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Résumé

L’objectif de ce travail expérimental est de mesurer la résistivité éElectrique des
couches minces d’oxyde de zinc ZnO et de vorr leffet de dopage sur leurs résistivités
¢lectriques. Pour cette raison, on a amglioré un programme de mesure sous
I'environnement LabVIEW développé par I'é¢tudiante Afiren S. [25] de la session
2015/2016. Ce programme nous permet de mesurer automatiquement la résistivité
¢lectrique des couches minces. La mesure de la résistivit¢ électrique est obtenue en
utilisant la méthode a quatre points en mode delta. Ce mode permet d’appliquer un
courant positif et négatif de méme valeur pour but d’éliminer I'erreur résultante de
Ieffet de la tension thermoélectrique. Par conséquence les valeurs de la résistivité
mesurée seront plus précises et plus correcte par rapport au mode de mesure classique

de deux pointes.

Pour examiner leffet de dopage sur la résistivité ¢€lectrique, on a mesuré la résistivité
de deux échantillons de dopage différents : ZnO dopé 1% Al et ZnO dopé 8% Al Les
valeurs de résistivités obtenues montrent que la résistivit¢ diminue chaque fois le
dopage augmente et ceci est due a 'augmentation de la concentration des porteurs libres
et donc l'augmentation de la conductivité¢ électrique et par conséquence la diminution

de la résistivité qui est inversement proportionnelle a la conductivité.
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INTRODUCTION GENERALE

Une couche mince est un fine film déposé sur la surface d’un substrat, dont son épaisseur est fortement réduite
de quelque nanometre a quelque micrometre. Les domamnes d’applications des couches minces sont nombreux
grace a leurs importances d’utilisation surtout en micro et nanotechnologie. Pour identifier une couche mince
déposée, i faut détermmer ses propriétés physiques. Ces dernicres sont déterminées a partir de la
caractérisation structurelle, de la caractérisation optique, de la caractérisation mécanique et de la
caractérisation électrique.

Parmi les méthodes de caractérisation électrique qui existent, on trouve la méthode de quatre pointes
colinéaires qui permet de déterminer la résistivité électrique des couches minces. Cette technique consiste a
appliquer un courant sur la surface de I’échantillon par les deux contacts externes et a mesurer la tension entre
les deux contacts mternes.

L’objectif principal de ce travail est d’examiner 'effet de dopage sur la résistivité électrique des films minces
semi-conducteurs. La résistivité électrique des couches minces est mesurée en utilisant la méthode de quatre
pointes colinéaires sous le mode delta. Pour cette raison, un programme de mesure automatique sous

Ienvironnement LabVIEW est utilisé.

Pour satisfaire cet objectif, nous allons présenter notre travail selon la structure suivante :

Le premier chapitre représente des généralités sur les couches minces. Il comprend un bref historique des
couches minces, son mécanisme de formation etles modes de croissance ainsi que les différentes techniques
d’¢laboration.

Le deuxieme chapitre est consacré aux techniques électriques utilisées pour caractériser les semi-conducteurs
en particulier la méthode de quatre poimtes.

Le troisiéme chapitre comprend la présentation de logiciel LabVIEW et les résultats expérimentaux obtenus.

Enfin, nous terminerons notre travail par une conclusion générale



CHAPITRE 1

GENERALITES SUR LES COUCHES
MINCES



CHAPITRE I GENERALITE SUR LES COUCHES MINCES

I.1. Définition

Par principe, une couche mince d’un matériau donné est un élément de ce matériau dont 'une des dimensions
quon appelle I'épaisseur a été fortement réduite de telle sorte qu’elle s’exprime en Angstrom et que cette
faible distance entre les deux surfaces limites entraine une perturbation de la majorité des propriétés physiques
[1]. La différence essentielle entre le matériau a I'état massif et a I'état de couches minces est liée au fait que
dans I'état massif on néglige généralement avec raison le role des limites dans les propriétés, tandis que dans
une couche mince ce sont au contraire les effets liés aux surfaces limites qui sont prépondérants. Il est évident
que plus I'épaisseur sera faible plus cet effet de bidimensionnelle sera importante, et qu'mversement lorsque
Iépaisseur d'une couche mince dépassera un certain seuil l'effet d'épaisseur deviendra minime et le matériau
retrouvera les propriétés bien connues du matériau massif. Une couche mince : étendue de faible épaisseur

d’une matiere étalée sur une surface. [2]

1.2. Modes de croissance de couche mince

Les modes de croissance d’une couche mince sont :

®  Formation d’une dispersion d’atomes : soit sous forme gazeuse soit sous forme liquide (solution).

®  Transport de la dispersion d’atomes sur la surface : condensation (pour la forme gazeuse) ou étalement

(pour la forme liquide).
®  Organisation des atomes sur la surface : adsorption, difftusion sur la surface.

®  Mobilit¢ des atomes sur la surface lors de I'organisation

1.3. Mécanisme de formation d’une couche mince

Tous les procédés de films minces se font en trois étapes :

* La production des especes ioniques, moléculaires, atomiques appropriées

* Le transport de ces especes vers le substrat

*La condensation sur ce méme substrat soit directement soit par l'mtermédiaire d'une réaction
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chimique ou ¢lectrochimique afin de former le dépot solide.

