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(57) Abstract: The present invention relates to a laser device for polarization interferometry using a temporally phase-modulated laser
source and a passive phase-retarder element. This device, based on interference between transverse electric TE and transverse magnetic
TM components, makes it possible to improve the sensitivity of phase-sensitive surface-plasmon-resonance biosensor, ellipsometer or
interferometer measurement devices, while providing an item of equipment that is compact and not bulky.

(57) Abrégé : La présente invention concerne un dispositif laser pour interférométrie a polarisation utilisant une source laser modulée
temporellement en phase ainsi qu'un élément retardateur de phase passif. Ce dispositif, bas¢ sur les interférences entre les composantes
transverse ¢lectrique TE et transverse magnétique TM, permet d'améliorer la sensibilité d'appareils de mesure de type interférometre,
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ellipsométre ou biocapteur a résonance de plasmon de surface sensible a la phase, tout en proposant un équipement compact et peu
encombrant.
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DISPOSITIF LASER POUR INTERFEROMETRIE A
POLARISATION

[0001]La présente invention concerne de maniére générale le domaine de
l'interférométrie et la réduction de bruit dans les interféerométres et autres
dispositifs de mesure dérivés ou couplés a des interférométres tels que des

ellipsomeétres ou des biocapteurs.

[0002] Il est connu d'utiliser des dispositifs interférométriques pour des mesures
ellipsométriques, tels que dans le brevet européen EP1893977B1 ou dans le
brevet francais FR2685962. Il est également connu d’utiliser des dispositifs
interférométriques pour des mesures de résonance de plasmon de surface (SPR)
permettant de détecter des cibles moléculaires, par exemple dans les demandes
de brevet international WO2017153378 des inventeurs de la présente demande et
W02009080998A2, ou le brevet américain US7233396B2. Ces dispositifs mettent
en ceuvre souvent du matériel encombrant et couteux, tels que des modulateurs
acousto-optiques, des modulateurs photo-élastiques, ou des rhomboedres de
Fresnel.

[0003] Dans les deux cas, mesures ellipsométriques ou mesures par résonance de
plasmon de surface, une grande résolution en phase est nécessaire afin
d’améliorer la sensibilité des mesures. Cette grande résolution peut étre apportée
par une modulation temporelle de la phase des signaux traversant les dispositifs
de mesure. En effet, un avantage intrinséque des divers systémes a modulation
de phase par rapport a d’autre systétmes de mesure de signaux stationnaires
dépourvus de modulateur de phase est la réduction de bruit que permet une
analyse fréquentielle dans la récupération de I'amplitude et de la phase,
notamment grace a l'emploi de détections synchrones aux fréquences de
modulation du signal interférométrique détecté. Le brevet américain US5485271A
décrit un ellipsométre interferométrique incorporant un modulateur de phase
électro-optique. D’autres techniques permettent une modulation de phase obtenue
par modulation de la biréfringence d’'un composant du dispositif de mesure, telles
celles décrites dans le brevet américain US7339681B2, ou une cellule a cristaux
liquides est utilisée, ou dans le brevet américain US8004676B1, ou un modulateur
photo-¢élastique est utilisé. Aussi, une modulation de phase peut étre obtenue par
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modulation de la longueur d’onde du faisceau source, comme dans la demande
de brevet international WO2017/153378, proposé par les présents inventeurs, qui
décrit un interférometre compact ainsi qu'un capteur biochimique en dérivant, mais
qui nécessite une puce optique particuliére produisant deux réflexions, issues de
deux couches distantes pour réaliser cette modulation, ce qui limite son application
a des échantillons particuliers et ne permet pas une condition d’excitation optique

quelconque.

[0004] II est par ailleurs connu d’utiliser des interférométres dits a chemin commun,
dans lesquels le faisceau de référence et le faisceau signal lieé a un échantillon se
déplacent autant que possible le long d’un méme trajet, pour réduire le bruit des
mesures interferométriques, du fait de la bonne immunité de ce type

d’interférométres vis-a-vis des vibrations environnementales.

[0005] Il est connu également d'utiliser des interféerométres asymétriques ou la
différence de chemin optique entre les deux bras interférant est suffisamment
grande pour qu’une faible modulation de longueur d’onde de la source de lumiere
utilisée entraine une modulation de phase suffisante pour pouvoir extraire un signal
d’amplitude et un signal de phase du signal interférométrique comme expliqué par
Vaillant et al. dans « An unbalanced interferometer insensitive to wavelength drift
». Sensors and Actuators A: Physical, 268, 188-192 (2017). Dans ce type de
dispositifs cependant, le chemin géométrigue des deux faisceaux n’est pas

commun, limitant ainsi la stabilité du systéme.

[0006] En outre, l'inconvénient des techniques précédemment citées réside dans
I'encombrement de leur dispositif de mise en ceuvre ainsi que dans leur codt, afin
d’obtenir une grande précision et une grande sensibilité de mesure. Une approche
intéressante pour minimiser le bruit des interférometres consiste a utiliser un
interférometre a polarisation qui mesure le déphasage entre deux composantes
orthogonales du champ, car dans ce cas le trajet suivi par les deux composantes
du champ peut étre relativement commun. Néanmoins la modulation de phase
d’une composante par rapport a l'autre nécessite une séparation optique des
faisceaux et un appareillage particulier comme ceux mentionnés précédemment,

comme par exemple un modulateur photo-élastique.
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[0007] Le probleme technique que se propose de résoudre les inventeurs est de
simplifier la mise en ceuvre et d’améliorer la sensibilité d’appareils de mesure
interférométriques de type interférométre a polarisation, et I'intégration de ce type
d’appareil aussi bien au sein d’ellipsométres qu’au sein de dispositifs SPR et d’en
réduire I'encombrement et le poids en évitant 'emploi de modulateurs de phase
actifs conventionnels et l'usage de pieéces mobiles pour déterminer I'état du
déphasage au sein dudit interférometre a polarisation.

[0008] Afin de résoudre ce probléme tout en palliant les inconvénients précités, le
demandeur a mis au point un dispositif laser pour interférométrie a polarisation,
adapté pour délivrer un faisceau laser modulé temporellement en phase

comprenant :

* une source laser monomode longitudinal, alimentée par un courant électrique
d’alimentation, et configurée pour délivrer un faisceau laser source Ssource pOlarisé
de longueur d’'onde A, comprenant deux composantes de polarisation rectilignes
orthogonales non nulles, nommeées respectivement transverse électrique, TE, et

transverse magnétique, TM,

* un moyen de modulation temporelle électronique de la source laser configuré
pour piloter une modulation temporelle de la longueur d’'onde du faisceau laser

source Ssource,

* un élément retardateur de phase passif produisant deux chemins optiques
distincts pour lesdites composantes de polarisation TE et TM, configuré pour
recevoir le faisceau laser source Ssource €t introduire, du fait de la modulation de
longueur d’onde du faisceau laser source Ssource, UN déphasage temporellement
modulé entre lesdites composantes TE et TM pour fournir ledit faisceau laser

modulé temporellement en phase Smodule.

[0009] Comme énonce plus loin dans la description, le chemin géometrique pour les
deux composantes TE et TM du champ est avantageusement constant.

[0010] Avantageusement, la source laser monomode longitudinal du dispositif laser
peut étre un laser a semi-conducteur modulable en longueur d’onde par le courant
électrique d’alimentation du laser sur une plage d’accordabilité inférieure a un
millieme de la longueur d’onde. Cette faible accordabilité est réalisée par I'essentiel
des diodes laser grand public.
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[0011] De préférence, le laser a semi-conducteur pouvant constitué la source laser
monomode longitudinal du dispositif laser peut étre une diode laser a cavité
verticale émettant par la surface dite VCSEL. Cependant, a défaut de VCSEL, des
lasers plus largement accordables et typiquement plus onéreux peuvent étre
utilisés.

[0012] Par ailleurs, I'élément retardateur de phase passif du dispositif laser peut
comprendre un composant présentant une biréfringence, notamment un cristal
biréfringent ayant un axe optique orienté selon I'une des dites composantes de
polarisation TE ou TM du faisceau laser source Ssource.

[0013] Le dispositif laser peut de plus comprendre :

* un séparateur de faisceau de référence en sortie de I'élément retardateur de
phase destiné a séparer le faisceau en au moins deux parties Sretérence €t Smodulé,
la premiére partie Sreterence €tant une portion de référence du faisceau laser modulé
temporellement en phase Smodus, €t ledit séparateur de faisceau étant configuré
pour propager la portion de référence dans une direction difféerente de celle du

faisceau laser modulé temporellement en phase Smodule,

* un photo-détecteur de référence comprenant une entrée destinée a recevoir
par l'intermédiaire d'un polariseur de référence ladite portion de référence Sreference,
et ledit photo-détecteur de référence étant configuré pour générer un premier
signal interféerométrique, sous forme d'un premier signal électrigue modulé s

représentatif de ladite portion de référence Sretérence,

* une unité d'analyse électronique de référence configurée pour recevoir et
analyser ledit signal électrique lier pour extraire un déphasage moyen A entre les
deux composantes orthogonales transverse électrique TE et transverse
magnétique TM de la portion de référence Sreference,

ledit signal électrique modulé lr représentatif de ladite portion de référence
Sreference iINCluant un terme d’amplitude Arer proportionnel au produit des amplitudes
des deux composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM et
un terme de phase,

ladite unité d'analyse électronique de référence étant configurée pour, par analyse
dudit signal électrique l.f, extraire le déphasage moyen A entre les deux
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composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM de la portion
de référence Srererence, €t extraire ledit terme d’amplitude Arer, et

I'unité d’analyse électronique de référence étant en outre configurée pour fournir
un coefficient de correction au moyen de modulation temporelle de la source de
sorte a ajuster la modulation temporelle de la source laser et a en stabiliser la

longueur d’'onde A moyenne par stabilisation du déphasage moyen Aver.

