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Résumé

Résumé :

Dans ce travail, nous avons préparé des couches minces d’oxyde de zinc ZnO non dopées et dopées
auxCuivre (Cu)par la méthode sol-gel en utilisant lavoiespin-coating. Les échantillons élaborés
sont séchés dans deuxdifférents nombres de couche (n=3 et n=5)avant le recuit,

Les techniques de caractérisation utilisées pour analyser les couches minces sont :la technique de
spectroscopie Infrarouge, etla spectroscopie UV-Visiblequi a montré une transmittance optique
supérieured 75% dans le visible pour des concentrations (0%, 1%, 3%, 5%, 10%) aussiquel’énergie
de gapest tres proche avec celle de la littérature qui est 3.37eV.

Ces propriétés font de I’oxyde de zinc un matériau de choix dans notre étude.

Mots clés : sol gel, spin coating, oxyde de zinc, couche mince, la spectroscopie UV-Visible
Abstract:

In this work, we prepared thin layers of zinc oxide ZnO un- doped and doped with Copper (Cu) by
the sol-gel method using the spin coating technique. The produced samples are placed in two
different layers (n = 3 and n = 5) before annealing.

The characterization techniques use to analyze thin layers are :the infrared spectroscopy technique
as well as UV-Visible spectroscopy whishshowed an optical transmittance greater than 75% in the
visible for concentrations (0%, 1%, 3%, 5%, 10%) also the gap energy very close to those in the
literature which is 3.37eV.

These properties make zinc oxide a material of choice in our study.

Keywords: gel sol, spin coating, zinc oxide, thin films,UV-Visible spectroscopy
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Introduction générale

Introduction générale

Les oxydes transparents et conducteurs (Transparent Conductive Oxides : TCO) sont des matériaux
remarquables dans de hombreux domainesoptoélectroniques et photovoltaiques [1], avec son large
gap (3.37 eV) et son importante énergie de liaison (60 meV), avoir unedouble propriété,
conductivité électrique et transparence dans le visible, s’impliquer ces matériaux dans plusieurs
domaines technologiques [2]. L’oxyde de zinc (ZnO) est un composé chimique solide, il se
présente généralement & un état solide, il est non soluble dans I'eau et non toxique [1,3].La
technique sol-gel est I’'un des procédés qui nous permet d’obtenir des couches minces de ZnO et
ZnO : Cu homogeénes, ce qui nécessite moins d’équipements rapidement et économiquement.
L’objectif de ce travail est de réaliser les couches minces d'oxyde de Zinc déposées, par la
technigue de sol gel par voie spin-coating sur des substrats de verre en fonction du nombre de
couches avant le recuitet en fonction du dopage jusqu’au début des composites. Lacaractérisation
de nos échantillons a été faite par la spectroscopie UV-visible pour les propriétés optiques, et la
caractérisation Infra rouge pour sonder la nature chimique de la surfacedes couches minces ZnO.
La finalité de ce travail est I’étude del’influence de nombre des couches du substrat sur les
propriétés optiques des couches minces d’oxyde de zinc.

Le présent travail s’articule en troischapitres comme suit :

Au cours du premier chapitre, nousprésentonsune étude bibliographique sur les oxydes transparents
conducteurs (TCO), dont I’oxyde de zinc (ZnO) fait partie.On a commencé dansun premier temps
par la présentation de quelquesinformations générales sur les couches minces et leurs applications,
les différentes propriétés et les différentsdomainesd’application de ZnO, puis on a décrit les
techniques utilisées pour leur élaboration et plusparticuliérement la méthode sol-gel par voie spin-
coating.Enfin nous terminons par les différents types de dopages d’un semi-conducteur, qui est
lapartie essentielle de notre travail.

Dans le second chapitre, nous présentons les différentes étapes suivies pour I’élaboration des
couches minces de ZnO et de ZnO dopées cuivre par le procedé sol-gel, en utilisant la technique
Spin-Coating.On a cité les techniques de caractérisation utilisées pour analyser les couches minces
élaborées, en détaillant leurs principes, qui sont : La technique d’analyse utilisée est I’'UV-Visible,
nous avons utilisé aussi la technique de la spectroscopie Infra rouge.

Le troisiéme chapitre comporte les résultats expérimentaux et leurs explications montrant ainsi
I’effet du nombre de couche mince avant le recuit et les limites de dopage et dépdt de composite
sur les propriétés optiques et morphologie cette technique nous donne aussi une idée sur la
composition chimique des couches minces d'oxyde de zinc.

Et enfin une conclusion générale synthétise les résultats de cette étude.
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1.1 Introduction :

Dans ce chapitre nous donnerons une synthese bibliographique sur les couches minces d’oxyde de
zinc (ZnO), en présentant particulierement ses propriétés structurales, optiques. Son intérét
technologique, ses avantages, ainsi que ses nombreuses applications sous forme de couches minces
et on décrira par la suite les techniques d’élaborations plus particulierement la méthode sol-gel par

voie spin-coating.

1.2 Les couches minces :

1.2.1 Définition des couchesminces :

Par définition, une couche mince est un matériau membranaire qui se développe sur un autre
substrat approprié, une de ses dimensions appelée épaisseur a été fortement réduite et son unité
Angstroms et que cette faible distance entre les deux surfaces frontieres (c'est quasi
bidimensionnel) conduit & une perturbation de la plupart des propriétés physiques [1].

La matiere a I'état solide ( massif) différe de I'état des couches minces en ce qu'a I'état solide
(massif) on ignore le réle des joints (surfaces) dans les propriétés, alors que dans le cas des couches
minces c'est au contraire ,Evidemment, plus I'épaisseur est petite, plus cet effet bidimensionnel est

prononceé.[2].

1.2.2 Principe de dép6t des couches minces :

Pour former une couche mince sur une surface solide (substrat), les particules du matériau du
revétement doivent traverser un milieu jusqu’a un contact intime avec le substrat[3]. A I’arrivée sur
le substrat, une fraction de la particule de revétement adhére (grace aux forces de Van der Waals)
ou réagit chimiquement avec le substrat. Les particules peuvent étre des atomes, molécules, ions

oufragments de molécules ionisées[4].

