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Résumé

La caractérisation des propriétés ¢lectriques est un axe important dans I’étude du comportement des
matériaux ; leurs déterminations, telles que la résistivité ou la photo-conductivité, dépendent de la technique de mesure
adoptée et des corrections appropriées ainsi que de ’atmosphére contenant ’échantillon. Dans le cadre de cette étude,
nous avons réalisé un dispositif de mesure congu pour effectuer la caractérisation dans un domaine de température allant
de 4°K jusqu 'a 800 °K en utilisant la technique dite des quatre pointes. La configuration de I’échantillon est prise en
considération selon que celui-ci a la forme d’une couche mince, d’une pastille ou d’un barreau. L’étalonnage du
dispositif a été effectué en exploitant les mesures de résistivité de certains phosphates bronzes de tungsténe
[Na, sP4W50;, -KP, W40, - PyW;0s;] obtenues par Benmoussa et col. [1], [2]. Nous avons ensuite mesuré a [’aide du
dispositif élaboré, la résistivité d’une pastille d’oxyde de cuivre CuO de deux maniéres [3] , [4] dans un intervalle de
température [300 °K- 700 °K]. Le dépouillement de ces mesures révéle un comportement de semi-conducteur.
L’évaluation de la largeur de la bande interdite a partir de
la courbe d’Arrhenius donne une valeur du gap égale a 0.39 eV.
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INTRODUCTION:
(Chromel-Alumel) (20) sont disposés dans |'espace

Le principe de la technique employée qui a
été initi¢ par L.B.Valdes [3] repris par J.Laplume
[4]et généralisée par la suite, consiste a injecter un
courant connu dans un échantillon de géométrie
connue et de mesurer la différence de potentiel 4 ses
bornes.

Le dispositif ayant servi de support aux
mesures a €té enticrement mis au point A partir de
piéces en inox (Fig 5a). Il est constitué de deux
cylindres concentriques. Le cylindre (12) assure
I"étanchéité vis a vis du vide. Le cylindre (11)
solidaire du porte échantillon (15) en cuivre, est
utilis¢ comme réservoir d'azote liquide. Les
¢lectrodes de mesure (3) ainsi que les thermocouples

vide créé entre les deux cylindres. Les électrodes
utilisées sont en platine a bouts sphériques, le contact

~de ces demiers avec I’échantillon est assuré par

serrage  meécanique &  l'aide  du  boulon
(8).L'échantillon est mis en sandwich entre les
disques en cuivre (3) et la lamelle en quartz (5). Les
détails de conception sont explicités dans les figures
5a, 5b, 5¢c. Le caractére polyvalent du dispositif a été
pris en considération de fagon & permettre la mesure
d’un maximum de propriétés telles que la résistivite,
la photo-conductivité, I'effet Hall ou le pouvoir
thermoélectrique absolu en fonction de la température
dans une plage allant de 4°K a 800°K. La variation de
la température se fait par chauffage interne avec
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possibilité de travailler en atmosphére controlée.
L’¢talonnage du dispositif a été effectué en exploitant
par comparaison, les mesures de résistivité de certains
phosphates bronze de tungsténe [Na,sP W05 -
KPyW,04 - PyWg0;.] obtenues par Benmoussa et col
[1], ces composés présentent un caractére métallique
ou semi-métallique.

2. Partie expérimentale

L'échantillon ¢tudié dans le cadre de ce
travail a été préparé a partir de la poudre de Poxyde
de cuivre (CuQ ),commercial (Fluka, 98%) mis en
pastille 4 une pression de 10 K.bars puis traité
thermiquement a I'air  pendant 24 heures a la
température de 800°C.

La résistivité de la pastille d’oxyde de cuivre
(CuO) a ¢t¢ mesurée a l'air de la température
ambiante jusqu'a 700°C, les mesures a basse
température n’ont pu étre effectuées car nous ne
disposons  pas pour le moment des structures de
[azote liquide. Les données ont été collectionnées par
un  glectrométre de tvpe KEITHLEY 617
d’impédance d’entrée 2.10°Q et de sensibilité +10pV

V
p=2nd-| = Bl €], D

’ échantillon
ol ;

Vpe est la tension prise entre les électrodes B et C
Lin est le courant injecté dans I'électrode A et
récupére a I’électrode D

d est la distance entre deux électrodes
consécutives,

et d’autre part la relation établie par J.Lplume:
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2a est I'équivalent de la distance d dans la relation
de Valdes.

Y, rayon de I’échantillon ayant la forme circulaire.
Z, C¢paisseur de I'échantillon.

K(a/Zy) facteur de correction déterminé a partir de la
courbe établie par J. Laplume.

p=n

3.RESULTATS ET DISCUSSION

Les résultats de 'étalonnage présentés dans
les figures 1,2,3 montrent une bonne reproductibilité
des résultats obtenus par Benmoussa et col par la
méme méthode des quatre pointes sur les trois
échantillons étudiés, dont les mesures ont effectudes
sous vide.
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Fig. 1: Variation de la résistivité cn fonction de la
température de Na,; sP;W40;,.
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Fig. 2 : Variation de la résistivité en fonction
de la température de KP,W,0,,
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Fig. 3 : Variation de la résistivité en fonction de la
) température de PyWq0;,

Mis a part une étude de la résistivité sur un
monocristal [5 peu d'études ont été menées sur
I"oxyde de cuivre CuQ.