[0014] Avantageusement, ladite unité d'analyse électronique de référence est reliee
au moyen de modulation temporelle de la source laser de sorte a constituer une

boucle d'asservissement pour stabiliser le déphasage moyen Aves.

[0015] De maniére optionnelle, pour faciliter I'alignement, il peut étre utile d'utiliser des
séparateurs de faisceau possédant des traitements réfléchissant ou anti-
réflechissant sur différentes interfaces pour éviter d'avoir des réflexions multiples
parasites. D'autres moyens peuvent néanmoins étre employés seuls ou en sus
pour supprimer les réflexions multiples parasites comme I'utilisation de faces non
paralléles, ou/et en discriminant spatialement la premiére réflexion et la premiére

transmission, ceci incluant 'utilisation de lames épaisses.

[0016] La présente demande propose également un interféerométre a polarisation

configuré pour mesurer des caractéristiques d’un échantillon, comprenant :

- un dispositif laser comme décrit précédemment, adapté pour délivrer un faisceau

laser modulé temporellement en phase Smoduie,

- une interface opto-mécanique,

- un photo-détecteur d’analyse et un polariseur d’analyse,
- une unité d’analyse électronique,

dans lequel

ladite interface opto-mécanique est un simple support ou un systéme de couplage
optique pouvant inclure différentes optiques configuré pour transmettre le faisceau
laser modulé temporellement en phase Smodue vers I'échantillon dans les
conditions d’excitation optique voulue par I'utilisateur de sorte que le faisceau laser
modulé temporellement en phase Smoduis interagisse avec ledit échantillon de fagon

a genérer un faisceau de sortie Sechantilion,
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ledit photo-détecteur d’analyse comprend une entrée configurée pour recevoir par
I'intermédiaire du polariseur d’analyse ledit faisceau de sortie Sechantilon, €t ledit le
photo-détecteur d’analyse étant configuré pour générer un deuxiéme signal

interférométrique, sous forme d’un deuxiéme signal électrique modulé lechantiion, €t

ladite unité d’analyse électronique est connectée au photo-détecteur d’analyse et
est configurée pour recevoir et analyser ledit signal électrique modulé lechantilon pOUr

déterminer des caractéristiques dudit échantillon.

[0017] Plus précisément, ladite interface opto-mécanique est un simple support, ou
un systeme de couplage optique pouvant inclure différentes optiques, configuré
pour transmettre le faisceau laser modulé temporellement en phase Smoduis vers
I’échantillon dans les conditions d’excitation optique voulue par l'utilisateur de
sorte a exciter optiqguement I'échantillon de fagon a générer un faisceau de sortie

Séchantillon-

[0018] Plus précisément, le signal électrique modulé lschantilon représentatif du
faisceau de sortie Sachantilon iNClut un terme d’amplitude Acchantilon Proportionnel au
produit des amplitudes des deux composantes transverse électrique TE et
transverse magnétique TM du faisceau de sortie Sechantilon €t UN terme de phase
Acchantilon incluant un incréement de déphasage optique A entre les deux
composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM induit par
I'échantillon. En conséquence, I'unité d’analyse électronique est configurée pour,
par analyse dudit signal électrique lechantilon, €Xtraire ledit terme d’amplitude
Acchantilon €t ledit terme de phase moyen Aechantilon €ntre les deux composantes
transverse électrique TE et transverse magnétique TM du faisceau de sortie
Sechantilon permettant de déterminer les caractéristiques optiques dudit échantillon.
Lorsque le dispositif laser comprend en outre, comme décrit plus haut :

» un séparateur de faisceau de référence en sortie de I'élément retardateur de
phase configuré pour séparer le faisceau en au moins deux parties Sreference €t
Smodule, ladite partie Srrerence €tant une portion de référence du faisceau laser
modulé temporellement en phase Smoduie, €t €tant configurée pour se propager
dans une direction différente de celle du faisceau laser modulé temporellement

en phase Smodule,
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* un photo-détecteur de référence comprenant une entrée configurée pour
recevoir par l'intermédiaire d’'un polariseur de référence ladite portion de
référence Swference, €t ledit photo-détecteur de référence étant configuré pour
geéneérer un premier signal interférométrique, sous forme d’'un premier signal

électrigue modulé I représentatif de ladite portion de référence Sreterence,

* une unité d'analyse électronique de référence configurée pour recevoir et

analyser ledit signal électrique lrer et déterminer Acchantiion €t Aechantilon, alors

I'incrément de déphasage optique A induit par I'échantillon est obtenu par la formule
A = Acchantilon — Aret @ UNe constante additive prés.

[0019] La présente demande propose également un ellipsometre configuré pour
déterminer un parametre ellipsométrique Aelipsometriie d’'un échantillon comprenant

un interféromeétre a polarisation comme décrit précédemment et dans lequel :

- 'échantillon est apte a étre placé au niveau de I'interface opto-mécanique de

I'interférométre a polarisation,

- linteraction entre le faisceau laser modulé en phase Smoduic €t I'échantillon est

une réflexion a la surface dudit échantillon, et
lorsque le dispositif laser comprend en outre, comme décrit plus haut :

» un séparateur de faisceau de référence en sortie de I'élément retardateur de
phase configuré pour séparer le faisceau en au moins deux parties Sreference €t
Smodule, ladite partie Srrerence €tant une portion de référence du faisceau laser
modulé temporellement en phase Smoduie, €t €tant configurée pour se propager
dans une direction difféerente de celle du faisceau laser modulé temporellement

en phase Smodule,

* un photo-détecteur de référence comprenant une entrée configurée pour
recevoir par l'intermédiaire d’'un polariseur de référence ladite portion de
référence Swference, €t ledit photo-détecteur de référence étant configuré pour
geéneérer un premier signal interférométrique, sous forme d’'un premier signal

électrigue modulé I représentatif de ladite portion de référence Sreterence,

* une unité d’analyse électronique de référence configurée pour recevoir et

analyser ledit signal électrique lrer et déterminer Acchantiion €t Aechantilon, alors
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le signal électrigue modulé I représentatif de ladite portion de référence
Sreference, INClut un terme d’amplitude Arer proportionnel au produit des amplitudes
des deux composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM et
un terme de phase, et

I'unité d’analyse électronique de référence est configurée, par analyse dudit
signal électrique lrf, pour extraire un déphasage moyen Arer entre les deux
composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM de la
portion de référence Srererence, @aiNsi que ledit terme d’amplitude Aver,

le paramétre ellipsométrique Aelipsomstrie €5t Obtenu par la formule Asliipsometrie =

DAschantilon — Aref @ UNe constante additive prés.

[0020] Par I'expression « I'échantillon est apte a étre placé au niveau de I'interface
opto-mécanique de l'interférométre a polarisation », il faut comprendre que
I'interface opto-mécanique de l'interférométre a polarisation est apte a recevoir
I’échantillon.

[0021] Dans une premiere variante de I'ellipsométre proposé, ce dernier peut
comprendre en outre une premiere voie de détection supplémentaire, ladite

premiére voie de détection supplémentaire comprenant :

- un premier dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation, configuré
pour prélever une portion du faisceau de sortie Sechantilon €t S€lectionner une des
deux composantes transverse électrigue TE et transverse magnétique TM du
faisceau de sortie Seschanilon SOUS la forme d’un faisceau Swny appelé portion

polarisée,

- un photo-détecteur pour ellipsométrie compléte configuré pour recevoir ladite
portion polarisée Swunw et générer un signal électriqgue lnw caractéristique de

I'intensité lumineuse de la portion polarisée,

ou ladite premiere voie de détection supplémentaire est configurée pour
déterminer le paramétre ellipsométrique tanW de I'échantillon a 'aide des signaux
électriques lschantilon €t ltanw isSSUS respectivement du photo-détecteur d’analyse et
du photo-détecteur pour ellipsométrie compléte.
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[0022] Dans une deuxieme variante de lellipsométre proposé, difféerente de la
premiére variante décrite ci-dessus, celui-ci peut comprendre en outre une
deuxiéme voie de détection supplémentaire, ladite deuxiéme voie de détection

supplémentaire comprenant :

- un deuxiéme dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation configuré
pour prélever une portion du faisceau de sortie Sechaniilon €t S€lectionner les deux
composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM du faisceau
de sortie Sechantilon SOUS la forme de deux faisceaux Stanw TE €t Stanw TM appelés

respectivement portion polarisée TE et portion polarisée TM,

- deux photo-détecteurs appelés photo-détecteur TE et photo-détecteur TM
configurés pour recevoir respectivement lesdites portion polarisée TE Swnw TE €t
portion polarisée TM Swunw v €t pour générer respectivement un signal électrique
lanw_TE Caractéristique de I'intensité lumineuse de la portion polarisée TE Stanw TE
et un signal électrique lany TM Caractéristique de 'intensité lumineuse de la portion

polarisee TM Swnw ™,
dans lequel

la deuxiéme voie de détection supplémentaire est configurée pour déterminer le
paramétre ellipsométriqgue tan¥ de I'échantillon a 'aide des signaux électriques
ltanw TE €t lanw TM iSSUS des photo-détecteur TE et photo-détecteur TM.