1.2.3 Applications des couches minces :

Les couches minces ont été utilisées dans de nombreux domaines tels que :
«» L’électronique (les couches conductrices métalliques),
«» L’optique (les couches réflectrices et antireflets),
+»+ La chimie (les couches protectrices),

«» Magnétique {stockage}. [5]
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1.2.4 Les différentes techniques de dépots de couches minces :
Les méthodes de dépdt de couches minces sont hombreuses. On peut distinguer deux grandes
catégories :
a) Les méthodes physiques telles que la pulvérisation dans ses formes :
L’évaporation, I’ablation laser.
b) Les méthodes chimiquesse manifestent en deux :
Les dépots en solutions, Les dépots en phase vapeur [6] .
Les dépOts de couches minces sur des substrats dépendent du type d’application désiré. lls peuvent

étre réalisés des procédés chimiques ou physiques au moyen des techniques.

I.3Généralité sur I’oxyde de zinc :

1.3.1 Définition de ZnO :
L’oxyde de zinc (ZnO) estparmi les semi-conducteurs a large gap, utilisé dans déférents domaines :
en électroniques (transducteurs, capteur & gaz)[6]et photovoltaique (cellules solaires)
[1]Généralement, il se présente a I'état solide sous l'aspect d'une poudre inodore de couleur
blanche. La poudre est largement utilisée comme additif dans de nombreux matériaux. L’oxyde de
zinc est communément appelé blanc de zinc.

L’oxyde de zinc (ZnO) est un composé chimique inorganique réalisé a partir de zinc et
d’oxygéne. Zn est le symbole de zinc, son numéro atomique 30, sa couleur est le bleu-gris.

Ce matériau recouvre environ 0.02 de la lithosphere.

1.3.2 Le choix du ZnO:
Le principal avantage du ZnO est le fait qu’il est non toxique et son abondance sur terre. C’est un

atout indéniable car il permet de réduire les colts de production.

1.3.3 Propriétés de I’oxyde de Zinc :
L'oxyde de zinc présente un ensemble des différentes propriétés susceptibles de recevoir des
applications dans le domaine de I'électronique et de I'optoélectronique [8] . Sa couleur varie suivant

les impuretés qu’il contient : comme exemple, rouge due a la présence de manganese au sein du
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matériau. A  I’état pur, il est transparent [8]. (Voir Figure I 1)

Figure 1 1: Oxyde de zinc (ZnO) massif sous forme naturelle (a, b) et provenant de synthése

hydrothermale [8].

1.3.3.1 Propriétés structurales de ZnO :
L’oxyde de Zinc, connu sous le nom de Zincite a I’état naturel, existe sous trois formes
cristallographiques :

1) La forme cubigue (Rock Salt).

2) Laformeblende.

3) La forme hexagonale (Wurtzite).
Dans les conditions standards, la structure hexagonale compacte de type Wurtzite (figure | 2), est
la plus stable thermodynamiquement. Tandis que la forme blende n’est obtenue que dans le cas de
croissance sur substrats cubiques. La structure (rocksalt), elle n’est obtenue que sous des pressions

élevées.

Le ZnO est caractérisé par :
4+ Le groupe d’espace P63mc.
4+ Les parametres de maille a=0,325 nm et ¢=0,521 nm
4 La structure de I'oxyde de Zinc peut étre représentée par deux mailleshexagonales
compactes, I’une d’ions Zn?*, I’autre d’ion O%, décalée I’une par rapport a I’autre suivant

la détraction de I’axe ¢ d’une distance3/8c [9] [10].
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Rocksalt Zinc blend Wurtzite

LLIT

Figure | 2 : Représentation des structures cristallines du ZnO: (a) rocksalt cubique, (b) zinc blende,

(c)hexagonale wurtzite. Atome de zinc en gris et oxygéne en noir [11]

4 La maille prismatique est constituée de 4 atomes dont les coordonnées sont :
0%:(0:0:0); (2/3:1/3;1/2).
Zn*:(0;0;3/8);(2/3;1/3;7/8) [12]

Chaque atome de zinc est entouré de quatre atomes d’oxygene et vice versa, ce qui donne une

coordinance de 4 : 4.
La figurel 2montre la répartition des atomes de Zn et pour former 2 la structure

cristallographique wurtzite de ZnO [13].
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e L T

Figure 1 3: Structure cristalline (wurtzite) de I’oxyde de zinc. [8]

4+ On remarque que les ions d'oxygénes O%sont disposés suivant un réseau hexagonal
compact. Les ions de zinc Zn* occupent la moitié des positions interstitielles tétraédriques
ayant le méme arrangement que les ions d'oxygenes (Fig. 1 3).

4 Cette maille compte donc 12atomes : 2 sur les sommets, 7 a I’intérieur, 1 sur les bases et 2
sur les arréts. Les principales caractéristiques cristallographiques de ZnO sont représentées
dans le tableau I 1.
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Reéseau Hexagonale Wurtzite
Parametres de maille a=3.2499A°
¢/a=1.6019
=5.2060A°
Distance « d »entre 0%~ et Zn** (le plus Suivant I'axe ¢ :
proche voisin) d=1.96A
Pour les trois autre -~ d=1.98A
Rayon Liaison
ionique pour covalente Zn neuter = 1.31 A
une Liaison O neuter = 0.66 A
coordination 10nique 7n2* = 0.60A 0 = 1384
tétracdrique
Rayon cristallin pour une coordination In*t =074 A
tétraédrique 0% =1244A

Tableau I 1 : Caractéristiques cristallographiques principales du ZnO. [14]

1.3.3.2 Propriétés optiques de ZnO :
4+ Les propriétés optiques des couches minces dépendent fortement de la méthode
d’élaboration et le nombre des couches, le type et la concentration du dopant(le tableau |
2).
4+ L’oxyde de zinc est un matériau transparent dont :
1) Sous la forme massive, I’indice de réfraction est égal a 2 [10].
2) Sous forme de couche mince, I’indice de réfraction du ZnO en couche mince varie
entre 1,9 et 2,2 [16].
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Indiee de éfracton a 560 am 1§19

Indce de réractiona 590 o 2013 200
Largeur d a bande exttomque 60 meV

Tramsmittanee > 009%

Tableau I 2 : Quelques propriétés optiques de ZnO. [17]

1.3.3.3 Propriété électronique :
L’oxyde de zinc est semi-conducteur de type n, les configurations électroniques de bande de
I’oxygéne et du zinc sont :
0 : 1s°2s°2p*
Zn : 1s%25°2p°3s%3p°30"%4s?

Les états 2p de l'oxygéne forment la bandede valence et les états 4s du zincconstituent la zonede
conduction du semi-conducteur du ZnO.

