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Introduction generale




Comprendre la nature des matériaux semi-conducteurs est un aspect essentiel du progres

et du perfectionnement des dispositifs électroniques et optoélectroniques. La composition et la
structure des couches semi-conductrices, en particulier le nitrure d'aluminium et de gallium
(AlGaN), revétent une importance considérable en raison de leur large gamme d'utilisations,
qui s'étendent des LED UV aux outils de communication haute frequence. Pour acquérir une
compréhension globale de ces matériaux, l'utilisation des techniques de diffraction des rayons
X et de microscopie électronique a balayage (MEB) s'avére inestimable pour fournir des détails

complexes.

La décision de se concentrer sur I'examen de deux couches distinctes d'’AlGaN, I'une étant
dopée n et l'autre dopée p, est motivée par le désir d'acquérir des informations complétes sur les
caractéristiques structurelles de ces substances lorsqu'elles sont soumises a diverses conditions
de dopage. Les disparités résultant des couches dopées (n) et (p) peuvent exercer une influence

substantielle sur leurs capacités électroniques et optigues.

L'AlGaN est un matériau semi-conducteur que les gens apprécient vraiment car il possede
des qualités particulieres telles qu'une large bande interdite et la capacité a émettre de la lumiere
dans la gamme de UV. Ces qualités le rendent parfait pour de nombreuses choses différentes.
Mais pour vraiment tirer le meilleur parti de ces utilisations, nous devons bien comprendre le

fonctionnement de la structure cristalline et de la forme des couches d’AlGaN.

L'objectif principal de ce travail est d'analyser et de définir les propriétés structurelles et
structurelles de deux différentes couches d'AlGaN. Une couche dopée n, tandis que I’autre
est dopée p. Cet objectif sera atteint grace a I'utilisation de techniques de diffraction des rayons
X et de la microscopie electronique a balayage. En examinant de pres ces deux techniques
complémentaires, notre objectif est d'acquérir des données précises sur la structure cristalline,
la composition chimique et la morphologie de chaque couche. Ces informations détaillées

aideront a déméler les principales distinctions qui résultent du dopage.

En combinant ces deux techniques de caractérisation, nous visons a etablir des liens entre
la structure cristalline et la morphologie, attirant ainsi I'attention sur les éventuelles altérations

induites par le dopage.
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Introduction

Les matériaux semi-conducteurs ont un impact significatif sur la création et la production
de dispositifs électroniques et optoélectroniques de pointe. L’un de ces semi-conducteurs,
connu sous le nom d’alliage nitrure d’aluminium-gallium (AlGaN), est devenu un matériau
crucial dans les domaines de la photonique, de 1’électronique de puissance et des dispositifs
a large bande interdite. L'amalgame d'aluminium (Al), de gallium (Ga) et d'azote (N) dans cet
alliage présente des caractéristiques extraordinaires qui le positionnent comme un excellent
choix pour diverses applications, notamment les LED ultraviolettes et les transistors haute

fréquence.
1.1 Généralités sur le matériau AlGaN
1.1.1 Notion sur les semi-conducteurs

Un semi-conducteur représente une substance solide ayant la capacité de conduire
I'électricité dans des circonstances spécifiques tout en limitant cette conductivité dans d'autres
conditions, ce qui en fait un moyen efficace pour réguler le flux de courant électrique. En réalité,
ses caractéristiques électriques le positionnent a mi-chemin entre un conducteur, tel qu'un métal,
et un isolant. La conductivité des semi-conducteurs peut étre induite par des méthodes telles
que le chauffage, I'éclairage (comme observé dans les panneaux photovoltaiques) ou
I'application d'une tension. Cette dualité électrique est a la base de tous les systémes
informatiques modernes, alimentant nos appareils électroniques, y compris les dispositifs

connectés [1].

Le semi-conducteur est un composé chimique solide d’une structure cristalline périodique
et réguliére. Ce matériau se situe entre les conducteurs et les isolants cela signifie qu’il peut
conduire de I’électricité dans des conditions variable et aussi il se comporte comme un isolant
dans des conditions normales. [2] Ces propriétés font que les semi-conducteurs jouent un role
important dans la fabrication des dispositifs microélectroniques et optoélectroniques. Le semi-
conducteur le plus connu et le plus utilisée c’est le silicium a cause de son abondance dans la
surface terrestre. [3][4] Finalement, le matériau étudié dans ce travail c’est unsemi-

conducteurs I11-N.
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1.1.2 Les nitrures 111-N

La famille des semi-conducteurs I11-N continue de s'élargir avec l'introduction du nitrure
de gallium (GaN) en tant que nouveau matériau. Le gap énergétique direct du GaN, évalué a
3,43 eV a 300 K, le classe comme un matériau a large bande interdite qui vient compléter la
gamme spectrale des composés de la série I11-N. Il rivalise avec les composés I1-VI a large
bande interdite dans le domaine de I'optoélectronique, tout en concurrencant les composés a
large bande interdite tels que le SiC et le diamant dans les applications électroniques a haute
température et a forte puissance. Une caracteéristique notoire est la capacité a former des alliages
tels que InGaN et AlGaN. De maniére similaire au GaAs, l'introduction d'indium diminue le
gap énergétique dans InN a 0,8 eV, tandis que I'ajout d'aluminium l'augmente a 6,2 eV dans
AIN. Ainsi, ces nitrures peuvent couvrir I'intégralité de la gamme spectrale, allant du proche
ultraviolet a la lumiére visible. Particulierement remarquable, la gamme bleue, inaccessible a

d'autres semi-conducteurs, constitue le domaine d'excellence des nitrures [6].

Les semi-conducteurs de type 111-V sont composés de substances dérivées de la troisieme

colonne et de la cinquieme colonne du tableau périodique comme illustre dans la figure I-1.

N O nbh WN e

Figure I-1 Le tableau périodique des éléments[5].
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1.2 Propriétés physiques des matériaux I11-N

Les nitrures d’¢léments III cristallisent dans trois structures cristallines différentes :
wurtzite, sphalérite et sel gemme. La formation de ces structures dépend de différents
parametres tels que les conditions de croissance (pression, tempeérature, rapport 111/V.) et

I'orientation cristalline du substrat utilisé.

La structure wurtzite est thermodynamiquement plus stable, est la structure la plus courante
et est souvent utilisée pour fabriquer des dispositifs de type HEMT dans des hétérostructures
I1I-N & base de GaN. Le cristal de structure wurtzite est organisé en deux sous-réseaux
hexagonaux denses, I'un pour les éléments de type 111 (Al, Ga ou In) et I'autre pour les atomes
d'azote (N), entrelacés avec un décalage de 5/8 le long de I'axe c, correspondant a I’axe de
croissance. La phase hexagonale de wurtzite présente un tassement atomique de type AaBb...
le long de I'axe [0001]. Le tableau I-1 donne les différents parameétres de réseau des structures
cristallines de wurtzite de GaN, AIN et InN [6]. Puisque la structure cristalline de la wurtzite
n'a pas de centre d'inversion, les directions [0001] et [0001 ne sont pas égales. Par convention,
I'axe [0001] est orienté du métal vers l'azote (et inversement pour I'axe [0007. Les structures
élaborées selon l'orientation [0001] sont dites a polarité métal (Ga, Al, In), tandis que celles

selon [0001] sont dites a polarité azote [6].

Tableau I-1 Paramétres de réseau des nitrures d’éléments I1I de la structure wurzite [6].

a(R) c(A) u
AIN 3,123 4,982 0,380
GaN 3,189 5,185 0,376
InN 3,540 5,705 0,377

Généralement, les nitrures des éléments du groupe Il sont caractérisés par une structure
cristalline hexagonale de type wiurtzite. Il est également possible d'observer une symétrie
cubique chez ces matériaux. Les différentes structures du GaN sont illustréees dans
la figure 1-2 [7].
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Figure 1-2 Mailles cristallines du GaN [7].

1.3 La polarité du GaN

Le nitrure de gallium (GaN) est un matériau semi-conducteur qui présente des propriétés
uniques en raison de sa polarité. La polarité du GaN fait référence a I'orientation de ses liaisons
chimiques le long de I'axe c de son réseau cristallin hexagonal. Cette polarité peut étre de type

Ga-polaire (orientée vers le gallium) ou N-polaire (orientée vers l'azote) [32].

Lorsque la liaison Ga-N selon ¢ commence par un atome de Ga, la polarité est dite Ga ; et
vice versa, lorsque la liaison Ga-N selon ¢ commence par un atome de N, la polarité est dite N.
Les liaisons de couleurs sont associées a des liaisons pendantes. Pour une structure de surface
entrainant un nombre minimum de liaisons pendantes, les cristaux de polarité Ga et N présentent
respectivement des atomes de Ga et de N en surface, qui se terminent respectivement par une
liaison pendante représentée en rouge et en bleu sur la figure 1-3. Lorsque le cristal de polarité
N se termine par des atomes de Ga, ces derniers se terminent par trois liaisons pendantes
représentées en vert [32].

® N
' Ga

b S - < PO
G o |

' Substrat fSubstrat

Polarité Ga Polarité N

Figure 1-3 Schéma illustrant la polarité du GaN [32].
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1.4 Propriétés électriques des matériaux I11-N

Les propriétés electriques des matériaux I11-N, telles que la large bande interdite, la haute
mobilité électronique, la faible densité de porteurs intrinseques, la haute conductivité thermique,
et le fort champ de claquage, combinées a leurs caractéristiques de polarisation, les rendent
essentiels pour les technologies modernes de haute puissance, haute fréquence, et haute
température. Ces proprietés font des nitrures 111-N un choix privilégié pour de nombreuses
applications avancées en électronique et optoélectronique. Le tableau 1-2 représente les

propriétés électriques des différents matériaux I11-N avec ses concurrents.

Tableau 1-2 Propriétés électriques des différents matériaux 111-N avec ses concurrents

[16].