[0023] La présente demande propose aussi un biocapteur de type systéme de
détection a résonance de plasmon de surface configuré pour déterminer des
caractéristiques d'un échantillon constitué d'une couche microfluidique MF,
correspondant au milieu biologique ou biochimique a analyser, le biocapteur

comprenant :
- un interférométre a polarisation ou un ellipsométre tel que décrit préecédemment,

- une biopuce amovible supportée par un prisme sur laquelle est déposée une fine
couche métallique résonante ME ou un autre résonateur optique nommeé
également ME apte a recevoir la couche microfluidique MF a analyser, la biopuce
étant configurée pour constituer I'échantillon a analyser par l'interférometre a
polarisation ou par l'ellipsométre tels que décrits précédemment de sorte a

intercepter le faisceau laser modulé temporellement en phase Smoduls,
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etou:

- l'interaction entre le faisceau laser modulé temporellement en phase Smoduic €t
I’échantillon consiste en une excitation optique résonante du résonateur ME de la
biopuce en interaction avec la couche microfluidigue MF, produisant ledit faisceau

de sortie Sechantillon,

- ledit faisceau de sortie Sechantilon Caractéristique de I'échantillon est configuré pour
étre capté par le photo-détecteur d’analyse,

- 'unité d’analyse électronique est configurée pour analyser ledit signal électrique
modulé lschantilon représentatif du faisceau de sortie Sechantilon g€néré par le photo-
détecteur d’analyse afin de déterminer des caractéristiques dudit échantillon.

[0024] D’'autres avantages et particularités de la présente demande résulteront de la
description qui va suivre, donnée a titre d'exemple non limitatif et faite en référence

aux figures annexeées :

La figure 1a illustre de maniére schématique un premier mode de réalisation d'un

dispositif laser tel que propose ;

La figure 1b illustre de maniére schématique un deuxieme mode de realisation d’'un

dispositif laser tel que propose ;

La figure 2a illustre de maniére schématique un premier mode de réalisation d'un

interférométre a polarisation tel que proposé ;

La figure 2b illustre de maniére schématique un deuxieme mode de realisation d’'un

interférométre a polarisation tel que proposé ;

La figure 3a illustre de maniere schématique la partie nommée A d'un
interférométre a polarisation tel que proposeé pour la mise en ceuvre d’'une premiére

variante d’'un ellipsométre pour ellipsométrie compléte ;

La figure 3b illustre de maniere schématique la partie nommée A d'un
interférométre a polarisation tel que proposé pour la mise en ceuvre d'une

deuxiéme variante d’un ellipsométre pour ellipsométrie compléete ;

La figure 4a montre des résultats expérimentaux obtenus avec un ellipsométre

pour ellipsométrie compléte ;
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La figure 4b montre des résultats expérimentaux obtenus avec un ellipsométre

pour ellipsométrie compléte ;

La figure 5 illustre de maniére schématique la partie nommeée A d’un interférométre
a polarisation tel que proposé pour la mise en ceuvre d’'un biocapteur de type

systeme de détection a résonance plasmon de surface ;

La figure 6a montre des résultats expérimentaux obtenus avec un biocapteur de
type systéme de détection a resonance plasmon de surface comme illustre sur la

figure 5 ; et

La figure 6b montre des résultats expérimentaux obtenus avec un biocapteur de
type systéme de détection a resonance plasmon de surface comme illustre sur la

figure 5.

Les figures 1 a 6b sont commentées plus en détail au niveau de la description
détaillée et des exemples qui suivent, qui illustrent l'invention sans en limiter la

portée.
[0025] DESCRIPTION DETAILLEE

[0026] En référence a la figure 1a, un premier mode de réalisation d’un dispositif laser
D comprend une source laser monomode longitudinal 1. Par source monomode
longitudinal, on entend une source laser comprenant un mode unique, ou une
source laser présentant essentiellement un mode longitudinal principal et
éventuellement d'autres modes longitudinaux suffisamment faibles, en
comparaison, pour étre ignorés ou filtrés. La source n’est pas nécessairement
monomode transverse, dans le sens ou une distribution spatiale de champ
éventuellement complexe peut étre employée pourvu que le champ puisse étre
considéré comme monochromatique. Cette source laser 1 est alimentée par un
courant d’alimentation électrigue. La longueur d’onde A de la source laser
monomode 1 est modulée temporellement par un moyen de modulation
temporelle 2. Le faisceau laser source Ssource iSSU de la source laser 1 comprend
deux composantes de polarisation rectilignes orthogonales non nulles nommeées
transverse électrique, TE, et transverse magnétique, TM. Le faisceau laser source
Ssaurce traverse un élément retardateur de phase passif 3 qui introduit un
déphasage entre les composantes TE et TM du faisceau laser source Ssource- DU
fait de la modulation temporelle de la longueur d’'onde de la source laser 1, le
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déphasage entre les composantes TE et TM est aussi modulé temporellement.
Ainsi, le faisceau issu de I'élément retardateur de phase passif 3 est un faisceau
laser modulé temporellement en phase Smodue. Par faisceau laser modulé en
phase, on entend un faisceau laser dans lequel les deux composantes de
polarisations sont modulées I'une par rapport a l'autre. Dans ledit dispositif, la
modulation de phase peut étre réalisée en conservant un chemin géométrique
constant pour les deux composantes du champ et sans dispositif de modulation
actif autre que la modulation de la source laser elle-méme, le composant ou se

produit la modulation étant passif.

[0027] Pour étre plus précis, lorsqu’il est énoncé que la modulation de phase peut étre
réalisée en conservant un chemin géométrique constant pour les deux
composantes du champ, il doit étre compris que le chemin géomeétrique parcouru
par les deux composantes du champ ne change pas dans le temps, notamment
au niveau de I'élément ou se produit le déphasage entre ces composantes, c’est-
a-dire dans l'élément retardateur de phase passif qui est donc fixe et

avantageusement monolithique pour une meilleure stabilité.

[0028] De préférence, la source laser 1 est un laser a semi-conducteur, par exemple
une diode laser a cavité verticale émettant par la surface VCSEL.

[0029] Par ailleurs, la modulation temporelle de la longueur d’'onde de la source laser
1 peut étre effectuée en modulant temporellement le courant électrique
d’'alimentation de la source laser 1. La modulation temporelle de la longueur d’'onde
de la source laser 1 est typiquement réalisée sur une plage d’accordabilité
inferieure a un milliéme de la longueur d’'onde. Ainsi, il n'est pas nécessaire de
recourir a une modulation de biréfringence ou un autre type de modulateur pour

provoquer cette modulation de phase entre lesdites composantes du champ.

[0030] En particulier, I'élément retardateur de phase passif 3 peut par exemple
comprendre ou consister en un composant présentant une biréfringence, tel qu’un
cristal biréfringent. Dans ce cas particulier, le cristal biréfringent posséde
avantageusement un axe optique selon I'une des deux composantes transverses
orthogonales de polarisation du faisceau laser source. Conventionnellement, ces
deux composantes de polarisation sont nommées TE et TM pour « transverse

électrique » et « transverse magnétique » en référence a un certain plan
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d’'incidence prédéterminé. Le chemin géométrique suivi par les composantes du
champ TE et TM peut alors étre entierement commun. La modulation de phase
entre les deux composantes du champ est ainsi générée indépendamment de la
nature d’'un éventuel échantillon interceptant le faisceau, et des optiques utilisées
pour exciter I'échantillon comme des lentilles, des prismes ou des réseaux de

couplage.

[0031] Par chemin géomeétrique commun, il doit étre compris que les faisceaux
lumineux des composantes du champ TE et TM sont spatialement superposés.
Une telle configuration permet, par exemple, une mise en commun du bruit subi
par les différents faisceaux, rendant le dispositif plus stable, ceci malgré la
différence des chemins optiques parcourus par les composantes TE et TM. Il est
rappelé que le chemin optique est défini par le produit de I'indice de réfraction

rencontre par le chemin géomeétrique.

[0032] Les optiques utilisees pour exciter I'échantillon, citées au paragraphe
précédent, permettent par exemple de définir le ou les angles d'incidence et plus
geénéralement les conditions d'éclairage sur I'échantillon. Par I'expression
« exciter 'échantillon », il est entendu de générer, a I'aide du dispositif laser, un

champ électromagnétique, au sein de I'échantillon.