La structure électronique des bandes monteront que le ZnO est un semi-conducteur a gap direct, Le
minimum de la bande de conduction et lemaximum de labande devalence est située au point T de

la zone de Brillouin (figure 1 4).
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La largeur de la bande interdite est de I'ordre de 3,4 eV. [1]
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Figure 12 : Diagramme de bande théorigue du ZnO en structure Wurtzite.[18] [19]

1.3.4 Applications de ZnO :

1.3.4.1 Les Cellules solaires :

> Les cellules solaires sont des systemes constitués de matériaux semi-conducteurs qui

possédent la faculté de transformer I’énergie solaire en énergie électrique. [4]

1.3.4.2. Capteurs de gaz :
» Le principe de détection des gaz est basé sur des mécanismes physico-chimiques au niveau
de la couche d’oxyde métallique lorsqu’elle est en présence de gaz. La détection consiste

en une adsorption de gaz c’est-a-dire une fixation des molécules de gaz sur la surface du
solide. [6]

1.3.4.3. Diodes électroluminescentes :

» Ladiode électroluminescente a pour rdle de convertir une énergie électrique en irradiation
lumineuse.[20]
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1.3.4.4. Photo catalyseurs :

> La photocatalyse est généralement utilisée dans :
> le traitement de I'eau.

> la purification de l'air .....[4]

La figure 1.5 présentequelque domaine d’application de ZnO.

Diodes
Electroluminescentes
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\
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Figure 13: Les applications de ZnO.

1.3.5 Dopage de I’oxyde de zinc

Il existe deux types de dopage :

1.3.5.1 Dopage de type n :

Le ZnO est considéré comme étant un semi-conducteur de type n et un composite non
steechiométrique. Pour un ZnO non dopé de haute qualité, la concentration en donneurs est
généralement autour de1017 cm—3.

Iy a deux groupes des dopants de type n :
- Groupe 111 : Al, Ga, In : en substitution sur les sites Zn.
- Groupe VII : Cl : en substitution sur les sites O. [3]

v Les semi-conducteurs de type n sont appelés semi-conducteurs extrinséques.

10
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Le but d'un tel dopage est de produire un exces d'électrons porteurs dans le semi-conducteur.(La

figure 1 6)

Le 5% Electron €
Ak B & F
n D

o
o
2
o
0

L] ]
L] ]
L1 ]
L X ]
—

F, est appelé niveau donneur.

Figure 14: Dopage de type n. [18]

1.3.5.2 Dopage de type p :
Consiste en une production de déficience en électrons, et donc un exces de trous, est considéré
comme chargé positivement.Le dopage de type p(figure 1 7) dans le ZnO peut étre possible en
substituant n’importe quels éléments deux groupes :
- Groupe | :( Li, Na, K, Cu, Ag) agissant en tant qu'accepteurs superficiels dans des emplacements
de Zn.
- Groupe V :( N, P, As) agissant en tant qu'accepteurs profonds sur des emplacements de O. [3]
[18]

11
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Figure 1 7: Dopage de type P. [18]
1.4 La méthode Sol-Gel :

1.4.1 Historique :

La premiére synthese "sol-gel" d'un verre de silice a été décrite par un chimiste francais, J.J.
Ebelmen lors de la séance de I'Académie des Sciences du 25 Aolt 1845. Le premier brevet "sol-
gel" a été déposé en 1939 en Allemagne par Schott Glaswerke pour la réalisation de

rétroviseurs.[17].

1.4.2Définition :
Le procédé sol-gel correspondant a I’abréviation « solution-gélification» est un processus de
polymérisation (fabriquer un matériau polymere). Cette polymérisation se base sur la
transformation en phase solide d’une solution liquide a base de précurseurs. Entre la solution et le
solide final, on passe par des étapes intermédiaires constituées de colloides qui forment des sols ou
des gels, d’ou le nom de procédé «sol-gel » [22]. (la figure | 8)

Selon la nature du précurseur moléculaire, les synthéses par procédé sol-gel peuvent étre
réalisées suivant deux voies :
[1Voie inorganique ou colloidale [17].
[1Voie organométallique ou polymérique :
Faisant intervenir un précurseur qui est un réactif chimique qui permet d’amorcer la réaction, c’est
souvent un alcoolate (alcoxyde de formule M(OR) n, ou M est un métal, et R un groupe organique
alkyle (CnHn-1).

12
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sUspensions molécules ou
colloidales d'oxydes oligoméres solubles

-afﬁ;,f':ge by
s e

- dépét

l TeC Pt atm

voie colloidale % % voie polymérique

§i0,, Z10s, Ta,0;, Al,0; §i0,, Z10,, Ta,0;, Al,0;,
HfO,, TiO,, Nb,O:, ThO,, densification HfO,, TiO;, Mb,0:, ThO,,
$n0,, S¢,0; N0, T S00°C 3nQ,, In,0q perovskites,

composites — MgQ, hybrides

Figure | 8 : Les étapes de préparation de solution de dép6t a base de différents [17].

Dans les deux cas, la réaction est initiée par hydrolyse (ajout d’eau pour la voie alcoxy et
changement de pH pour former des hydroxydes pour la voie inorganique) permettant la
formation de groupes M-OH puis intervient la condensation permettant la formation de liaisons M-
O-M. (17).

1.4.3Techniques de dépdt des couches minces :

Ils existentplusieurs techniques de dépét des couches minces. La technique sol-gel est classée dans
les méthodes a base de dépdt chimique. [24]

L’idée de base du procédé sol-gel, consiste a la formation des matériaux par la préparation d’un sol
et sa gélification de maniére bien contrélée.

Sol :

Le sol est une dispersion stable de particule d’especes au sein d’un solvant grace a des forces
(mouvement brownien et interaction de van der Waal) ; consiste & hydrolyser de la solution, afin

d’obtenir un sol.

13
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Gel :Les molécules de solvant comme (Ethanol, Eau, Alcool ...) compressions dans le réseau
solide (Précurseur, Acétate), le gel (solide amorphe formé par un réseau réticulé tridimensionnel)

obtenue par polymérisation du sol. Ce gel a deux types : physique et chimique [24].(La figure 1 9)

) -~ ) -

Pt i
= ...0..
O o® |

SOL GEL

Figure 19 : La transformation sol-gel.

-

I.4.4Etape physico- chimique :
L’étape physico-chimigue est une étape chimique de préparation de solution de dépdt a partir

des précurseurs ayons des parametres chimiques [25].

