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« Maitrise des parametres experimentaux :

— Conditions chimiques : Concentration et rapport
des especes en solution

— Modes de dépoét : E, J, continu, pulsé
— Controle de la composition des films et de leur

morphologie
SC type n SC type p
BiZ_XTe3+X Bi2+xTe3—X

Bi;Te; 75€g 3 Bly 5Sb, sTe;
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Etude du comportement électrochimique

24 -
[Bi**]=[HTe0?*]=10-3M
Milieu HNO; 1N 16 \
E s /
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-16
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-200 0 200 400 600 800 1000
Potentiel (MV/ECS)

2Bi3* + 3HTeO,* + 18 e + 9H" : Bi,Tes + 6H,0
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Synthese en mode potentiostatique

Bi2-xTeB+x

. Rapport Bi/Te =1

: 0103 M

g 2.10°2 M
Bi2+xTeB-x

-80 -100
potentiel (mV/ECS)
‘ Mode potentiostatique, galvanostatique continu
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Morphologies des électrodepots

Mode potentiostatique

50 nm’

En présence de tensio actifs : rugosité <10nm (rms)

Bi2—xTe3+x

Bl T€, 75

Concentrations
=102 M

500 nm
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Bi,(Tey05€01)3 \-J
Conditions expérimentales

" Principe

[ 2Bi3* + 3yTe!V + 3(1-y)Se!V + 18 e= = Bi,(Te,Se;.y)s }

Electrolyte: |[HNO3| = 1 M

|Bi3+|/(|TeV + Se'V]) =1a2,33
|Bis*|= 102 M
|SelV|/|Te!V| = 0,02 a 0,15
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Plan d’expérience

. 4

60% BI - 36% Te - 49% Se 55% Bi - 41% Te - 4% Se
Electrolyte 1 Electrolyte 2
@ E = -55 mV/ECS ﬂ E =-90 mV/ECS

Bi1 97(T€0.885€0.12)3.03 Bi2 20(T€0.895€0.11)2.80
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BigsSb, sTe;

Conditions experimentales
©_Choix de P’¢électrolyte

TeO,

Milieu Milieu
acide acide et
complexant

Acide perchlorique
HCIO, 1M

+

Acide tartrique

C,H,O, 0,IM

universite - metz
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BiSbTe,
E=-0,17 V/ECS

22 4

[Sb]/[Bi] varie 0] . a
([Bi]+[Sb])/[Te] =1 | ] :

16 4

144 L
124 BIO,SSbl,STeS

10 +

w y=10,8281x + 0,52701
n R°=0,9987

8 4

% de Bi dans le film

6—- .
4 4
24 -7

0f——T— T T T T T T T T T T T

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Sb,Te, .
% de Bi dans la solution

- Aspect pulvérulent, inhomogeéne, forte rugosité
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Premiere approche exploratoire
Conditions de pulse: T =3setT =105

Electrolyte étudié: Electrolyte utilisé en régime continu

([Bi]+[Sb])/[Te] = 102 M et [Sb]/[Bi] = 3
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Bi,:Sb, - Te, M
mode pulsé

Bi,, 70Sby gg T'€; 69
Rugosité = 2,24 pym

jeudi 28 juin 2007 réunion GDR juin 2007



o= \ e

pan

A. Protocoles de syntheses de films par
électrodéposition

B. Caractéerisations

jeudi 28 juin 2007 réunion GDR juin 2007



\.@ .
riaine
Tz

eeeeeeeeeeeee

 Techniques usuelles :

— DRX (cristallographie)

— EPMA, SFX (stoechiométrie) / =

— MEB, AFM (morphologie) pPK

— Effet Hall, Van der Pauw

(propriétés de transport)
— Effet Seebeck

Technigues non-contact

(fllms minces)

Ellipsométrie Spectroscopique
Spectroscopie d'Impédance
Electrochimique (Mott-Schottky)
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Intérét de I'ellipsométrie

X
= ,o:&ztan\P-e'A ey
\p RS ERp
= — [R, 0=
Y Er: EI —
0 R, =

=
-

Plan d’incidence

4

non destructif, mesures in situ, acces a la fonction diélectrique, morphologie...
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© Te(n) * Mallle pseudo-hexagonale
o 1e()  Axe ternaire
* Anisotropie de propriétes physiques
% Analyse par Matrice de Mueller

E Collaboration avec la

7 5& Division Couches Minces

ng a Chilly-Mazarin (Essonne)

;zgf > HORIBA_CEB(N YO

p \

électrodépbt optiguement isotrope
des premiéres monocouches atomiques
aux films de plusieurs microns
Ellipsométrie conventionnelle suffisante
Film polycristallin, orientation aléatoire des cristallites sur le substrat



DIELECTRIC FUNCTION &
(ANALYTICAL INVERSION OF THE ELLIPSOMETRIC DATAS)
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DIELECTRIC FUNCTION & DIELECTRIC FUNCTION g
(ANALYTICAL INVERSION OF THE ELLIPSOMETRIC DATAS) (ANALYTICAL INVERSION OF THE ELLIPSOMETRIC DATAS)
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Plus hautes enercues
Comportement semi-conducteur

| _ Acces
Oscillateur de Tauc Lor;rj(g: A(E-E;)’ O(E-Ey) au

e (E)=at.(E)+ jer(E) (E~Ep"+c’ E i [
am (E)=a(c0)+ZP j cele)y s 9P S

G.E. Jellison, Jr & F.A. Modine (1996)
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Résultats — Bi, g,Te 594 7
* Drude
— p =29 pQ2.m Film co-évaporé : 12 pQ.m[1]
— 1=2251s Film électrodéposé : 20 pQ.m[2]

Monocristal : 40 fs [3]
 Tauc-Lorentz

- E;=0,87 Gap optique

— A=46 -théorie : 0,11-0,12 eV [4,5]

- C=1,70 -monocristaux : 0,12-0,145 eV[6+8]
_ E.=0112 eV -films : 0,11 eV [9]

[1] Zou et al. (2002) [?] Yoo et al. (2005) [3] Unkelbach et al. (1973) [4] Mishra et al. (1997) [5] El Kaddouri et al. (2000) [6]
Austin (1960) [7] Sehr&Testardi (1962) [8] Greenaway & Harbeke (1965) [9] Kaddouri et al.(1999)
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Propriétés optiques de Bi,Te,
acces a la résistivité

« Our work
70 x | = Bi2Te3 single crystal
x N-Bi2Te3 co evaporated thin films

()]

o
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0 — 71 - T - T + T + T + T *~ T * 1
1.80 1.85 1.90 195 2.00 2.05 2.10 2.15 2.2

Bismuth stoichiometry in Bi Te, Films
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«Calcul de la concentration en porteurs N et de la
mobilité p a partir de p,t et m*:
(m*=0,58 mg pour n-Bi,Te,)

Ne’t euN

*Acces au type de Gap :transition indirecte pour
Bi,Te,
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e Ellipsométrie B Effet Hall
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o Efficacité TE a température ambiante

 Hypothese kx =1 W/m/K (Z=S2/px)

eeeeeeeeeeeeee

Bi g Te 3, Bi,, Te s, Bi,, Te,g
S (uV/K) | -167 1115 56
ZT 0,59 0,25 0,07
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