[0033] Différents éléments peuvent également étre ajoutés a ce dispositif, notamment
en vue de stabiliser ou méme de contrdler le déphasage moyen existant entre les
deux composantes du champ ou plus généralement pour contréler I'état de
polarisation émanant du dispositif laser. En particulier, en référence a la figure 1b,
le dispositif laser D peut en outre posséder un bras de référence comprenant un
séparateur de faisceau de référence 4 qui permet de prélever en sortie de I'élément
retardateur de phase passif 3 une portion de référence du faisceau laser modulé
temporellement en phase Smodule, appelée Srererence, S€ Propageant dans une autre
direction que celle du faisceau laser modulé temporellement en phase Smoduls.
Cette portion de référence Swterence €St €NnVOyee vers un polariseur de référence 5°
a travers lequel les deux composantes TE et TM de cette portion de référence
Srererence iNterferent. Suite a son passage a travers le polariseur de référence 5', la
portion de référence Srserence €St interceptée par un photo-détecteur de référence

5 qui délivre un signal électrique modulé lre.
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[0034] Ce signal électrique modulé lwf est regu et analysé par une unité d’analyse
électronique de référence 6a. Le signal électrique modulé Il inclut un terme
interférométriqgue modulé temporellement en phase et présentant une amplitude
Arer proportionnelle au produit des amplitudes des deux composantes transverse
électriqgue TE et transverse magnétique TM de la portion de référence Sretérence-

[0035] En effet, le signal électrigue modulé s représente le signal interférometrique
détecté par le photo-détecteur de référence, qui peut s’écrire sous la forme :

Ief % E2g + Eyp + 2mErgE7ycos(Apmoq + Ares ) = E2g + Ey + A%efcos(Amod + Ares)
ou

Ere et Etm sont les amplitudes des composantes TE et TM de la portion de

référence Sréférence,
M est un coefficient inférieur ou égal a 1, et
A72”ef = 2mErgEry, et

Amod est un terme de phase modulé temporellement, préférablement
sinusoidalement, mais pas nécessairement, suivant le choix de la fonction de
modulation du courant. L’analyse de ce type de signal modulé | est en particulier
détaillée dans les références Al Mohtar, Abeer, et al. "Generalized lock-in detection
for interferometry: application to phase sensitive spectroscopy and near-field
nanoscopy.”" Optics express 22.18 (2014): 22232-22245 et le brevet
US9518869B2 qui propose l'utilisation d’une détection synchrone modifiée dites
détection synchrone généralisée pour effectuer 'analyse. L’'emploi d’'une détection
synchrone geénéralisée permet effectivement d'extraire les informations
d’amplitude Art et de phase Arer , OU Arer Caractérise dans notre cas le dephasage
entre lesdites composantes TE et TM.

Ainsi, l'unité d’analyse électronique de référence 6a est apte a extraire de ce signal
électrique lrer, comprenant un terme interféromeétrique modulé en phase, le déphasage
moyen Ars entre les deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnetigue TM de la portion de réference Srererence, €t @ extraire ledit terme
d’amplitude Arr. Cette méthode permet ainsi d’extraire ledit déphasage Arer Sans
ambiguité sur son intervalle de définition. A défaut d’autres méthodes d’extraction

peuvent étre envisagées pour des fonctions de modulation temporelles particulieres,
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tel que des méthodes reposant sur des décalages de phase constants successifs, ou
I'emploi d’'une modulation rampe dite sérodyne. Une attention particuliére doit étre
portée sur le fait que la modulation de courant entraine également une modulation
temporelle de lintensité du laser, ce qui entraine une modulation des termes

d'intensité E7;, Efy et A7,, autour de leurs valeurs moyennes. Cette modulation

supplémentaire peut fausser la mesure du déphasage si elle n’est pas prise en compte
dans le traitement. Une détection synchrone généralisée, comme celle mentionnée,
permet de traiter les signaux dont I'amplitude est également modulée temporellement
et permet de s’affranchir de cette difficulté, idéalement en ajustant la profondeur de
modulation de phase. A défaut, cette modulation sur lesdits termes d'intensité EZ,

E7y et A7, peut étre négligée au prix d’'une certaine erreur, ou bien l'intensité lrer

mesureée peut étre corrigée pour compenser cette modulation, connaissant la fonction

de modulation utilisée. Le dispositif laser ainsi constitué est nommé D’.

[0036] En outre, par stabilisation du déphasage moyen Ay, l'unité d’analyse
électronique de reférence 6a peut fournir un coefficient de correction au moyen de
modulation temporelle 2 de la source laser 1 de sorte a ajuster la modulation
temporelle de la source laser 1 et a en stabiliser la longueur d'onde A moyenne.
Ainsi, comme indiqué en trait pointillé sur la figure 1b, I'unité d’analyse électronique
de référence 6a peut étre reliée au moyen de modulation temporelle 2 de la source
laser de sorte a constituer une boucle d’asservissement pour stabiliser le

déphasage moyen Ave.

Les figures 2a et 2b illustrent deux interférometres a polarisation, 'un, I, suivant la
figure 2a, comprenant un dispositif laser D, et l'autre, I', suivant la figure 2b,
comprenant un dispositif laser D’. Les interféromeétres | et I' comprennent, dans
une partie A en sortie des dispositifs laser respectivement D, ou D’, une interface
opto-mécanique 70 éclairée par un faisceau laser modulé temporellement en
phase Smoduie isSU du dispositif laser D, ou D’, et transmettant le faisceau laser
modulé temporellement en phase Smodule Vers un échantillon 7 dont on souhaite
mesurer optiquement certaines caractéristiques par le déphasage relatif et
éventuellement I'atténuation relative qu’il induit entre les deux composantes du
champ. Le faisceau laser modulé temporellement en phase Smodui¢ interagit alors
avec |I'échantillon 7 de facon a générer un faisceau de sortie Sechantilon QUi peut étre
transmis, réfléchi ou encore diffracté par I'échantillon. En sortie de I'interface opto-
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meécanique 70, le faisceau de sortie Sechantilon traverse un polariseur d’analyse 8’ a
travers lequel les deux composantes TE et TM du faisceau de sortie Sechantillon
interférent. Suite a son passage a travers le polariseur d’analyse 8', le faisceau de
sortie Seschantilon €St intercepté par un photo-détecteur d’analyse 8 qui délivre un
signal electrique modulé lechantilon representatif des interférences entre les deux
composantes TE et TM du faisceau de sortie Sechantilon. Ce signal électrique modulé
lschantiion €St regu et analysé par une unité d’analyse électronique 6b. En particulier,
le signal électrique modulé lechantilon représentatif du faisceau de sortie Sechantilion,
inclut un terme d’amplitude au carré AZ.,...iuon Proportionnel au produit des
amplitudes des deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnetique TM du faisceau de sortie Sechantilon, UN terme de phase Acchantilon, €t
une modulation temporelle de la phase, c’est-a-dire du déphasage entre le deux
composantes de polarisation. Outre la modulation temporelle de phase, ledit
déphasage inclut un incrément de déphasage optique A entre les deux
composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM qui est induit
par I'échantillon 7 lors de la réflexion, transmission ou diffraction résultant de
I'interaction avec I'échantillon, produites par un ou plusieurs composants optiques
tels que des lentilles, des miroirs, ou réseaux, utilisés notamment en vue de
convoyer la lumiere sur I'échantillon solide, gazeux ou liquide dans les conditions
d’illumination souhaitées par l'utilisateur. Mathématiquement, on peut traduire

cette propriété par :

— 2
Iéchantillon X= 10 + AéchantillonCOS(Amod + Aéchantillon)-

[0037] En particulier aussi, I'unité d’analyse électronique de référence peut étre
configurée pour, par analyse dudit signal électrique lechantiion, €xtraire ledit terme
d’amplitude Acschantilon €t ledit terme de phase moyen Acschaniiion €ntre les deux
composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM du faisceau
de sortie Scchantilon Permettant de déterminer des caractéristiques optiques dudit
échantillon, spécifiquement par l'intermédiaire de lincrément de déphasage
optique A, calculé, dans le cas ou l'interféerométre est de type I', c’est-a-dire dans
le cas ou il comprend un dispositif laser avec bras de référence D’, par :
A=Agschaniilon-Aref @ UNE constante additive prés aisément déterminable, par exemple

par calibration sur un échantillon au A connu.
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[0038] L'interférometre a polarisation de type I’ illustré a la figure 2b peut en outre étre
utilisé comme ellipsométre fonctionnant en réflexion ou en transmission. Dans ces
deux cas, un échantillon 7 est placé au niveau de I'interface 70 de l'interférométre
a polarisation I'. Le faisceau laser modulé en phase Smodue, incident sur
I'échantillon 7, se réfléchit spéculairement a la surface de celui-ci, ou bien est
transmis spéculairement par celui-ci pour une transmission, et se propage en un
faisceau de sortie Sechantilon intercepté par le polariseur d’analyse 8’ et le photo-
détecteur d’analyse 8. L'unité d’analyse électronique 6b permet, comme expliqué
plus haut, d’'extraire le paramétre ellipsométrique Aelipsométie, Par la formule

Aellipsométrie = Aéchantillon - Arefé une COI‘]Stante addltlve préS

[0039] La figure 3a illustre une premiere variante de I'ellipsometre présenté a la figure
2b, dans laquelle la partie A comprend des éléments supplémentaires décrits ci-
aprés. En effet, dans cette premiére variante, I'ellipsométre précédemment décrit
comprend en outre une premiere voie de détection supplémentaire permettant de
déterminer un paramétre ellipsométrique tanW¥ d'un échantillon 7. Cette voie
supplémentaire comprend un premier dispositif séparateur de faisceau sélectif en
polarisation 9a en amont du polariseur d’analyse 8’, qui permet de prélever une
portion du faisceau de sortie Sechantilon €t de filtrer une des deux composantes
transverse électrique TE ou transverse magnétigue TM de cette portion du
faisceau de sortie Seschanilon SOUS la forme d’un faisceau Swny appelé portion
polarisée. Cette portion polarisée Swnw est interceptée par un photo-détecteur pour
ellipsométrie compléete 10 qui génére un signal électrique lanw caractéristique de
I'intensité lumineuse de la portion polarisée. Le paramétre ellipsométrique tan¥ de
I'échantillon est alors déterminé a l'aide des quantités Acchantiion €t lany iSSUS
respectivement de I'analyse du signal lschantiton iSSu du photo-détecteur d’analyse
8 et du photo-détecteur pour ellipsométrie compléte 10.