Les mesures de résistivité sur une pastille de
CuO obtenues par les deux méthodes décrite plus
haut sont identiques figures 4a et 4b. Voir tableau.
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Fig. 4a : Variation de la conductivité en
fonction de I'inverse de la température
de I'oxyde de cuivre (CuQ).
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Fig.4b : Variation du logarithme de la conductivité en
fonction de I’inverse de la température de I'oxyde de
cuivre (CuQ).

La variation de la résistivité en [onction de la
température obéit a une loi
décroissante, caractéristique d’un comportement
semi-conducteur. Le calcul cffectué¢ a partir de la
courbe loge o = f{(1/T), afin d’évaluer la largeur de la
bande interdite, nous a permis de confirmer Paspect
traduit par les mesures. En effet loge o est une droite

Eg
de pente ———— qui vaut - 0.9971
-
une valeur de la bande interdite égale a 0.39 eV
légérement différente de celle trouvée ZHENG et col
[5] (0.11 eV). La différence entre les deux valeurs

ce qui donne

exponentielle,

~ pourrait provenir du fait que ZHENG a fait ses

mesures sur un monocristal.

Conclusion :

Le but de ce travail consistant en la mise au
point d’une cellule de mesure des propriétés
physiques  s’est avéré concluant au vu de la bonne
reproductibilité des résultats obtenus, ceci nous
permettra dans un prochain travail d’améliorer ce
dispositif et d’envisager d’autres études sur d’autres
types de composes.

[1000/T |

o*10* p*10° o*10° prio® " |
©Qem)'[3] lQem)4]  |(Qem)'[3]  |(Q.em)[3] ICK"
01748 | 522558 0.1914 | 57.2151 | 341
0.3373 27.0759 0.3693 | 29.6478 | 3.16 |
0.4096 22.4948 0.4446 | 24.6316 | 3.07 |
0.4771 19.1428 0.5224 | 20.9612 | 3.00 :
0.5268 17.3359 0.5768 18.9826 | 2.96
0.5994 15.2366 0.6563 | 16.6839 | 2.92
0.6019 15,1932 0.6582 | 16.6364 | 2.89
0.7247 12.6023 07935 | 137994 | 282
0.8549 10.6814 0.9362 | 11.6960 | 2.73
0.9503 9.6103 1.0406 | 10.5232 | 2.69
1.0957 8.3346 1.1998 9.1263 | 265
1.3297 6.8759 1.4544 7.5290 | 253
1.5144 6.0304 1.6583 6.6031 | 2.49
1.7330 5.2685 1.8981 57689 | 2.43
2.0881 4.3735 2.2865 47889 | 236
2.3940 3.8147 2.6214 41771 | 2.29 |
| 2.6986 3.3842 2.9549 37056 | 2.25 |
3.0957 2.9501 3.3898 | 3.2303 | 217 {
| 3.5324 2.5853 3.8680 2.8309 | 2.10 |
3.9693 2.3008 43464 25113 | 2.06 |
4.5950 1.9873 5.0319 2.1769 | 2.00
5.0830 1.7507 5.7120 1.9670 | 1.93
5.8160 1.5720 6.3686 17193 | 1.90 |
6.6814 1.3669 7.3161 1.4967 | 1.85 |
7.3300 1.2442 8.0372 1.3624 | 1.80 |
7.9560 1.1479 8.7116 1.2569 | 1.75
8.9180 1.0240 9.7659 11212 | 1.71
9.7300 0.9378 10.6633 | 1.0269 | 167
10.5800 0.8632 11.6855 | 0.8451 | 1.63
11.3600 0.8037 12.4427 | 0.8800 | 1.59
12.0000 0.7567 13.2160 | 0.8285 | 156
12.3000 0.7407 13.5017 | 0.8100 | 153 |

Tableau: Mesures expérimentales de la conductivite
et de la résistivité de CuO selon les méthodes de
Valdés et Laplume.
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Fig. 5a:Cellule de mesure de résistivité
vued'ensemble
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(1)- ouverture du cryostat (2)-circuit de refroidissement (14)
3)- bornes de mesure (4)- boulons de fixation g v
5)- flasque supéricur (6)- joint torique (7)- jauge a vide (16) i3 8 (s
8)- vanne pour le vide (9)- vanne pour le gaz rare Ei;;}‘,.y (i
10) -vanne d’isolation (11)- cryostat (12) cylindre (18— g '
extérieur (13)- soudure au brassage Cu - Inox (14)- tige (20— = 5
filetée d*assemblage (13)- cvlindre plein en cuivre 21
(16)- thermocoaxe d’assemblage (135)- evlindre plein en (22|
cuivre(16)- thermocoaxe (17)- disques en cuivre (18)-les

quatre  électrodes 19)- échantillon (20)- thermocouples
(21)- lamelle en quartz 22) - boulon  creux (23)- joint (2)
torique (24)- bouchon en Inox ou lamelle en quartz
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Fig.5b : Vue de dessus
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Fig. Sc: Four électrique et Porte échantillon

(a) - four électrique (1) - Fil dc chauffage

(2) - alésage fileté permettant le changement du porte
¢chantillon Z ;
(b) - porte échantillon : (3) - disques en cuivre

(4 ) - quatre ¢lectrodes (5) — échantillon

(6) - lamelle en quartz  (7)- thermocouple

(8 )- boulon creux
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