1.4.4.1 Les précurseurs :
Les précurseurs les plus souvent utilisés dans le procédé sol-gel sont les alcoxydes métalliques de
formules générale M(OR) n ou Mdésigne un métal de valence n et Rune chaine alkyle de type (-
C.H....). lls peuvent étre d’une tres grande pureté et présente une solubilité élevée dans une grande

variété de solvants organiques. [3]

I.4.5Mécanismes réactionnels de la méthode sol-gel :

Le procédé sol gel repose sur deux réactions : I’hydrolyse et la condensation.

1.4.5.1 L hydrolyse :
Pour que les alkoxydes puissent condenser a température ambiante, I’hydrolyse des groupements —
OR doit débuter le processus réactionnel. Cette étape est nécessaire pour donner naissance aux

groupements hydroxyles —OH :

M-(OR)n+ H O —™0-M-(OR),,.,;+ R-OH

14
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L’hydrolyse est une substitution nucléophile d’un ligand —OH a un ligand —OR. Elle s’accompagne
d’une consommation d’eau et d’une libération d’alcool. Au cours de cette étape, on crée la

fonctionnalité du précurseur vis a vis de la polycondensation [26].

1.4.5.2 La condensation :
Les groupements —OH générés au cours de I’hydrolyse sont de bons nucléophiles et vont au cours

de la condensation, entrainer la création des ponts M-O-M :

(OR) —M-OH +RO-M-(OR) —©R) -M-O-M-(OR) +R-OH
n- n- n- n-

(OR) 1~ M-OH + HO- M-(OR) 14(OR}—M-O-M-(OR) +H 0
n- n-

Lorsque ces deux réactions sont achevées, on obtient un gel. La transformation de la solution en un

amas polymeérique solide est alors généralement appelée la transition sol-gel.[26].

I.4.6La transition sol gel :

La transition sol-gel passe d'une phase unique, sol, a un gel soluté a deux phases. La polymérisation
est la création d'agrégats polymériques au cours du temps (la taille de du récipient croit). Quand
I'un de ces dimensionnellement la masse atteint I'infini, et la viscosité tend aussi vers I’infini, alors
gue la constant élastique tend vers sa valeur maximale : c'est le pointSol-gel de transition, Donc
I’amas évolue en incorporant plus de groupes polymériques un petit gel se forme si toutes les
liaisons sont utilisées [27]. De plus, la transmission sol-gelsuivi par le comportement mécanique de
la solution, puis traduit par I'augmentationrigueur de la solution, comme toutes les réactions

chimiques, la transition sol-gel y est sensible.ll est schématisé sur la figure ci-dessous (figure 1 10)
L’amas solide formé a partir de la solution de base peut alors étre vu comme une imbrication des

chaines polymériques formant une structure solide désordonnée [17].Leurs éliminations se fait par

I’évaporation [14].

15
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Figure | 10:L’évolution de la viscosité de la solution et de la constante élastique du gel ; tg

correspond au temps au bout duquel la transition sol gel est atteinte. [27]

1.4.7 Parametres influencant sur la cinétique des réactions :

1.4.7.1 La concentration de solution :
La solution utilisée est de plus en plus diluée, c'est-a-dire que les particules actives divergent ; 1l en

résulte un ralentissement et un retard de la vitesse de formation de gel. [25]

1.4.7.2 La température :
La température a une influence sur les vitesses d’hydrolyse et de condensation dés la préparation
du sol, pendant le vieillissement ou le stockage, plus elle est élevée, plus les réactions sont rapides.
[18]

1.4.7.3 Le choix du précurseur :
Le choix du précurseur se fait en fonction de la réactivité de I’alkoxyde, ainsi que de la nature

du matériau que I’on veut élaborer[18]. Il y a aussi le pH de sol (catalyseur) et le choix du solvant.

I.5Méthode de dépdt de couche mince par voie sol gel :

1.5.1 Spin—Coating ou centrifugation :

Cette méthode consiste a déposer par centrifugation une solution déposée en exces sur un
substrat. Elle a I’avantage d’étre facilement mise en ceuvre, pour des investissements modeérés. Elle
donne d’excellents résultats sur les substrats plans [27].

Cette méthode de dépodt peut étre décomposée en quatre phases, qui sont schématisées sur:

16
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1) Le dépdt de la solution (w=0).

2) Le début de la rotation : la phase d’accélération provoque I’écoulement du liquide vers
I’extérieur de substrat (dw/dt=0).

3) La rotation a vitesse constante permet I’éjection de I’exces de liquide sous forme de
gouttelettes et la diminution de I’épaisseur du film de fagon uniforme. (dw/dt =0)

4) L’évaporation des solvants les plus volatils qui accentue la diminution de I’épaisseur du

film déposé. (figure 1 11)

v

0= do/dt#0 do/dt=0 do/di=0
Déposition Accélération Ejection de 'exces Evaporation

Figure 111: Technique de déposition Sol gel : spin coating.

1.5.2 Trempage tirage ou dip-coating :

Le dip -coating ou trempé : il trempe le substrat dans la solution a déposer et le retirer ensuite avec
une vitesse constante, Lors de la remontée, le liquide va s’écouler sur le substrat, a la fin de
I’écoulement, le substrat est recouvert d’un film uniforme et poreux.

D’apreés la littérature, les étapes suivantes (figure | 12) décrivent le procédé dip-coating :[18]

- L’ immersion.

- Le début de sortie du substrat.

- Le dépdt du liquide et début de I’écoulement.

- L’écoulement.

- L’évaporation.

17
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Innmmer-sion Retrait Déposition et
Drainage.

7] g

Drainagze Evaporatiom

Figure | 12: Dépo6t de couches minces : les étapes de la méthode de trempage. [27]

1.5.3 Séchage et traitement thermique :

1.5.3.1. Séchage de couche mince :
Le solvant restant est évaporé par diffusion a travers les pores. Pour développer nos couches, nous
les avons séchées pendant 10 minutes a des températures comprises entre 60 et 100°C. (Figure |
13)

1.5.3.2. Le traitement thermique des couches minces :

Le traitement thermique ou recuit est séparé de la phase de séchage
Le recuit a deux fonctions principales :

1. I’élimination des espéces organiques résiduelles aprés le séchage.
2. lacristallisation et densification du matériau.

Les recuits sont généralement réalisés a des températures comprises entre 300 °C et 700 °C.