[0040] En effet, le parametre tanW s’obtient, comme classiquement en ellipsométrie

par la formule :

r™M

tany =

3
TTE

ou rrm et rre sont les coefficients de réflexion de I'échantillon portés par les
composantes TM et TE du faisceau de sortie Sechantilon. Ainsi, le paramétre tanW



WO 2020/128293 PCT/FR2019/053109
18

peut étre obtenu, suivant la configuration expérimentale utilisée, soit par son carré
donné par I'équation :

(tany)? « Aéchantition ,
Itanw

si la composante TE est récupérée par la premiére voie de détection

supplémentaire,
soit par I'équation :

1
(tanyp)? oo et ,

échantillon

si la composante TM est récupérée par la premiére voie de détection

supplémentaire.

[0041]La figure 4 présente des tableaux de mesures d'indice et d'épaisseur
d’échantillons de verre et de silice sur silicium obtenues avec un ellipsométre du

type de la figure 3a.

[0042] La figure 3b illustre une deuxiéme variante de l'ellipsomeétre présenté a la figure
2b, dans laquelle la partie A comprend des éléments supplémentaires décrits ci-
aprés. En effet, dans cette deuxiéme variante, I'ellipsométre précédemment décrit
a la figure 2b comprend en outre une deuxiéme voie de détection supplémentaire
permettant de déterminer un parametre ellipsométrique tan¥ d’'un échantillon 7.
Cette voie de détection supplémentaire comprend un deuxiéme dispositif
séparateur de faisceau sélectif en polarisation 9b en amont du polariseur d’analyse
8, qui permet de prélever une portion du faisceau de sortie Sechantilon €t de
sélectionner les deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnétique TM de cette portion du faisceau de sortie Sechantilon SOUS la forme de
deux faisceaux Stnw TE €t Stanw_TM @ppelés respectivement portion polarisée TE et
portion polarisée TM et se propageant dans deux directions différentes. La portion
polarisée TE et la portion polarisée TM sont regues chacune respectivement par
un photo-détecteur 101 et un photo-détecteur 102, appelés respectivement photo-
détecteur TE et photo-détecteur TM. Le paramétre ellipsométrique tanW¥ de
I’échantillon est alors déterminé a l'aide des signaux électriques luanw TE €t lanw ™

issus des photo-détecteur TE 101 et photo-détecteur TM 102.
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[0043] La figure 5 illustre schématiquement un biocapteur de type systéme de
détection a résonance de plasmon de surface, comprenant un dispositif laser D et
apte a déterminer des caractéristiques d’'un échantillon constitué d’'un résonateur
optique ME en interaction avec une couche microfluidique MF, correspondant au
milieu biologique ou biochimique a analyser 7. Ce biocapteur comprend dans une
partie A en sortie du dispositif laser D (a I'image de l'interférometre | décrit plus
haut), et recevant un faisceau laser modulé temporellement en phase Smodui, Une
biopuce amovible 11 pouvant comprendre un prisme 110 ou plus généralement
une optique de couplage a méme d’exciter optiquement I'’échantillon formé par le
résonateur optigue ME en interaction avec la couche microfluidique MF
représentant le milieu 7 a analyser. Cette biopuce est positionnée au niveau d’une
interface 70 et intercepte le faisceau laser modulé temporellement en phase Smodulé.
Celui-ci excite une onde de résonance de plasmon de surface a la surface de la
couche métallique ME de la biopuce, qui interagit avec le milieu a analyser 7 au
niveau de l'interface avec la couche microfluidique avant d’étre réfléchie produisant
un faisceau Sechantilon. Le faisceau de sortie Sechanilon €St intercepté par un
polariseur d’analyse 8’ suivi d’'un photo-détecteur d'analyse 8 délivrant un signal
électrique lechantiton. Une unité d’analyse électronique 6b reliée au photo-détecteur
d’analyse 8 permet, comme expliqué plus haut, de déterminer des caractéristiques
dudit échantillon 7. Les figures 6a et 6b illustrent le type de mesures pouvant étre
obtenues avec un biocapteur tel que décrit précédemment et illustré sur la figure

5. Ces figures seront décrites plus en détail dans les exemples présentés ci-apres.
[0044] EXEMPLES

[0045] EXEMPLE 1 : Mise en ceuvre d’un dispositif laser

[0046] On réalise un dispositif laser tel qu’illustré sur les figures 1a a 1b pour mettre
en ceuvre un interférometre a polarisation pouvant étre appligué a une mesure
ellipsométrigue « compléte » ou la détection SPR sensible a la phase, et
permettant de déterminer des caractéristiques d’un échantillon 7 par exemple de
type couches minces ou multicouches comme du verre traité, ou des echantillons

utilisés en micro-¢électronique, a partir des éléments suivants :
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- source laser monomode longitudinal 1 : VCSEL référencé "VC670M-TO46GL"
a 670 nm, d’accordabilité de I'ordre de 0.2nm/mA ;

- moyen de modulation temporelle électronique de la source laser 2 : modulation
sinusoidale du courant d’injection du VCSEL précité, de valeur moyenne io
suffisante par exemple égale a 4mA et de fréquence préférablement élevée
pour réduire les bruits, jusqu’a 100kHz ou plus (suivant les capacités de
I'électronique), exprimée par la relation i(t)=io+Bsin(Qt) ;

- élément retardateur de phase passif 3 : cristal de vanadate d'yttrium YVO4 de

biréfringence égale a 0.22 et de longueur 10 mm ;

- séparateur de faisceau de référence 4 : lame séparatrice telle que la référence
BSS04 (Thorlabs), ou cube séparateur ;

- polariseur de référence 5’ : polariseur adapté a la longueur d’onde utilisée tel
que LPVISEOQ50-A (Thorlabs) ;

- photo-détecteur de référence 5 : photodétecteur adapté a la longueur d’onde
utilisée et les fréquences de modulation employées, par exemple une
photodiode en silicium pour le visible comme par exemple la référence
PDA36A-EC (THORLABS) ;

- unité d’analyse électronique de référence 6a : carte d’acquisition électronique
par exemple la référence NI USB-6363 (National Instrument).

[0047] La modulation temporelle est typiquement réalisée par une modulation du
courant d'injection de la source laser monomode longitudinale utilisée. La
modulation est préférentiellement sinusoidale mais d'autres modulations peuvent
étre utilisées en vue de réaliser une détection interférométrique a décalage de
phase discréte ou continue. Dans le cas sinusoidal, la modulation du courant
d'injection i(t) est, comme mentionnée, du type : io+Bsin(Qt). Dans le cas du type
de VCSEL précite, io est typiquement de I'ordre de 4 mA. La modulation en courant
induit une modulation de puissance optique approximativement égale a:
P(t)=Po+ysin(Qt)=Po (1+usin(Qt)), ou Po est la composante DC de puissance, et
M*Po, I'amplitude AC de la modulation, Q est la pulsation de la modulation. Cette
modulation de puissance induit une modulation de longueur d'onde

approximativement égale a A(t)=Ao+0sin(Qt), ol Ao est la longueur d’'onde moyenne



WO 2020/128293 PCT/FR2019/053109
21

et & est la profondeur de modulation en longueur d’onde. En présence d'une telle
modulation (de courant, mais aussi depuissance et longueur d'onde), une
modulation de phase est créée entre les composantes TE et TM dés lors que le
faisceau traverse le cristal biréfringent YVYO4 susmentionné. La modulation de
phase induite s'écrit: asin(Qt) dans le cas sinusoidal, avec la profondeur de
modulation en phase donnée par :

__ 4mAlS
A

ou Al est |la différence de chemin optique entre les deux composantes du champ
au sein de I'élément retardateur 3. En pratique, il est intéressant de travailler avec
une modulation de phase a= 3.83 rad comme expliqué dans un autre cadre par
Vaillant et al. dans « An unbalanced interferometer insensitive to wavelength drift
». Sensors and Actuators A: Physical, 268, 188-192. Dans la référence ci-dessus,
ce choix de profondeur de modulation de phase permet d'analyser plus simplement
le signal interférométrique résultant et d'extraire l'information d'amplitude Aechantilion

et le terme de phase recherché Aschaniion Simplement.