Propriétés GaN AIN InN SiC Si GaAs InP

Bande interdite EG (eV) 34 62 07 32 11 1,4 1,3
Champ de claquage (MV /cm) 3,3 84 12 35 03 0,4 0,5

Vitesse de saturation (10’cm/s) 2,5 21 18 2 1 1 1
Mobilité (cm?/V. s) 990 135 3,6 650 1500 8500 5400
Permittivité relative (s) 9,5 914 153 10 118 115 125
Conductivité thermique K (W/cm. K) 15 2 045 42 15 0,5 0,7

1.4.1 Structure de bandes

Le nitrure de gallium (GaN) sous forme wurtzite est un semi-conducteur a large bande
interdite. A une température de 300 K, la valeur de la bande interdite au centre de la zone
Brillouin (T") est de 3,39 eV. Cette valeur augmente avec la diminution de la température,

suivant I'équation (1) formulée par Bougrov et al.[8] atteignant 3,47 eV a 0 K.

TZ
T+600

Eg = Eg(0)—7,7 X 10 — 4 X )

Avec :

T : la température en K

Eg (0) =3,47 eV (Wurtzite) ou 3,28 eV (zinc blende).
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Le nitrure de gallium présente trois types de structures cristallines distinctes, chacune ayant
un volume de maille différent : wiirtzite (Vmaine ~ 91 A3), zinc blende (Vmaite ~ 89 A3) et NaCl
(Vmaille ~ 72 A3) [9]. Ces arrangements atomiques variés entrainent des changements dans la
structure électronique du matériau, affectant ainsi leur bande interdite. Des modifications
significatives de I'énergie de bande interdite (Eg) ont été observées, tant d'un point de vue
experimental que théorique. La figure 1-4 offre une représentation simplifiée des diagrammes
de bandes pour le GaN [10].

a) W 'Energy b) Zinc blende Energy

X-valleys L-valleys

A-valley M-L-valleys

WK 0K

\ 2 , E=32¢eV
T E= 3396V , Ok
g ["valley ; Eyi=45-53¢V (-valley E, Ex=46eV
A E W B 4755V Ey P E =48-51¢V
' Eg= 0.008¢V ( Eq=002¢V
0 Eq= 0.04¢V 0 |
P— — (l ’_”L—R A ’ — [} — SE—— R - ’
k Al = A Heavy holes K, 100> I:_f Heavy holes 1>
Light holes . -
Light holes
Split-off band Split-off band

Figure 1-4 Représentations schématiques des structures de bande du GaN de structure

a) wlrtzite et b) zinc blende [10].
1.5 Propriétés thermiques

En plus de leurs excellentes propriétés électroniques, les matériaux I11-N présentent
également des propriétés thermiques attractives pour les applications liées a I'énergie,
entrainant des augmentations significatives des températures internes. La conductivité
thermique k représente la capacité du matériau a transmettre la chaleur et l'unité est W. K-1.
cm-1, Le tableau 1-3 regroupe les coefficients piezoélectriques et élastiques pour les composés
GaN /AIN / InN [11].
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Tableau 1-3 Coefficients piézoélectriques et élastiques pour les composés GaN /AIN /

InN [11].
GaN AIN InN
ea1 (C.m?) -0,49 -0,58 -0,57
e33 (C.m?) 0,73 1,55 0,97
C13 (GPa) 103 108 92
Css (GPa) 405 373 224

Avec:

es1 et ea3: Les constantes piézoélectriques
Ciszet Cs3: Les constantes élastiques

On peut représenter I'évolution de la conductivité thermique K en fonction de la température

pour les matériaux binaires 111-N en couches épaisses en utilisant la loi empirique suivante [12].

K(T) = K3 (%)“ )

Avec Kszgo conductivité thermique a 300K

La conductivité thermique du GaN pur varie généralement entre 130 et 240 W/mK a
température ambiante. Cette plage refléte les variations dues aux différentes méthodes de
croissance du cristal, a la qualité du cristal, a la présence de défauts et a la maniére dont le GaN
est intégré dans les dispositifs [13].

1.6 Propriétés Optiques

Les nitrures se positionnent comme des semiconducteurs a large bande interdite directe, ce
qui les rend particulierement adaptés aux applications optoélectroniques, permettant des
recombinaisons électron-trou sans la nécessité d'echange de phonons. La figure I-5 présente la
variation de la bande interdite Eg (le gap) en fonction du paramétre de maille pour les nitrures
d'éléments 111 a une température ambiante (T=300K) [16]. Cette variation est significative, avec
une valeur de 0,75 eV pour I'InN [14], 3,42 eV pour le GaN, et jusqu'a 6,20 eV pour I'AIN. Les
multipuits quantiques a base d'AlGaN/GaN et d'InGaN/GaN sont utilisés dans la fabrication de

-10-
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LEDs et de diodes laser, théoriquement capables d'émettre dans une plage allant de I'infrarouge
a l'ultraviolet en ajustant la composition des couches. Toutefois, dans la pratique, I'obtention de
couches a forte teneur en indium pose des defis, et les composants optoélectroniques a base de
nitrure ont tendance a émettre généralement a des longueurs d'onde plus courtes, notamment
dans la plage verte (570-520 nm) [15].

d " 200

& AIN

5 4
=0 MgS
[b) —
> | 300E
= Zns MgSe =
g 1 Ga =
= 5 MgTe - 400 g
& 1 All % 500 ©
= S - e o1 S
g 2 f in? ﬁ g
@ e CdTel- 1000

1 ] Sie A

InN - 2000
72 InAs

v T T . .
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Lattice constant [nm]

Figure 1-5 Largeur de la bande interdite en fonction du parameétre de maille & 300K

pour les matériaux I11-N [16].
1.7 Nitrure d’aluminium et de gallium (AlGaN)

Le nitrure d'aluminium et de gallium (AlGaN) est une composition semi-conductrice dont
la formule chimique s'écrit généralement sous la forme (AlxGai.xN), ou x est le pourcentage de
gallium dans la composition par rapport a I'aluminium. En d’autres termes, c’est un alliage qui

contient de 1’aluminium, du gallium et de I’azote.

C'est un matériau semi-conducteur. Il s'agit de n'importe quelle combinaison d'AIN et de
GaN. La bande interdite d'AlxGaixN peut passer de 3,4eV (xai=0) & 6,2eV (xa=1) [17]. La
composition de I'AlGaN est modifiée par le rapport aluminium/gallium, qui affecte I'énergie de

la bande interdite et les propriétés électroniques et optiques qui en résultent.
1.7.1 Structure cristallographie de AlGaN

La composition structurelle de I'AlGaN est généralement basée sur la composition

cristalline du nitrure de gallium (GaN), qui fait également partie de la classe des cristaux de
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wurtzite. La composition structurelle de la wurtzite est une structure hexagonale qui se distingue

par des motifs d’hexagonalité dans le plan basal et un empilement de couches hexagonales.

Pour l'alliage AlGaN, l'aluminium (Al) est intégré dans le réseau cristallin du GaN. La
substitution de certains atomes de gallium par des atomes d'aluminium introduit des variations
dans la structure cristalline. La composition exacte de I'alliage, exprimée par le rapport molaire

Al/Ga, influence les propriétés cristallographiques et électroniques du matériau.
1.8 Hétéroépitaxie des materiaux I11-N
1.8.1 Principe de I’épitaxie

Le mot « epi » a été inventé par L. Royer en 1928 et est une combinaison des termes grecs
« epi » (qui signifie « sur ») et « taxis » (qui signifie « arrangement »). Il représente I'orientation
spontanée du deuxieme cristal par rapport au premier cristal [18]. En général, I'épitaxie se référe
a la croissance d'un film ou d'une couche mince sur un substrat cristallin qui dicte sa structure
cristalline, ou du moins I'une de ses directions cristallines, a cette couche mince. L'épitaxie se
divise en deux catégories principales : I'homoépitaxie, ou le substrat et le matériau synthétisé
sont identiques, et I'hétéroépitaxie, ou leurs natures different. Dans le domaine des nitrures
d'élément IlI, la synthése par homoépitaxie n'est actuellement pas réalisable a I'échelle
industrielle. Par exemple, pour obtenir un lingot de GaN, des procédés classiques tels que le
tirage Czochralski, utilisé pour le silicium, exigeraient des conditions de pression et de
température extrémement élevées [19]. Actuellement, la fabrication de cristaux de GaN de haute
qualité cristalline (avec une densité de dislocations aussi basse que 103-10* cm2).[20][21] est
réalisable grace a des techniques trés spécifiques. Cependant, ces méthodes ne permettent que
la production de cristaux de taille relativement petite, généralement de I'ordre de 1 a 2 pouces,
et leur codt est prohibitif. Ces limitations entravent considérablement leur utilisation a des fins

industrielles.
1.8.2 Substrats utilisés

Le choix du substrat joue un réle crucial dans la qualité de I'hétéroépitaxie. La croissance
des matériaux I11-N peut étre réalisée sur une variété de substrats. ldéalement, la croissance
directe du nitrure de gallium sur un substrat de GaN massif est privilégiée pour minimiser les
défauts structuraux, une methode appelée croissance homomorphique. Cependant, dans la

plupart des cas, le substrat utilisé differe de la couche épitaxiée, entrainant une croissance
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métamorphique. En raison de I'absence de substrat en accord de maille pour le GaN, cette

méthode est souvent employée dans diverses applications.

Dans le domaine industriel, la densité de dislocations est cruciale pour assurer la fiabilité
des dispositifs. Pour produire des structures HEMT, les substrats doivent présenter une qualité
cristalline élevée, une isolation électrique efficace (en raison de la nature planaire des
structures), et une bonne conductivité thermique, car ces transistors générent des niveaux éleveés
de puissance, entrainant un auto-échauffement. En outre, plusieurs autres facteurs doivent étre
pris en compte, notamment le désaccord de maille, le coefficient d'expansion thermique, la
structure cristalline, les propriétés chimiques et physiques, ainsi que le traitement de surface
[22]. Les caractéristiques générales des principaux substrats utilisés pour la croissance des

structures 111-N sont résumées dans le tableau 1-4[23].

