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INTRODUCTION

L’alimentation en énergie devient un souci de pérs plus important pour les
gouvernements et, dans la répartition énergétiquiese prépare pour le nouveau siecle, les
énergies renouvelables ont une place a part. Adise des énergies fossiles comme le
charbon et le pétrole qui ont amené respectivernesnpremiéres et deuxiemes révolutions
industrielles et demeurent les principales sourtésergie utilisées actuellement dans le
monde, les énergies renouvelables ne se basestupé#accessibilité a une matiere premiere
brute. Cela donne un avantage certain a ce typeedjé& car dans notre monde qui par
définition est fini ces matiéres premieres finiraoit par disparaitre soit plus probablement
par devenir trop cheres du fait de leur rareté ewahditions d’extraction de plus en plus
complexes. En plus de leur décorrélation du pris deatieres premieres, les énergies
renouvelables ont également un avantage sur letaive] qui est I'autre grande énergie
utilisée dans le monde, grace a une meilleure insageeés des citoyens, notamment par
rapport aux risques industriels. En effet, leséléhts accidents qui ont touché des centrales
nucléaires (Three Mile Island, Tchernobyl et Fulkomt) se sont produits sur trois continents
différents et ont profondément marqué les citoydes différents pays nucléarisés. Cela a eu
pour effet un plus grand contréle des centraleteane de sécurité et donc une multiplication
des codts pour cette énergie. Cette augmentatish gbursuivie jusqu’a arriver au nouveau
réacteur EPR qui doit étre extrémement sécurisé quaiaura peut étre un prix trop élevé a la
construction pour étre rentable industriellememiirg I'image des énergies renouvelables est
tres bonne du point de vue des pollutions engesdngaisqu’il s’agit de construire des
dispositifs qui vont extraire I'énergie de I'envimeement sans le modifier. Ainsi, a l'inverse
des énergies fossiles qui produisent des gaz & ddfeserre et des particules fines ou du
nucléaire produisant des déchets qu'il est trésecoude traiter et qu'il faut donc stocker, soit
temporairement pour les faire refroidir soit quagiinitivement dans des lieux de stockage
étudiés pour leur stabilité géologiqgue comme a Bdems la Meuse, les énergies
renouvelables ne produisent pas de déchets peledarionctionnement. Le dernier avantage
des énergies renouvelables est qu’elles sont rfedtipomme nous allons le voir au prochain
paragraphe, et peuvent donc convenir a tout pags des productions localisées impliquant
moins de pertes entre les lieux de production etcalssommation mais également une
evolution des réseaux de distribution mis en plceours du siecle dernier. En revanche, a
instar des autres énergies, il faut développes dgstémes de retraitement des moyens
industriels développés pour les produire, que ddesdémantélement de centrales nucléaires,
la remise en état des installations miniéres pextrhction du charbon ou de l'uranium, la

5



désaffectation des anciennes centrales thermitjgesetien de barrages hydro-€électriques, le
retraitement des panneaux solaire, etc...

FIGURE 1. RENEWABLE ENERGY SHARE OF GLOBAL FINAL ENERGY CONSUMPTION, 2010
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Figure 1.1 : répartition de la production d’énergiendiale en 2010 [REN21 2012]

Il existe de nombreuses sources d’énergie renobieekdans le monde et elles se
basent sur l'utilisation de cing phénoménes natumebttant en jeu des quantités d’énergie
considérables car se produisant a peu prés patolg globe :

Il'y a tout d’abord la bioénergiénergie que stocke naturellement la vie végétale e
animale en se développant. Ainsi, de tout temphéeames ont utilisé du bois
pour se chauffer ou s’éclairer. De nos jours, o@&tiergie peut étre maitrisée grace
a la production de plantes ou d’algues capablesf@id de fournir de la nourriture
pour les hommes ou le bétail mais dont les déchetsront étre également
valorisés soit en les incinérant pour produire d&edtricité soit en les
transformant pour faire de I'huile qui servira enpacer les combustibles fossiles.
Il est également possible de valoriser les déctiessélevages en méthanisant le
lisier de porc par exemple. Cette bioénergie ekitivement semblable aux
énergies fossiles mais extrait I'énergie d’'un cyabeirt pouvant se renouveler sur
une période de quelgues années.

La deuxieme branche des énergies renouvelabléfahin-électrique La Terre a
en effet un cycle de I'eau dont on peut a chagapeétécupérer I'énergie. Celle-ci
est principalement produite en exploitant les regealimentées par la pluie grace
a des barrages afin d’entrainer des turbines psadtide I'électricité. Il faut savoir
gu’en France meétropolitaine la grande majorité chlgsacités hydro-électriques de
nos rivieres est déja exploitée. En revanche, istexdes moyens de produire de
I'énergie grace a la mer, notamment avec des ugir@8e-motrices qui se servent
des marées comme force pour actionner des turbiaefin, de fagon plus
marginale, il y a l'utilisation d’hydrolienne sergant des courants marins stables
et réguliers au fond des mers et des océans, tilishtion de grosses bouées
segmentées récupérant I'énergie des vagues gitaoesadéformations. Toutes ces
techniques d’utilisation de la mer pour la prodmctid’électricité sont trés
faiblement exploitées de par le monde et spécifitaré en France qui a pourtant
une facade maritime importante.

Tout comme l'eau, 'atmosphere est un des gransksrvéirs d’énergie avec les
courants atmosphériques permettant la productiénedgie éolienneAvant de
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pouvoir transformer ces courants directement eotrédéé les hommes se sont
servi du vent grace aux moulins (et aux moulinslgea pour les cours d’eau) afin
de moudre le grain et de pomper de l'eau pour agendeurs territoires.
Désormais les éoliennes ont remplacé les moulirstormant le vent en
électricité. Il en existe deux grands types : lelgeénes directement implantées sur
terre qui sont faciles a construire et entretehjpeivent servir a une production
tres locale d’énergie mais dont la production esfupettie au vent avec un
caractére aléatoire. Il est également possiblepléanter des éoliennes au large des
cotes (on parle alors d'éoliennes offshores) afirieltes profitent de vents
beaucoup plus réguliers mais avec le désavantage aiiit de mis en place et
d’entretien plus important et la nécessité de ragala production vers les zones
d’habitation ce qui entraine des pertes.

- Une autre énergie renouvelable est produite gracsilésation de la chaleur de la
terre, c’est la géothermika température du noyau et du manteau terrgdurse e
95% du volume total) et de I'énergie des radioélémstabilise la température du
sous-sol de la crodte terrestre. Grace a des nexhinmermiques (moteur Stirling
notamment) il est possible de convertir la chatkusol en électricité.

- Enfin une derniere source d’énergie qu’il est gassid utiliser est celle qui a
permis a la vie de se développer sur Terre : lgiresolaire En effet, le Soleil
envoie 1,5.18 kWh d'énergie sous forme de photon chaque annéequi
représente 15000 fois la consommation mondiale ppouméme période (10000
fois pour la puissance recue au sol). Il existéstroéthodes pour produire de
I'électricité grace au Soleil : le solaire thermoéynique et I'effet photovoltaique.
La premiére est trées semblable a la géothermie maileu de se servir de la
chaleur de la Terre, la lumiére du Soleil est cagtieconcentrée pour chauffer un
liquide caloporteur servant de source de chaleur fo production d’électricité.
Dans la seconde méthode, qui va étre I'objet de¢e citese, la lumiére est
directement convertie en électricité au sein d’'aténau semi-conducteur.

Comme nous l'avons vu, il existe un nombre impdrtdiénergies renouvelables qui
amenent la recherche scientifique vers de nombsduseches afin de les développer. Que ce
soit la biologie pour les bioénergies, la mécanides fluides pour les énergies hydrauliques
et éoliennes, la géophysique pour la géothermithdamodynamique pour les convertisseurs
d’énergie de la géothermie et du solaire thermigtiela physique du solide pour le
photovoltaique. Bien sur toutes ces techniques égakement I'occasion de développer un
grand nombre de procédés d’ingénierie afin d’oénieur production.