[0048] Dans notre cas, pour obtenir la modulation de phase temporelle, la
biréfringence (ne-no) et la longueur L du cristal YVO4 sont telles que la différence
de chemin optique donnée par le produit L(ne-no) est au minimum de l'ordre de
grandeur du millimétre, ce qui correspond a un déphasage cumulé entre la
composante TM et la composante TE de l'ordre de 10 000 radians pour de la
lumiére visible. Cette différence de chemin optique cumulée est réalisée avec les

composants précédemment mentionnés.
[0049] EXEMPLE 2 : Mesure d’'un parametre Aecliipsomeétrie

[0050] On réalise un ellipsometre tel que décrit précédemment et illustré a la figure 2b
pour déterminer un parametre Aalipsomstie, @ partir du dispositif laser décrit dans

I'exemple 1.
[0051] Pour mettre en ceuvre I'ellipsometre précité, on utilise en outre :

- une interface opto-mécanique 70 configurée pour transmettre le faisceau laser
modulé temporellement en phase Smodue sortant du dispositif laser selon
I'exemple 1 vers un échantillon 7 de sorte que le faisceau laser modulé
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temporellement en phase Smoduie interagisse avec I'échantillon de fagon a

generer un faisceau de sortie Sechantilion ;
- un polariseur d’analyse 8’ : polariseur LPVISEQ50-A (Thorlabs) ;

- un photo-détecteur d’analyse 8 : photodiode en silicium par exemple la
référence PDA36A-EC (THORLABS) ;

- une unité d’analyse électronique 6b : carte d’acquisition électronique par
exemple la réference NI USB-6363 (National Instrument).

[0052] Le parameétre ellipsométriqgue Aaiipsométie €St obtenu par la formule
Aeliipsometrie=Aechantilon-Aref @ UNE constante additive pres, avec Acchantilon |€ paramétre
de phase extrait du signal electrique lechantiton iISSU du photo-déetecteur d’analyse 8,
et correspondant au déphasage entre les composantes TE et TM du faisceau de

sortie Sechantilon iINduit par I'échantillon.

[0053]EXEMPLE 3 : Mesures ellipsométriques d’indices et d'épaisseurs
d’échantillons de multicouches de type couches minces

[0054] On réalise un ellipsometre comme illustré a la figure 3a pour déterminer des
parameétres Aciipsometrie €t tanW¥, a partir de I'ellipsométre décrit dans I'exemple 2, et

comprenant en outre :

- un premier dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation 9a,
séparateur simple tel BSS04 (Thorlabs) suivi de polariseurs tels LPVISE050-A
(Thorlabs) ;

- un photo-détecteur pour ellipsométrie compléte 10.
[0055] Le paramétre ellipsomeétrique Aclipsometrie €5t obtenu comme dans I'exemple 2.
Le paramétre (tany)? peut étre obtenu, suivant la configuration expérimentale

ve . ) s . A% : . , -
utilisée, soit par I'équation (tany)? « —échantilion qj |3 composante TE est récupérée

ltanw

par la premiére voie de détection supplémentaire, ou l'inverse si la composante
TM est récupérée par la premiére voie de détection supplémentaire. En pratique,
le coefficient de proportionnalité entre (tanW)? et AZschantiion/ltanw peut étre pré-
determiné simplement par une expérience de calibration sur un échantillon connu.
Dans cet exemple, le coefficient de proportionnalité est préalablement déterminé

en mesurant le parametre tanW sur un échantillon connu.



WO 2020/128293 PCT/FR2019/053109
23

[0056] A partir des parametres Aeiipsometiie €t tan¥, il est possible de déterminer,
comme classiquement en ellipsométrie, l'indice optique complexe ou I'épaisseur
de la couche mince connue ou d’autre paramétres inconnus lié par exemple a la
rugosité. La figure 4 illustre un ensemble de résultats expérimentaux réalisés avec

I'ellipsométre précédemment décrit.

[0057]EXEMPLE 4 : Mesures ellipsométriques d’indices et d'épaisseurs
d’échantillons de type couches minces ou empilements multicouches

[0058] On réalise un ellipsométre comme illustré a la figure 3b pour déterminer des
parameétres Aciipsometrie €t tanW¥, a partir de I'ellipsométre décrit dans I'exemple 2, et

comprenant en outre :

- un deuxiéme dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation 9b :
séparateur simple tel BSS04 (Thorlabs) suivi de polariseurs tels LPVISE050-A

(Thorlabs), ou séparateurs simples fonctionnant en incidence Brewsterienne ;

- deux photo-détecteurs 101 et 102 : photodiodes en silicium, éventuellement
amplifiées, par exemple la référence PDA36A-EC (THORLABS).

[0059] Le paramétre ellipsométrique Aalipsomstrie €St Obtenu comme dans les exemples
2 et 3. Comme décrit plus haut, le parameétre tanW est directement obtenu par son

carré :

I
(tam,l))z o tan¥_TM ,
Itanw_TE

avec lanw TEEt ltlanw_TMIES Signaux issus des photo-détecteur TE et photo-détecteur
TM. Le coefficient de proportionnalité est égal a l'unité si les faisceaux sont
partagés en proportions identiques. En pratique le coefficient peut étre pré-
determiné simplement par une expérience de calibration, par exemple sur un
échantillon connu. A partir des parameétres Aciipsometrie €t tanW¥, il est possible de
déterminer, comme classiquement en ellipsométrie, l'indice complexe et

I'épaisseur de couches au sein de I'échantillon mesuré.

[0060] EXEMPLE 5 : Mesures de type résonance de plasmon de surface et détection
de PEG thiolé (poly-ethylene glycol-SH)

[0061] On réalise un biocapteur tel qu’illustré sur la figure 5 pour application a la
détection de type résonance de plasmon de surface permettant de mesurer des

parameétres d’un échantillon 7 afin de monitorer ici le dép6t de PEG thiolé sur celui-
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ci. L'échantillon est constitué d’un résonateur optique (ME) formé ici d’'une couche
d’or de 45nm environ mis en interaction avec la solution contenant le PEG thiolé
(poly-ethylene glycol-SH) présente au sein de la couche microfluidique. Ce
biocapteur illustré sur la figure 5 est réalisé a partir du dispositif laser décrit dans

I'exemple 1, en y ajoutant comme illustre sur la figure 5 :

une interface opto-mécanique 70 : support ;
- un polariseur d'analyse 8’ : polariseur LPVISE050-A (Thorlabs) ;

- un photo-détecteur d’analyse 8 : photodiode en silicium par exemple la
référence PDA36A-EC (THORLABS) ;

- une unité d’analyse électronique 6b : carte d’acquisition électronique par
exemple la référence NI USB-6363 (National Instrument) ;

- la biopuce préférablement amovible 11 disposée sur linterface 70 et
comprenant un prisme 110 sur lequel est déposée une couche métallique ME
d'or (d'épaisseur 45nm) apte a recevoir la couche PEG thiolé constituant

I'échantillon a analyser.

[0062] Dans ce cas précis, le photo-détecteur d’analyse 8 est un imageur permettant
une mesure multipoints. Le biocapteur est utilisé en configuration dite de
Kretschmann via le prisme (110). Le paramétre A=Aschantilon-Aref QUi peut étre
déterminé grace a linterférométre a polarisation du biocapteur tel que décrit
précédemment n'est en général pas accessible avec d’autres types de dispositifs
de mesure SPR. La figure 6a illustre la mesure de la fonctionnalisation de la
couche d’or en contact avec la couche microfluidique de PEG thiolé. Ce type de
mesure permet dobtenir des informations optogéomeétriques sur la couche
déposée et ici en particulier de connaitre le temps au bout duquel la réaction
n'évolue plus que faiblement (e.g. 3500 secondes).

[0063] EXEMPLE 6 : Mesures de type résonance de plasmon de surface et détection
de différentes quantités d’ADN 40 mer

[0064] La figure 6b illustre des mesures visant a détecter différentes quantité d’ADN
se liant a la surface (sensorgrammes en phase), via les variations du paramétre A
au cours du temps au sein des différentes régions d’intérét. La comparaison avec

les signaux de références permet de s’affranchir de fluctuations des paramétres
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d’amplitude et de phase non liées a la cible elle- méme, tel que des variations
environnementales comme des variations de température au niveau de la puce
elle-méme. La couche microfluidique utilisée est composée ici de brins d’ADN
complémentaires de 40 mer codons. Les courbes de différents niveaux de couleur
(noir a gris clair) présentent ainsi une cinétique de variation caractéeristique des
concentrations analysées, ici de 25 nM a 500 nM. Les courbes observées suivent
un processus d’adsorption classique de type Langmuir isotherme.

[0065] Il est a noter que les mesures de type SPR ci-dessus, effectuées avec un
dispositif laser selon I'exemple 1, peuvent étre également réalisées a I'aide d’'un
dispositif laser tel que proposé dans la présente demande possédant d’autres
caracteéristiques, par exemple, avec une source laser fonctionnant a une toute
autre longueur d’onde, comme dans l'infrarouge moyen ou le proche infrarouge,
par exemple avec un VCSEL fonctionnant a une longueur d’onde de 850 mm
environ avec la méme modulation de phase, soit 3.84rad, et en adaptant la
modulation de courant en mA pour atteindre cette modulation de phase, ainsi que

les composants du systéme pour opérer a cette longueur d’'onde.