Tableau 1-4 Quelques propriétés des substrats les plus souvent utilisés pour I’épitaxie de
matériaux I11-N [23].

Saphir SiC Silicium GaN AIN
(111)
Paramétre de maille (&) 2,747 3,082 3,8401 31878 3,112
Désaccord paramétrique avec GaN 16 3,4 -17 0 -2,4
(%)
Coefficient de dilatation thermique 75 4,7 2,59 5,59 4,2
(10 /K)
Conductivité-thermique 0,5 3,8 15 15 3
(W. Kt .cm?)
Cout 2 (€) 50 1000 30 1200

1.8.3 Techniques de croissance

Trois méthodes de croissance sont couramment employées pour I'épitaxie des structures a

base de nitrures d'éléments :
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1.8.3.1 L Epitaxie par Jets Moléculaires (EJM)

L'épitaxie par jets moléculaires (EJM) est une technique de croissance de couches minces

monocristallines, inventée dans les années 1960 chez Bell Labs [24].

L'épitaxie par jets moléculaires (EJM) de matériaux AlGaN est une technique de croissance
cristalline qui permet de produire des couches minces d'alliages d'aluminium, de gallium et
d'azote avec une grande précision. Dans cette méthode, des jets de molécules d'aluminium, de
gallium et d'azote sont émis vers un substrat chauffé a haute température dans une enceinte sous
vide. Ces molécules se décomposent au contact du substrat chaud, formant des atomes qui se
déposent et se cristallisent pour former une couche d'AlGaN. En contrdlant avec précision les
flux de molécules, la température du substrat et d'autres parametres de croissance, il est possible
de fabriquer des couches d'AlGaN avec des propriétés specifiques adaptées a diverses
applications optoélectroniques et électriques. La figure 1-6 illustre le schéma de principe du

procédé d’épitaxie par jet moléculaire [25].

Enceinte ultravide

(10 Pa) Synthése du

compose III-V

Substrat cristallin
(T=600°C)

Jets
moléculaires

Cellule d'effusion

Cache
Sources d'éléments III (~ 1000°C) Sources d'éléments V

Figure 1-6 schéma de principe du procédé d’épitaxie par jet moléculaire [25].
1.8.3.2 L’>épitaxie par jet moléculaire assistée par laser (Laser-MBE)

L’épitaxie par jet moléculaire assistée par laser de matériaux GaN (nitrure de gallium) est
une technique avancée de dépét de couches minces utilisée pour produire des cristaux de haute
qualité de GaN (Figure I-7). Cette méthode combine les techniques de I'épitaxie par jet
moléculaire (MBE) avec l'assistance d'un laser pour améliorer le contrdle du processus de dépot

et la qualité du matériau final [26].
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Figure 1-7 Bati d'épitaxie par jet moléculaire, EJM, ou Molecular Beam Epitaxy [26].
1.8.3.3 L Epitaxie en Phase Vapeur d’Organo-Métalliques (EPVOM)

L'épitaxie en phase vapeur aux organométalliques (EPVOM) de GaN est une technique de
croissance cristalline largement utilisée dans I'industrie des semi-conducteurs. Elle implique le
dépbt de couches de nitrure de gallium (GaN) a partir de précurseurs organométalliques sous
forme de vapeur. Cette méthode offre un contréle précis sur I'épaisseur et la composition des
couches de GaN, ce qui en fait un choix populaire pour la fabrication de dispositifs tels que les

LED, les diodes laser et les dispositifs électroniques a haute puissance [27].

Le substrat est chauffé et passé a travers un gaz porteur, qui transporte les composants a
déposer par épitaxie sur le substrat. Ces éléments existent sous forme de molécules appelées
précurseurs qui peuvent se décomposer au contact d'un substrat chauffé dans des conditions
optimales. Cette décomposition peut se comprendre par le dépdt des éléments recherchés sur le
substrat, tandis que les résidus des précurseurs sont expulsés par le gaz vecteur, comme explique

sur la figure 1-8.
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Figure 1-8 Représentation schématique de la croissance par EVPOM [28].
1.8.3.4 L Epitaxie en Phase Vapeur aux Halogénures (EPVH)

L'EPVH, également connue sous le nom d'épitaxie en phase vapeur haute température, est
une technique qui produit des matériaux de qualité électronique et structurale remarquable, tout
en assurant des vitesses de croissance considérables, pouvant atteindre environ 100 micrometres
par heure [29]. Le tableau I-5 regroupe les principales caractéristiques des trois techniques de

croissance généralement utilisées pour I’épitaxie de structures a base d’éléments nitrures [30].

-16-




Chapiter |

Nitrure d’aluminium - gallium

Tableau I-5 Principales caractéristiques des trois techniques de croissance généralement

utilisées pour I’épitaxie de structures a base d’éléments nitrures [30].

EIM EPVOM EPVH
Pression de croissance 10° - 10 Torr 50 — 500 mbar 0,5 -1 bar
Température du substrat 500 -900 °C 700 -1100 °C 900 -1100 °C
Vitesse de croissance 0,1-1 pm/h >1 um/h 10— 100 pm/h
Précurseurs NHs, N2, sources NHa, Triméthyl- HCI, NHz, bain
solides métallique Ga-Al-In métallique (Ga, Al)
(Ga-Al In)
Remarques -Contr6le des -croissance rapide. -Couches épaisses de
épaisseurs des . substrats-Gan
- -production ,
composition et industrielle. autosupportes.
maitrise des -Production industrielle
interfaces.
-Phase de
développement
1.9. Dopage

1.9.1. Dopage de type n

Les nitrures des éléments du groupe 111 présentent généralement un dopage résiduel de type
n, ce qui se traduit par des concentrations de porteurs libres d'environ 10% cm3, ce dopage
résiduel provient essentiellement de certaines impuretés, notamment le silicium (Si) et
l'oxygene (O). Bien qu’une variété d’éléments soit disponible pour le dopage de type N, le
silicium est le plus couramment utilisé. Dans les matériaux GaN, les atomes de silicium ont
tendance a dominer les sites de gallium car le rayon covalent du silicium est plus proche de

celui du gallium que de celui de I'azote [31].
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Dans les alliages AlxGaixN non dopés, l'effet de confinement des porteurs augmente
proportionnellement a la concentration en aluminium. Au-dessus de 50% de concentration,
I'alliage ne présente plus de propriétés semi-conductrices et devient isolant [31]. Lorsque ces
alliages riches en aluminium sont dopés au silicium, une augmentation significative de la
conductivité électrique est observée lorsque la concentration en silicium [Si] est supérieure a
108 cm3, les transformant ainsi en semi-conducteurs dopés de type n. Actuellement, les alliages
AlxGaixN peuvent étre dopés de type n, y compris des compositions allant jusqu'a 100 %
d'aluminium (AIN). Cependant, il convient de noter qu’il existe une limite supérieure au dopage
de type n de I’AIN par le silicium. Si la concentration atomique de ce dernier dépasse
3x10'° cm=, un phénomeéne d'auto - compensation se produit, provogquant & nouveau la

résistivité du matériau [31].
1.9.2. Dopage de type p

Doper les nitrures de type p représente une tache particulierement complexe. Bien que
divers accepteurs aient été examinés, incluant le lithium (Li), le sodium (Na), le potassium (K),
le béryllium (Be), le zinc (Zn) et le calcium (Ca), le magnésium semble étre le seul efficace en
raison de sa solubilité plus élevée dans le GaN [31]. Cependant, le principal défi associé au
magnésium réside dans son énergie d'activation élevée, qui augmente avec la concentration en
aluminium. A température ambiante, seule une faible proportion des atomes de Mg est ionisée.
Pour une concentration typique de magnésium de l'ordre de 10 cm™, la concentration
résultante de trous est d'environ quelques 101" cm™, De plus, les atomes de magnésium ont
tendance a s'accumuler sur les cceurs des dislocations, créant des zones appauvries en
magnésium autour d'elles et altérant ainsi leurs propriétés électriques. En outre, la qualité
cristalline du matériau dopé est compromise car le magnésium favorise I'émergence de défauts

structuraux tels que des inclusions et des domaines d'inversion.

Les avancées dans le domaine du dopage de type p sont particulierement prometteuses, et
I'état actuel de la technologie évolue rapidement. Des 1999[31], une équipe de chercheurs
américains a annoncé avec succes le dopage de AloosGao.otN avec une concentration de
magnésium de 5x10'° cm=. En 2002[31], d'autres chercheurs américains ont signalé le succés
du dopage de type p dans des couches d'AlxGaixN, couvrant des variations de teneur en
aluminium allant de 0 a 27%. En 2003[31], une diode comprenant une couche d'AlosGaosN
dopée p a été développée aux Etats-Unis. Plus récemment, en 2004, des chercheurs japonais ont

réussi a rendre conductrices des couches d'AlxGaixN dopées au magnésium, avec une
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concentration en aluminium dépassant les 53%. Cependant, malgré ces avancées,
la progression vers des concentrations encore plus élevées reste incertaine. Des tentatives de
dopage de type p de I'AIN ont démontré qu‘une fraction tres faible des atomes de magnésium

(environ 107) était activée a température ambiante [31].
1.10 La Résistivité

Les propriétes du GaN varient en fonction de plusieurs parameétres, notamment I'épaisseur
de la couche, les propriétés structurales et morphologiques, ainsi que les défauts étendus et
ponctuels. Parmi ces parameétres, la concentration d'électrons et leur mobilité jouent un réle
crucial, étant directement liées a la résistivité du matériau. Cette résistivité peut étre mesurée a
l'aide de techniques telles que la méthode de Van der Pauw, qui permet d'obtenir des

informations précises sur la conductivité électrique des couches de GaN [33].
I.11 Mobilité électronique

La mobilité électronique est un parameétre crucial qui mesure la capacité des électrons et des
trous a se déplacer a travers un matériau sous l'effet d'un champ électrique. Cette mobilité est
fortement affectée par plusieurs facteurs tels que le dopage, la température et la concentration
des impuretés dans le cristal. L'ajout de dopants ou une augmentation de la température peuvent
induire des perturbations dans le réseau cristallin, influengant ainsi négativement la mobilité.
La figure 1-9 illustre comment la mobilité varie en fonction de la température et de la

concentration des porteurs de charge [8].
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Figure 1-9 Variation de la mobilité en fonction de la concentration de porteurs et de la

température [8].