Les procédés de déposition de couches minces sont illustrés dans la figure suivante [3]:

N | I

Etapes du procéde de dépit des couches minces
— F

/ \}'lm Structure et

Liquida= Solide, composition

N Substrat,
Vapeur ou Gaz composition,
——Uniformits Deépdt proprigtés

A

Vide, Fluide
o1 Plasma

Condition de
substrat, réactivite
du matériau source,
Apport d'energie

Figure. I.1. Carte conceptuelle représente les étapes du procédé de fabrication de

couches minces. |3 |

I.4.Techniques de dépot des couches minces

o L.4.1.Dépotphysique en phase vapeur(PVD)

Le dépot de couches minces par méthode PVD (Physical Vapor Déposition) utilise 1'énergie d’une source
plasma dans des conditions de basses pressions d’un gaz neutre (10-2 a 10 mbar) pour arracher les atomes
d’une cible physique afin de les déposer en surface du matériau situé dans I'enceinte. Cette technique permet
de réaliser des couches fines et denses sur I'échantillon (substrat) et ainsi en modifier certaines propriétés de
surface. L’¢épaisseur des couches déposées varie en général de quelques nanometres jusqu’a plusieurs
micrometres selon les usages parmi lesquels on peut citer les propriétés de résistance a I'usure, en optique,

¢lectrique.

o 1.4.2.Dépotchimique en phase vapeur(CVD)

La technologie de dépot PECVD (Plasma Enhanced Chémical Vapor Deposition) vise a déposer des matériaux
issus de la réaction d’un précurseur gazeux soumis a I’énergie d’un plasma dans une enceinte sous vide. Parmi

les familles de matériaux les plus utilisées on trouve les matériaux basés sur la chimie du carbone de type DLC

5
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ou bien du silicium. Cette technique permet de réaliser des couches minces en général d’épaisseur comprise
entre 0,1 et 5 micrometres, mais pouvant dans certaines applications étre inférieure ou supéricure a ces
épaisseurs plus conventionnelles. Comme pour la PVD, les couches minces issues de techniques PECVD sont
employées pour modifier des propriétés de surface, plus particulierement en ce qui concerne les propriétés

tribologiques mais aussi mécaniques, optiques, €lectriques, ...etc

I.5. Choix d’une technique de dépot
Pour choisir la technique a utiliser, il faut tenir compte des facteurs suivants :

o Le matériau déposé
o La vitesse de dépdt désirée

e Les limites imposées par le substrat. telle que la température maximum de dépdt

e [’adhérence de dépot de substrat

e Le dépot sur un substrat complexe ou non

e Les considérations écologique et la facilite d’approvisionnement du matériau a

déposer, dans le présent et la future [4].

1.6. Procédés physiques

1.6.1. Evaporation thermique

A. Principe

L’évaporation thermique est une technique trés utilisée dans la technologie du micro- usinage. Elle consiste a
évaporer sous vide un matériau a déposer, en le chauffant a haute température, telle que la pression de vapeur
soit supérieure a la pression restante dans la cuve a vide. Ensuite, la condensation des molécules de vapeur

conduit a la formation d’une couche mince sur un substrat. Le dispositif est représenté sur la Figure 1.2

I/ Substrat / %

Source du matériau a
déposer

Figure. L1.2. Principe de I’évaporation thermique.
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B. Inconvénients

e Couches minces poreuses

e Manque d’adhérence des couches

C. Avantages

o facile a utiliser

o vitesse de dépdt élevée (de 1 nm/min & 10pum/min)

1.6.2. Pulvérisation cathodique
A. Principe

Dans cette méthode, le substrat est mis dans une enceinte contenant un gaz (en général de I'Argon) a basse
pression, dans lequel on provoque une décharge électrique. Cette décharge a pour rdle d'ioniser les atomes de
gaz. Les ions ainsi obtenus sont accélérés par une différence de potentiel et viennent bombarder une cathode
constituée du matériau a déposer [5,6]. Sous I'impact des ions accélérés, des atomes sont arrachés a la cathode
et sont déposés sur le substrat. Dans certains cas, on introduit dans I'enceinte en plus de l'argon un gaz qui va
réagir chimiquement avec les atomes pulvérisés pour former le matériau que l'on désire obtenir. Alors, on a
une pulvérisation cathodique réactive. Cette méthode permet d'avoir des dépdts de faible résistivité et des

couches de bonne qualit¢ ayant une transmission moyenne dans le visible [7].
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(o’

Cancente sous vide —4—— I | I “ %:l:l ::C; dc gaz

CATHODE |
e Expucc obacur
¢ .[‘P _} R | de Crookes
Matécion hdposer 3— =" 7|~ SRR | AR IR R Ay I'LASMA

Cible. —i

Heamn primaire o &’@ ; Ioa argon
heartant un ome £ ':& ' j Flectin
d'argan / W econdaine
Substrats - :
v
Pompe

Figure. 1.3. Schéma conventionnel d'un pulvérisateur cathodique |8].
B. Avantages et inconvénients

L'avantage de la méthode de pulvérisation cathodique est de pouvoir réaliser des
dépots sous atmospheres contrdlées. Cependant, le cott trop €levé de I'nstallation, associé
aun faible taux de productions fait de la pulvérisation cathodique une technique réservée

a des applications spécifiques réduites [9] .
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1.6.3. Ablation laser

A. Principe

Pour le principe, on utilise un faisceau laser de forte intense envoyé sur une cible constituée du matériau que
I'on veut déposer sur le substrat. Ce faisceau est focalise sur le matériau a déposer dans le but de le vaporiser.
Le laser pulse vient bombarder la cible, lorsque sa densit¢ de puissance est suffisamment élevée, une centaine
quantit¢ de matiere est éjectée de la cible, perpendiculairement a sa surface, et va se déposer sur un substrat

chauff¢ placé en face [10, 11,12].