18
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Dépot Séchage Recuit

Figure 113 : Séchage et traitement thermique des couches minces. (27)

I.6Avantages et inconvénients de la technique sol- gel

L’intérét porté a cette technique de dépdt réside dans ses avantages tels que :

*Pureté et homogénéité de la solution initiale réalisée a base de précurseurs pouvant étre de grande
pureté.

* Des températures de préparation plus basses qu’avec les techniques classiques

« Facilité d’obtention de dép6ts multicouches.

Mais des inconvénients existent aussi, ils sont :

 Un codt élevé pour certains précurseurs.

» Manipulation de produits organiques volatiles et parfois toxiques sans précaution de base.

* Nécessité de contrbler précisément I’état de surface du substrat [29].

I.7Conclusion :

» Nous avons vu des notions générales des couches minces et leurs propriétés : optique,
structurel, électronique de I’oxyde de zinc, et son dopage et ses utilisations dans différents
domaines d’applicationspour obtenirune bonne qualité des couches minces.

» Le chapitre suivant, nous allons détailler le matériau ZnO non dopé et dopé au cuivre, sur
lequel nous avons travaillé, élaboré a partir d’une solution chimique sol-gel et déposée par

« spin-coating » sur des substrats de verre.
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Chapitre 11 Procédure expérimentale et Techniques de caractérisation

11.1. Introduction :

Il existe plusieurs méthodes d’élaboration des couches minces de ZnO, dans ce chapitre on a
essayéde décortiquer la méthode sol-gel, qui est la méthode adoptée dans notre étude. Puis on a
expliqué en détails les techniques que nous avons utilisées pour caractériser les couches minces
élaborées de ZnO déposées par « spin-coating » sur des substrats de verre, pour obtenir une bonne
qualité des couches minces. Pour ce faire, nous avons caractérisé nos films parla caractérisation

UV-Visible et celle I’infrarouge IR.

11.2.Elaboration des couches minces d’oxyde de zinc par le procédé Sol-Gel par voie
spin coating :
La préparation d’une couche mince d’oxyde de zinc par le procédé sol-gel parvoie spin-coatingpeut
se résumer comme suit :

«» La préparation de la solution.

+ Le nettoyage de substrat.

¢ Le dépdt de la solution sur le substrat

% Séchages.

¢ Les recuits des films minces pour obtenir un matériau cristallisé.

11.2.1 Préparation chimique des solutions (Sol) :
Les produits chimiques utilisés dans la préparation de la solution sont :

a)Acétate de zinc Di hydraté

(C4 H6 04 Zn 2H20) :
Propriétés Formule chimique : Zn
physiques (CH3COO0) 2 : 2 H20.
et Forme : Solide.
chimiques Couleur : Blanc.
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Point de fusion : 237 °C.
Masse molaire : 219,49 g/mol.
Masse molaire : 219,49 g/mol.
T ébullition : 993°C.

Figure 11 1:Acétate de Zinc dihydraté utilisé.

b)
DiéthanolamineDEA
Propriétés Formule
physiques (CH2CH20H) 2NH)
et Masse  molaire
chimiques 105,1356 =+ 0,0048
g/mol

Figure 11 2 : DEA utilisé

Le r6le de DEA comme un stabilisateur.

c)Ethanol

(CH3CH20H)
Propriétés Formule(CH3CH20H)
physiques Dequalité RS et
et 99.99% de pureté.
chimiques Masse  molaire

46,0684 + 0,0023

g/mol.

Solubilité dans I’eau a

20 °C 9549/

Masse  volumique

1.10 g .cm-3Masse

volumique : 0.789g .cm

Figure 11 3: éthanol utilisé
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d) Chlorure de cuivre
CuCI2

Propriétés
physiques
et

chimiques

Formule : CuClI2
:2H20

Masse molaire : 134,45
g/mol.

T° fusion : 498 °C
(anhydre)

Solubilité : 706 geL-1
(0 °C) ; 757 g-L-1 (25
OC)

11.2.1.1Préparation de la solution ZnOpur :

Figure 11 4 : Chlorure de
cuivre.

Pour préparer une solution d'oxyde de zinc, nous suivons les étapes suivantes :

1) Pré-nettoyez la verrerie avec un détergent standard, puis rincez-la a I'eau distillée et séchez-

la dans une étuve a 60°C pendant 30 minutes.

2) On melange 0.65847g d’acétate de zinc dihydraté a concentration C=0.075mol/l dans

40mld’éthanol 99.99 %dans une fiole, et on met un barreau magnétique pour I’agitation.

3) Une agitation magnitique a temperature 65°C pendant 15 minavec une vitesse d’agitation de

300tr/min.

4) Ajouter quelques gouttes de stabilisant DEA ( La couleur de la solution devient

transparente).

5) La solution est portée sous agitation magnétique a 65°C pendant 3 heures (la solution

deviennehomogéne et transparente).

Enfin, nous laissons reposer la solution pendant 24 heures, en la recouvrant du papier d'aluminium,

dans une fiole fermeée.Ceci pour éviter I’évaporation de la solution et minimiser les réactions

chimiques provoquées par la lumiére.(\Voirla figure 11.5)
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Figure 115: Préparation de la solution ZnO pur.

11.2.1.2 Préparation de la solution CuO pur :

On mélange dans une fiole 0.681g de chlorure de cuivre avec un volume 40 ml éthanol 96%de
concentration 0.1 mol/l, on met un barreau magnétique dans la fiole fermé pour avoir une bonne
agitation (la couleur de la solutionvert), plusagitation magnétique pendant 15min a température
65°C, puison ajoute quelque goutte de DEA ( la solution devient bleu et homogéne), le mélange
reste sous agitation pendant 3h. Enfin, nous laissons reposer la solution pendant 24 heures, en la

recouvrant par un papier d'aluminium dans une fiole ferme.

11.2.1.3 Préparation de la solution ZnO dopé par Cu :

Pour la préparation des solutions dopées avec le cuivre en fonction des différentes
concentrations,nous avons suivi les étapes suivantes :

Dans une fiole fermée on mélange un volume V=1ml d’oxyde de zinc avec un volume V de I"oxyde
de cuivre, pendant 10 min de I’agitation magnétique a 65 °C.Nous avons utilisé pour ce travail

différent concentration de dopage : 0%,1%,3%,5%,10% en masse atomique Zn/Cu.
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Zn} pur Cucl2 solution dopé

Figure 11 6: Préparation de la solution ZnO dopé par Cu.