Dans ce manuscrit nous allons donc nous intéresd@lectricité d’origine solaire
produite par effet photovoltaique, qui a connu @velbppement important ces dernieres
années. L’industrie du photovoltaique utilise misgirement le silicium comme matiere
premiere (90% du marché mondial) afin de produes ganneaux solaires permettant la
conversion des photons envoyés par le Soleil esirigige. Ce matériau a I'avantage d’étre
abondant sur terre (26% de la masse de la crofiestie) et trés bien connu scientifiguement.
Il existe également d’autres combinaisons de semdiocteurs permettant de produire des
panneaux photovoltaiques mais ils sont généralemdigés dans certains secteurs précis
comme l'aérospatial afin de répondre a des caldesscharges spécifiques.

La fabrication de panneaux photovoltaiques passdaperistallisation de lingots de
silicium de plusieurs centaines de kilogrammes,vquit ensuite étre découpés en plaquettes
puis celles-ci vont subir diverses transformatiafis de permettre la conversion des photons
solaires en électricité. Ainsi, il est importantamtroler la qualité cristalline des lingots, afin

7



qgue celle-ci n'impacte pas le rendement de conwersles panneaux photovoltaiques.
Plusieurs types de défauts peuvent diminuer laitg¢udid lingot et ils apparaissent lors de la
cristallisation du silicium. Tout d’abord le linggeut étre poly-cristallin, il faudra alors
contrbler la taille, la forme et I'alignement desigs. |l se peut aussi que certain éléments
polluants présents dans la matiere premiere, cooesemeétaux, ou dans le four, comme
'oxygéne, I'azote ou le carbone, précipitent deneristal et détériorent le rendement. Enfin,
les défauts que I'on va étudier spécifiquement datie thése sont les dislocations. Celles-ci
sont dues a des fautes dans l'arrangement des plansristal quand, au cours de la
cristallisation du silicium, des contraintes, indgi par le champ thermique ou le collage au
creuset, sont accommodeées. Les dislocations comsnautres défauts ont un impact sur le
rendement photovoltaique.

05

L/L,

0.1

dislocation density (cm'2)
Figure 1.2 : évolution du libre parcours des porsade charges en fonction de la densité de
dislocations [Donotalo 1988-1].

Le but de cette thése sera donc d’étudier et ddirpréa répartition et la quantité des
dislocations au sein d’un lingot de silicium ailade son élaboration grace a un programme
informatique. Il existe dans la littérature desraptes de calcul faits avec des codes dédiés
pour traiter ce probléme. Dans notre cas, un destifs de la thése est également d’étudier si
un code commercial comme Comsol peut étre utiia@s le but d’avoir une mise en place
simplifiée et adaptable pour différents fours detalisation. Cette étude se fera en quatre
parties correspondant au découpage des chapitmesuluscrit :

- Dans le premier chapitre, nous commencerons parireléla fabrication des
panneaux photovoltaiques et les différents phénemdanysiques sur lesquels
cette technologie repose. Nous nous intéressermste au silicium en tant que
matériau, en regardant sa structure cristallinkedifférents défauts de celle-ci
avec une attention plus spécifique portée aux chsions. Apres la description
physique de ces objets nous ferons un état de dlast modeles physiques
permettant de traiter le mouvement et la multipiwa des dislocations
individuellement ou statistiqguement dans I'ensembie lingot. Nous nous
servirons de ces modeéles physiques pour ensuit lailien avec des modeles
numeriques qui ont été proposés dans la littéragaientifique afin de traiter ce
probléme notamment par I'utilisation de logicietsvdloppés spécifiquement pour
cette tache. Dans un dernier temps nous donnerengescription des différentes
méthodes permettant la caractérisation des distmsaau sein du silicium.



Dans le chapitre deux nous nous intéresseronsardatérisation des dislocations
afin de pouvoir définir quelle est la meilleure heiue de caractérisation a
utiliser, tant pour confirmer nos modéles que poaractériser plus ou moins
précisément les lingots obtenus au laboratoire ans dlindustrie. Pour cela nous
commencerons par décrire I'échantillon qui nousisede référence afin de tester
les méthodes de caractérisation et nous effectaseurn comptage précis des
dislocations sur celui-ci. Puis, nous sélectionnsrotrois techniques de
caractérisation rapide afin de les étudier. Danglemier temps une comparaison
des résultats de ces différentes techniques setsé® et nous donnerons les
avantages et les inconvénients de chacune.

Le chapitre trois sera consacré a I'élaboratiomdnodéle numérique permettant
de prévoir la répartition et la quantité des diatams présentes dans le lingot a la
fin de son élaboration. L’originalité de notre déoee consiste a utiliser le code
commercial Comsol, alors que tous les modéles Bcreposent sur des codes
ecrits spécifiquement pour cette tache. Dans ceitthanous traiterons des
dislocations induites par le champ de températureaurs de la cristallisation.
Pour cela, nous reviendrons dans un premier tempsesmodéle physique de
création des dislocations au sein du silicium etr des phénoménes
thermomécaniques liant le champ de température imlyotl et son état de
contrainte. Dans un second temps nous nous ingkmess a la construction des
simulations numériques en décrivant les donnéesaqii nous servir de base et a
I'intégration du modele physique dans le logiciebnol. Aprés cela nous
comparerons les résultats obtenus grace a ces esodekc les résultats des
équipes des professeurs M'Hamdi de SINTEF en Narvey Kakimoto de
l'université de Kyushu au Japon, qui nous ont eBvtgurs données afin de
pouvoir comparer les résultats de notre modélelewrs. Cette comparaison nous
permettra de voir si l'utilisation de codes comnmug peut étre pertinente pour le
calcul des densités de dislocations. Dans un detameps, nous appliquerons le
modele a un four présent au sein du laboratoireSINAfin de comparer les
résultats numeériques et expérimentaux, une carsatién de la densité de
dislocations sera effectuée sur un lingot crigélla I'INES pour servir a la
simulation. Ainsi, le modele numérique construitusoComsol pour la
multiplication des dislocations au sein d’un lingl& silicium aura été comparé a
d’autres modéles numeériques et a la caractérisdtionlingot.

Dans le dernier chapitre, nous étudierons un gtémomene susceptible de créer
des dislocations dans les lingots, a savoir I'agatent/détachement entre le
creuset et le lingot lors de la cristallisationattachement persiste jusqu’a ce que
cette contrainte soit supérieure a I'énergie d’'aditédu silicium sur le creuset. Il
y a alors rupture de la liaison lingot-creuseta@aicela se produit, une contrainte
est exerceée sur le lingot ce qui produit des d&lons supplémentaires par rapport
a celles étudiées au chapitre précédent. Nous ngerdans un premier temps
I'origine de I'attachement entre le creuset etingdt et les phénomenes physico-
chimiques mis en jeu. Aprés cela, nous nous irdéreas au modele physique que
nous allons utiliser afin de modéliser ce problepws nous passerons a
I'intégration de ce modéle au sein du logiciel ComPans ce cas, il ne sera pas
possible d’intégrer la multiplication des dislocats comme pour le chapitre
précédent, mais nous étudierons la contrainte éadars du refroidissement du



lingot jusqu’a ce que le détachement se produi§ie. de valider ce modele, nous
comparerons ses résultats avec une expérience raer@boratoire SIMAP par le
docteur Sylla au cours de sa thése de doctoratr éaguelle on peut constater un
phénomene d’attachement/détachement d’un lingaitid@niure de gallium dans
un creuset en silice. Enfin ce modéle sera appléqué lingot de silicium afin de
voir I'impact de I'attachement sur le lingot. Lartpérature de détachement et la
taille et la localisation des zones ou les dislocat auront pu se développer sous
I'effet de fortes contraintes seront les principaésultats de cette simulation
numéerique.
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Chapitre I: Etat de I'art

Dans ce chapitre, nous allons tout d’abord voirgdespriétés du cristal de silicium
ainsi que son utilisation dans l'industrie. Puisusmous intéresserons aux dislocations,
défauts qui vont occuper la suite de cette étudar Bela nous décrirons leur comportement
au sein du cristal puis nous passerons en revumadegles numeériques existants concernant
leurs origines et leurs multiplications et enfirs ldifférents moyens de caractérisation des
dislocations.

