL : fin Aout. Redémarrage Novembre 2012 ?
T2. 1 : Alternative to Au-catalyst

Gouttelettes d’In sur Si (111) de D< 33nm (pb de désaccord paramétrique entre InP et Si) (travaux de K. Naji)

Mais biblio : diamètre 40 à 50nm pour les billes d’In pour NF III-V ?
Balayage des conditions TG (300 à 500) et rapport V/III (3 à 30)
Dernier résultat : 

NFs pour TG = 340 V/III 20 sur Si111 (10 par µm2) mais pas sur Si001: 
NFs inclinés sur Si BOE et 80% de NFs verticaux sur Si oxyde naturel 
Résultat à confirmer et à interpréter
Pub APL2012 (S. Plissard and co): NF InP verticaux sur InP 100 possible si ils sont zinc-blende

Travaux INL  380°C : diminuer le rapport V/III pour favoriser la Wurtzite

Travaux P. Caroff IEMN à 420°C : le contraire?
T2.3  Croissance sélective sur substrats structurés

1er essais sur substrats du LTM structurés avec plots Au d 15 à 30nm ; pb : pas de marques d’alignements et donc difficulté à retrouver les réseaux. 
Réseaux de plots d’In /Si 111 par lift-off : premiers essais à venir
A faire sur Si 001 avec plots d’Indium

Remarque : La voie STO sera poursuivie en parallèle avec la voie NFs ZB sur Si001.
Tâche 3 : Core-shell InAsP/InP nanowires 

JC. Harmand-LPN + M. Gendry-INL + G. Patriarche-LPN
Optimisation des NF (compo et contrainte)

Puis sur substrat structuré

M. Gendry : Travaux préliminaires avec Michel Pioro-Ladrière Dept Physique - Univ Sherbrooke

Travail sur l’info quantique (contrôle du spin des électrons entre BQ InAs dans InP.

NF avec 2 boites ou 10 boites le long d’un NF (L< 1µm)
Pas de périodicité, vitesse de croissance variable : taille des boites variable. Point positif : interfaces OK. en utilisant le cache général.

Pb de reproductibilité de fermeture sur les cellules à vanne.

Pb de croissance latérale.

JC Harmand : Série NFs cœur-coquille InAs/InP
Substrat InP 111 B, catalyseur Au

Système modèle proche des objectifs d’INSCOOP. Binaires : pas de pb de compo

As2 à INL : favorise la croissance radiale

As4 au LPN 

G. Patriarche : Analyse STEM-HAADF sur ces échantillons pour la cartographie des champs de déformation par GPA
Interfaces abruptes, pas de cisaillement,
Relaxation plastique au niveau de la coquille ? 
Ep de la coquille augmente le long du NF

Tâche 5 : Characterization and modelling of nanowire properties 

J. Penuelas et L. Largeau : XRD sur les NFs InP/STO 
Figures de pôles sur les NFs InP/STO impossible sur les Rigaku de l’INL et du LPN  en raison de la trop faible densité des NFs.  Seuls sont visibles les NFs qui poussent selon les plans 111. La verticalié des autres NFS a été démontrée à l’INL par XRD en incidence rasante.   
N. Chauvin : spectroscopie optique des NFs InP et InAs/InP de l’INL
Etude du mélange ZB-Wz dans les NFs InP  de l’INL en fonction de Tc et de la pression de phosphore (ou rapport V/III)
Mise en évidence des bandes B et C de la phase Wz

Intérêt d’essayer de la microPL sur NF uniques où il y a des petits diamètres et pic PL large
Emission très polarisée parallèle au NF. Or exciton A devrait ne pas émettre car perpendiculaire au NF

Q : pourquoi les durées de vie ne sont pas toujours limitées par les recombinaisons de surface ? ça ne devrait pas dépendre de la température de croissance… 

Q : Pourquoi mesurer des durées de vie très longues par exemple du type II alors que les défauts de surface devraient tuer la durée de vie ?

J. Costard : Spectroscopie optique des NFs InP du LPN : 
Etude du mélange de phase ZB  WZ : corrélation entre qualité de la structure et la qualité du signal.

NF d’InP WZ avec insertions ZB

MicroPL : excitation à 473nm. Montage d’un banc.
Q  JCH : sur la largeur du NF WZ pur : encore assez large (5meV)? NC : peut être du à la fluctuation de charges de surface. Essayer la passivation de la surface d’InP.
F. Glas : Déformation dans les structures cœur-coquille-Modélisation de la croissance

Déformations par modèles continus.
Polytypisme dans les NFs InP catalysés In en cours. Manque de données sur les angles de contact gouttelette In /NF InP et gouttelette In/substrat Si.
JM. Jancu : Calculs théoriques des potentiels de déformation-offset de bandes
Calculs ab-initio
Constantes élastiques par DFT 

Potentiel de déformation

VBO InP/InAs ; 0,39eV dans ZB 001 et 111 et 0,31eV dans WZ.