Falwe
FEaxrais Fioas e el e e o Tl E o N 5 e
. - (jf
h—]
EaTva rsbilloms

Figure. 1.4.Principe de dépot des couches minces par ablation laser.
B. Avantages
Les principaux avantages de cette technique de déposition sont les suivants :

e Permet le dépot d’une multitude de couches de haute pureté.
e Le dépot a température ambiante permettant ainsi le revétement de tous type de
substrat allant des semi-conducteurs aux matériaux polymeres
C. Inconvénients
Le majeur inconvénient du procede de dépot par ablation laser est I'existence des particules éjectées lors de
I'interaction laser-cibles. Ces particules viennent par la suite se coller en surface du substrat et modifier I'état

de surface du matériau déposé [11,13].
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L.7. Procédés chimiques

I.7.1. Méthode de sol gel

A. Principe

L’idée debase de cette technique qui est 'abréviation de solution gélification consiste a aboutir & un matériau
solide a partir d’une solution liquide, par des réactions chimiques ayant lieu a température ambiante. C’est la
polymérisation de précurseurs qui conduit a un réseau solide tridimensionnel stable. Le systeme est alors a
I’état gel, une étape de séchage est ensuite nécessaire pour obtenir des couches minces.
Enfin, un traitement thermique adéquat faisant mtervenir des phénomeénes physiques et mécaniques, conduit
a une densification des couches donnant ainsi un matériau de bonne qualité.[14]
Nous citons les deux méthodes de sol gel les plus utilisés :

a. Dépot par dip-coating
Cette technique est convenable pour les dépots réalisés sur des substrats présentant une symétrie de translation.
Le principe consiste a plonger le substrat dans la solution et a le retiré¢ a vitesse constante et controlée.
La Figure L5. représente les trois étapes de dépot par dip-coating a savoir : Le trempage, le tirage et

I’évaporation du solvant a température ambiante.

Trempage Formation de couche humide Evaporation du solvant

Figure. L.5. Etapes de dépot par dip-coating.|14].
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b. Dépot par spin-coating

La technique spin-coating est parfaittment appropriée pour les substrats présentant une symétrie de rotations.
La solution versée se répartie de fagon uniforme sur Iéchantillon grace aux forces de rotations. En effet cette
force centrifuge tend a é€loigner le liquide du centre car la centrifugation permet de séparer dans une solution
liquide des particules solides de densités différentes.

Les centrifugeuses sont animées d'un mouvement circulaire trés accéléré, si bien que l'action de la pesanteur
peut étre négligée. Au lieu d'étre en suspension verticale, les particules s'animent d'un mouvement radial et

horizontal.

Le dépot des films minces par spin-coating passe par differentes étapes (Figure 1.6)

e
DEPOSITION

—— ——

(ijm
O
i S el
SPIN OFF 4

-

k EVAPORATION

Figure. 1.6. Etapes de la technique spin-coating.[16].
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B. Avantages

simplicit¢ du procédé et rapidit¢ d’exécution.

revétement simultané des deux faces du substrat en une seule opération (dip-coating)
possibilit¢ de former des multicouches.

possibilit¢ de réaliser des revétements multi composants.

possibilit¢ d’optimiser la morphologie des films en fonction des applications recherchées.

possibilit¢ de réaliser des couches minces d’oxydes minéraux a basse température sur des

supports sensibles a la chaleur.

possibilité de réaliser des matériaux hybrides.

facilit¢e de dopage en grande quantité.

C. Inconvénients

o

o

@)

Le procede par voie chimique assistée par plasma, Plasma Enhanced Chimique Vapor Deposition, est fondé

sur la création d’espéces a déposer a basse température grace a lapport d’énergie

cott des précurseurs trés élevé.

manipulation d’une quantité importante dissolvants.

on doit effectuer plusieurs étapes de dépot et de séchage afin d’obtenir une épaisseur de

plusieurs centaines de nanometres.

I.7.2.Méthode de dépot par plasma PECVD

A. Principe

¢lectromagnétique (source radiofréquence en général). [3]

C’est une technique qui permet de réaliser des dépdts solides a partir de précurseurs gazeux et de réactions
chimique assistées par une décharge ¢€lectrique. Ces décharges électriques peuvent étre de différents type :

plasmas thermique, plasmas froids : plasmas a basse fréquences BF, les plasmas radio fréquence RF, les

plasmas hyperfréquence ou micro-onde.[12,13]

12
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B. Avantages
La technologie de PECVD offre plusicurs avantages :

e permet de couvrir de grande surfaces avec peu de matiere d’ou un cout de revient
plus faible.

e permet aussi d’obtenir une grande variété de matériaux existants et de nouveaux
matériaux avec des propriétés éElectrique, chimique, mécanique, thermique trés
diffrentes en changeant uniquement quelque parametre de dépots.

o les dépdts peuvent étre effectués a basse température contrairement aux autres

technique.

e cC’est une technique écologique et facile a mettre en ceuvre dans I'industrie.[13 |

1.7.3. Dépot par spray ultrasonique
A. Principe

Le principe de cette technique repose sur une solution contenant les différents constituants du composé est
pulvérisée, en fines gouttes par un générateur aultrasons environ de 40 KHz. Il permet la transformation de la
solution au niveau du armoiseur en un jet de gouttelettes treés fines de 40 un de diamétre. Le jet arrive sur la
surface des substrats qui sont chauffés, a une température comprise entre 250 et 400 °C, qui permet l'activation
de la réaction chimique.

L’expérience peut Etre réalisée a I'air, et peut étre préparée dans une enceinte sous un vide environ de 50Torr.
La description de la formation ders films par la méthode spray ultrasonique peut étre résumée en deux étapes

principales : formation des gouttelettes a la sortie de bec et la décomposition de la solution des précurseurs sur
surface du substrat. [17, 18,19,20]

13
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A. Avantages et inconvénients
Nous allons présenter premierement les avantages de cette technique d’élaboration :
e possibilit¢ de contrdler le diametre moyen des gouttelettes et le débit du liquide a
pulvéris¢ de manicre indépendante
e distribution tres étroite de diametre des gouttelettes.
e fres faible consommation d’énergie. [21]
L’un des probléemes majeurs de cette technique est le contrdle de I’évaporation du spray généré. De fait, une
évaporation trop rapide ou trop lente entraine une réaction des précurseurs non désirée influant sur les propretés

su dépot.

I.8.Domaine d’application des couches minces

Les applications des couches minces se sont diversifiées dans plusieurs domaines selon le tableau suivant

[22,23,4].
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. Exemple

Domaine

Optique Revétement réflexion pour lentilles,
cellules photovoltaiques, revétement pour
MIroirs.