I-1 Le silicium

I-1-a Propriétés et structure cristalline

Le silicium est un élément tres présent sur Tewusqu'il représente 25,7% de la
masse de la croute terrestre, ce qui en fait lxidme élément le plus abondant derriere
'oxygene. Le silicium ne se trouve pas naturellatréel’état pur mais sous forme d’oxyde de
silicium (SiQ), la silice tel que le sable, ou sous forme deatis, qui sont des sels de silice
combinant divers métaux pour donner des minérauxinm® les feldspaths (avec de
aluminium, du potassium, du sodium et du calciwu)l'olivine (avec du manganese et du
fer).

Le silicium a depuis longtemps était utilisé pas lommes, notamment sous forme
amorphe pour la fabrication du verre qui provieatla fusion de la silice. C’est en revanche
avec I'avénement de l'industrie de I'électroniqueecses propriétés, en tant que cristal pur,
vont étre utilisées.

En effet, le silicium en lui-méme fait partie deféamille des semi-conducteurs, il est
tétravalent et cristallise a I'état pur sous lanferd’une structure diamant avec un parametre
de maille de a = 0,54 nm. Comme on peut le voiradigure 1.1, celui-ci adopte un double
réseau cubique a faces centrées (CFC) avec un dwtifeux atomes situés en (0,0,0) et
(1/4,1/4,1/4). Chacun des atomes du cristal et a&eses quatre plus proches voisins par des
liaisons covalents de type sp3 qui forment deaéélires parfaits [Hull 1999].
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Figure 1.1 : maille élémentaire du silicium [Wikdgig].

Les semi-conducteurs comme les isolants possédedtart (gap) entre leur bande de
valence (états d’énergie les plus élevés des étectt OK) et leur bande de conduction (états
d’énergie les plus faibles non occupés par desrélexs a 0K). Le gap des premiers en
revanche est suffisamment faible pour permettrégrapérature raisonnable, le passage
d’électrons de la bande de valence, ou ils ne pduvas participer a des phénomeénes de
conduction, vers la bande de conduction. La tremmséntre isolant et semi-conducteur se fait
par convention pour une énergie de gag) (e 5eV environ et le silicium possede un gap de
1,12eV.

Ces propriétés électriques et son abondance sue dst trés tot intéressé I'industrie
de I'électronique puis de la microélectronique aferconstruire des composants tels que les
transistors pour un codt intéressant bien que delmande une pureté importante des
matériaux. Mais le silicium va pour les mémes nagsmtéresser une autre industrie, celle du
photovoltaique.

I-1-b Utilisation du silicium dans I'industrie photovoltaique
Principe de fonctionnement :

Le but de lindustrie photovoltaique est de fabeiqules dispositifs permettant de
convertir I'énergie que le soleil envoie sous fordeephotons en énergie électrique utilisable
au quotidien par les citoyens (voir figure 1.2).

Pour réaliser cela, le moyen le plus courammetiséitest de se servir d’'un semi-
conducteur sous la forme d’'une plaque fine ou wéaie effet, lorsqu’un photon incident va
rencontrer ce matériau, il va pouvoir exciter uecébn de la bande de valence et le faire
passer dans la bande de conduction, on dit qu'drée une paire électron/trou. L’électron
ainsi excité va pouvoir participer a la conducteun sein du matériau et donc générer un
courant électrique.

Les électrons et les trous qui sont créés par itaken des photons sont également
nommes porteurs de charges. Afin que ces porteuse mecombinent pas tout de suite dans le
semi-conducteur, c'est-a-dire que les électror®sexcitent, mais puissent étre injectés dans
un circuit électrique, il est nécessaire de lesusapet de les collecter. Dans ce but, une partie
du semi-conducteur est dopée P, c'est-a-dire gseatenes possédant moins électrons sur
leur couche externe que les atomes qui constiteesgmi-conducteur sont introduits dans le
matériau. Cette étape va générer un exces dedhionsoté du wafer. L’autre coté est quand
a lui dopé N par ajout d’atomes possédant plugctr@ns sur leur couche externe ce qui aura
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pour effet un excés d’électrons de l'autre cotdajonction de ces deux parties se crée par
diffusion une zone de déplétion et voit I'établissmt d'un champ électrique A5 di aux
charges présentes dans celle-ci. C'est ce chanafriglee qui va permettre de séparer les
porteurs de charges, envoyant les électrons vexai@ N et les trous vers la zone P.

En appliqguant des connecteurs métalliques au berded deux zones on obtient une
différence de potentiel entre ceux-ci et donc wirant électrique.

Electron
R

—

Zone dopée N Electron @j v
B0 |Ezr

) Trou
Zone dopee P

Figure 1.2 : Principe de fonctionnement d’'une delphotovoltaique

Avantage du silicium :

Les cellules photovoltaiques permettant la conwvarsie I'énergie solaire en énergie
électrique peuvent étre réalisées avec de nombnatériaux. Par exemple, on en trouve sous
forme de fines couches de tellurure de cadmium €Fgbur des applications nécessitant un
faible colt et des rendements pas tres élevéseOnggalement avoir des cellules complexes
constituées de plusieurs couches qui permettebtetio des rendements élevés mais qui sont
onéreuses : I'lnGaP/InGaAs/Ge est un matériau faten&ois jonctions offrant un rendement
supérieur a 25% qui est utilisé pour des applioatigpatiales. Malgré tout, c’est le silicium
qui est principalement utilisé pour la fabricatide panneaux photovoltaiques (90% du
marcheé) et ce pour différentes raisons.

Le premier avantage découle du fait que le silicest) comme nous I'avons vu plus
haut, abondant sur Terre et qu’il sert depuis de®es a I'industrie de la microélectronique.
Cela impliqgue qu'il existe des filieres de prodoatiperformantes qui peuvent soutenir une
grosse demande. Bien qu’il existe des differenageseda production de silicium pour la
microélectronique et celle pour le photovoltaiggae( nous détaillerons plus bas : I-1-c) son
prix en tant que matiére premiére est relativerfehte et stable.

L'utilisation ancienne de ce matériau de facon iwvasgar lindustrie de la
microélectronique fournit un deuxiéme avantageestcun matériau trés bien connu. En effet,
il existe de nombreuses études traitant du siliciunme fois de plus, ces études portent sur du
silicium de haute qualité mais celles-ci constitwa bonnes bases pour la compréhension du
silicium pour applications photovoltaiques et sémaloppement.

Un autre critére important pour l'utilisation ddigum est sa capacité a capter les
photons du Soleil. En effet, ce dernier peut étmesaéré comme un corps noir qui émet des
photons dans toute une gamme de longueurs d’ondenecon peut le voir sur la figure 1.3.
Certains de ces photons vont étre absorbés pand&there comme nous le montre la
différence entre les courbes rouges et jaunes. ili@us pourra convertir en paires
électrons/trous les photons qui possedent une iéngugérieure a son énergie de gag =E
1.12 eV. Cela peut également se traduire en longliende de coupure :
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Figure 1.3 : spectre du rayonnement solaire avegisrte rayonnement d’un corps noir a la
température de surface du soleil, en jaune le r@yment recu sur Terre au niveau supérieur
de 'atmosphere, en rouge la rayonnement recuvaanide la mer et en rayé vert la partie

absorbable par le silicium.

Comme on peut le voir sur la figure 1.3, le gsilimi @ une énergie de gap
suffisamment basse pour permettre I'absorptionadglupart des photons émis par le soleil.
Ceux qui auront une énergie plus grande que ledgapilicium seront convertis en paires
électrons/trous et également sous forme de phomm@syibration du réseau cristallin, pour
compenser la différence d’énergie. En revanchex cgul auront une énergie inférieure ne
pourront participer a I'effet photovoltaique, c'@sturquoi on observe une coupure brutale de
I'absorption a la longueur d’'ondg.

De nouvelles techniques permettant de capter weegslnde portion du rayonnement
solaire sont en cours d’élaboration. Certaines iimiervenir des cellules a plusieurs couches,
pas forcement composées de silicium, permettasagter différentes bandes dans le spectre
solaire et ainsi le couvrir dans son ensemble. {Béguse basent sur la cellule a silicium mais
ont pour but de modifier I'énergie des photons wpnt interagir en les « additionnant » (up
conversion) quand leur énergie est trop faible wues « fractionnant » (down conversion)
guand elle est trop haute.