-19-




Chapiter | Nitrure d’aluminium - gallium

Sans champ électrique externe et en condition d'équilibre thermodynamique, le mouvement
des électrons dans le cristal est aléatoire et résulte uniquement de I'agitation thermique, sans
entrainer de déplacement net des charges. Cependant, lorsqu'un champ électrique est appliqué,
les porteurs de charge se déplacent a une vitesse appelée vitesse de derive. Cette vitesse de
dérive est proportionnelle au champ électrique selon la loi suivante [34] :

v =WE avec u=qt/mx 3

Avec:

q : la charge de 1’¢lectron
K : la mobilité électronique
1 : le temps de relaxation

m* : masse effective des porteurs
1.12 Structure des HEMT AlGaN/GaN
1.12.1 Analyse structurale des Hétérojonction

A titre illustratif, les polarisations spontanée et piézoélectrique au sein des hétérojonctions
AlGa,-N/GaN et Al,..In, .N/GaN sont exposées sur la figure 1-10 afin d'élucider la formation
du gaz 2D. L'orientation des polarisations au sein de ces matériaux est spécifiée pour une face
supérieure de Ga. Dans les deux cas, la couche de GaN posséde une épaisseur suffisante pour
étre relaxée, ce qui exclut l'apparition d'une polarisation piézoélectrique, laissant uniquement

place a la polarisation spontanée dans le GaN.

Dans le contexte de I'hétérojonction AliGa,-N/GaN, le parametre de maille a de la couche
d'AliGa,-N est constamment inférieur a celui de la couche de GaN, indépendamment de la
valeur de x. La couche mince d'AliGa,-N se conforme au parametre de maille impose par le
GaN (croissance pseudomorphique), ce qui engendre une contrainte dans la couche et donne
lieu a une polarisation piézoélectrique au sein du matériau ternaire. La polarisation a I'interface

AliGa,. N/GaN peut étre formulée de la maniére suivante [35] :

Al Ga,_xN/GaN _ pAl.Gai_zN Al,Ga,_xN _ pGaN 4
Psp) = Py + Py P @
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Etant donné que le composé ternaire AlGaN est formé a partir des composés
binaires GaN et AIN, la loi de Vegard offre une approche permettant de quantifier la valeur de

la polarisation spontanée en se basant sur celles du GaN et de [I'AIN

Al;_GaN _ pAIN GaN
Plapy™ " = Plsp) X X + Py X (1= x) ©
P LN = 0,09 x x — 0,034(1 — x) ©)

La quantification de la polarisation piézoélectrique nécessite I'évaluation du degré de
relaxation r(x), qui prend en compte la contrainte présente dans la couche barriere Al.Gai-N
en fonction de la fraction molaire x. Cette polarisation est calculée par I'équation suivante
[35] :

a(x)—ay

P =21-rx)x—e¢ (x)—e (x) QQ(L)) - (7)
pz a(x) 31 33 31(x) e,

Avec :
-aet ao: Les paramétres de maille du matériau contraint et relaxé respectivement.
-e31 et e33: Les constantes piézoélectriques

Ciset Csz: Les constantes élastiques.

[0001]
P,,l Al Ga, N l Poe P"’l Alg g3lng 1N 3
' GaN ' GaN
PSD‘ PSD‘
a A|‘Ga1 ,N/GaN b‘ AIO,83 'n0_17N/GaN

Figure 1-10 Polarisations spontanée et piezoélectrique au sein des
hetérojonctions Alx Gai-xN/GaN et Al 0,83 Ino17 N/GaN [35].
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1.12.2 Structure du HEMT

Le HEMT est principalement constitué d'un contact Schottky de grille, utilisé pour contrdler
le courant dans le canal du transistor, ainsi que de deux contacts ohmiques au niveau
du drain et de la source. Le courant se déplace du drain vers la source a travers le puits de

potentiel formé a I'interface des deux matériaux, comprenant :
La couche barriere : qui est la couche supérieure de grand gap (AlGaN)

La couche tampon (buffer) : est la couche inférieure, de plus faible gap (GaN),
nonintentionnellement dopé, de type n (10°® cm™). Cette couche peut étre sensible & une
pollution a I’oxygene et autres lacunes d’azote.la figure 1-11 représente la structure d’'un HEMT
de type AlGaN/GaN [37].

e > g
Au + (7) passivation SiN
ourc !Draln

(1) AlGaN

A ey

(2) GanN

Figure 1-11 Structure d’un HEMT de type AlGaN/GaN [37].
Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons exploré et défini les propriétés structurelles, physiques du
nitrure I11-N. La recherche est encore en plein développement, de sorte que peu de paramétres
fondamentaux du matériau sont généralement acceptés. Nous avons présenté les caractéristiques
structurales, électroniques et optiques des nitrures I11-N. Nous avons également examiné les
propriétés de transport. Les semi-conducteurs I11-N possédent des mobilités de porteurs de
charge supérieures a celles du silicium, permettant ainsi la réalisation de transistors fonctionnant

a des tensions d'alimentation plus basses.
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Introduction

Un éventail de techniques est disponible pour caractériser la structure et la morphologie des
matériaux. Dans cette section, nous nous concentrerons sur celles spécifiquement utilisées dans
notre travail, en visant a une couverture exhaustive et en fournissant une explication du principe

de fonctionnement de chaque appareil.

La caractérisation structurale implique généralement I'étude de la disposition atomique et
de la cristallinité d'un matériau telle que la diffraction des rayons X qui permet d'analyser la
structure cristalline en mesurant la diffusion par les atomes du matériau. La microscopie
électronique a balayage (MEB) offre des images a I'échelle atomique, permettant une

visualisation détaillée de la morphologie.

Elle se concentre sur I'observation des propriétés de surface et de la forme des matériaux.

Le MEB géneére des images en trois dimensions a haute résolution de la surface d'un échantillon.

En fournissant une vue d'ensemble des techniques de caractérisation utilisées, cette section
vise a démontrer I'approche complete adoptée dans notre travail pour analyser la structure et la

morphologie des couches étudiées.
I1.1 Diffraction des rayons X (DRX)
11.1.1 Historique des rayons X

En 1895, Wilhelm Conrad Réntgen a découvert les rayons X a I'Université de Wirzburg en

Allemagne [1].

Wilhelm Conrad Rontgen et al.[1], ont conclu que les rayons X possédaient les propriétés

suivantes :
> lls peuvent traverser la matiére.
> lls peuvent impressionner les émulsions photosensibles.
» lls peuvent provoquer la fluorescence de certaines substances.

En fonction de la nature des tissus traversés, les rayons X sont plus ou moins

atténués, ce qui produit une image radiologique contrastée.

En 1916, William David Coolidge a inventé le tube a rayons X [38]. En 1920, les
premiers modeles de tubes Coolidge ont été fabriques. Au fil du temps, de nombreuses

-27-




Chapitre 1l Technique de caractérisation

évolutions ont eu lieu, et une variété de types de tubes sont actuellement disponibles grace au

développement technologique [2].
11.1.2 Définition de la diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X (DRX) est une méthode utilisée en science des matériaux pour
¢lucider la structure atomique et moléculaire des substances. Il s’agit d’éclairer un échantillon
avec des rayons X incidents puis de mesurer 1’angle de diffusion et I’intensité des rayons X
diffusés par le matériau. En tracant l'intensité des rayons X diffusés en fonction de I'angle de
diffusion, l'analyse de la position angulaire et de l'intensité maximale peut déterminer la
structure du matériau. Cette méthode va au-dela de la mesure de la position moyenne des atomes
dans le cristal et fournit des informations sur les écarts de la structure réelle par rapport a la

structure idéale, tels que ceux provoqués par des contraintes ou des défauts internes [3].
11.1.2.1 Réseau cristallin et réseau réciproque

Les solides cristallins peuvent étre conceptualisés comme des réseaux infinis s’étendant
dans trois directions dans I’espace. Le réseau est caractérisé par une grille cristalline composée
de triedres de vecteurs et de nceuds qui définissent les emplacements de modeles chimiques
répétitifs dans l'espace. En d’autres termes, la cellule unitaire d’un cristal est définie par un
triedre formé de trois vecteurs fondamentaux, les angles entre eux étant a, § et y, qu’on voit que

sur la figure 11-1 [4].