A. Danescu : Calcul des constantes élastiques pour les III-V en phase WZ 

Modèle analytique VFF.

Calibré et optimisé sur la phase ZB

Application au calcul des énergies de ligne (arête) dans les NFs Wz. Influence sur le facettage des NFs ?
Tâche 6 : Coupling of nanowire-based PhC resonator to SOI waveguide 

B. Ben Bakir-CEA + X. Letartre-INL, H. Bono-CEA, C. Seassal-INL

3 sous-taches

Conception simulation couplage laser guide couplage

Planarisation des NF III-V sur guides d’onde

Caractérisation du couplage NW guide

Post Doc : Damien Bordel
Etude de la croissance sur SOI : orientation 111 encore possible (SOITEC ne le fait plus, mais redévelopperont le SOI 111)
Influence des états de surface pour la croissance
Commencer rapidement sur SOI 111 pour évaluer les problèmes éventuels de croissance.
Faire des guides.

Définition du guide : aucune fonction optique, juste pour guider la lumière. 

Avec masque dur : meilleur aspect du guide mais problèmes de surface

Sans masque dur : guide un peu incliné

Étape guide : il faut avoir la structuration dessus (masque) ou bien essayer de voir si les NF émettent sur SOI.

X. Letartre: Conception d’un résonateur très simple : NF en ligne (périodique) au-dessus d’un guide Si dans la silice.

Géométrie à 1,55 µm : Période 400nm, diamètre 250nm, hauteur mini du NF : 100nm.
Champ e.m. est principalement localisé dans le pied du NF

Post-doc en cours de recrutement pour Octobre.

Discussion et rappel des livrables à T0+18

Deliverables of T2:

D2.1: Organized InP NWs grown on Si(001) or Si(111) with PtIn and In catalysts     M12 (M0 to M12)
· Les conditions de croissance de NFs InP/Si avec des gouttelettes d’In ont été étudiées à l’INL : un paramètre important, non intuité au préalable, est que le diamètre des gouttelettes d’In doit être supérieur à une quarantaine de nm pour observer la croissance des NFs d’InP. La croissance n’a cependant été observée que sur Si(111) et pour une fenêtre de conditions de croissance (Tc, Pphosphore) assez étroite. La présence d’un oxyde de surface favorise la croissance verticale sur Si(111). L’idée est maintenant de trouver les conditions de croissance sur Si(001) en privilégiant la structure cubiques des NFs qui permettrait de les faire croître verticalement sur Si(001) (comme cela a été démontré dans la littérature sur InP(001) – travaux de S. Plissard and co à eindhoven). Le rôle de l’oxyde surface devra être évalué. Cette voie pourrait être une alternative au template STO/Si.  
· Des croissances de nanofils ont été réalisées sur des substrats Si(111) structurés avec des plots d’In de diamètre voisin de 50 nm. Le patterning a été réalisé au LTM avec le masqueur de la PTA et les substrats ont été transmis à l’INL pour déposer de l’In et faire le lift-off. Les résultats n’ont pas été pas positifs sans doute en raison d’une mauvaise préparation de surface. Le travail se poursuit en travaillant ce point. 
· Des croissances de nanofils ont été réalisées sur des substrats Si(001) patternés au LTM avec des plots d’or de diamètre de 80 nm et d’épaisseur 2 nm (devant conduire après traitement thermique à des plots de 30 nm de diamètre) pour valider la croissance des nanofils « crayon » selon la direction [115]Si. Le manque de marques d’alignement n’a pas permis de retrouver les réseaux.
· Il a donc été défini un masque pour les prochaines structurations de surface réalisées au LTM pour le LPN et l’INL.    
· Vu les résultats relativement encourageant avec l’In, la voie PtIn est abandonnée.
D2.2: Vertically standing InP NWs grown on STO/Si(001)              M18 (M6 to M18)
· La croissance de STO sur Si a été mise au point dans le nouveau réacteur C21 oxyde de l’INL. 
· Un problème de préparation de surface de STO (emploi de HF-H2O au lieu de BOE) nous a beaucoup retardé pour l’optimisation des conditions de croissance des nanofils d’InP (en particulier l’augmentation de la densité) sur substrats de STO(001) et de STO/Si. 
· Le travail se poursuivra sur cette voie en parallèle avec la voie NFs InPZB sur Si001.
D2.3: Au-free InP NWs grown on nanoholes in SiO2/STO/Si(001) with minimal parasitic 2D growth      M24 (M12 to M24) 
· Les premiers essais sur SiO2/Si(001) structurées au LTM sont prévus durant le dernier trimestre 2012.
Pour cause de déménagement de nos réacteurs EJM dans la nouvelle salle blanche de l’INL, les épitaxies seront suspendues quelques mois (4 ?) à partir de juillet 2012.
Deliverables of T3 :