Enfin, un avantage, et non des moindres, du silicast sa non toxicité. En effet,
nombre de matériaux utilisés pour la fabricatios ganneaux solaires sont polluants. Par
exemple, le cadmium utilisé pour les cellules CERt classé dans le Systéme Général
Harmonisé (SGH) comme mortel par inhalation (H33@utagéne et cancérigéne (H341,
H350), nuisant a la fertilité et au feetus (H361&d)ant des effets graves sur les organes suite
a une exposition prolongée ou répétee (H372) eit dtas toxique pour les organismes
aguatiques (H410). Outre le cadmium, lI'arsenicsguit dans les cellules AsGa et le sélénium
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sont classifiées comme toxiques par inhalation gestion et ayant des effets sur les
organismes aquatiques.

Le silicium quand & lui est classé en tant que émasolide inflammable (H228). Bien
gue ces classifications ne tiennent pas comptensdbodes de purification des matériaux,
I'utilisation du silicium dans la fabrication de rpeeaux solaires entrainera moins de
contraintes que pour des matiéres plus toxiques.

I-1-c Elaboration : du sable au panneau solaire

Comme nous l'avons vu précédemment, le siliciunm &réis bon potentiel pour servir
de matériau de base a I'élaboration de cellulequdtaique. Dans cette section, nous allons
dans un premier temps décrire les différentes apeo possibles pour I'élaboration de
lingots de silicium a partir de la silice servant dhatiere premiere puis nous nous
intéresserons a la fabrication des panneaux sslair&ux méme.

Matiere premiére et purification :

La matiére qui va servir a la fabrication de linget silicium pouvant étre utilisé par
lindustrie photovoltaique est une roche partia@jela quartzite, celle-ci étant en effet
constituée de silice pure (S)0dans sa grande majorité. Ce minerai est malgud to
soigneusement sélectionné afin qu’il ne contieraetpp d’'impuretés ou que celles-ci soient
utiles pour la suite du processus.

electrodes

bain de
silice

lingotiére —l—@

Figure 1.4 : schéma d’un four a arc servant adacton du silicium.

Une fois la silice collectée, celle-ci est intragudans de gigantesques fours a arcs
électrigues de plusieurs meétres de diamétre (figudig Ces fours sont équipés d’électrodes
en graphite qui vont permettre d’atteindre une t&rajure d’environs 3000 °C au point le
plus chaud. La silice va alors étre réduite s€elkequiation globale 1.2 pour donner du silicium
de qualité métallurgiqgue (Metallurgical Grade ou M@Gest-a-dire pur a environ 98~99%.
Apres cette étape, le silicium obtenu est transfienés des lingotieres ou il va subir une
premiere ségrégation qui va permettre d’éliminepligpart des impuretés métalliques. On
obtient alors du silicium de qualité UMG-1 (Upgrdddetallurgical Grade).
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Si0, + 2C 2 Si + 2C0(y 12

Le silicium obtenu aprés cette premiére étape diiqaiion n’est pas suffisamment
propre pour servir a I'élaboration de cellules Bekg il va donc étre purifié une seconde fois
selon deux meéthodes difféerentes. La premiere vdiésa@e est celle employée en
microélectronique qui va donner a l'arrivée un maté extrémement pur mais onéreux. Ce
procédé mis au point par SiemBnsonsiste & faire réagir le silicium avec de lacide
chlorhydrique afin de former des composés gazemk ldoTCS (tri-chloro-silane) et d’autres
chlorures (équation 1.3). Ces gaz sont ensuitallésstafin d’éliminer les chlorures des
éléments polluants puis ils sont décomposés soasatmosphére d’hydrogene a 1000 °C
(équation 1.4). La technologie mise en jeu, coastsh travailler avec du chlore qui est tres
polluant et de I'hydrogéne sous haute températeneatide de nombreuses précautions. On a
donc a la fin de ce processus un silicium de qu@N (pur a 99,9999999%) mais tres cher.
Des procédés similaires mais dégradés sont endmdéveloppement afin de fournir du Si
photovoltaique suffisamment pur mais moins cher.

Si+ 3HCI 2 SiHClyg + H, 1.3

4 SiHCl; 2 Si+ 3 SiCl, + 2 H, 1.4

Une seconde voie permettant d’obtenir un siliciumima pur mais exploitable par
l'industrie du photovoltaique est en train de s&ecpour répondre au besoin de celle-ci. Ce
processus se décompose en deux étapes, tout d'&beilitium UMG-1 est refondu puis une
nouvelle étape de ségrégation a lieu pour élimumer partie des éléments qui ont un faible
coefficient de ségrégation. On obtient alors dicigin UMG-2. Ce silicium est ensuite
purifié grace a une torche a plasma ce qui va pamend’éliminer les éléments qui ne
ségrégent pas lors de la solidification, tels qubdre. Le silicium ainsi obtenu a une qualité
solaire (Solar Grade ou SoG).

Elaboration des lingots :

Apres avoir vu les méthodes qui permettent d’obtémisilicium qui va servir de
matiere premiere aux cellules photovoltaiques, rales nous intéresser aux différentes
techniques permettant d’élaborer les lingots deisih qui serviront ensuite a la fabrication
des panneaux solaires. Il en existe quatre prifespde tirage Czochralski, le tirage en ruban,
la coulée 4C et la méthode de la solidificationgeie.

- Le tirage Czochralski (CZ) consistant a plonger un germe dans un bain de
silicium liquide puis a le tirer tres lentement ttan tournant (figure 1.5) afin
d’obtenir un lingot cylindrigue. Comme on peut @nsur la figure 1.5, les wafers
découpés dans les tranches du lingot n'utilisemst tpate la surface et 16% du
silicium est perdu. Ainsi, certaines techniques ét# élaborées permettant de
donner au lingot une section carrée et de limigsr pertes. Cette méthode est
utilisée pour obtenir des lingots de silicium mangtallin représentant la moitié
des panneaux photovoltaique produits a base deusili

- Letirage en ruban est basé sur le méme principe que le tirage Catsitimais le
germe a une forme différente et il faut tirer aavérs de filieres afin d’obtenir un
ruban de silicium. Ce procédé a été exploité inchlgment mais ne I'est plus.
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Wafer pour PV (125x125 mm)
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Figure 1.5 : a gauche principe de fonctionnemerntrdge Czochralski, au centre une image

du procédé et a droite la différence entre le wdf@tgine et celui utilisé dans le module PV.

La coulée continue en creuset froid inductif (Cold Craible Continuous
Casting ou 4C)est une méthode qui a été développée au labor&AP-EPM
pour le cas du silicium [Dour 1998]. Celle-ci catsia faire fondre le silicium par
induction magnétique. Pour cela, le four disposend’ spire principale dans
laquelle circule un courant puis d’'un creuset cosépde segments de cuivre. Le
courant dans la spire principale va induire un antidans le creuset comme on le
voit sur la partie gauche de la figure 1.6. La geate silicium se situe au centre de
cet ensemble et va étre chauffée par effet Jouléepacourants électriques qui y
seront induits. Le bain va étre confiné par lesderde Lorentz entre les courants
induits du creuset et ceux du silicium, ce quiiera les contacts entre le bain et le
creuset, et donc par la méme occasion la contaimmalu bain. Le lingot de
silicium multi-cristallin, qui se forme en bas dgdide, est évacué au fur et a
mesure (figure 1.6 partie droite) pendant que Ie bat alimenté en silicium. On a
donc une coulée qui peut théoriquement fournir lilegots en continu. En
pratique, la coulée est arrétée apres un certaipgel’utilisation pour vider le bain
qui va se charger en impuretés du fait de la ségjogg L'utilisation de ce procédé
de facon industrielle reste marginale.

Silicium polycristallin
» en grains EN

' 'Trén—”e
ALIMENTATION X(
Enceinte
L Creuset froid

FUSION H %: L Inducteur

— Bain de

silicium
REFROIDISSEMENT

— Colonne de
silicium
multicristallin

f+ Argon

. e

Tronconneuse

TRONCONNAGE

TIRAGE

Figure 1.6 : a gauche les courants s'établissarg dae coulée 4C et a droite le principe de

fonctionnement global de celle-ci.