C
C*
b
] -
30°
3554 90°
*
a a* b

Figure 11-1 Vecteurs des réseaux directs et réciproque d'un systeme hexagonal [5].
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11.1.2.2 La loi de Bragg

Pendant cette période, William Henry Bragg développa le diffractometre, composé d'un
tube d'émission de rayons X et d'un goniometre. Son fils, William Lawrence Bragg, a démontré
que la structure cristalline peut étre exprimée comme la convolution d'une fonction de réseau
qui détermine la position des pics de diffraction et d'une fonction de motif qui affecte l'intensité
de ces pics. Il a également déterminé que la différence de trajet entre le rayonnement provenant
de deux plans atomiques distants dnw est égale a un multiple entier de la longueur d'onde ni. En

connaissant I'angle de diffraction 6 [6], la loi de Bragg permet de calculer cette distance dnk :

Zdhkl sin® = nA (8)

0: angle d’incidence entre le faisceau et une famille de plans réticulaires (angle de Bragg)
A: longueur d’onde de la radiation
dnw: distance entre deux plans consécutifs d’une méme famille,

n : est I’ordre de diffraction

‘l

>
‘l
. . . -
Faisceau incident .. I N—

.
-~
.
-
.
-
.
-~
.
-

Faisceau diffracté

épaisseur de couche

d

/ Plans atomiques
3 2
£

Figure 11-2 Théorie de la diffraction des rayons X [7].
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A partir de la loi de Bragg les remarques suivantes s’imposent :

e Uneréflexion (hkl) ne peut étre observée que si le plan réticulaire correspondant fait
avec le rayon incident monochromatique un "angle de Bragg" bien précis [8].

e L'angle de Bragg 6 n'est pas I'angle d'incidence de I'optique, mais son complément.
e Lerayon “ réfléchi « par le plan (hkl) et le rayon incident font un angle 264

e Encristallographie pratique, on ne parle plus d'ordre d'interférence et la relation de
Bragg est utilisée sous la forme :

dhkl

2(, )sin® =2dyyysing = A 9

Avec : h’=nh, kK’=nk, I’=nl
11.1.3 Production des rayonx X

Les rayons X, une forme de rayonnement électromagnétique, jouent un rdle crucial dans les
domaines de I'imagerie médicale et de la cristallographie. Leur production est principalement

assurée par des dispositifs appelés tubes a rayons X [9].
11.1.3.1 Les tubes a rayons X

Les tubes a rayons X sont les sources les plus couramment utilisées pour produire
des rayons X. lls fonctionnent en bombardant une cible métallique avec des électrons accélérés.
Lorsque les électrons frappent la cible, ils transférent leur énergie aux atomes de la cible,
provoquant ainsi I'émission de rayonnement X. Ce processus est connu sous le nom de
"rayonnement de freinage" ou "rayonnement de Bremsstrahlung”. La quantité et I'énergie des
rayons X produits dépendent de la tension appliquée aux électrodes du tube et du matériau de
la cible. Les tubes a rayons X sont largement utilisés dans de nombreux domaines, tels que la

médecine, la recherche scientifique, I'industrie et la sécurité [10].

Il est composé d'un filament et de deux électrodes, une cathode et une anode, confinées par
le vide. Lorsque le filament est chauffe, il produit des électrons. En appliquant une différence
de tension entre les deux électrodes, les électrons sont accélérés vers I'anode, ce qui provoque
des collisions a grande vitesse qui liberent de I'énergie vers l'anode. Cette énergie est
partiellement réfléchie sous forme d’énergie de rayons X [11]. La figure II-3 et figure 11-4
représenté le principe de tube a rayon X et la production de rayons X.
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Figure 11-3 Tube a rayons X [11].
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Figure 11-4 Transitions électroniques responsables de la production de rayons X [12].

11.1.4 L’échantillon

La préparation des échantillons pour la diffraction des rayons X est une étape cruciale pour

obtenir des résultats optimaux. Cette étape a un impact significatif sur la précision de

I’enregistrement du diagramme de diffraction et sur les informations qui peuvent en étre

extraites. Par exemple, les méthodes de préparation d'échantillons polycristallins peuvent

induire des orientations préférées, qui sont souvent nécessaires en raison du conditionnement

de poudre requis pour préparer les échantillons plats requis pour les diffractometres a rayons X

utilisant les géométries de Bragg-Brentano. Diverses méthodes sont utilisées pour garantir une

bonne formation des échantillons, telles que le broyage et la manipulation des échantillons.[13]

Dans la configuration Bragg-Brentano, les raies de diffraction sont générées avec une

grande finesse et une intensité élevée. Le faisceau incident peut étre ajusté a différents angles,
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et le détecteur est mobile, ce qui permet de capturer le faisceau diffracté. Ce dernier converge
vers un point spécifique sur le cercle de focalisation ou la détection a lieu. La zone irradiée est
déterminée par la taille du faisceau et I'angle d'incidence. Pendant ce temps, I'échantillon en
rotation uniforme a une vitesse angulaire 0 est analysé par le détecteur positionné sur le cercle
de focalisation, lequel tourne autour de I'échantillon a une vitesse de 26 [14], comme présenté

sur la figure 11-5.

Détecteur

Fentes

détecteur Monochromateur

Fentes
d'ouverture

Fentes
de Soller

Tube RX

2 theta

Figure 11-5 Trajet du faisceau en géométrie Bragg-Brentano, a angle d'ouverture, 0

angle incident, 20 angle de diffraction [15].
11.1.5 Techniques expérimentales de diffraction
11.1.5.1. Principe de Diffractometre

Un diffractomeétre est un appareil utilisé en cristallographie pour analyser la diffraction
des rayons X par un échantillon cristallin. Son fonctionnement repose sur le phénomeéne de
diffraction des rayons X par les plans cristallins de I'échantillon, fournissant ainsi des
informations sur sa structure atomique. Pour ce faire, le diffractomeétre utilise un cristal
monochromatique afin de produire des rayons X de longueur d'onde spécifique, qui sont ensuite
diffractés par I'échantillon. En mesurant les angles et I'intensité des rayons X diffractes, il
devient possible de déterminer la structure cristalline de I'échantillon [16].
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11.1.5.2 Méthode de Debye-scherrer

La méthode Debye-Scherrer est une technique d'analyse par diffraction des rayons X utilisée
pour étudier la structure cristalline des matériaux. Elle consiste a bombarder un échantillon avec
des RX et a mesurer les angles de diffraction pour déterminer la structure et les parameétres de
maille du cristal. Cette méthode est souvent utilisée pour analyser des échantillons pulvérulents

ou polycristallins [17].
11.1.5.3 Chambre de Debye-scherrer

Cette configuration est la plus élémentaire. L'échantillon est contenu dans un tube de verre,
appelé « capillaire », rempli de poudre et exposé a une source fixe de rayons X. Il est placé au
centre d'un cercle qui supporte un film photographique. Les rayons X diffractés se présentent
sous forme de cones, ce qui, une fois imprimé sur le film, se traduit par des cercles appelés «

anneaux de Debye » [18]. LA figure I1-6 illustre la chambré de Debye-scherrer

film photographique

o —

a
rayons X

cones
de

WS diffraction’s
-

’
\-'

Figure 11-6 Chambré de Debye-scherrer [19].
11.1.5.4 Méthode de Bragg-Brentano

La méthode Bragg-Brentano, également connue sous le nom de géométrie par réflexion,
est une technique de diffraction des rayons X utilisée pour caractériser la structure cristalline
des matériaux. Dans cette méthode, les rayons X incidents et diffusés sont générés a partir d’une
source fixe et sont tous deux orientés selon des angles fixes par rapport a 1’échantillon.
L'échantillon est monté sur un support rotatif afin que des diagrammes de diffraction couvrant
une large gamme d'angles de diffusion puissent étre obtenus. Cette technologie est largement
utilisée dans 1’analyse de la phase cristalline, la détermination des parametres de réseau et la
recherche sur la texture des matériaux cristallins et les contraintes résiduelles.[20]

la figure 11-7 montre la définition des angles dans le montage de Bragg-Brentano :
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tube a rayons X détecteur de rayons X

<>

échantillon

Figure 11-7 Définition des angles dans le montage de Bragg-Brentano [21].
11.1.6 L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) des solides

L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) est une méthode puissante et non destructive
largement utilisée pour examiner la composition et la structure cristalline des échantillons
solides. Cette technique est essentielle dans de nombreux domaines de la science des matériaux,
la géologie, la chimie, et la pharmacologie, permettant de caractériser les substances dans leur

état solide.

Cette approche fournit une analyse précise et non invasive des échantillons, facilitant la
détermination de leur composition minéralogique, de leur structure cristalline, ainsi que de leurs
caractéristiques physiques. Ces informations sont cruciales pour élucider l'origine, le

développement et les impacts environnementaux des matériaux étudiés.
11.1.7 Les applications de la méthode de diffraction des Rayons X

La méthode de diffraction des rayons X est utilisée dans de nombreuses applications,

notamment :

» Analyse de la structure cristalline : La diffraction des rayons X est largement utilisée
pour déterminer la structure cristalline des materiaux. Cette méthode permet d'identifier
la position des atomes dans un cristal, les distancées interatomiques et les angles de
liaison.[22]

» Caractérisation des matériaux : La diffraction des rayons X est utilisée pour caractériser
différents types de matériaux, tels que les céramiques, les polymeéres, les métaux, les
alliages, les minéraux, etc. Elle fournit des informations sur la composition, la phase

cristalline, la texture, la taille des grains, les contraintes résiduelles, etc [23].
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> Etude des réactions chimiques : La méthode de diffraction des rayons X est utilisée
pour étudier les réactions chimiques, y compris les réactions de synthése de nouveaux
matériaux. Elle peut fournir des informations sur la cinétique des réactions, les phases

intermédiaires, les produits de réaction [24].

» Deétermination de la structure des protéines : La diffraction des rayons X est largement
utilisée en biologie structurale pour déterminer la structure tridimensionnelle des
protéines. Cette technique permet de résoudre la structure atomique des protéines et des

complexes protéiques, ce qui est crucial pour comprendre leur fonction biologique [25].

» Caractérisation des couches minces et des revétements : La diffraction des rayons X est
utilisée pour caractériser les couches minces et les revétements sur les substrats. Elle
fournit des informations sur I'épaisseur des couches, la structure cristalline, la qualité
de l'interface [26].

11.2 Caractérisation morphologique
11.2.1 Microscopie électronique a balayage

La microscopie électronique a balayage est une méthode d'observation des échantillons qui
permet d'obtenir des images a haute résolution de leur surface en exploitant les interactions
entre les électrons et la matiere [27].

