Techniques expérimentales de caractérisation

Université de Djelfa
Faculté des Sciences Exactes et Informatique

Département: Physique
Module Technigues expérimentales de

caractérisations Il

Methodes Optigques:
La Photoluminescence PL

Pour Master | Option Physique des Matériaux

Dr A. NAAS

Année universitaire 2019/2020



Méthodes de Caractérisation des Matériaux

Methodes Optiques
Méthodes Electriques
Methodes Nucleaires
Meéethode Mécaniques
La microscopie
Autres...




Methodes optigues

La Spectroscopie optique
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La photoluminescence PL
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A quol elles sert?
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Le dispositif expérimental
Quelques exemples



C’est quoi la PL

La photoluminescence est une puissante
technigue optique permettant de caracteriser
les materiaux semiconducteurs et les isolants.
Son principe de fonctionnement est simple: on
excite les électrons de la substance étudiee a
'laide d'un rayonnement (generalement
monochromatique) et l'on détecte la lumiere
émise par cette derniere.



A quoil elle sert?

la photoluminescence peut servir a etudier la configuration
des bandes d'energie des solides de méme que leurs
niveaux d'impuretés (les défauts engendrés par un
processus d’élaboration). Elle peut méme servir comme
moyen d’excitation du materiau afin qu’il émet une radiation
et mesurer la durée de vie des charges

Matériaux pour la microélectronique
Si, Ge, SiC,GaAs ...
Dielectriques
SiO,, ....

Les matériaux solides ou sous forme de poudre



Son principe de fonctionnement

Son principe de fonctionnement est simple:

On excite les électrons de la substance étudiee a
I'aide d'un rayonnement (généralement
monochromatique) et I'on détecte la lumiere emise
par cette derniere.

C'est une méethode:

- Non destructive
- Rapide
- Ne nécessitant pas une préparation de I'échantillon.



Son principe de fonctionnement

Dans le processus de photoluminescence,
des electrons sont excites par la radiation
Incidente (laser monochromatique ou une
lampe spectrale avec des filtres
interférentiels). On se sert du coefficient
d'absorption pour déecrire le changement
de l'intensité lumineuse lorsque la lumiere
excitatrice traverse I'échantillon, ce
coefficient d'absorption est donné par:

1 d[L(hv)
L(hv)  dx




Son principe de fonctionnement

En photoluminescence, plusieurs processus de recombinaison

iInduisent la création d'un photon

la figure résume I'ensemble ce ces processus:

Photon
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- la recombinaison bande a bande (a),

- les transitions dues aux excitons (b),

- les recombinaisons bande-impureté (c,d),
- les recombinaisons donneur-accepteur (e)




Gap d’'un ensemble de matériaux généralement utilisés dans la physique

des matériaux
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Le dispositif Expérimental

échnn’ri“on (cristal, poudre
liquide, déclin rapide, lent,
intense ou non...)

Source de lumiere
(laser, lampe)

Focalisation: non

i, impulsion-continue linéarité ( densité
(durée de vie), puissance d'excitation),
(EffETS non “né{lir'ES], transmission de la f
qualité de faisceau, lentille... f \'*.,
stabilité... i

A bloquer pour la sécurite

Chdine électronigue d'acquisition

‘ Analogique, comptage, ’rempsiréso lu?

Eventuellement filtre |

Résolution, sensibilité, taux de réjection,
réponse spectrale, ouverture numérigue...

Monochromateur

Alimentation, bruit,
saturation, réponse
spectrale,
comptage,
analogigue...

-
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détecteur




Le dispositif Expérimental

Schéma synoptique du dispositif PL
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Exemple d’'un équipement de la PL

Détecteurs

Monochromateur
Cryostat

Porte échantillon

Systéme optique de
focalisation

Carte d'acquisition
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pompe de vide

Groupe de froid peut Photo d’un équipement reel
AL Juggw dgels Pholuminescence




- Le laser émet une onde
électromagneétique
monochromatique

- Le créosotat est une chambre
ou on met I'échantillon, il est
isolé. La température peut
descendre jusqu’a 4 K grace a
un groupe de froid, le vide est
assure par une pompe
secondaire jusqu’a 10E-6 mbar



- Le filtre passe haut est un
filtre optique qui fait passer des
longueurs d’ondes inférieurs a
la longueur d’onde de laser

- Ce filtre est placeé entre le
systeme optique qui fait la
focalisation du fuseau émit par
I’échantillon et le
monochromateur (voir diapo
n°12)
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-Le monochromateur sert a faire
passer la longueur d’'onde émit par
I'échantillon a travers un réseau de
diffraction (quand I'échantillon est
excité, s’il y a une transition bande
a bande par exemple le réseau fait
passer cette longueur d’'onde avec
une forte intensité et elle sera
détecté par 'un des détecteurs

- il y'a deux détecteurs I'un
photomultiplicateur (PM) et 'autre
un InGaAS (le PM pour une plage
de longueurs d’'ondes de 200-800
nm et I'autre pour une plage de

| 800-2000 nm

3 - On peut ajouter d’autres
détecteurs comme un camera CCD




Comment on fait la caractérisation PL?