[0066] D'autres modes de réalisation peuvent étre envisagés. Par exemple, un autre
mode de réalisation peut comprendre des mesures multi-angles, ou, dans les deux
cas d’applications a I'ellipsométrie ou la détection par résonance de plasmon de
surface, des mesures selon plusieurs angles d’incidence sont effectuées, ou
inversement le faisceau en sortie de I'échantillon mesuré est séparé apres
interaction avec I'échantillon selon plusieurs angles différents. Dans le cas de la
pluralité d’angles d’incidence, une lentille cylindrique peut par exemple étre placée
en amont de I'interface recevant les échantillons a tester pour obtenir un faisceau
focalisé dans le plan d’incidence, donnant ainsi une pluralité d’angles d’incidence
iluminant I'échantillon, celui-ci réflechissant le faisceau étendu recu selon
plusieurs directions capté par un détecteur linéaire (de type barrette de diodes par

exemple).

[0067] Egalement, comme évoqué dans I'exemple 6, les photo-détecteurs d’analyse
8, photo-détecteur pour ellipsométrie compléte 10, et photo-détecteur TE et photo-
détecteur TM 101 et 102 peuvent étre des capteurs bidimensionnels permettant
d'imager des echantilons a mesurer et d'obtenir des cartographies

bidimensionnelles de caractéristiques de ces échantillons. Dans ce cas, tous types
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de capteurs bidimensionnels peuvent étre utilisés, tels que des capteurs CCD ou
CMOS, ou des photodétecteurs ayant un nombre réduit de zones de détection
comme des photodiodes a quadrant pouvant également aider au centrage du

faisceau.

[0068] Egalement, des mesures ellipsométrigues en transmission peuvent étre
réalisées dans le cas d’échantillon suffisamment transparents. Une pluralité de
sources optiqgues laser peuvent également étre employées pour étendre le
domaine spectral d'analyse. Egalement, I'analyse ellipsométrique peut étre
étendue pour obtenir des informations complémentaires sur I'échantillon a partir
des paramétres ellipsométriques déterminés a partir de modéle pouvant prendre

en compte notamment la densité ou la rugosité d’'une couche.

[0069] Egalement, le dispositif SPR pouvant intégrer une mesure ellipsométrique, ce
dernier peut étre utilisé pour déterminer les caractéristigues des couches
composant la biopuce, par exemple I'épaisseur du dépdét d’or, ou I'épaisseur (ou la
densité) d’'une couche de fonctionnalisation, ou encore les couches moléculaires
issues de I'analyte traversant la couche microfluidique s’accrochant a la surface.
Ainsi la biopuce peut étre préparée pour la mesure d’une espéce biochimique
quelconque (pathogénes, protéines, bactéries, biomarqueurs) en s’aidant du
dispositif de mesure ellipsométrique a chaque étape du processus de
fonctionnalisation, qui est typiquement réalisée sur les biopuces SPR pour
permettre la détection d’'une cible notamment a l'aide d’anticorps, d’ADN ou
d’aptamers.

[0070] Les exemples d'interfaces optomécaniques 70 donnés dans cette description
ne sont pas limitatifs. Ainsi, en plus d'un simple support comme a I'exemple 5, ou
d'un prisme de couplage pourvu ou non d'élément résonant comme a I'exemple
5, des réseaux de couplage ou des lentilles pourraient étre utilisés pour exciter
optiguement une résonance de I'échantillon. En particulier, les dispositifs SPR
nécessitent typiguement un élément de couplage comme dans les exemples
donnés dans cette description. L'élément de couplage permet d’obtenir, le cas
échéant, une pluralité d'angles d'excitation. L'excitation privilégiée des dispositifs
SPR est une excitation sous un angle supercritique connu sous l'appellation de
configuration Kretschmann. Ainsi le réle essentiel de l'interface opto-mécanique
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est de définir le ou les angles d'incidence et plus généralement les conditions
d'éclairage sur I'échantillon.
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Revendications

[Revendication 1] Dispositif laser (D) pour interférométrie & polarisation
adapté pour délivrer un faisceau laser modulé temporellement en phase
(Smoduie) €t comprenant :

- une source laser monomode longitudinal (1), alimentée par un courant
électrique d’alimentation, et configurée pour délivrer un faisceau laser source
(Ssource) polarisé de longueur d’onde (A), comprenant deux composantes de
polarisation rectilignes orthogonales non nulles, nommées respectivement
transverse électrique, TE, et transverse magnétique, TM,

- un moyen de modulation temporelle électronique de la source laser (2)
configuré pour piloter une modulation temporelle de la longueur d'onde du
faisceau laser source (Ssource)

- un élément retardateur de phase passif produisant deux chemins optiques
distincts pour lesdites composantes de polarisation TE et TM (3) configuré
pour recevoir le faisceau laser source (Ssource) €t introduire, du fait de la
modulation de longueur d’'onde du faisceau laser source (Ssource), UN
déphasage temporellement modulé entre lesdites composantes TE et TM

pour fournir ledit faisceau laser modulé temporellement en phase (Smoduis)-

[Revendication 2] Dispositif laser (D) selon la revendication 1, dans lequel
la source laser (1) est un laser a semi-conducteur modulable en longueur
d’onde par le courant électrique d’alimentation du laser sur une plage

d’accordabilité inferieure a un millieme de la longueur d’onde.

[Revendication 3] Dispositif laser (D) selon la revendication 2 dans lequel la
source de type laser a semi-conducteur (1) est une diode laser a cavité
verticale émettant par la surface VCSEL.

[Revendication 4] Dispositif laser (D) selon I'une des revendications 1 a 3
dans lequel I'élément retardateur de phase (3) comprend un composant

présentant une biréfringence.
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[Revendication 5] Dispositif laser (D) selon la revendication 4 dans lequel
I'élément retardateur de phase (3) comprend un cristal biréfringent ayant un
axe optique orienté selon l'une des dites composantes de polarisation TE ou
TM du faisceau laser source (Ssource).

[Revendication 6] Dispositif laser (D’) selon I'une des revendications 1 a 5
comprenant en outre :

- un séparateur de faisceau de référence (4) en sortie de I'élément retardateur
de phase (3) destiné a séparer le faisceau en au moins deux parties (Srsférence)
et (Smoduie), 1a premiere partie (Swterence) €tant une portion de référence du
faisceau laser modulé temporellement en phase (Smodui¢), €t ledit séparateur
de faisceau étant configuré pour propager la portion de référence dans une
direction différente de celle du faisceau laser modulé temporellement en
phase (Smodul¢)

- un photo-détecteur de référence (5) comprenant une entrée destinée a
recevoir par I'intermédiaire d’un polariseur de référence (5') ladite portion de
référence (Srererence), €t ledit photo-détecteur de référence (5) étant configuré
pour générer un premier signal interférométrique, sous forme d’un premier
signal électrique modulé (lwf) repreésentatif de ladite portion de référence
(Sreference)

- une unité d’analyse électronique de référence (6a) configurée pour recevoir
et analyser ledit signal electrique (lrf) pour extraire un déphasage moyen
(Arer) entre les deux composantes orthogonales transverse électrique TE et
transverse magneétique TM de la portion de référence (Sreference),

le signal électrique modulé (lrf) representatif de ladite portion de référence
(Sreterence) incluant un terme d’amplitude (Arer) proportionnel au produit des
amplitudes des deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnétique TM et un terme de phase,

I'unité d’analyse électronique de référence (6a) étant configurée pour, par
analyse dudit signal €lectrique(lrr), en déduire le déphasage moyen (Arer)
entre les deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnétique TM de la portion de référence (Srererence), €t extraire ledit terme
d’amplitude (Aver), et
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I'unité d’analyse électronique de référence (6a) étant en outre configurée pour
fournir un coefficient de correction au moyen de modulation temporelle de la
source laser (2) de sorte a ajuster la modulation temporelle de la source laser
(1) et a en stabiliser la longueur d’'onde A moyenne par stabilisation du

déphasage moyen (Aref).

[Revendication 7] Dispositif laser (D’) selon la revendication 6 dans lequel
ladite unité d’analyse électronique de référence (6a) est reliée au moyen de
modulation temporelle de la source laser (2) de sorte a constituer une boucle
d’asservissement pour stabiliser le déphasage moyen (Arer).

[Revendication 8] Interféromeétre a polarisation | configuré pour mesurer des
caracteristiques d’un échantillon (7), comprenant :
- un dispositif laser (D) ou (D’) selon I'une quelconque des revendications 1 a
7, adapté pour délivrer un faisceau laser modulé temporellement en phase
(Smodule) ;
- une interface opto-mécanique(70) :
- un photo-détecteur d’analyse (8) et un polariseur d'analyse (8’) ;
- une unité d’analyse électronique (6b) ;
dans lequel
ladite interface opto-mécanique (70) étant un simple support ou un systéme
de couplage optique pouvant inclure différentes optiques configuré pour
transmettre le faisceau laser modulé temporellement en phase (Smodule) vers
I’échantillon dans les conditions d’excitation optique voulue par l'utilisateur de
sorte a exciter optiquement I'échantillon de fagon a générer un faisceau de
sortie (Sechantillon),
le photo-détecteur d’analyse (8) comprend une entrée configurée pour
recevoir par I'intermédiaire du polariseur d’analyse (8’) ledit faisceau de sortie
(Sechantilon), €t ledit le photo-détecteur d’analyse (8) étant configuré pour
generer un deuxieme signal interferométrique, sous forme d'un deuxiéme
signal électrique modulé (lechantilon),

ladite unité d’analyse électronique (6b) est connectée au photo-détecteur
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d’analyse (8) et est configurée pour recevoir et analyser ledit signal électrique
modulé (lschantilon) poOur déterminer des caracteristiques dudit eéchantillon (7).