La microscopie électronique a balayage est largement utilisée dans divers domaines
scientifiques, notamment dans le domaine médical, biologique, mais aussi dans I'industrie des
semi-conducteurs, de la métallurgie et des céramiques. Cet outil de caractérisation des
matériaux solides, qu'ils soient pulvérulents ou massifs, permet de visualiser la forme et la taille
des particules, la topographie, les défauts, les fractures, ainsi que les faciés et textures des

minéraux et matiéres premiéres [28].
11.2.1.1 Historique du Microscopie électronique a balayage

En 1926, Hans Busch pose les fondements de l'optique électromagnétique et décrit le
fonctionnement des lentilles électroniques. En 1928, lors d'une conversation a Vienne, Leo
Szilard et Dennis Gabor envisagent sérieusement la création d'un microscope électronique, tout

en exprimant des doutes sur la "survie" des échantillons [29].

Dés 1928, Adolf Matthias, professeur a I'Université Technique de Berlin, charge Max Knoll

de diriger une équipe de recherche sur la réalisation d'un microscope électronique, avec des
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étudiants tels que Ernst Ruska et Bodo von Borries. En 1931, Max Knoll, Ernst Ruska et Ernst
Briche décrivent le principe d'un microscope électronique en transmission comme illustré sur
la figure 11-8 [29].

L'histoire de la microscopie a balayage découle en partie des travaux théoriques du
physicien allemand Hans Busch sur la trajectoire des particules chargées dans les champs
électromagnétiques. En 1926, il a démontré que de tels champs pouvaient étre utilisés comme
des lentilles électromagnétiques, établissant ainsi les principes fondateurs de I'optique
électronique géométrique. A la suite de cette découverte, I'idée d'un microscope électronique a
pris forme, et deux équipes se sont intéressées a tester cette possibilité : celle de Max Knoll et

Ernst Ruska de I'Université technique de Berlin, et celle d'Ernst Briiche des laboratoires EAG.

Cette compétition scientifique a conduit a la construction en 1932, par Knoll et Ruska, du
premier microscope électronique en transmission. Ce microscope a ouvert la voie a une nouvelle
ere de visualisation en permettant I'observation d'échantillons a une échelle bien plus petite que

ce qui était possible avec les microscopes optiques traditionnels [29].

Figure 11-8 Ernst RUSKA et Ernst BRUCHE [29].

11.2.1.2 Principe de la microscopie électronique a balayage

Dans un microscope électronique a balayage (MEB), un faisceau électronique est dirigé vers
la surface d'un échantillon, balayant celle-ci. Cette interaction entre les électrons et la matiére
génere divers types d'émissions, comme détaillé dans la figure 11-9. Les électrons secondaires
sont utilisés pour créer une image de la surface de I'échantillon, fournissant un contraste

topographique. Les électrons rétrodiffusés produisent une image présentant un
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contraste chimique sur une surface plane. Enfin, la détection de photons X permet la réalisation

d'une analyse chimique par spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS) [30].

Faisceau d'électrons

\_ _/ Détecteur d'électrons

rétrodiffusés

Détecteur EDS

Détecteur d'électrons
secondaires

Echantillon support

1:Electrons secondaires
2:Electrons rétrodiffusés
3:Photons X

Figure 11-9 Principe de la microscopie électronique a balayage [30].

Le MEB repose sur l'interaction entre les électrons et la matiere. Un faisceau d'électrons
balaie la surface de I'échantillon a analyser, ce qui génére des interactions au niveau de la surface
de I'échantillon [31].

Ces interactions sont :

v" Les électrons secondaires ES :

Lorsque le faisceau d'électrons incident entre en interaction avec les électrons de I'atome de
I'échantillon, cela engendre la production d'électrons secondaires, connus sous le nom de « Se-
conder Electrons » (SE). Ces électrons sont émis & partir d'une couche trés proche de la surface
et sont donc utilisés pour créer des images représentant la topographie de ladite surface. (figure
11-10-a) [32].

v’ Lesélectrons rétrodiffusés ER :

Les "Backscattered Electrons™ (BSE) sont les électrons du faisceau initial qui sont réfléchis
en arriere par I'échantillon aprés avoir subi une ou plusieurs collisions élastiques.
(Figure 10-b) [32].
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Figure 11-10-a Electron secondaire [32]. Figure 11-10-b Electron rétrodiffusé [32].

Un microscope électronique a balayage se compose principalement des éléments
suivants [30], comme illustré sur la figure I1-11 :

* Une colonne maintenue sous vide secondaire

» Une source d'électrons, appelée canon, associée a un dispositif de haute tension pour

accélérer les électrons.

« Unensemble de lentilles électromagnétiques, appelées condenseurs, qui forment un

faisceau fin et intense.

» Une lentille électromagnétique finale, appelée "objectif", qui permet de focaliser le fais-

ceau sur la surface a examiner.
* Undiaphragme objectif.
» Undispositif de déflexion contr6lé par un générateur de balayage.
* Une platine porte-objet mobile.
» Des détecteurs.

» Un systeme de visualisation d'image synchronisé avec le générateur de balayage.
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canon a L
électrons N

lentille
électromagnétique L

condenseur 1 #—&Hr—————9 —

CONAONSOUN 2 i

bobines de T
balayage I3\

condenseur

. g—- - rétrodiffusés

L7

electrons

JL
74
o S \‘g\rb ) ' | Secondaires

échantillon | absorbés

Figure 11-11 Coupe d’une colonne Joél 35CF (document CMTC) et schéma de

principe du microscope électronique a balayage [33].
11.2.1.3 Constitution d'un microscope électronique a balayage
11.2.1.3.1 Le canon a électron

Le canon a électrons crée un faisceau électronique par émission thermoionique a partir d'un
filament métallique chauffé a haute température. Ce filament agit en tant que cathode, tandis
que l'anode, positivement chargée par rapport a la tension du filament, attire les électrons et les
accélére dans la colonne en direction de I'échantillon grace a un champ électrique puissant créé
entre lI'anode et la cathode.[34] La colonne du microscope comprend plusieurs éléments,
notamment un condensateur (une lentille électromagnétique) et des bobines de déflexion
utilisées pour le balayage.la figure 11-12 représente la schéma du principe du canon

thermoélectronique

Axe opuane__SMRIRER
“*{\\%\ i

Filament

Bias
du canon
Wehnelt
o
( Tension kV
o = -+
v —
Lignes — Cross-over du
equipotentielles canon
Anode z
- — —
¥ g
Yo ¢ courant
i 4 d'émission

Vers le systéme
d'illumination

Figure 11-12 Schéma du principe du canon thermogélectronique [35].
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11.2.1.3.2 Détecteur d'électrons secondaire

Les détecteurs sont constitués d'un scintillateur et d'un photomultiplicateur. Les électrons

secondaires a faible énergie émis sont soumis a un faible potentiel d'environ 200 V, les attirant.

Le scintillateur convertit ensuite ces électrons en photons, qui sont a leur tour convertis en

électrons par le photomultiplicateur. Une série de dynodes amplifie ces électrons pour produire

un signal détectable [36], (figure 11-13).

Photo- Photo-
scintillateur cathode Dynode
\
Collecteur ‘:] . i non an
i Guide lumiére ,( ‘ | " \

1 i bn s .
i ik |

——

0 |

+10kV

Figure 11-13 Le principe de la détection des électrons rétrodiffusés [37].

11.2.1.3.3 Détecteur d'électrons rétrodiffusés

Ces détecteurs sont constitues d'un semi-conducteur, formant une jonction pn, et ont une

forme de disque. Les électrons de haute énergie, en raison de leur grande énergie cinétique (5-

40 keV), ne sont pas dévies par un faible potentiel. Par conséquent, ils ne sont pas captés par le

détecteur des électrons secondaires, qui ne recoit que les électrons rétrodiffusés provenant des

parties visibles de I'échantillon [38].la figure I1-14 représente le principe du Détecteur

d'électrons rétrodiffusés.
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incident
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Figure 11-14 Le principe du Détecteur d’électrons rétrodiffusés [37].

11.2.1.4 Application du Microscope Electronique & Balayage

Le Microscope Electronique & Balayage est une puissante technique d'imagerie utilisée dans
une variété d'applications scientifiques et industrielles pour I'analyse et la caractérisation des

matériaux a I'échelle microscopique.[39] Les utilisations du MEB sont les suivantes :

* Image de surface cellulaire ou de matériau.

« Immunomarquage des protéines de surface par billes d’or.

» Imagerie en mode électrons rétrodiffusés.

* Analyse des matériaux biologiques.

» Analyse des défauts et des fractures.

» Controle qualité et développement de produits.
* Recherche en nanotechnologie.

Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons exposé les principes de deux techniques de caractérisation

qui seront employées dans ce travail :

structurale et la microscopie électronique a balayage pour la caractérisation morphologique.