Mécanique Exemples réduction de friction, amélioration
d’adhésion, résistance mécanique, dureté.

Magnétisme Disque dur, mémoire Ram.

Technologie de

semi- conducteur

Circuits intégreés.

Médicale Capteurs neurologiques

Electronique Condensateurs, résistances, capteurs
piézoélectrique, transistors, diodes

Décoration Revétements pour horloges.

Sciences de matériaux

Synthése de nouvelles phases.

Chimie

Protection anticorrosion.
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CHAPITRE IT Techniques électriques de caractérisation des semi- conducteurs

II.1.Introduction

La résistivité €lectrique est un parametre trés important pour la conception des dispositifs a semi-conducteur.
La résistivit¢ d’un matériau dépend de la densité de porteurs libres, de leur mobilité et par conséquent des

parametres structuraux de la couche, et des défauts ponctuels et étendus. [24]

Dans ce deuxieme chapitre, on va exposer les techniques de caractérisation utilisées pour la mesure de la

résistivité €lectrique des semi-conducteurs.

I1.2. Méthode de quatre pointes

I1.2.1.Historique

En 1916, Werner utilisa la technique de quatre pointes pour les mesures de la résistivité de terre. En 1954,
Valdés 'adopta pour les mesures de résistivité des échantillons en semi-conducteur. En 1996, Halpern étudia
la diffrence de I'importance entre la résistance de surface et la résistivit¢é des couches minces en utilisant la

méthode de quatre points a partir de ces études.[25]
I1.2.2. Principe

La méthode de quatre pointes est utilisable aussi bien pour un matériau €pais que pour une couche mince
(déposée sur un substrat isolant ou isolée par une jonction). C’est une technique qui s'applique trés bien pour
des couches implantées en surface d’un substrat. Elle permet de mesurer rapidement la résistivité de tous types
de semi- conducteurs.

Pour mettre en ceuvre la technique de résistivité par la méthode de quatre pointes, on applique quatre pointes

métalliques (généralement en alliage de tungsténe) alignées sur la surface du spécimen (Fig.IL. 1).

Les deux pointes externes (1 et 4) servent a I'mjection d'un courant i Quant aux pointes (2 et 3), elles sont
utilisées pour la prise de la chute de potentiel AV. Notons que I'écart "S", entre les différentes pointes, esten

général constant.[26]
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av

o=t

J
£
|

N
(W <]
b=

Figure. II.1 : Principe de la détermination de la résistivité électrique par la

méthode de quatre pointes.[26,27]

C’est une technique adaptée uniquement pour des faible résistance ou la résistance de I'échantillon est plus
mferieur de la résistance de voltmetre (Réchantillon<RVoltmeétre)

La mesure de la tension conduit a la valeur de résistance carré et en connaissant I’épaisseur d’échantillon on
remonte a la résistivité €lectrique.

On peur déterminer la résistance carrée avec la relation suivante :

R&=KV/I - (IL.1)
Ou:

K :est le facteur de correction qui dépend de la géométrie de la couche

Rs: est la résistance carrée dont 'unité est Q/[]

Dans le cas de mesures de couche sur substrat, il faut s’assurer que la couche soit bien isolée du substrat (une
couche conductrice sur substrat isolant en prenant garde aux canaux de conduction d’mterface, une couche p

sur substrat n, ou une couche n sur substrat p) [26]

I1.2.3. Mesurer de la résistance carrée
La méthode des quatre pointes est une méthode expérimentale utilisée couramment pour mesurer la résistance
carrée et/ou la résistivit¢ d’un semi-conducteur. [24] Elle consiste en quatre pointes alignées, équidistantes
d’une distance § petite par rapport aux dimensions de I’échantillon. On envoie un courant /entre la pointe 1

et la pointe 4 (figure 11.2) et on mesure la différence de potentiel V entre les pointes 2 et 3, le rapport tension

courant V/I est lié a la résistivit¢ en fonction des dimensions de I’échantillon [28].
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Figure.Il.2 : Schéma de mesure de la résistance carrée par la méthode de

quatre pointes [28].

A. Cas d’une couche massive
Dans le cas d’un échantillon massif, les équipotentielles sont des demi-sphéres et la résistance mesurée entre
la pointe 2 et la pointe 3 est calculée en intégrant des résistances infinitésimales comprise dans le quart de la
couronne de sphére comprise entre les pointes en question et centrées a la pointe 1, les parties de I'échantillon

al'extérieur de cette portion ne peuvent intéresser la chute de potentiel entre 2 et 3. L’expression mathématique

de la résistivité¢ €lectrique P dans ce cas est donnée par : [28].

p=2msV/I (IL.2)

B. Cas d’une couche mince

Dans le cas d’une couche mince, les équipotentielles sont des cylindres et la résistance mesurée entre la pointe
2 et la pointe 3 est calculée en ntégrant des résistances infinitésimales comprise dans le demi-cylindre comprise
entre les pointes en question et centrées a la pomte 1, les parties de I’échantillon a I'extérieur de cette portion

ne peuvent intéresser la chute de potentiel entre 2 et 3. L’expression mathématique de la résistivité électrique

dans ce cas est donnée par : [28].
p=(r/In2) tV/1=4.532.t.V/I (IL3)
Ou t est I’épaisseur de la couche mince.

Le coeflicient 4,53 est un coeflicient correcteur qui n’est valable que si la distance entre les pointes est trés

petite par rapport a la longueur et largeur de la couche semi conductrice. Lorsque ces dimensions deviennent
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plus proches de S, le coefficient correcteur diminue [28].

I1.2.4.Etapes a suivre pour la mesure quatre pointes

Les étapes a suivre pour le cas d’une couche mince sont :

Techniques électriques de caractérisation des semi- conducteurs

» Effectuer une mesure tension sur courant (V/I) pas trop pres des bords de I'échantillon.