L’étape suivante explique comment calculer un volume de 1%, 3%, 5% et 10% de la concentration
de Cu.(tableau Il 1)

Nous calculons le volume correspondant de CuO pour le dopage :
Ona: C(Zn0O)=0.075 mol/l et C (Cu0)=0.1 mol/l

1. Nombre de mole de ZnO par unité de volume :

n=cv ——~  n=0.04x0.075=0.003mol

2. Nombre de particule de I’acétate de Zinc dans 1 ml :

Np=n xNa
0. 003 x6.023 x10% s 1L
X —1imb

X =0.003 x6.023 x10°=1.8 x10%particules de ZnO.

3. Zn/Cu=1%:;3% ;5% ; 10%.

0.075%6.023 x10% _ > 1L
X e 1ml
0.075%6.023 x10%° ZnO dans 1 ml.
CuO (3%) : 0.075x6.023 x10%° x3/100 = 1.35x10",
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4, 0.1mol

1.35x10% v

S
0.1 x6.023 x10%

G |

 ——

V(Cu0)=1.35x10"® + 0.1x6.023 x10%=22.5pl.

Pourcentage 1% 3% 5% 10%
de dopage
Nombre de
particule ZnO | 4.52x10* 1.35x10% | 2.25x10' 4.51x10'
Volume(ul) 7.50 22.5 37.35 75.87

Tableau 111 : le volume de dopage et le nombre de particule dans la solutionZnO dopé.

11.2.2 Choix du substrat de dépét :
Les propriétés des dépdts sont fortement liées a la nature de substrat, Les substrats utilisés dans ce

travail, sont des lames de verre.

Le choix du verre comme substrat de dép6t a été fait en raison de bon accord de dilatation

thermique qu'il présente avec le ZnO,de maniére a minimiser les contraintes a l'interface couche-

substrat, et pour des raisons économiques, et aussi leur transparence qui s’adapte bien pour la

caractérisation optique des films dans le visible. (31)

Pour préparer les substrats:

a) Découpage :

Les lames de verre sont découpées par stylo découpant aux dimensions (2,5cm). (Figure 11 7)

Figure 11 7 : Découpage des substrats.
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b) Nettoyage :

Pour nettoyerles substrats:

1- Nettoyage dans un détergent simple de vaisselle : les lames sont plongées pendant
30 minutes dans un bain de savon dans de I’eau distillée.

2- Rincage a I’eau distillée.

3- Nettoyage dans I’éthanol, pendant 5 minutes.

4- Un dernier nettoyage avec I’eau distillée, pendant 5 minutes.

5- les substrats sont bien séchés a I'étuve a 60°C pendant une 30mn ou plus.

(La figure 1 8) ci-dessous présente les étapes de nettoyage de substrat

A o200 I\nr;s 5mn

Le substrat —— | Eau savonneuse Ethanol

A\ 4

Apres 5mn

Posé le substrat sur le porte substrat

A

L’eau distillée v

-« Séchage

Apres 5mn

Figure 118 : Les étapes de nettoyage des substrats.

Tout cela afin d'éliminer les traces de graisses et impuretés collées a la surface du substrat.
La figure 11 9,présente les substrats utilisés apres le nettoyage.

Figure 119 : Les substrats de verre utilisé.
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11.2.3 Dépot des couches minces de ZnO dopé et non dopé par spin Coating :

Apres le repos de la solution, on monte un substrat sur le support en le fixant avec les vis (Voir Fig
11.10). On préléve a I’aide d’une micro pipette une petite quantité de la solution (150ul ou 130ul) et
la déposer d’une maniére perpendiculaire a la surface du substrat, On lance la rotation de

4500tr/min pendant 30secondes.

L 2

Figure 11 10 : Dép6t des couches minces de I’oxyde de zinc en utilisant le spin coating.

Mémesétapes pour la solution dopéea concertation de dopage 0%1%, 3% ,5% ,10%.

Tirage ou centrifugation —» séchage —precuit

11.2.4 Traitement thermique des couches minces :
L’étape de dépot est suivie par deux autres opérations thermiques essentielles : le séchage et le

recuit. lls sont nécessaires a I’obtention des couches minces de bonne qualité.

11.2.4.1 Le séchage :

Apres le dép6t, I’échantillon est séché a température 100°C pendant 10 min ,
Pour éviter le choc thermique on laisse une distance entre la surface du substrat et la surface de la
plaque chauffante. Puis on laisse les substrats se refroidir sur un papier jusqu’a la température

ambiante.
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On répete cette procédure plusieurs fois pour réaliser une série d’un tel nombre des couches
successives pour chaque échantillon. Pour nos couches le processus de dép6t-séchage a été répété 3

et 5 fois. Ce qui donne respectivement, 3 ou 5 couches.(Figure 11.11)

Figure 11 11 : Séchagede substrat

11.2.4.2L e recuit :
Le recuit permet d’une part I’élimination des espéces organiques résiduelles apres le séchage, et
d’autre part la densification des matériaux par cristallisation.

Le recuit des couches s’effectue a plus hauts température pour permettre le renforcement de
réseau d’oxyde. Il été réalisé au substrat dans un four tubulaire dans différentes températures et
temps pour chague solution préparer (chaque concentration). On a choisi des températures 400 C°
pendant 1 h.

La(figure 11 12) présente le four de recuit.

Figurell 12 : Four de recuit.

11.3. Les techniques de caractérisation :

Nous avons utilisé quelque technique pour caractériser nos couches minces.
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11.3.1. Caractérisation optique :
11.3.1.1. Spectrophotometre UV-visible :

La spectrophotométrie renseigne sur les propriétés optiques de I’échantillon a analyser comme la
transmission et I’absorption de la lumiére,
I’estimation du gap optique. Elle peut aussi nous
renseigner dans certains cas sur I’épaisseur de
I’échantillon et méme de remonter a ses
constantes optiques [32] [33] (spectrophotometre
UV-Visible de type NANO 300(faculté¢ des
sciences Université de Médéa), dont la gamme
spectrale s’étale sur un domaine de 190nm a
1100nm.

‘ .|||-” 1
mm |||f“'m

Figure 11 13 : La spectroscopie UV-Visible.