Nous avons également retracé leur historique, examiné leur théorie sous- jacente et mis en

évidence leurs avantages respectifs.
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Introduction

Dans ce chapitre, nous allons étudier les caractéristiques morphologiques et cristallines de
trois échantillons en utilisant I'appareil de diffraction des rayons X disponible a I'Unité de
Recherche en Matériaux et Energie Renouvelable [URMER] de I'Université de Tlemcen, ainsi
qu'en utilisant le microscope électronique a balayage (MEB) disponible a la Faculté des
Sciences au département de physique de I'Université de Tlemcen. Les échantillons a caractériser

sont fournis par le Laboratoire Matériaux Optiques, Photoniques et Systemes (LMOPS), la

figure 111-1 représente les échantillons utilisant :

Figure I11-1 Les échantillons utilisant
Avec :

> Le premier échantillon (A) : AlGaN sur substrat saphir, avec une épaisseur de 0,7um,

non intentionnellement dopé

> Le deuxieme échantillon (B) : AlGaN sur substrat saphir, avec une épaisseur de 0,8um,

dopé au Magnésium (p)

> Letroisieme échantillon (C) : AlGaN sur substrat saphir, avec une épaisseur de 1,2um,
dopé au Silicium (n)

Dans ce travail, nous visons a détailler le fonctionnement de I'appareil de diffraction des
rayons X, tout en obtenant des résultats qui nous permettront de connaitre les caractéristiques
cristallines des trois échantillons. Nous analyserons également leurs propriétés morphologiques
a l'aide du microscope électronique a balayage (MEB). Nous utiliserons également le logiciel
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Match3 pour déterminer les caractéristiques cristallines des échantillons et comparer les

résultats avec ceux obtenus par la diffraction des rayons X.
I11.1 Logiciel Match3

Le logiciel Match3 est un outil spécialisé utilisé pour analyser les données de diffraction
des rayons X (DRX), et il aide les chercheurs & déterminer la structure cristalline des matériaux.
Lorsque les rayons X traversent un matériau cristallin, ils interagissent avec les atomes et se
diffractent a des angles spécifiques qui dépendent de I'arrangement atomique a l'intérieur du
cristal. Cette diffraction produit des motifs qui peuvent étre analysés pour déduire des détails

sur la structure atomique du matériau. La figure I11-2 représente l'interface du logiciel Match3

& Match!
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& = AR I’

* Compostion  Strudure  Properties  Peaks
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Pl H He
P2 U Be BCNOFRNe
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P4 K CaScTi V CrMnFe Co Ni CuZn GaGeAs Se Br Kr
PS RbSr Y ZrNoMoTcRuRhPdAGCdIn SnSbTe 1 Xe
PG CsBaLa Hf TaW ReOs Ir Pt AuHig Tl Pb Bi Po At Rn
P7 Fr Ralc

L Ce PrNdonSmEuGATb DyHo Er TmYb Lu
A ThPa U NpPulnCmEk Cf

Blement selection by mous:  Namy x
5004 Hea =
501 Bt Bloggle  Elem. coun 4 %
P E AN e Formula su 4%
3504 O ) Otic Inorganics only (no C-H-bc
3004
2501
2004
1504
1004
504 Preset: None / new set * Save Delete Reset
2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000 Restraints ~ + Add. entries T Peak list
CuKa (1541874 A) 2eta
Please import diffraction data (e.0. press <Cirl+1>), and/or select restraints on the uppes right-hand side! No matching phases selected up to now.
Press left mouse button to 20om, <Ctri> to mark/add peaks, <Alt> to exdude, <Ciri+Alt> to shift zero-point. 2th: 169.54 d:0.7742 1rel.: 798.00 40470 entries COO-Inorg REV140301 2015.07.06 Exp. date: 27.06.2024

Figure 111-2 Logiciel Match3
111.2.1 Fonctions du logiciel

> Analyse des données : Match3 analyse les donnees générees par les expériences de
diffraction des rayons X. Le logiciel utilise ces données pour calculer les angles de

diffraction et leur intensité, ce qui fournit des informations sur la structure cristalline.

> Détermination de la structure : En comparant les résultats obtenus avec des bases de
données ou des modeles de référence, Match3 peut fournir des interprétations

-47-




CHAPITRE I MANIPULATIONS -RESULTATS ET DISCUSSIONS

concernant la structure cristalline du matériel. Cela se fait en faisant correspondre les

motifs de diffraction des rayons X avec des motifs connus pour certains matériaux.

> Tracé des courbes : Le logiciel trace des courbes qui montrent comment l'intensité des
rayons X diffractés varie avec les différents angles. Ces courbes sont importantes pour

comprendre comment les atomes sont distribués a l'intérieur du cristal.
111.3 Les étapes utilisées pour ce travail :

Le traitement de surface des échantillons est une étape cruciale avant toute caractérisation
par diffraction des rayons X (DRX) ou microscope électronique a balayage (MEB). Nous avons

utilisé le protocole de nettoyage suivant :

v Bain a ultrasons avec de I'acétone pendant 10 minutes.

v’ Bain a ultrasons avec de I'éthanol pendant 10 minutes.

v’ Séchage a l'azote.
111.3.1. Caractérisation structurelle par diffraction de rayon X :
111.3.1.1. Appareillage

L'appareil utilisé est un Rigaku ultima IV et L'Ultima IV se distingue comme le modéle de
pointe des systéemes de diffraction de rayons X (DRX) multi-usages comme illustré sur la figure
111-3. Equipé de la technologie d'optiques a faisceau croisé (CBO) brevetée par Rigaku, qui offre
des géométries paralleles et de focalisation fixes, toujours installées et modifiables a la demande
de I'utilisateur, ce diffractométre a rayons X est capable d'effectuer une vaste gamme de

mesures de maniére rapide.

Le diffractometre utilise un faisceau incident provenant de la raie Kol du cuivre (A=1,54056
A, 40 kV/40 mA), le diffractométre est exploité en mode « @ - 20 ». La collecte des données
se réalise sur différents intervalles : de (0° < 20 < 10°) avec un pas de mesure de 0,01°,
10° <260 < 80° avec un pas de mesure de 0,02°, et de 0° < 26 < 100° avec un pas de mesure de
0,05° [1].
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Figure 111-3 Diffraction des rayons X de Tlemcen « Rigaku ultima IV ».

Les étapes que nous suivons pour la mise en ceuvre de la technique de caractérisation par

diffraction des rayons X (DRX) :

> Préparation des échantillons : Nous nous assurons que les échantillons sont

correctement préparés pour I'analyse. Dans notre cas, il s'agit d'un traitement de surface.

» Ouverture de la porte de I'appareil : Nous appuyons sur le bouton "DOOR LOCK"
(le bouton doit clignoter et émettre un bip sonore), puis faites coulisser la porte pour

l'ouvrir.

> Chargement des échantillons : Nous plagons les échantillons préparés au centre du
MPU-4, Porte-échantillon, un dispositif spécialement congu pour maintenir les

échantillons en place pendant I'analyse.

> Fermeture de I'appareil : Nous faisons glisser la porte pour la fermer complétement et
appuyons de nouveau sur le bouton "DOOR LOCK" pour sécuriser la porte et

commencer l'analyse.
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111.3.1.2 Spectre de DRX sur les échantillons d’AlGaN

111.3.1.2.1 AlGaN sur saphir non intentionnellement dopé
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Figure 111-4 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de AlGaN

non intentionnellement dopé sur saphir.

L'analyse par diffraction des rayons X réalisée sur la couche d'AlGaN déposée sur saphir
révéle plusieurs pics caractéristiques de I'AlGaN (Figure I11-4), situés a des angles précis :
31,36° pour le plan (100) de GaN, 34,90° pour I'AlGaN (0002), 41,50° pour le saphir (0006),
73,85° pour I'AlGaN (0004) et 90,85° pour le saphir (00012). Ces observations corroborent
parfaitement celles documentées dans les recherches antérieures, notamment celles de Prashant
Tyagi et al. [2] comme illustré dans la figure 111-5, et celles de D. Korakakis, K. F. Ludwig, Jr
et T. D. Moustakas, présentées dans la figure 111-6 [3]. Ces résultats confirment que la couche

d'AlGaN sur saphir est polycristalline et cristallise selon la structure hexagonale de type

Waurtzite.
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Figure 111-5 Spectre de Diffraction des rayons X réalisé sur la couche de AlGaN par

Prashant Tyagi et al. [2].
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Figure 111-6 Spectre de Diffraction des rayons X réalisé sur la couche de AlGaN par
D. Korakakis et al. [3].

-51-




CHAPITRE I

MANIPULATIONS -RESULTATS ET DISCUSSIONS

Nous avons également introduit les valeurs obtenues a partir des diffractions des rayons X

dans le logiciel Match, et les résultats obtenus sont présentés dans la figure 111-7.
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Figure I111-7 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de AlGaN

sur saphir par le logiciel Match 3.

Comme illustré dans la figure 111-7, les angles de diffraction 26 pour I'AlGaN sont de 34,95°
et 73,85°, pour le saphir a 41,56° et 90,59°, et pour le GaN a 31,36°.
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111.3.1.2.2 AlGaN dopé Mg sur saphir :
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Figure 111-8 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de AlGaN

dopé au Mg sur saphir.

Le spectre de diffraction des rayons X obtenu sur la couche d'AlGaN dopée au Mg (Figure
[11-8) révele un pic caractéristique de I'AlGaN a un angle compris entre 34° et 35° [3]. On
observe également des pics correspondant au AlGaN a des angles de 34,90° et 73,61°. Aussi la
présence du pic caractéristique GaN a 31,36°. Ces observations confirment que la couche
d'AlGaN dopé Mg sur saphir possede une structure polycristalline et cristallise selon la phase

hexagonale (Wurtzite).

Et aussi, nous retrouvons les mémes valeurs en utilisant le logiciel Match 3 lorsque nous
avons saisi les valeurs obtenues a partir des diffractions des rayons X, comme le montre la

figure 111-9.
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Figure 111-9 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de AlGaN
dopé au Mg sur saphir par le logiciel Match 3.

111.3.1.2.3 AlGaN dopé Si sur saphir :
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Figure 111-10 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de

AlGaN dopé au Si sur saphir.
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Figure 111-11 Spectre de Diffraction des rayons X (DRX) réalisé sur la couche de AlGaN
dopé au Si sur saphir par le logiciel Match 3.