D3.1 : Strong PL emission at  ( > 1.2µm from optimized InAsP/InP core-shell NWs fabricated on InP (111) B substrates using gold as catalyst.      M12 (M0 to M12)
· Les conditions de croissance des NFs cœur-coquille InAs-InP sur InP111 avec le catalyseur Au ont été optimisées. Elles vont être reprises pour les NFs cœur-coquille InAsP-InP prévus dans INSCOOP.
D3.2 : Adaptation of the growth conditions found in task 2 and task 4.1 to the fabrication of vertical InAsP/InP core-shell NWs  on Si (001) with self-catalyzed growth.     M24 (M12 to M24)

· Les conditions de croissance des NFs d’InP sur Si111 ont été optimisées pour limiter la présence de segments cubiques ZB dans les NFs de structure Wz.
· La voie autocatalyse In sur des surfaces SiO2/Si111 structurées (réseau de trous dans SiO2) a été privilégiée par le LPN. Les premiers résultats de croissance localisée de NFs InP sur ces surfaces sont encourageants. Elle demande à être optimisée. Des échantillons avec réseaux de trous permettant cette étude vont être fournis par le LTM durant le 3eme trimestre 2012. 
Deliverables of  T4:   
D4.1 : (PtIn and) In catalysts patterning on silicon substrates     M12 (M0 to M12)
· Le patterning pour lift-off est maintenant au point au LTM. Le lift-off In à l’INL demande à être optimisé, en particulier en déposant une épaisseur plus importante d’In (5 nm au lieu de 2 nm)
D4.2 : (PtIn and) In catalysts patterning on nanoholes-SiO2/Si(001)        M12 (M6 to M12) 

· Le patterning trous dans SiO2/Si a été mis au point au LTM. Les masques permettant la réalisation de réseaux d’étude sont maintenant définis. Des échantillons d’1x1 cm2 découpés sur plaque de 2 pouces vont être maintenant fabriqués pour alimenter les études de l’INL sur Si(001) et du LPN sur Si(111).
D4.3 : (PtIn and) In catalysts patterning on STO/Si(001)     M24 (M12 to M24)
· Ce livrable dépendra du degré d’avancement de la réalisation des templates STO/Si après la remise en route des réacteurs EJM dans la nouvelle salle blanche de l’INL.
D4.4 : Waveguides on SOI             M12 (M6 to M12)
· Inversion du planning: tests de croissance de NFs sur SOI avant la réalisation des guides. 
· Une plaque SOI(001) va être envoyée à l’INL pour test de croissance. 
Deliverables of T5 :  

D5.1 Report on the influence of strain on the emission in Core-Shell NWs     M6, M12

· En cours. 
D5.2 Report on the physics of the nucleation (influences of catalyst, STO, substrate orientation and growth conditions)       M12, M24, M36
· Des mesures sur les angles de contact des gouttelettes d’In sur NF InP et sur surface Si (pour le calcul des énergies d’interface solide-liquide) doivent être fournis par l’INL pour les calculs de F. Glas.
D5.3 Report on the influence of growth conditions, substrate and catalyst on the structural and optical properties of the NWs          M12, M24, M36
· Les caractérisations structurales se font en bonne complémentarité entre le LPN et l’INL. Les caractérisations optiques des NFs sur Si(111) se font au LPN et sur Si(001) à l’INL. Des croisements peuvent être envisagés si nécessaire. La TRPL à 1,55 µm de l’INL est fonctionnelle. 
D5.4 Ab-initio calculations of  wurtzite parameters (scientific report) M12
· Les potentiels de déformation devraient être calculés par FOTON d’ici 3 mois et transmis à N. Chauvin.
· Les offsets de bandes de conduction InP-InAs en cours.
· Le calcul des offsets de bandes InAs ZB-InAs Wz à lancer.
· Des calculs par approximation GW vont aussi être lancés.
· Echange de résultats avec les calculs faits à l’INL sur les paramètres Wz par VFF-Comparaison 
Deliverables of T6:  

D6.1: Design of a NWs-based photonic crystal resonator          M12 (M0 to M12)
· A poursuivre avec le post-doc INL-CEA qui devrait intégrer l’INL pour le dernier trimestre 2012.
· Il faut définir rapidement le résonateur pour lancer la techno guide d’onde sur SOI.
D6.2: Simulation of the coupling between the resonator and an SOI waveguide      M18 (M6 to M18)
· A lancer avec le post-doc INL-CEA

· Il faut estimer le gain dans les NFs. N. Chauvin devrait pouvoir mesurer ça.

· Les calculs peuvent être faits pour 1,3 µm, car la PL sera plus facile à mesurer au LPN à cette longueur d’onde. 
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