Le principe de cette technique repose sur l'interaction de la lumiére émise avec I'échantillon a
analyser. Une partie du faisceau transversal sera absorbée ou transportée par I'échantillon. [34]
Lorsqu'une substance absorbe la lumiére dans le domaine visible et ultraviolet, I'énergie absorbée
provoque des perturbations dans la structure électronique des atomes, des ions ou des molécules.
Un ou plusieurs électrons absorbent cette énergie pour passer d'un niveau d'énergie inférieur a un
niveau d'énergie supérieur, et ces transitions électroniques se font de 350 nm a 800 nm pour le

visible et de 200 nm a 350 nm dans l'ultraviolet.
Il se compose de trois parties de base : Porte-échantillon, source de la lumiére, systéme de

référence et de mesure. Par la lame de mesure (I'échantillon est placé) ou la lame de référence. Son

principe est schématisé sur laFig. 11 14
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Source de lumiére Monochromateur
UV ou visible

Détecteur Référence

Echantillon

Diviseur
de faisceau

Figure 11 14 : Principe Spectrophotometre UV-Visible.

11.3.2. Caractérisation par spectroscopie infrarouge FTIR :
La spectroscopie IR est une technique d’analyse permettant de déterminer la nature des liaisons
chimiques présentes dans un échantillon et d’en caractériser les groupements moléculaires afin

d’obtenir de nombreuses informations sur la conformation et les éventuelles interactions [36]

2 oy

FTIR.- 8400

Figure 11 15. Image du spectrophotométre Infra rouge.

11.3.2.1. Principe du spectrophotométre infrarouge :
Le spectrophotométre IR dispose d’une source de rayonnement infrarouge, d’un réseau optique

et d’un systeme permettant de diviser le faisceau en deux (I’un servant de référence et I’autre est
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Utilisé pour analyser la substance étudiée) et enfin d’un photométre transformant I’énergie regue en
énergie électrique. Le photometre est couplé a un enregistreur (figure Il 16) Les positions des
bandes d’adsorption d’un spectre IR sont repérées soit en longueur d’onde (nm) soit en nombre

d’onde en (cm-1). [37] [38]

ECHANTILLON
DETECTEUR

=P INTERFEROMETRE|

GLOBAR
(source IR)

ORDINATEUR

Figure 11 16 : Schéma de principe d’un spectrométre a transformée de Fourier.[38]

I1.4. Conclusion :

Nous avons vu dans ce chapitre, les étapes d’élaboration d’une couche mince d’oxyde de zinc non
dopé et dopé cuivre par le procédé sol gel Spin-Coating, déposés sur des substrats de verre et les
méthodes de caractérisations (UV-Visible et L’infrarouge ) des couches, qui vont nous étre utiles
pour étudier les propriétés optique et la nature de la liaison chimique de nos couches, , basé sur 2

parametre( limite de dopage, dép6t de les composites et le nombre des couches avant le recuit)
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Chapitre 111 : Résultats et Discussions

I11.1 Introduction :

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats obtenus des caractérisations des couches minces
d’oxyde de Zinc qui ont eté deposées par la technigue sol-gel par voiespin-coatingsur les lames de
verre. Ce dernier a été fait en fonction des parameétres suivants : le nombre de couches avant le
recuit, ainsi une discussionsur lespropriétésoptiquedeZnO et ZnO : Cu.

I11.2 Caractérisations optiques :

111.2.1. La transmittance :
Dans cette section, nous allons marquer les résultats obtenus d’analyse optiques des échantillons

étudiés comme la transmittance et le gap optique. Elle a été faite dont la gamme spectrale de

longueur d’onde de 200 41000 nm avec un pas de 1 nm.

111.2.1.1 ZnO pur et dopé :

a. Effet de nombre des couches avant le recuit :
La figure I1l.1présente les spectres de transmittance des couches minces de ZnO dopées Cu a 0%,
3%, 5% et 10% recuites a 400 °C avec un nombre de couche n=3
n =nombre de couche avant le recuit.

110

100 S
90 —

a0 -

70 5

60 S

50 5
In0:Cu (108 ),n=3

—Zn0 pur,n=3
——Zn0:Cu (5%),n=3
—— Zn0:Cu (3%),n=3

40

Transmittance(%)

30+

20

10

T T I T T T T T T T I
300 400 500 B0 700 800
Longueur d'onde{nm)

Figure I11.1 :spectres de transmittance en fonction la longueur d’onde des couches minces de

ZnO et ZnO : Cu a T=400°C avecnombre de couches avant recuit n=3.
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On remarque que tous les films représentent une transmission supérieure a 75% dans la région du
visible (98% pour le ZnOpur (0% de dopage). Tous les films présentent unetransmittancequi
augmente dans la gamme spectrale de longueur d’onde de 370nm-400nm. Ensuite, elle se stabilise
a une valeur permanente (devient les couches minces transparentes), entre 400 et 800 nm dans
domaine visible.

On remarque qu’avec I’augmentation du dopage il y a un léger décalage des courbes vers la gauche
(augmentation du gap). [23]

La figure 111.2 présente les spectres de transmission des couches minces de ZnO dopées Cu a
0%,1% 3%, 5% et 10% recuites a 400 °C avec un nombre de couche n=5.

—In0 pur ,n=5
— Zn0:Cu(1% ),n=5

——Zn0:Cu (5% ),n=5
—— In0:Cu(10% ),n=5
100 4 —— Zn0:Cu{3%),n=5
80 1
S
S 60-
c
©
=
£
e 404
£
|_
20 -
O T L]

T T T T T T
300 400 500 600 700 800

Longueur d'onde (nm)

Figure 111.2 : le spectre de transmittance en fonction la longueur d’onde des couches minces de
ZnO pur et dopé Cu a T=400C* avec n=5

On remarque que tous les films représentent une transmission supérieure a 75% dans la région du
visible, aussi augmente dans la gamme spectrale de longueur d’onde de 370nm-400nm. Ensuite,
elle se stabilise a une valeur permanente (devient les couches minces transparentes), entre 400 et

800 nm dans domaine visible, La transmission maximale est (1% de dopage) puis celle du (5%) et
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enfinlavaleur la plus faible a 10%,0n remarque qu’avec I’augmentation du dopage il y a un

décalage des courbes vers la gauche.

Remarque :

La forte baisse de la transmittance pour les longueurs d’ondes inférieures a 360 nm, correspond a
I’absorption fondamentale de ZnO due a la transition entre la bande de valence et la bande de
conduction [13].

La valeur de la transmittance correspond a n=3 supérieure a celle den=5, Donc le nombre de
couches influent sur les valeurs de transmittance. En plus, lescouches minces préparées sont

transparentes dans la région de visible pour les deux cas.