Le spectre de diffraction des rayons X obtenu a partir de la couche d'AlGaN dopée au Si
révéle des angles de 34,90° et 73,61°, caractéristique de I'AlGaN (Figure I11-10) qui confirmés
par logiciel Match 3 (Figure I11-11). Aussi la présence du pic caractéristique GaN a 31,36°. Ces
observations confirment que la couche d'AlGaN dopé Si sur saphir possede une structure

polycristalline et cristallise selon la phase hexagonale (Wurtzite).
111.3.2 Caractérisation morphologique par microscopie électronique a balayage
111.3.2.1. Appareillage

Nous procéderons a l'observation de la morphologie des échantillons en utilisant le
microscope électronique a balayage HITACHI TM-1000 installé & la faculté de sciences de
I'université de Tlemcen. Cela sera réalisé apres avoir introduit les échantillons dans le
microscope et effectué plusieurs agrandissements. La figure 111-12 représente le microscope a

utiliser :

Le microscope électronique a balayage HITACHI TM-1000 fonctionne par balayage d'un
faisceau d'électrons sur I'échantillon pour en obtenir des images de surface a haute résolution.
Avant l'observation, I'échantillon est préparé et introduit dans une chambre a vide, ou un vide
est créé pour permettre un balayage efficace. Un canon a électrons géneére et dirige le faisceau,

qui interagit avec I'échantillon en provoquant I'émission d'électrons secondaires. Ces électrons
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sont captés et transformeés en images numériques, analysées pour étudier la composition et la

structure de I'échantillon.

Figure 111-12 Microscopie électronique a balayage (MEB) « Hitachi TM-1000 ».

111.3.2.2 les résultats obtenus par microscopie électronique a balayage (MEB)

Nous avons obtenu plusieurs résultats suite a divers grossissements, en utilisant les valeurs
de grossissement (x1k, x2k, x2.5k, x5k, x10Kk). Les figures suivantes illustrent les résultats des
images obtenues pour les trois échantillons différents : AlGaN non intentionnellement dopé sur

saphir, AlGaN dopé Mg sur saphir, et AlGaN dopé Si sur saphir.
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111.3.2.2.1 AlGaN sur saphir non intentionnellement dopé

A) 2024/03/27 14:14 D23 x25k 30um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

B) 2024/03/27 14113 D23 x50k 20um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
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C) 2024/03/27 14:1 D23 x10k 10 um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

Figure.111.13 A-B-C : Les images MEB réalisées sur la couche d’AlGaN sur saphir avec

différents grossissements (x2.5k, x5k, x10Kk).

D) 2024/05/08 11:02 D3.1 x1.0k 100um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
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D31 x20k 30um

2024/05/08 11:03
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
Figure.l11.13 D-E : Les images MEB réalisées sur la couche d’AlGaN (sur la tranche) sur saphir

avec différents grossissements (x1k, x2Kk).

L'analyse morphologique que nous avons realisée a l'aide du microscope électronique a
balayage a révélé plusieurs résultats concernant notre premier échantillon (AlGaN sur saphir)
apres avoir effectué plusieurs agrandissements différents. Comme nous pouvons le remarquer,
la surface de I'échantillon est lisse et les grains du matériau sont homogenes, bien que quelques
rares impuretés soient présentes. Les figures 111.13 D et E réalisées sur la tranche révélent la
couche d'AlGaN.
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111.3.2.2.2 AlGaN sur substrat saphir, dopé au Magnésium :

F) 2024/03/27 13:59 D34 x25k 30um

TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

D34 x50k 20um

G) 2024/03/27 13:57
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
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H) 2024/05/08 10:33 D2.0 x10k 10 um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

Figure 111-13 F-G-H : Les images MEB réalisees sur la couche d’AlGaN dopé au Mg sur

saphir avec différents grossissements (x2.5k, x5k, x10Kk).

) 2024/05/08 10:51 D23 x50k 20um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
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) 2024/05/08 10:53 D23 x10k 10 um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

Figure 111-13 1-J : Les images MEB réalisées sur la couche d’AlGaN dopé au Mg sur
saphir avec différents grossissements (x5k, x10K).

En ce qui concerne le deuxieme échantillon, I'AlGaN dopé au magnésium sur saphir, les
analyses ont montré une uniformité dans la distribution des grains (Figure 111-13 F-G-H). De
plus, nous avons obtenu des images sur la tranche (Figure 111-13 1-J) mettant en évidence une
couche uniforme d'AlGaN et une sous-couche de saphir. Ces observations confirment la qualité

de croissance et I'nomogénéité de la couche d'AlGaN dopé au Mg sur le substrat de saphir.
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111.3.2.2.3 AlGaN sur substrat saphir, dopé au Silicium

L) 2024/03/27 14:08

TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

D34 x25k  30um

M) 2024/03/27 14:.07 D34 x5.0k
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN
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N) 2024/03/27 14:06 D34 x10k 10 um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

Figure 111-13 L-M-N : Les images MEB réalisées sur la couche d’AlGaN dopé Si sur saphir avec
différents grossissements (x2.5k, x5k, x10K).

L'analyse au microscope électronique a balayage (Figure I11-13 L-M-N) nous a permis de
visualiser la morphologie de I'échantillon d’AlGaN dopé au Si sur saphir. Les images ont révélé
que la surface de I'échantillon est lisse et que les grains présentent une certaine uniformité, bien

qu'il y ait des impuretés (taches noires).

Conclusion

Dans ce dernier chapitre, nous avons présenté les résultats de la diffraction des rayons X
pour les trois échantillons. Nous avons déterminé les angles de diffraction et les avons comparés
avec les expériences menées par d’autres chercheurs, ce qui nous a confirmé que les trois

échantillons sont polycristallins et cristallisent selon leur structure hexagonale de type Wurtzite.

En ce qui concerne I’analyse morphologique effectuée a I’aide du microscope électronique
a balayage, nous avons obtenu des images des trois échantillons aprés avoir utilisé plusieurs
niveaux de grossissement (x1k, x2k, x2.5k, x5k, x10k). Cela nous a permis d’observer des grains
de surface hexagonaux lisses, avec une uniformité trés réguliére. De plus, cela nous a permis de

visualiser la rugosité de la surface et son étendue.
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Dans le cadre de ce travail intitulé "Caractérisation de deux couches d'AlGaN, I'une dopée n

et l'autre dopée p, par diffraction des rayons X et microscopie électronique a balayage”, nous
avons réalisé une analyse de la structure cristalline des trois échantillons (nitrure d'aluminium
et de gallium sur substrat de saphir, AlGaN dopé au magnésium sur saphir, AlGaN dopé au
silicium sur saphir) en utilisant la technique de diffraction des rayons X (DRX), et nous avons

effectué une analyse morphologique a I'aide du microscope électronique a balayage (MEB).

Le spectre de diffraction des rayons X obtenu a partir de la couche d'AlGaN sur saphir révele
les pics caractéristiques de I'AlGaN, observés a des angles 34,90° et 73,85°, ce qui concorde
bien avec les données de la littérature selon les spectres. De plus, ce spectre confirme que la
couche mince d'AlGaN sur saphir possede une structure polycristalline et cristallise selon la
phase hexagonale (Wurtzite). Nous avons également identifié les pics correspondant au saphir
a des angles de 41,50° et 90,85°.

Par rapport au deuxiéme échantillon, constitué d'AlGaN dopé au magnésium sur un substrat
de saphir, les résultats de la diffraction des rayons X ont mis en évidence les pics caractéristiques
de I'AlGaN a des angles de 34,90° et 73,61°. Ces observations ont également été constatées pour
le troisieme échantillon, constitué d'AlGaN dopé au silicium sur un substrat de saphir. Nous
avons également confirmé nos résultats en introduisant les valeurs obtenues dans notre travail
expérimental dans le logiciel Match3. Nous avons obtenu les mémes angles pour les trois

échantillons.

La caractérisation morphologique réalisée par microscopie électronique a balayage, a
différents niveaux de grossissement (x2.5, x1k, x2k, x5k, x10k), nous a fourni des informations
sur l'état de surface. Les images montrent clairement, pour la couche d'AlGaN non
intentionnellement sur saphir, des grains homogénes avec des surfaces tres lisses, et un
arrangement régulier et uniforme. De plus, cette analyse nous a permis d'observer la présence
de grains lisses pour les deux couches d'AlGaN sur saphir dopée p et n. Concernant la couche
d'AlGaN dopée n, les résultats ont montré des grains brillants avec une surface lisse et une
distribution homogene des grains, ainsi que la présence de quelques impuretés. Le microscope
électronique a balayage nous a également fourni des observations détaillées en coupe
transversale, confirmant la qualité de la croissance et I'nomogénéité de la couche d'AlGaN

dopée au magnésium ainsi que celle dopée au silicium sur le substrat de saphir.
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L'AlGaN présente plusieurs propriétés qui le rendent précieux dans diverses applications,
notamment une large bande interdite, une tolérance thermique élevée et une efficacité quantique
élevée. Ces caractéristiques rendent I'AlGaN adapté a des domaines tels que les diodes

électroluminescentes (LED), les dispositifs laser et les capteurs, entre autres.

Dans cette étude, des caractérisations structurelles et morphologiques des couches
d'AlGaN dopées n et p sur des substrats de saphir ont été réalisées. L'analyse structurelle a été
effectuée par diffraction des rayons X (XRD), tandis que I'analyse morphologique a été réalisée

par microscopie électronique a balayage (MEB).

Les résultats de la diffraction des rayons X ont indiqué que les couches possedent une
structure polycristalline et se cristallisent dans la phase hexagonale (Wurtzite). Les analyses
morphologiques ont révélé que les couches ont des grains lisses et homogenes, avec un

arrangement de surface bien ordonné et uniforme.
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AlGaN exhibits several properties that make it valuable in various applications, including
a wide energy bandgap, high thermal tolerance, and high quantum efficiency. These
characteristics make AlGaN suitable for use in fields such as light-emitting diodes (LEDs), laser

devices, and sensors, among others.

In this study, structural and morphological characterizations of n-doped and p-doped
AlGaN layers on sapphire substrates were performed. The structural analysis was conducted
using X-ray diffraction (XRD), while the morphological analysis was carried out using scanning

electron microscopy (SEM).

X-ray diffraction results indicated that the layers possess a polycrystalline structure and
crystallize in the hexagonal (Wurtzite) phase. Morphological analyses revealed that the layers

have smooth and homogeneous grains, with a well-ordered and uniform surface arrangement.
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