La méthode de la solidification dirigée (DSkst la deuxieme méthode la plus
utilisée pour [I'élaboration de lingots de siliciurpour des applications
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photovoltaiques a quasi égalité avec le tirage Kadski. Dans celle-ci, des
morceaux de silicium sont disposés a la main dansreuset en silice recouvert
d’'un revétement en nitrure de silicium pulvéruledin de remplir I'espace le
mieux possible et d’éviter d’abimer le revétemeniis I'ensemble est introduit
dans un four. Celui-ci est porté a une tempérgtarenettant une fusion complete
du silicium en maintenant un gradient de tempéeatuntre le haut et le bas de la
charge. La chaleur est alors évacuée lentementdaficristalliser le lingot de
silicium depuis le bas vers le haut du creusetartrélant la forme de linterface.
On obtient alors un lingot de silicium multi-cribita de la forme du creuset (figure

Figure 1.7 : (a gauche) un creuset en silice redgorceaux de silicium pour four de
solidification dirigée ; (a droite) ce méme creumates cristallisation du lingot [images de

Photowatt].

L’étape d’élaboration des lingots de silicium estordiale pour la qualité cristalline
du silicium qui va servir a élaborer les cellulémipvoltaiques. C’est donc celle-ci qui sera
I'objet de cette étude et plus particulierememhithode de solidification dirigée.

Conception de la cellule et du module photovoltaigu

Une fois passée I'étape de cristallisation desolisigle silicium, ceux-ci sont coupés
en briques qui ont comme section un carré de lie s futures cellules (156x156 mm) et
écroutés afin d’enlever la zone qui a été en comaec le creuset pour le cas de la méthode
DS. Aprés cela ces briques sont découpées en &mn@bs wafers) de 200~300 pm
d’épaisseur par des scies a fil. Au cours de cag dpérations, environ 50% du silicium est
perdu.

Les wafers sont ensuite lavés et rincés afin diemlées restes des produits utilisés
pour la découpe. Aprés cela, ils sont dopés afierder la jonction PN. Le silicium utilisé
pour I'élaboration des lingots n'a pas été débagade tout le bore, les wafers sont donc
intrinsequement dopés P. Une des faces de ceustcalers mises en contact avec une
atmosphére oxydante contenant des atomes de phesphio par diffusion, vont créer une
zone dopé N.

On obtient alors des wafers avec une jonction FN@jt pouvoir séparer et récupérer
les électrons et les trous générés par les phatordents. Il s’agit maintenant de piéger un
maximum de la lumiére incidente et de collecter pesteurs de charge afin d’obtenir un
courant en sortie. Une texturation de la surface wiafers est réalisée grace a des attaques
chimiques acides ou basiques permettant d’empégmnétriquement les rayons lumineux
de ressortir de la cellule. Une couche antirefletistituée de SiNjui donne cet aspect bleuté
aux cellules, est déposée afin d’avoir un coefficide réflexion trés faible. Durant cette
méme etape, les wafers sont soumis a une atmospy@megénée pour éliminer les liaisons
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pendantes présentes dans la cellule. Les wafetsessnite équipés de contacts métalliques
permettant d’extraire les porteurs de charges.dee arriere, ceux-ci sont constitués d’'une
couche d’aluminium et en face avant d’'une grilleaegent afin de laisser passer les photons.

A la fin de ces étapes, les cellules photovoltasgsent prétes. Celles-ci sont alors
testées afin de voir si elles correspondent aurres voulus puis assemblées afin d’obtenir
des panneaux photovoltaiques. Ceux-ci sont coastitle rangées de cellules montées en
séries et/ou en parallele afin de contrbler laitenst le courant délivrés par le module. Cette
ensemble est enfin encapsulé dans un support gannee protéger les cellules contre les
intempéries, on a alors un panneau photovoltaigue.

I-1-d Influence des défauts cristallins sur les prpriétés photovoltaiques du

silicium

Apres avoir décrit le fonctionnement et la fabiimatdes cellules photovoltaiques,
nous allons nous intéresser a leurs caractérigtigua leurs performances. En effet, toutes les
cellules ne délivrent pas la méme énergie en settieela est di aux défauts du cristal de
silicium. Afin de mieux comprendre ce phénomenesnallons dans un premier temps définir
des grandeurs permettant de caractériser une egluis observer les effets des défauts
cristallins sur ces performances.

Caractéristiqgue I(V), facteur de forme et rendenttume cellule :

Une cellule photovoltaique est construite sur lagiype de fonctionnement de la diode
avec les photons incidents qui génerent un cousapplémentaire (). En tragant une
représentation du courant en fonction de la tenaida sortie d’une cellule (figure 1.8) on
reconnait la caractéristique de la diode quanellale n’est pas éclairée.

I
I
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Figure 1.8 : caractéristique (V) d’'une cellule phwltaigue dans I'obscurité et sous
éclairage [Nichiporuk 2005].

Cette représentation va également permettre derndétr plusieurs grandeurs
caractéristiques d’une cellule photovoltaique. Tdfabord, il y a le courant de court circuit
(Ico), et la tension de circuit ouvert £4). Dans le cas d’une cellule idéale ce serait leaat
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et la tension qu’on obtiendrait en sortie. Or plas cellules on voit que la courbe I(V) ne
décrit pas un rectangle. On peut donc détermingoumt de fonctionnement idéal pour lequel
la puissance utile de la cellule sera maximalec&point le couraniyl et la tension }f sont
définis.

La différence entre la puissance que fournirait phetodiode idéale correspondant a
la cellule et la puissance fournie par cette deeni& son point de fonctionnement est
caractérisée par une grandeur appelée le factetorohe (FF). Plus le facteur de forme est
proche de 1 plus la cellule se rapproche du corapwmt idéal.

FF = Mlv 15
Veolec
Le rendement d’'une cellule photovoltaiqug peut alors étre déterminé comme la
puissance délivrée par cette derniere a son peirfibrictionnement divisée par la densité de

puissance lumineuse incidentg) (ecue par la cellule et par la surface de cel([&t

Vmim Veolee
= MM _ pp L0t 1.6
LYY PS

En plus de ces caractéristiques, on peut égaled&finir la durée de vie des porteurs
de charges minoritaires)(qui représente le temps moyen qui va s’écoulantgu’une paire
électron/trou ne se recombine. Plus la durée dseri@ grande, mieux la cellule fonctionnera
car les porteurs auront le temps de diffuser jumapi’contacts métalliques permettant de les
collecter. La longueur de diffusionf).des porteurs de charges est également assocette a
grandeur par I'intermédiaire du coefficient de agfiion des porteurs (D).

Effets des défauts cristallins sur les propriétéaalcellule :

Les caractéristiques que nous avons vues précedenwoat étre dégradées en
fonction de la qualité cristalline des lingots g8k pour la fabrication des cellules
photovoltaiques. En effet les défauts vont agir mentdes lieux de recombinaison des paires
électrons/trous. Ces défauts vont pouvoir étreiffiérentes natures.

Tout d’abord, la plupart des cellules produites artip de la méthode de la
solidification dirigée sont faites a base de siligi multi-cristallin. Les joints de grains, des
défauts bidimensionnels, sont donc présents surwiafers. Afin d’éviter que ceux-Ci
perturbent la diffusion des porteurs vers les adatenétalliques, les lingots de silicium sont
refroidis avec une interface solide/liquide la phasizontale possible afin de faire croitre des
grains colonnaires. Ceux-ci sont donc allongés gratigulairement a la découpe ce qui
permet d’avoir des wafers avec des joints de grqingarcourent seulement I'épaisseur du
wafer.

Les joints de grains ont deux effets antagonistes la qualité d’'une cellule
photovoltaique. Dans un premier temps, ils vontceatrer les impuretés présentes dans le
silicium ce qui va avoir pour effet de « nettoydiintérieur du grain [Palais 2004]. Ainsi plus
les grains seront petits plus la qualité du matégidintérieur de ceux-ci sera bonne. Dans un
second temps, les impuretés présentes aux jointgrai@s vont en faire le siége de
recombinaison des paires électrons/trous. Ce phémengui a été simulé par [Stokkan 2007],
sera prédominant sur le premier et comme le madatfigure 1.9 si la surface des grains sur
un wafer est inferieure au dixieme de centimétneécévaleur dépendante de la pureté du
silicium utilisé), on constate une chute de la dutté vie des porteurs de charges et donc du
rendement [Ciszek 1993].
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Figure 1.9 : a gauche la durée de vie des porteucharges et a droite la rendement

normalisé d’'une cellule, en fonction de la tailesdyrains [Ciszek 1993].