111 2.2 Mesure de I’énergie de gap :
On observe qu’il y a une région de forte transmission, région correspond a (A<400nm) dans les
films de ZnO de n=5 et n=3.

D’apreés la littérature[22],une méthode simple peut estimer la valeur de I’énergie de gap enUtilisant
hc  12400(eV)

la relation suivante: Eg=h v (sachant que : Eg = —

A Amin (A°) 4]

Eg : le gap optique en (ev),
h : la constante de Planck.

C : lavitesse de la lumiére dans le vide.
A : La longueur d’onde minimale.

Nous extrayons les valeurs desénergies de gap correspondant a la longueur d’onde (1) minimale.

Pour n=3 :
Concentration de dopage L’énergie de gap de ZnO
Pour n=3 (eV)
0% 3.41
3% 3.41
5% 3.40
10% 3.40

Tableau 111 1 : les valeurs de les energies de gap de ZnO pour n=3
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+ Donc les valeurs expérimentalesde bande interdite de nos couches de ZnO se situent entre
3.40ev et 3.42ev.

4+ Les valeurs expérimentales proches avec les valeurs de littérature 3.37ev [13,23].

Pour n=5
) L’énergie ]
Concentration L’énergie de
de gap "
de dopage gaplittérature [22](eV)
(V)

0% 3.41 3.280
1% 3.42 3.285
3% 3.41 3.280
5% 3.41 3.276
10% 3.40 X

Tableau 11 2 : les valeurs des énergies de gap et des énergies de littérature ZnO pour n=5

Comparaison :

e D’apres les résultats dutableau I11. 2 les valeurs de I’énergie de ZnO et I’énergie de gap
de la littérature[22]. On observe les deux valeurs sont proche pour chaque concentration.

e nous remarquons que le taux du dopage par le cuivre influe sur I’énergie de gap du ZnO.
Une diminution d’énergie de gap (Eg (Cu : 3% et 5% et 0%) =3.41 eV),par rapport a Eg
(0%,3% =3.280 eV)[22]est apercue lors de I’insertion du cuivre (Cu) dans la matrice

[13]du ZnO et apreés elle croit Iégérement pour un taux de dopage (1%).

111 3.1 Caractérisation de I’infrarouge :
Les spectres infrarouge a transformée de Fourier (FTIR), de type « Perkin Elmer »Piloté par un
micro-ordinateur, Ont été effectués a I’aide d’un appareil de type Spectrum One dans la gamme des

longueurs d'onde de 400 cm-1 a 4000 cm-1.La résolution spectrale est de4,0 cm-1.

Les analyses par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) se sont fait au niveau

de laboratoire de halle technologique.
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111 3.1.1 Analyse de spectroscope IR de 3 couches de ZnO :
Les propriétés vibratoires des matériaux synthétisés dépendent des positions des bandes et les pics
d’absorption de la composition chimique et de la structure des films minces aussi de la

morphologie des films minces[47].

Le spectre de FTIR d’une couche mince de ZnO de 3 couche est représenté sur (la figure 111 3) et
(la figure 1114).

La bande d’absorbanceoudetransmittance observée a 671cm-1 est attribuée aux vibrations
d’étirement de ZnO [22].Le large pic dans le gamme de 3900 a 3800 cm-1 est attribué a la
molécule d’eau(H-O-H) présent dans les filmes minces [47 ,23]. Les pics faibles a 1550cm-1 et
1665 cm-1 sont attribuées respectivement aux vibrations des liaisons C=0symétriques et
asymétriques. Les pics d’absorption apparaissant a 2380cm-1 sont dus a I’absorption du CO2
(O=C=0) [14] atmosphérique par le cation métallique,aussicette bande de transmittance est le
résultat des conditions expérimentales dans lesquelles a lieu la préparation des couches minces qui

se fait a I’air ambiant (présence du dioxyde de carbone et d’oxygéne) [23].
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Figure 111 3 : Spectre de transsmittanceFTIR des échantillons de 3 couches de ZnO.
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Figure 111 4 : Spectre de I'absorbance obtenues par FTIR des échantillons de 3 couches de ZnO.

Les bandes IR ainsi que I’affectation vibrationnelle pour les couches minces de ZnO sont données

dans (le tableau 111 3).

Les positions des bandes cm-1  [47] Interprétation[47]
671 ZnO
3800,3900 H-O-H
1550, 1665 0=C

2380 0=C=0

Tableau 111 3 : Affectation des bandes IR avec la liaison correspondants.
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11 4 Conclusion :

Aprés les résultats obtenus, on peut dire que le spectre infrarouge analyse les informations sur les
liaisons chimique de ZnO etla spectroscopie UV-visible mesure les caractérisations optique
I’énergie de gap et transmittance qui confirmer les couches minces transparent dans le domaine

visible a partir les paramétres nombre de couche et dép6t de composite.
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Conclusion genérale

+

Dans ce travail nous avons élaboré et réalisé et caractérisé des couches minces de ZnO
pures et dopées par cuivre (Cu) par voie sol-gel sur des substrats de verre, cette technique
permet d’obtenir des dépdts ayant des propriétés qui varient selon les conductions
d’élaboration. Ces couches sont analysées par les techniques de caractérisation des

matériaux, ellea été effectuée par la spectroscopie infrarougeet la spectroscopie UV-visible.

Pour élaborer les couches minces de ZnO nous avons utilisé acétate de Zinc comme source

de zinc, et oxyde de cuivre pour le dopage.

Le but de ce travail est d’élaborer et réaliser des couches minces de ZnO sur un substrat en
verre, ainsi d’étudier I’influence de plusieurs paramétres telle que : le nombre des couches
de séchage (avant le recuit) et le dépdt de composite et le limite de dopage sur les

propriétés optigue et caractérisation morphologiques descouches minces d’oxyde deZinc.

Caractérisation par I’infrarouge IR a confirmé la formation de la nature de la liaison et la
composition chimique de ZnO.

La spectroscopie UV-Visible pourl’étude I’énergie de gap et la transmittance nous
confirmons les couches minces est transparent dans visible avec un gap entre 3.40 et
3.42.et nous remarquerons que tous les films présentent une transmission optique

supérieure a 75 % dans le visible.

Ces résultats confirment I’importance de nos couches minces dans les domaines

technologique : les cellules solaires, photo détecteurs, capteurs des gaz .......... etc.

On a obtenu des bons résultats proches de deux littératures.

Enfin nous avons déposé avec succes des couches minces de ZnO sur des substrats en

verre par méthode sol gel par voie spin-coating.
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