* Exprimer la mesure en Ohms

» Multiplier par 4,53 pour obtenir la résistance carrée Rs, noter ce résultat.

* Exprimer I'épaisseur t de la couche en cm

» Multiplier Rs par t pour obtenir la résistivité ¢€lectrique p, noter ce résultat (en Ohm.cm).[24].

11.3. Méthode de Van Der Pauw

A. Définition

La méthode Van der Pauw est une technique couramment utilisée pour mesurer la résistivité ¢électrique d’un

¢chantillon. Sa puissance réside dans sa capacité a mesurer avec précision_les propriétés d'un échantillon de

forme quelconque arbitraire. La méthode van der Pauw utilise une sonde a quatre points placés autour du

périmetre de I'échantillon, contrairement a la sonde a quatre pomts linéaire : cela permet a la méthode de Van

der Pauw pour fournir une résistivité moyenne de I'échantillon, tandis qu'un réseau linaire fournit la résistivité

dans la direction de détection. Cette différence est importante pour les matériaux anisotropes.[30]

Pour applique cette technique il est nécessaire de :

e Les contacts doivent situés a la frontiere de I’échantillon de doivent étre symétriques

et de petite tailles.

e L’échantillon d’une épaisseur t (t<<S) uniforme d’une composition homogene.

e La surface de I’échantillon ne présente pas de trous isolée.

Les différences disc sont représentées dans la figure suivante :

o

l..__"__.l l e .

Figure. I1.3. Différents formes de discs utilisés dans la technique de Van der Pauw [31,32]
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B .Principe

on applique le courant entre les deux pointes 1 et 2, et en mesures la tension entre les deux autres pomtes 3 et
4. Ensuite on effectue une deuxiéme mesure, on applique cette fois-ci le courant entre les deux autres pointes
2 et4 et on mesure la tension entre les deux autres pointes 1 et 3. A partir de la loit d’Ohm, on calcule la rapport
V/I pour chaque configuration de mesures, on obtient Rss,izet Rizz4. A partir des formules mathématiques

connues [25, 31,32], on peut calculer la résistivité électrique de la couche.

Vv

—

Figure.ll.4 : Principe de configuration de Van der Pauw

Pour obtenir des valeurs précis de la résistivité électrique, Van der Pauw propose différents configurations

qui sont montrés dans la figure (ILS) :

— e e
- = - =2
I k] = r =
= Y e T =2 = @
— e > — Ve >——

Figure.IL.5 : Différents configuration de Van der Pauw.
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C. Conditions d’application de cette technique
e Echantillon plat et uniforme.

e Contacts ponctuels, ohmiques et situés a la périphérie de I’échantillon, avec un espacement
trés grand par rapport a la dimension de ces contacts.
e Echantillon connexe, c'est-a-dire sans trous isolés. [29].

I1.4. Méthode d’effet Hall en configuration de Van der Pauw

La mesure de la résistivité¢ ¢€lectrique peut étre effectuée aussi par effet Hall selon configuration de Van der

Pauw. On applique un champ magnétique B dans la direction perpendiculairement au plan de I’échantillon.

On mjecte un courant et on mesure la tension Hall, comme illustré la figure ci-dessous.

Figure.Il.6 : Principe de ’effet Hall en configuration Van der Pauw.[24]

La résistance équivalente de I’échantillon Req peut €tre calculée a partir de la tension de Hall Vu selon
I’équation suivante : .[25, 31, 33]

Reg= Vil (IL4)
La résistivité p est déterminée connaissant I’épaisseur de la couche t par la formule suivante :

p=Réq. t (IL.5)
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III.1. Présentation de LabVIEW [37, 38, 39,40].

LabVIEW (Laboratory Virtual Instrument Engineering Workbench) est un logiciel de la société
National Instruments qui permet facillement de configurer des mstruments, piloter des
manipulations, recueillir et traiter des données. Toute application LabVIEW est appelée un
mstrument virtuel que nous noterons VI.

Le mode de programmation est graphique (appelé langage G) mais il est basé sur la notion de
programmation orientée. Le controle est effectué par flux de données (les opérations contenues
dans un bloc seront exécutées quand toutes les données seront présentes a lentrée du bloc qui
représente un noeud du graphe).

Pour chaque mstrument ou bus ou carte d'acquisition, il existe une bibliothéque de programmes
de configuration qui fournit la face avant de linstrument et convertit les commandes et les
mesures.

LabVIEW permet ainsi de commander par programmation des manipulations et de recueillir et

traiter les données.

II1.2. Environnement LabVIEW

PO E
’ Nouveau VI = i
l Ouvrr un VI > l
II NATIONAL INSTRUMENTS " -
| Soktions DAQ I
Asbice |

Ltbsez des noeuds de propnéte pour manipuler par programmation . Recherche dexsmples J

lapparence et les caractéistiques forctionnelies des commandes ot
ndcateurs de la face-avant, l Tutonal LabVIEW l

= [ —r—

Petite boke ds dalogue (o Grande boke da diskgus

Figure. III.1 : Environnement LABVIEW.

L’environnement LabVIEW permet les actions suivantes :

* Nouveau VI : permet d’ouvrir une face avant et un diagramme vierge.

* Ouvrir VI : permet d’ouvrir un VI existant.

* Solutions DAQ : charge un utilitaire destin¢ a simplifier le développement d’applications dédiées

a l'acquisition de données.
* Exemples : ouvre une boite de dialogue permettant de trouver des exemples classés par theme.
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* Tutorial LabVIEW : ouvre le guide d’apprentissage.

* Quitter : ferme LabVIEW.

II1.2.1. Face avant

La face avant d’un programme LABVIEW est interactive parce quelle simule la face d'un

nstrument  physique.

entrées) et des indicateurs (écrans, cadrans, voyants ...