Ensuite, les matériaux utilisés pour la fabricati@s cellules ne sont généralement pas
de pureté microélectronique comme nous l'avonslug paut. Les impuretés présentes dans
le lingot vont étre des lieux de recombinaison gesrpaires électrons/trous, qu’elles soient
comme précédemment piégées au niveau des joirggeades ou présentes dans la matrice de
silicium. Comme on peut le voir sur la figure 1.1 phénomene a été observé
expérimentalement [Riepe 2010] et également étdideriquement [Azzouzi 2011] [Yuan
2012]. On constate que les concentrations pountdss le rendement chute dépendent de la
nature des impuretés mais que dépasser5ctf® (0,1 ppm), concernant les impuretés
métalliques, est en général néfaste pour le renaeme
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Figure 1.10 : rendement d’'une cellule en fonctieadconcentration en impureté pour (a
gauche) le cas expérimental du chrome, du fer euduwe [Riepe 2010] et (& droite) pour la
simulation de I'effet du soufre [Azzouzi 2011].

Enfin, lors de I'élaboration des lingots de siliwiupour en faire des cellules
photovoltaiques, il se crée des dislocations. €aliesont des défauts linéiques qui ont deux
propriétés facilitant la recombinaison des paifesut d’abord, les dislocations vont, comme
les joints de grains, piéger une partie des imgsrptésentes dans le silicium et également
faciliter la formation de précipités d’oxyde (SI®MO,) a leur proximité [Sumino 1999]. Ces
deux phénomeénes dégradent les propriétés deseseliliotovoltaiques en fonction de la
densité de dislocations.
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Comme on peut le voir sur la figure 1.11, I'infleendes dislocations sur les propriétés
photovoltaiques a été observée [Wight 1981] [Sop®87] et des modeles ont également été
créés afin de rendre compte de I'effet des disionat[El Ghitani 1989] [Donolato 1998-1]
[Donolato 1998-2] [Kieliba 2006]. On peut constafele si la densité de dislocations dépasse
10° cm?, les caractéristiques de la cellule commencenécioitre et donc son rendement
€galement.
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Figure 1.11 : a gauche I'observation de I'évolutitenl’lcc et du e par [Sopori 1987] et a
droite le calcul de la lonqueur effective de diffusdes porteurs de charges par [Donolato
1998-1] [Donolato 1998-2] en fonction de la dendgédislocation.

Nous avons vu dans cette premiére partie qu'il texiglusieurs méthodes de
fabrication de cellules photovoltaiques, que cé aoiniveau des matériaux utilisés ou du
procédé d’élaboration des lingots qui donnerontviegers. Nous avons également défini
comment caractériser les cellules obtenues afimotfaune idée de leurs performances et
enfin nous avons vu que la qualité cristalline datériau va grandement déterminer les
performances photovoltaiques de la cellule.

Dans la suite de ce manuscrit, nous avons fait Heixc de nous intéresser
exclusivement au silicium comme matériau de base pé&aboration des lingots servant a la
fabrication des cellules photovoltaiques car clesnhatériau le plus couramment utilisé. De
plus le procédé d'élaboration choisi comme réfé&esera la solidification dirigée car elle
correspond a une grande part de la production fridlis et qu’elle est également étudier au
sein des laboratoires INES et SIMAP-EPM.

Ainsi, nous avons choisi d'étudier la générationdidocations dans un lingot de
silicium durant sont élaboration par la méthodd¢adsolidification dirigée.

I-2 Les dislocations dans le silicium

Dans cette section, nous allons rappeler la streiafies dislocations au sein d’un
matériau comme le silicium puis le processus miseenre lors de leurs déplacements. Enfin,
nous décrirons le modele physique de multiplicatides dislocations.

I-2-a Natures des dislocations
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Les dislocations sont des défauts linéaires duatrisomme il existe des défauts
ponctuels (les lacunes), des défauts surfaciqgaesfhcles et joints de grains. Par convention
on subdivise les dislocations en 2 catégories ctéas (Figure 1.12b) et les vis (Figure
1.12c). Ces 2 types de dislocations sont des defdwtcristal parfait (Figure 1.12a). Pour
obtenir la premiére, on a ajouté un demi-plan allist au réseau et pour la deuxiéme un
cisaillement est effectué sur le réseau. Les dasimes sont caractérisées par la ligne de
défaut (la droite CD) le long de laquelle se prapkgdislocation et par le vecteur de Burgers
b qui représente la déformation du cristal par rapposon état parfait. Dans le cas d’une
dislocation coin, le vecteur de Burgers est perjpeitaire a la ligne de défaut et pour une
dislocation vis, ces deux éléments sont parall@lks généralement on qualifie la dislocation
par 'anglea formé entre la ligne de la dislocation et son eectle Burgers. Mais en fait, une
méme dislocation peut étre vis puis 60° puis caifiomction de sa courbure. Seul son vecteur
de Burgers reste inchangé.

Figure 1.12 : Cristal parfait (a), dislocation céim) et vis (c)

Les dislocations dans un cristal ordonné vont deesidans des systemes de
glissement qui sont énergétiquement favorablessDanas du silicium, comme dans tous les
cristaux de type CFC, les dislocations parfaitest\galigner selon les directions [110] des
plans (111), lieu ou elles ont la plus faible éregptentielle dans le cristal. Leur vecteur de
Burgers est de typle = a/2 [110], avec a le parametre de maille duigitic Comme il existe
trois directions [110] possibles dans un plan (11lhe d’entre elle va correspondre a une
dislocation vis et les deux autres a des dislopatmixtes a 60°.

Afin de visualiser simplement celles-ci, on repré#eela structure du silicium selon
une projection sur ses plans (110). Comme on pewbir sur la figure 1.13, la séquence
d’empilement des plans (111) du silicium est canéé de trois doubles couches (A-a, B-b,
C-c). On distingue alors deux types de dislocatioles « glides » pour lesquelles le demi-
plan supplémentaire s’arréte entre deux plans capgs (b et C) et les « shuffles » dans le
cas ou le demi-plan supplémentaire s’arréte erua glans éloignés (b et B).
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Figure 1.13 : structure du silicium projeté surpéans (110) [Rabier 2010].

Une représentation en trois dimensions de ces types de dislocations (figure 1.14),
montre que la configuration shuffle semble la dasorable du fait du nombre de liaisons
covalentes coupées pour la réaliser. Pourtant ls®reations montrent une majorité de
dislocations de type glide présentes dans le tdstailicium [Louchet 1987].

A - e - - - [

Fiqure 1.14 : représentation en trois dimensiona@dislocation shuffle (a gauche) et glide
(a droite).

La différence entre cette conclusion intuitive Bunombre de liens a reconstruire et
'observation des dislocations vient du fait qudleseci ne vont pas rester dans cette
configuration. En effet, les dislocations parfaiteent se dissocier en deux dislocations
partielles [Ray 1971] selon la réaction suivantasdée plan (111) pour leur vecteur de
Burgers :

2 011 a 121 a
Sl011] — Z[121] + 2
Cette dissociation se fait pour le cas des dislmeatvis qui donnent deux partielles a
30° et pour le cas des dislocations coins a 60dganent une partielle a 30° et une a 90°. La
dissociation des dislocations donne aussi desdall@mpilements localisées entre les deux
partielles comme le montre la figure 1.15. On pégalement voir que les dislocations
partielles présentes dans le matériau ont deofigipendantes tout comme la dislocation
parfaite d’origine. Afin de minimiser le nombre des derniéres, les dislocations partielles
vont donc se reconstruire selon une configuratiorhexagones pour les 90° et selon une
configuration en pentagones et octogones pour desefles a 30° (figure 1.16). C’est ce
processus de dissociation-reconstruction qui empligue la majorité des dislocations sont de
type glide dans un cristal de silicium.