[Revendication 9] Interférométre a polarisation | suivant la revendication 8
configuré pour déterminer des caractéristiques optiques dudit échantillon (7)
dans lequel :

- 'unité d’analyse électronique (6b) est configurée pour, par analyse dudit
signal électrique (lschantilon), €xtraire un terme d’amplitude (Aechantilon) €t UN
terme de phase moyen (Aschantilon) €Ntre les deux composantes transverse
électrique TE et transverse magnétique TM du faisceau de sortie (Sechantilion)
permettant de déterminer les caractéristiques optiques dudit echantillon (7),
et,

lorsque l'interférométre a polarisation comprend :

- un séparateur de faisceau de référence (4) en sortie de I'élément retardateur
de phase (3) configuré pour séparer le faisceau en au moins deux parties
(Sreterence) €t (Smoduie), ladite partie (Srererence) €tant une portion de référence du
faisceau laser modulé temporellement en phase (Smodui¢), €t étant configurée
pour se propager dans une direction différente de celle du faisceau laser
modulé temporellement en phase (Smodule),

- un photo-détecteur de référence (5) comprenant une entrée configurée pour
recevoir par I'intermédiaire d’un polariseur de référence (5') ladite portion de
référence (Srrerence), €t ledit le photo-détecteur de référence (5) étant
configuré pour générer un premier signal interférométrique, sous forme d’un
premier signal électrique modulé (lwf) représentatif de ladite portion de
référence (Srerence),

- une unité d’analyse électronique de référence (6a) configurée pour recevoir
et analyser ledit signal électrique (lret),

ladite unité d’analyse électronique de référence (6a) est de plus configurée
pour extraire un déphasage moyen (Aref) entre les deux composantes
transverse électrique TE et transverse magnétique TM de la portion de
référence (Srrerence), d€ maniére a calculer, a une constante additive prés, un
increment de déphasage optique (A) induit par I'échantillon par la formule A =

Aéchantillon - Aref-
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[Revendication 10] Ellipsométre configuré pour déterminer un parametre
ellipsométrique (Aelipsometrie) d’un échantillon (7) comprenant un interféerométre
a polarisation | selon la revendication 9 et dans lequel :

I'interface opto-mécanique (70) de l'interférométre a polarisation (1) est apte a
recevoir I'’échantillon,

- I'interaction entre le faisceau laser modulé en phase (Smodui¢) €t I'échantillon
(7) est une réflexion a la surface dudit échantillon (7), et

lorsque le dispositif laser est un dispositif laser D', comprenant :

- un séparateur de faisceau de référence (4) en sortie de I'élément retardateur
de phase (3) configuré pour séparer le faisceau en au moins deux parties
(Sreterence) €t (Smoduie), ladite partie (Srererence) €tant une portion de référence du
faisceau laser modulé temporellement en phase (Smodui¢), €t étant configurée
pour se propager dans une direction différente de celle du faisceau laser
modulé temporellement en phase (Smodule),

- un photo-détecteur de référence (5) comprenant une entrée configurée pour
recevoir par I'intermédiaire d’un polariseur de référence (5’) ladite portion de
référence (Srrerence), €t ledit le photo-détecteur de référence (5) étant
configuré pour generer un premier signal interferométrique, sous forme d'un
premier signal électrique modulé (lwf) représentatif de ladite portion de
référence (Srerence),

- une unité d’analyse électronique de référence (6a) configurée pour recevoir
et analyser ledit signal électrique (lr), alors

le signal électrique modulé (lrf) representatif de ladite portion de référence
(Sreference), inclut un terme d’amplitude (Arer) proportionnel au produit des
amplitudes des deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnetique TM et un terme de phase, et

I'unité d’analyse électronique de référence (6a) est configurée, par analyse
dudit signal électrique (lrer), pour extraire un déphasage moyen (Ars) entre les
deux composantes transverse électrique TE et transverse magnétique TM de
la portion de référence (Srerence), ainsi que ledit terme d’amplitude (Arer),

le paramétre ellipsomeétrique (Aelipsometrie) €St obtenu par la formule

(Aellipsométrie) = (Aéchantillon) - (Aref) é une COI‘]Stante addltlve préS
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[Revendication 11] Ellipsométre selon la revendication 10, configuré pour
determiner un parametre ellipsométrique (tanW) d'un échantillon (7) et
comprenant une premiére voie de détection supplémentaire, ladite premiére
voie de détection supplémentaire comprenant:

- un premier dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation (9a),
configuré pour prélever une portion du faisceau de sortie (Seachantilon) €t
sélectionner une des deux composantes transverse électrique TE et
transverse magnétique TM du faisceau de sortie (Sechantilon) SOUS la forme
d'un faisceau (Stanw) appelé portion polarisee

- un photo-détecteur pour ellipsomeétrie compléte (10) configuré pour recevoir
ladite portion polarisée (Stanw) et générer un signal électrique (ltanw)
caractéristique de l'intensité lumineuse de la portion polarisée,

ou ladite premiére voie de détection supplémentaire est configurée pour
déterminer le paramétre ellipsométrique (tanW) de I'’échantillon a I'aide des
signaux électriques (lechantiton) €t (Itanw) issus respectivement du photo-
détecteur d’analyse (8) et du photo-détecteur pour ellipsométrie compléte
(10).

[Revendication 12] Ellipsométre selon la revendication 10, configuré pour
determiner un parametre ellipsométrique (tanW) d'un echantillon (7) et
comprenant en outre une deuxiéme voie de détection supplémentaire, ladite
deuxieme voie de détection supplémentaire comprenant :

- un deuxiéme dispositif séparateur de faisceau sélectif en polarisation (9b)
configuré pour prélever une portion du faisceau de sortie (Seschantilon) €t
sélectionner les deux composantes transverse électrique TE et transverse
magnétiqgue TM du faisceau de sortie (Sechantilon) SOUS la forme de deux
faisceaux (Stanw_TE) €t (Stanw_TM) appelés respectivement portion polarisée TE
et portion polarisée TM

- deux photo-détecteurs (101) et (102) appelés photo-détecteur TE et photo-
détecteur TM configurés pour recevoir respectivement lesdites portion
polarisée TE (Swnw T1E) €1 portion polarisée TM (Swanw M) €t pour générer
respectivement un signal électrique (lanw 1) Caractéristique de I'intensité

lumineuse de la portion polarisée TE (Swnw 1e) €t un signal électrique (ltany M)
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caractéristique de I'intensité lumineuse de la portion polarisée TM (Stanw_Tm),
ou la deuxiéme voie de détection supplémentaire est configurée pour
déterminer le paramétre ellipsométrique (tanW) de I'’échantillon a I'aide des
signaux electriques (ltanw TE) €t (ltanw M) iSSUS des photo-détecteur TE (101)
et photo-détecteur TM (102).

[Revendication 13] Biocapteur de type systéme de détection a résonance de
plasmon de surface configuré pour déterminer des caractéristiques d’'un
echantillon (7) constitué d'une couche microfluidique (MF), correspondant au
milieu biologique ou biochimique a analyser, le biocapteur comprenant :

- un interférométre a polarisation (I) selon I'une quelconque des
revendications 8 ou 9 ou un ellipsométre selon I'une quelconque des
revendications 10 a 12

- une biopuce amovible supportée par un prisme sur laquelle est déposée une
fine couche métallique résonante (ME) ou un autre résonateur optique
nommeé également (ME) apte a recevoir la couche microfluidique (MF) a
analyser, la biopuce étant configurée pour constituer I'échantillon a analyser
par l'interférométre a polarisation selon I'une quelconque des revendications 8
ou 9 ou l'ellipsometre selon I'une quelconque des revendications 10 a 12 de
sorte a intercepter le faisceau laser modulé temporellement en phase (Smoduls)
dans lequel :

- l'interaction entre le faisceau laser modulé temporellement en phase
(Smoduis) et I'’échantillon consiste en une excitation optique résonante du
résonateur (ME) de la biopuce en intéraction avec la couche microfluidique
(MF), produisant ledit faisceau de sortie (Sechantilon)

- ledit faisceau de sortie (Sechantilon) caractéristique de I'échantillon (7) est
configuré pour étre capté par le photo-détecteur d’analyse (8)

- 'unité d’analyse électronique (6b) est configurée pour analyser ledit signal
électrique modulé (lechantilon) représentatif du faisceau de sortie (Sechantilion)
genére par le photo-détecteur d’analyse (8) afin de déterminer des
caractéristiques dudit échantillon (7). |
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Figure 4a
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Figure 4b
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