Elle comporte des controles (interrupteurs,

curseurs...c'est a dire des

c'est a dire des sorties).

: rh-w 1 didments diagramme. v — i.'_-lmﬁ‘
fchier Edton Lcéatin Quils Parcourr fepitre Qd= 2B
_[_]g.@[mmrwxw .][;,.][.n_.llcp.l E I
Label ’/
Bmedoum / s kcone
Crogne P a— el poen
9003 /\4 0 60/ Indcatewr & \
/4 cateu
/ ; Graphicue

S =20 8.0-
Cortrole rumésiqus 10.0
Graphe déroulant '

10,0+

/

»

Figure. I11.2

I11.2.2. Bloc diagramme

: Face avant.

A chaque VI correspond un bloc diagramme. II décrit le traitement des données a effectuer entre

les commandes et les indicateurs. On le construit en langage G. C'est la solution graphique d'un

probléme de programmation. Ce diagramme correspond au code source du traitement interne a

lappareil.

b Diagraswmne de chap | édéments dage amene. vi

[Boude ds répéition condtones |

Figure .II1.3 . Bloc diagramme.
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I11.3. Palettes de LABVIEW
Sous LABVIEW, on dispose d'une série de palettes pour décrire ou contrler les différents aspects des Vs.
I11.3.1. Palette des outils

La palette des outils (Tools palette) est utilisée pour éditer et déboguer un VI.

Figure.Illl.4 Palette des outils

I11.3.2. Palette des controles

Palette des contréles (controls palette) s'ouvre automatiquement lorsqu'on lance LABVIEW. Elle permet de

placer des contrdles et/ou des indicateurs sur la face avant d'un VI.

> Commandes x|
N

» »
=40
(s, »
o]

=i [
oo 2

Figure 2 : Palette des

BHC

contrdles

Figure.II1.5 Palette des controles
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I11.3.3. Palette des fonctions

Elle s'affiche lorsqu'on visualise le bloc diagramme. Chaque icone contient également des sous palettes. Elle

permet de placer des nceuds (opérateurs, Vs, constantes...) dans le bloc diagramme.

&> Fonctions NS §

. A
v

TallE
2IvE £
el 68 oE

VB
Q|
k.,

v

E..ﬂi

iR
;M

)
U

@%%ﬁ
m

: Palette des

]
¥

Q
[
N
L

Figure.lIL.6. Palette des fonctions

I11.4. Barre d’outils de la face avant

La barre d’outils suivante est présentée sur la face avant. Elle donne acces aux outils d’exécution et de

présentation.

o (G

@IEI | Police de 'application 13pts |v||;,=v|

Figure.Ill.7. Barres d'outils de la face avant et de diagramme.

':D' Lance l'exécution du VI

i Indique que le VI est en cours d’exécution et qu’il s’agit d’un VI de niveau
supérieur (il n’a pas ét¢ appelé par un autre VI).

» Indique que le VIest en cours d’exécution et qu’il s’agit d’un sous VI (il a été
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appelé par un autre VI)

*5, Le bouton d’exécution apparait brisé : le VI n’est pas exécutable (il contient des

erreurs).

@ Relance contmuellement le VI apres chaque fin d’exécution (équivalent a déposer le VI dans

une boucle infinie). Les boutons stop ou pause arrétent ’exécution.

I Arréte 'exécution du VL

Suspend I'exécution du VI, I'icone devient rouge pour indiquer que le Vi est en pause, Appuyer

de nouveau sur le bouton pour continuer I'exécution.

[13!Aaplicotion Fort |,I Permet de choisir la fonte, la graisse, la couleur...d’un champ contenant

du texte.

=]
=

Permet d’aligner des objets.

e ™

Permet d’égaliser I'espacement entre objets.

E‘ Change le plan d’un objet, pour permettre des superpositions.
ITL.5. Barre d’outils du diagramme

La barre d’outils suivante est présente sur le diagramme, elle donne acces aux outils de mise au point et de

présentation.

@ Fait apparaitre le flot de données sur les fils et sur les connexions des VI.

hl Entre dans une structure ou dans un sous VI, lors de ’exécution pas a pas.

= Saute I'exécution détaillée d’une structure ou un VI lors de I’exécution pas a

Termine 1'exécution détaillée d’un boucle ou d’un sous VI

& Dénote un probleme d’exécution potentiel, mais n’empéchant pas le programme

d’étre exécuté.
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I11.6. Programme LabVIEW utilisé pour la mesure de la résistivité électrique

La mesure de la résistivité é€lectrique de nos échantillons a été faite par la technique de quatre pomtes
en mode Delta. Le mode Delta consiste a appliquer un courant positif et un courant négatif de méme
valeur et mesurer ensuite la tension moyenne correspondante. Pour cette raison, on a utilisé un
programme sous l’environnement LabVIEW, ce qui nous permet de mesurer, d’une maniére
automatisée, la résistance carrée des couches minces et par conséquence la résistivité électrique
connaissant leurs épaisseurs. En plus, on peut déduire la conductivité électrique de nos films minces

dopés.

IIL.7. Face avant du programme LabVIEW

La face avant du programme utilis¢é permet a l'utilisateur de programme de choisir les parameétres

principaux suivants :
» Le nom de ressource de chaque instrument.

> Le nombre de mesures désirés.

» Le courant initial et final a appliquer.

La figure (II1.8) ci-dessous illustré la face avant du programme utilisé.
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2182 Buffer ‘ SampIeCountTo| 2400 Trig Count
L) J10 20

]

Figure. II1.8. Face avant

III .8. Bloc diagramme du programme LabVIEW

LabVIEW posséde des bibliothéques de fonctions qui nous permettons de développer des diagrammes d’une

maniére spécifique en utilisant les codes de commandes de instruments. Ces derniers sont obtenus a I'aide de

catalogue de chaque instrument. Le code du bloc diagramme du programme LabVIEW utilisé est montré dans

la figure (II1.9) ci-dessous.
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Figure. II1.9 : Bloc diagramme

I11.9. Etude expérimentale

I11.9.1.Montage expérimental

La figure (II1.10) représente le montage expérimental qui nous permet de mesurer la valeur de la résistivité

¢lectrique d’une maniére automatisé.
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Figure II1.10. Montage expérimental.