[112] 1.8
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Figure 1.15 : représentation tridimensionnelle d'dislocation coin a 60° dissociée en

partielles & 30° et 90° [Louchet 1987].
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Figure 1.16 : projection de ces partielles suplagss (111) avant et apres reconstruction
[Louchet 1987].

I-2-b Origines des dislocations

La présence de dislocations dans le matériau penit @lusieurs origines. Elles
peuvent tout d’abord provenir du germe si le précéd fabrication en utilise un. En effet les
dislocations du germe vont se propager dans leatfamé. Toutefois il existe pour le tirage
CZ une technique (necking) permettant de les éemi@omme nous I'avons vu plus haut, les
dislocations suivent des directions précises dea¢sristallin, ainsi en donnant au lingot une
forme de « cou » il est possible de faire abouotités les lignes de dislocations du germe sur
la surface du cristal. Ainsi aprés cette phaseristat est produit normalement et les
dislocations issues du germe n’influencent passditg cristalline. Dans I'élaboration de
lingots quasi-monocristallins, la désorientatiotreifférents germes peut également générer
des dislocations a leur jonction afin que les régeaaistallins s’Taccommodent I'un a l'autre.

Lors de la cristallisation, les impuretés commecdebone ou l'azote s’accumulent
dans le bain par ségrégation et peuvent précigites. particules de SiC ou dei%j vont
également étre a 'origine de dislocations a lalestours.

Enfin, une autre origine des dislocations lors 'dmboration des lingots de silicium
est l'attachement entre le creuset et le lingota@atraine des contraintes dans le cristal
lorsque celui-ci se refroidit et génere des didioos. Nous traiterons ce sujet spécifique dans
le chapitre 4 de ce manuscrit.
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Les contraintes thermomécaniques dans le lingott q@otét une cause de
multiplications des dislocations.

I-2-c Mouvement des dislocations

Les dislocations au sein d’'un matériau ne sont paylupart pas fixes mais vont
pouvoir se déplacer sous l'effet de contraintesanigmies. Ces déplacements vont suivre les
systemes de glissement a savoir les directiong] [d40s les plans (111). Ce mouvement va
donc pourvoir s’effectuer selon deux modes de aeptent différents : le glissement, ou les
dislocations vont rester dans le méme plan (1113 seadécaler selon les directions [110], ou
la montée, qui va entrainer un changement de dlam)( Dans le deuxieme cas, cela va
nécessiter I'intervention d’'une lacune dans leaészistallin et le déplacement d’atomes sur
des distances importantes afin d'échanger leursepla_e premier cas est en revanche bien
plus favorable puisqu’il se fait par la ruptureletreconstruction de liaisons interatomiques
sans l'intervention de défauts extérieurs aux daions (figure 1.17).
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Figure 1.17 : déplacement des dislocations : ehlbalissement et en bas la montée.

Le mouvement des dislocations au sein du cristalangas se faire de fagcon continue
mais par pas entre deux vallées de Peierls, quilesriieux ou I'énergie potentielle de la
dislocation au sein du cristal est minimale. Desplte déplacement ne va pas se faire d’'un
coup sur toute la longueur de celle-ci. Ce mouvemar@tre contrélé par la création de paires
de décrochement, a savoir le déplacement de denispte la dislocation vers la vallée de
Peierls suivante, puis la diffusion de celles-chslales sens opposés (figure 1.18). Ce
phénomene peut étre considéré comme diffusif elependre de la contrainte appliquée ainsi
que de la température. Hirth et Lothe [Hirth 19881 émis une théorie qui permet d’écrire la
vitesse des dislocations.
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Figure 1.18 : mouvement d’une dislocation (en rQugere deux vallées de Peierls (en
pointillé) par l'intervention d’'une paire de décheenent : 1) dislocation d’origine, 2) création
d’'une paire de décrochement, 3) diffusion de lagpdé décrochement, 4) dislocation apres
mouvement.

Pour un segment de dislocation ou une seule peaiggdrochement peut se propager,
la vitesse est donnée par la relation : v = hLt dvéa longueur du segment et donc le libre
parcours moyen de la paire de détachement, h butebr et J le taux de germination de ces
paires par unité de longueur. J est donc un teiiffiesifi qui va représenter la possibilité de
création d’'une paire. Il va donc étre proportionadh contrainte appliquée mais également
comporter une partie qui dépend de la températureleel’énergie de création et de
déplacement des paires de décrochement, afin deereompte de I'aspect statistique de ce
mouvement. On obtient donc une vitesse de déplatemes dislocations qui s’écrit :

T*bh? _2Exs+Egm 2S
o7 Ve KT ek 1.9

Avect la contrainte effective tenant compte des autiglsahtions présentes dans le
matériau, b le module du vecteur de Burgessla fréquence de Debye, k la constante de
Boltzmann et T la températurey et B, sont respectivement les énergies d’activation de
formation et de déplacement des paires de décramfiterhe terme de fin est d’'origine
entropique et il a été introduit par [Marklund 1985

v=L

Pour des segments de dislocations ou plusieursciéEments peuvent étre activés en
méme temps, c'est-a-dire si la longueur est suifisant grande ou si la densité de
décrochement est élevée, il se peut que des décnactis de signes opposés se croisent et
s’annihilent. L'expression de la vitesse est dorodifitee pour remplacer la longueur L par
deux fois le libre parcours moyen d’'un décrochem¥enOn a alors v = 2hXJ avec :

ag Exe _S

X = —ekTe K 1.10
V2

On en déduit I'expression de la vitesse :

*bh? Exf+Exm S
_ \/Eai)(;bh Voo~ kfka o 111

Dans les deux cas, on voit que la vitesse des ddiitms est directement
proportionnelle a la contrainte effective et a torection de la température.

v

La vitesse des dislocations parfaites dans leigitica été mesurée a travers de
nombreuses expériences [George 1979], [Imai 19Bapler 1963], [Chaudhuri 1962], [Patel
1976]. Les techniques utilisées pour cela sonfitgges d’attaques ou la tomographie aux
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rayons X. Les domaines pour lesquels les résidtatscohérents vont, pour la température de
0.45 Tr a 0.65 T, et pour les contraintes de 5 a 100 MPa. D’apé@sofge 1987] qui a
compilé les résultats obtenus par diverses équigms figure 1.19), I'extrapolation de ces
résultats semble correcte pour des températur@sisupes et des contraintes supérieures.

800 C

| | T
1 10 100 (MPa)

Figure 1.19 : Mesures des vitesses des dislocatians le silicium [George 1987].

Les résultats de ces expériences nous donnentrmapoctement pour la vitesse des
dislocations :

Q
v = by (T)Me KT 1.12

Avec by une vitesse de référence pour les dislocationsgrigrgie d’activation du
mouvement des dislocations et m un facteur emg@ri@es résultats sont en bon accord avec
la théorie développée par Hirth et Lothe puisqwoit une dépendance de la vitesse a une
fonction de la température et a la contrainte éffec Les valeurs de Q et de m varient
légerement selon que les dislocations soient visadu [George 1987]. Pour les calculs qui
seront réalisés dans le cadre de ce travail, nmmlpns Q égal a 2.2 eV et m égal a 1.1, ce
qui correspond aux valeurs utilisé dans la littéeat[Dillon 1986], [Motakef 1991-1],
[Motakef 1991-2], [Maroudas 1991].