Exemple 1 lecture d'un spectre PL :
Défauts dans I'oxyde de silicium Si02

Conditions de I'expérience

Un échantillon d’oxyde de Silicium de 300nm déposé sur un substrat de silicium sur
lequel on fait des défauts, I'échantillon est éxcité par une longueur d’'onde de laser
de 364nm, un filtre passe haut de 400nm est mis, I'échantillon est sous vide a une
température de 10K.

- La caractérisation consiste a injecter un rayon lumineux monochromatique, dans
cet exemple c’est rayon laser de 364nm, I'échantillon peut émettre un photon s’ily
a une ou plusieurs recombinaisons comme vues au diapo 9.

- Ce ou ces photons passent par le monochromateur. Le monochromateur fait un
balayage entre un minimum et un maximum de longueurs d’ondes a travers un
réseau de diffraction. Si ce photon émet par I'’échantillon coincide avec un trais du
réseau il sera traduit par une intensité (photon converti en courant par le détecteur.
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Comment lire le spectre déduit la caractérisation PL?

Faire une recherche
bibliographique sur
I'oxyde de silicium et les
defauts qui peuvent étre
engendrés

Pour répondre a cette question; on doit voir la

théorie sur le SiO2: '

-Le gap Eg, de 'oxyde de silicium

- Les différents défauts qui peuvent intervenir?
@

Chercher sur le spectre les difféerents pics significatifs
/\

La question qu’on
pose: Ces pics

‘ représentent quoi?
Eg ?,

Défauts?
De quel nature?

PL intensité (u nité arbitraire)
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Longueur d'onde (nm)
Spectre PL pour le cas SiO2, Aexit=364nm
et basse température (10K)



Suite lécture du spectre PL SiO2 (voila comment on peut lire un spectre)

la bibliographie indique que le gap du SiO2 Eg est autour de 4eV ce qui est
équivalent en longueur d’'onde de 310nm.

1€re lecture: I'excitation est de 364nm équivalent 3.4 eV cette valeur est < Eg
Donc pas de transitions bande a bande.

Conclusion:Les pic détectés sont des défauts

2ieme lecture: le filtre est a 400nm, et la plage est entre 400nm-600nm (spectre)
donc les pic observeés sont significatif de la présence de défauts dans la
matrice SiO2

3ieme |écture: sur le spectre on observe 3 pics: 3 eV, 2.8 eV et 2.7 eV (voir
spectre). Conclusion on a 3 types de défauts.

On cherche dans la théorie sur ces types de défauts (voir bibliographie)
[1] L. Skuja et al J. No-Cryst. Solids 239(1998) 16

[2] B. P Gritsenko et al Phys. Solid State 27 (1985) 1330

[3] S. Nagatam et al J. Nucl Mat 367-370 (2007) 586

Résultats:
A 3eV correspond a des lacunes d’oxygéne (ODC) ou des défauts de type 0z [1, 2]
A 2.8 eV lacunes d’oxygéne et un désordre dans la silice [1]
A 2.7 eV lacunes d’oxygéne liés au groupe B-.(= 5i = 0*) [3]

L En fin il suffit de faire un petit rapport explicatif de ces résultats




Exemple 2 Réseau de dislocations dans le Silicium
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Silicium Fz(001) [0]= < 1016 at/cm3

0.10 - , .
| D1 - D1-D4 sont les déformation par
@ 0.0s{ 0807 flexion dans le silicium;
E - 0[;275 - La déformation dans le silicium
8% i se fait par implantation
2 0.04- o d’oxygéneavec une dose par cmz2
2 Exciton libre (TO) : . s
(3 D3 psa 7 dans la matrice se qui conduit a
< 0027 0.945 9. 999 faire des défauts D1-D4
N o o — | W — - Excitant libre indigue la transition
o8 09 10 11 12 bande a bande c’est le gap.
Energy (eV)




Travall demandé

Chaque étudiant recoit ultérieurement un travalil
sur de caracterisation par PL d’'un materiau pour
la détermination de quelques propriétés.

La réponse a ce travalil sera sous sous forme
d’'un rapport en suivant les etapes des exemples.
Pour plus d'information me contacter

Abdelkrim naas@yahoo.fr
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Fin de Présentation