I11.9.2. Instrumentations
111.9.2.1.Un ordinateur

L’ordinateur contient I'interface d’utilisateur et le programme LabVIEW qui va commander

tous les instruments via les cables GPIB-USB-HS.

I11.9.2.2.Appareil de quatre pointes colinéaires
C’est un ensemble ¢électromécanique standard. Il posséde quatre contacts équidistants

formants les sondes.
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Figure. III.11.Appareil de quatre pointes.

111.9.2.3. Keithley 2400
L’instrument Keithley 2400 est une source d’alimentation qui posséde un multimétre de faible bruit.

On peut l'utiliser comme une source de courant continu de 50 pA a 1.05 A. Il est commandé par LabVIEW

via un cable GPIB-USB.

razsrr=—reri iyl

Figure .I11.12. Keithley 2400.

111.9.2.4. Nano voltmétre Keithley 2182

Keithley 2182 estun appareil de mesure de tension. Il dispose deux canaux DC V1 et DC V2. Le canal
1 disponible pour mesurer la tension de 1 nV a 120 V et le canal 2 disponible pour mesurer la tension de 10

nV a 12 V. Il est commandé par LabVIEW via un cable de GPIB-USB.

Figure. I11.13. Nano-voltmétre Keithley 2182.
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I11.9.2.5. Cable GPIB-USB-HS
Afin de pouvoir piloter les appareils, il est nécessaire d’utiliser une Laison entre les instruments
(Keithley 2400 et Keithley 2182) et le micro-ordinateur. On achoisi le cable GPIB-USB-HS comme [lillustre

la figure suivante.

Figure. I11.14.Cable GPIB-USB-HS.

I11.9.2.6. Cable de la liaison trigger

Le cable de liaison trigger est un cédble a 8 conducteurs qui permet la synchronisation spécifique entre

I'mstrument Keithley 2400 et Keithley 2182.

Figure. II1.15.Céble de la liaison trigger.

I11.9.3. Conditions expérimentales

Notre objectif est le calcul de la résistivité électrique des couches minces en mesurant la résistance carrée

d’une maniére automatisée par I'exécution du programme LabVIEW.

Avant d’exécuter le programme, on doit vérifier les conditions expérimentales suivantes:

» L’épaisseur de I’échantillon « e » doit étre inférieure a la dixieme de la distance entre
les pointes « S» (e < 0.1 S) : lignes des champs électriques soient perpendiculaires aux
pointes. Dans ce cas, on peut considérer que I'on n’a aucune perte de signal due a une

diffusion en profondeur dans la couche.

» Les pointes doivent étre situées a une distance supéricure a 20 S des bords de
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I’échantillon : ceci permet de considérer que les dimensions de I’échantillon sont
infinies et donc éviter une perturbation des lignes de champ engendré par les limites de

I’échantillon

Figure.Ill.16.Conditions expérimentales de la méthode utilisée.

111.9.4. Echantillons

Les échantillons utilisés dans ce travail sont deux oxydes de zinc ZnO de dopage 1% Al et 8% AL Ona
mesuré la résistivité électrique de ces deux échantillons afin d’illustrer I'effet de dopage sur la résistivité électrique.
Initialement, le but était de réaliser plusieurs mesures pour différentes échantillons mais les conditions sanitaires et le
confinement ont été un obstacle afin de réaliser ce but. On a donc utilisé les valeurs de ces deux échantillons en plus des

valeurs mesurées par S. Rahman [26] dans son thése de doctorat.

Avant de présenter et discuter les résultats obtenus, voyons tout d’abord comment sont préparés ces

échantillons.

e Diapositif et pulvérisation :

Ce processus utilise un dispositif appelé pulvérisation (spray) et est effectué par étapes et en fonction des
conditions de base d'une certaine pression et température. Tout d'abord, nous savons que l'appareil est une
résistance par laquelle plusieurs couches sont placées pour protéger le fil de la corrosion. Le film mince est
placé au-dessus de celui-ci connecté a un parametre qui ajuste la température. Nous mettons une quantité
spécifiée de sel de zinc en plus de l'eau, dans un vide de pression secondaire de [10° 10], nous obtenons
une solution. Cette coupelle est reliée a une pompe a air reliée aun tube d'ou sortent les gouttes. A une certaine

température, des liaisons se forment entre le zinc et oxygene, formant du ZnO.
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Compresseur

Alimentation

électrique

Substrat

T——
—

Solution

’

A
o o i
Porte substrat P L

Thermorégulateur

ANV T e

Contactetr
Alimentation
électrique

Thermocouple

Figure.Il1.17. Méthode de déposition spray
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Le tableau suivant représente les caractéristiques des deux échantillons utilisés

Echantillon Dopage Epaisseur (nm)
7ZnO dopé 8% Al 630
7ZnO dopé 1 % Al 550

Tableau. III.1. Caractéristiques des couches minces.

II1.10. Résultats et discussion

Le tableau ci-dessous représente les valeurs de conductivité en fonction de concentration d’Al

Concentration Conductivité (1/ohm.cm)
d’Al (at.%)

0% 0.091
1% 5

2% 8.33
3% 35.71
4 % 20

5% 18.18
6 % 16.66
8 % 15.39

Tableau.lIll.2 Conductivité électrique en fonction de concentration de dopant

A partir de ce tableau, nous avons tracé la courbe suivante, qui inclut les valeurs de la conductivité¢ en

fonction de dopage.
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Figure .II1.18. Evolution de la conductivité des couche ZnO:Al en fonction de dopage
Le tableau ci-dessous représente les valeurs de la résistivité électrique en fonction de concentration

& Al(at%).

Concentration Résistivité (ohm.cm)

d’Al (at.%)

0% 11

1 % 0.2

2% 0.12
3% 0.028
4 % 0.05
5% 0.055
6 % 0.06
&% 0.065

Tableau.IIl.3.Valeurs de résistivité électrique en fonction de dopage

A partir de ce tableau, nous avons tracé la variation de la résistivité électrique en fonction de dopage.
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Figure II1.19. Evolution de la résistivité des couches ZnO:Al

en fonction de dopage

A partir des courbes obtenues, nous remarquons une diminution (augmentation) initiale de la
résistivité électrique (conductivité électrique) par rapport a la concentration de dopant de 3%,
Cette diminution (augmentation) est due a l'augmentation du nombre de porteurs libres. Par

conséquent, la molkcule d'aluminium est électriquement active dans la couche.
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CHAPITRE IIT RESULTATS EXPERIMENTAUX

Comme on peut corréler cette diminution (augmentation) de la résistivité ¢électrique

(conductivité électrique) a une augmentation de la mobilité des porteurs de charge.

Mais lorsque la concentration d’Aluminium (le dopant) dépasse la valeur de 3%, la résistivité
électrique (conductivité électrique) augmente (diminue) légérement jusqu’a la valeur 8%. La
raison de cette augmentation (diminution) de la résistivité électrique (conductivité électrique)
peut étre due aux atomes d'aluminium faibles et leur incapacité alactivité électrique au sein de

la couche mince.
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CONCLUSION GENERAL

La résistivité électrique des couches minces semi-conductrices dépend de plusieurs
facteurs tels que le type de matériau déposé, la concentration des catalyseurs et la forme
et les dimensions de I'échantillon ainsi que le dopage. Il existe de nombreuses méthodes
utilisées pour déterminer la résistivité électrique des couches minces. Dans ce présent
travail, nous avons appliqué la méthode de quatre pointes dans le mode Delta ou, on
applique un courant positif et négatif de méme valeur et on mesure la tension moyenne.
Avec ce mode ks vakurs mesurées sont plus précises que le mode classique car on élimine
leffet du potentiel thermoélectrique. LabVIEW nous permet de mesurer, d’une fagon
automatique, la résistivité électrique des couches minces en utilisant la méthode de quatre

pointes en mode Delta.

On a mesuré la résistivité¢ électrique de deux échantillons de dopage différents : ZnO dopé 1%
Al et ZnO dopé 8% Al afin d’illustrer I'effet de dopage sur la résistivité ¢électrique. Initialement,
I'objectif ¢était d’effectuer plusieurs mesures pour plusieurs échantillons mais les conditions

sanitaires et le confinement ont été€ un obstacle afin de réaliser ce but.

On a donc utilisé les valeurs de ces deux échantillons en plus des valeurs mesurées par S. Rahman
[26] dans son thése de doctorat. Les valeurs de résistivités obtenues montre que la résistivité
diminue chaque fois le dopage augmente et ceci est due a ’augmentation de la concentration des
porteurs libres et donc I’augmentation de la conductivité électrique et par conséquence la

diminution de la résistivité qui est inversement proportionnelle a la conductivité.

A lissue de ce travail, nous attendons également avec impatience que les futurs étudiants
puissent déterminer la résistivité électrique en fonction de la température et de dopage pour

d’autres matériaux.
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Résumé

L’objectif de ce travail expérimental est de mesurer la résistivité électrique des couches minces d’oxyde de zinc
Zn0 et de voir leffet de dopage sur leurs résistivités électriques. Pour cette raison, on a utilisé un programme de
mesure sous lI'environnement LabVIEW développé par I'étudiante Afren S. de la session 2015/2016. Ce
programme nous permet de mesurer automatiquement la résistivité électrique des couches minces. La mesure de la
résistivité électrique est obtenue en utilisant la méthode a quatre points en mode delta. Ce mode permet d’appliquer
un courant positif et négatif de méme valeur pour but d’¢liminer Perreur résultante de I'effet de la tension
thermoélectrique. Par conséquence les valeurs de la résistivité mesurée seront plus précises et plus correcte par
rapport au mode de mesure classique de deux pointes.

Pour exammer [leffet de dopage, on a mesuré Ila résistivité ¢lectrique de deux échantillons de dopage
diférents ZnO dopé 1% Al et ZnO dopé 8% Al Les valeurs de résistivités obtenues montre que la résistivité
diminue chaque fois le dopage augmente et ceci est due a Paugmentation de la concentration des porteurs libres et
donc l'augmentation de la conductivit¢ électrique et par conséquence la diminution de la résistivit¢é qui est
mversement proportionnelle a la conductivité.

Mots clé : Couche mince, Résistivité électrique, Dopage, Technique de quatre pointes, LabVIEW.

Abstract

The objective of this experimental work is to measure the electrical resistivity of thin films of zinc oxide ZnO and to
see the effect of doping on their electrical resistivitity. For this reason, we have used a measurement program under
the LabVIEW environment developed by student Afren S. from the 2015/2016 semester. This program allows us to
measure the electrical resistivity of thin films. The measurement of electrical resistivity is obtained using the four-
point method in delta mode. This mode allows being apply positive and negative current of the same value in order to
eliminate the error resulting from the effect ofthe thermoelectric voltage. Consequently, the measured resistivity values
will be more precise and more correct compared to the conventional two-point measurement mode.

To illustrate the effect of doping on, we have measured the electrical resistivity of two different doping samples: ZnO
doped 1% Al and ZnO doped 8% Al The resistivity values obtained show that the resistivity decreases each time the
doping increases and this is due to the increase in the concentration of free carriers and therefore the increase in
electrical conductivity and consequently the decrease in resistivity, which is inversely proportional to conductivity.

Keywords: Thin layer, Electrical resistivity, Doping, Four collinear points technique, LabVIEW
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