[-2-d Multiplication des dislocations

Pour pouvoir déformer un échantillon, il va fallgjénérer beaucoup de dislocations
gui ne sont pas présentes dans I'’échantillon &iife. Un mécanisme proposé permettant de
rendre compte de ce phénomeéne de multiplicationddsscations est celui des boucles de
Frank-Read. Dans celui-ci, une dislocation esteémantre deux points (des défauts) et va
subir une contrainte (figure 1.20). Celle-ci vardéabouger la dislocation selon une direction
alors que ses deux extrémités restent fixes. Conamedislocations doivent suivre les
systemes de glissement, le segment original vaigigr et deux autres segments vont se
former (étape 2 figure 1.20) puis quatre pour neaimt attachées les extrémités de la
dislocation (étape 3 figure 1.20). La croissance cééde demi-boucle va nécessiter la
recourbure de la ligne de dislocation derriére plgisits d’ancrage tout en suivant toujours les
directions (110) du cristal ce qui va faire intarvede nouveaux segments (étapes 4 a 6 figure
1.20). Enfin, les deux cotés de cette demi-bouold ge rejoindre (étape 7 figure 1.20) et on
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verra la libération d’une boucle de dislocas alors que la dislocation fie entre les deux
défauts sera toujours présente (€18 figure 1.20). Ces boucl&tant touts originaires de la
méme dislocation, elles possedent le méme vecteuButgers,il y aura donc quatre
dislocations coinsa 60° et deux dislocations vis par boucle. De phes boucles sont
contenues dans le méme p(aal)

Pt

oo | |on |

Figure 1.20 mécanisme de formaticdes boucles de Frank-Reddioulin 1992..

[Louchet 1987]a également montré que l'on pouvait trouver desclesu de
dislocations dissociéemmme on peut le voir sur la figure 1. Cellesei auron, comme pour
le cas des dislocations sims dissociées, tendee a se reconstruire afin de minimise
nombre de liaisons pendan

Figure 1.21 boucle de dislocations dissociées projetée suplens (111), a gauche av.

reconstruction et a droite une fois reconse [Louchet 1987

Dans cette partigious avons dondécrit la nature des dislocations dans un mat@
structure diamantomme le siliciur et vu qu’ellegpeuvent étre caractéres par leur vecteur
de Burgers. Nous avorggalement souligné I'existence plusieurs types de dislocats
(shuffles eglides) en fonction de la localisation du d-plan supplémentait

Ces dislocations étant des défedu cristal parfait, elles vont engendrer la rupture
liaisons covalentes dans le réseau cris, ce qui va créer une contrainte dans ernier.
Afin de minimiser leur énergie potentielle cs-ci vont utiliser 2 mécanisrs : tout d’abord
les dislocations ne peuvent pas se situer n'impmitdans le cristal mais vont vre certains
plans spécifiques (111) eertaine orientations dans ceux-ci [L1Ensuite une dislocatic
parfaite va avoir tendance se dissocieren 2 dislocations partielles qui vont ensuite
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reconfigurer pour minimiser le nombre de liaisonngentes et donc I'énergie de la
dislocation.

Nous avons également vu les modéles physiques eumegitent de prédire le
déplacement des dislocations et leur multiplicati©es modéle sont généralement complexes
et ne permettent pas de résoudre par des calaligignes simples un probleme traitant de la
génération de dislocations sur I'ensemble d’undtrau cours de son élaboration. Ainsi nous
avons fait le choix dans ce manuscrit de traitdtecproblématique grace a des modeéles
numeriques.

I-3 Modéle pour la génération de dislocations et siulations numériqgues

Dans cette partie, nous allons nous intéresser raogeles et aux simulations
numériques qui ont été proposés dans la littérgboreg décrire les phénomenes liés a la
multiplication des dislocations au sein d’'un ling@omme nous l'avons vu plus haut, les
dislocations présentes dans les lingots viennesitcdatraintes appliguées dans le matériau.
Celles-ci sont principalement dues au champ de deayre quand I'élaboration se fait dans
de bonnes conditions, a savoir s'il n’y a pas d@tement entre le lingot et le creuset (cas que
nous détaillerons dans le chapitre IV). Ainsi, noegarderons dans un premier temps les
calculs des champs de température a lintérieur fdess utilisés pour I'élaboration des
lingots. Apres cela, le calcul des contraintesrthigues induites par I'évolution du champ de
température dans le lingot tout au long du prockgéolidification et de refroidissement sera
détaillé. Enfin les modeles utilisés pour prédeecbmportement des dislocations a I'échelle
macroscopique et I'évolution de la densité de dmfions au cours de I'élaboration des
lingots de silicium seront décrits.

[-3-a Champ de température dans les fours de solittation

Afin de pouvoir étudier les phénoménes liés a laéggtion de dislocations il est
important de calculer le champ de température g appliqué a tout moment dans le four,
ce qui permettra de connaitre I'état de contrathtamatériau. Cela a été fait de nombreuses
fois dans la littérature afin de décrire les praésedhermiques utilisés pour les fours
[Dornberger 1997] [Assaker 1997] [Theodore 1998p@et 1999] [Meese 2004] [Hisamatsu
2010].

Pour cela, les équipes se servent des équatioissaagle transport de la chaleur et les
vitesses des différents fluides (gaz et bain liguml’ils vont intégrer dans leur modele.

Equation de la chaleur :

Afin de prendre en compte des échanges de chaleseia de I'enceinte du four,
'équation de la chaleur (équation 1.13) est résoldelle-ci permet de rendre compte des
transferts par convection pour ce qui est de I'sipheére de I'enceinte et du bain liquide
(terme enV/.VT) et par conduction dans les éléments solides du(ferme erkVT). Cette
équation peut étre simplifiee selon que l'on veffeatuer une simulation statique ou
transitoire.

oT

oC, (E + V. VT) — V.(KVT) +S 1.13
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Avecp la densité, gla chaleur spécifique, T la températd?da vitesse des fluides, k
la conductivité thermique et S les sources de ahalar unité de volume.

Cette équation ne considére pas les échanges eicpar radiation. Or, ce mode de
transfert est capital a prendre en compte poumabtie véritable champ de température dans
'enceinte puisque certains éléments sont chaudf¢gsés de 2000 °C. Afin d'intégrer les
transferts radiatifs de chaleur, des conditiongtéisnsont imposées aux éléments du four sous
la forme d’un flux thermique surfacique. Ceux-cnscégis par les lois de Stephan-Boltzmann
pour une surface grise dans un milieu transpargatddura 1993]. La loi de Kirchoff,
impliquant un équilibre local, a savoir I'égalitetee I'émission et I'absorption des surfaces en
regard, est également appliqguée. On a ainsi lerfei¥;..c pour une surface; $ers la cavité
rayonnante C qui est proportionnel a la radiodi#uefacteur de forme de ces éléments.

Pioe = SiZFi]’(]i —J;) 1.14
j

Avec J la radiosité de la surface qui dépend deéspissivitée, de la constante de
Stephano, de la température de la surface et des facteurs de forme des surfaces
rayonnantes vers elles. Cette radiosité nous est donnée par la formule :

Ji = 0T + (1 - Si)z Fil; 1.15
j

Et F le facteur de forme (sans dimension) qui valme compte de l'inclinaison des
surfaces I'une par rapport a l'autre (figure 1.22)

Figure 1.22 : schéma des deux surface en regagbfiine 1998].

Fi':if f cos 0; dS; cos 8; dS; 116
: TESI S S]'

2

Ainsi, on peut définir les conditions limites pdas surfaces : celles refroidies par des
circulations d’eau auront une température impo$ée (Tp) et les surfaces rayonnantes de
'enceinte auront :

—AVTin, = diec 1.17
Equation de Navier-Stokes

L'équation de la chaleur comporte un terme de cotiwe lié & la vitess& des fluides
et parties mobiles. Il faut coupler ces équatiovecd’équation de Navier-Stokes (équation
1.18) qui va permettre de prendre en compte lesraroants convectifs du bain liquide et de
'atmosphére de I'enceinte. Celle-ci sera simpdifigar I'approximation de Boussinesq qui
stipule que la densité du fluide ne varie pas pauf le terme référant a la force de pesanteur.
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aV — —> s — —
Po <E +V. VV> = ~VB + uV?V + pog[1 — Br(T — To)] 1.18
Avec po la densité a d; V la vitesse du fluide, p la pressiqnla viscosité dynamique,
g l'accélération gravitationnell@r le coefficient d’expansion thermique et & température
de référence du fluide au repos.

Ces équations vont donc permettre de calculer dnphde température pour un four
tout au long de la solidification. Au sein du ladimire, ces problémes de thermique des fours
sont résolus par la méthode des volumes finis deedogiciels comme FluéhtDans I'étude
qui suivra, nous n’effectuerons pas les calculscligmps de température au sein du four
durant la solidification. En revanche nous nouwisans des résultats de ce type de calculs
comme données de base pour le calcul des congagmt mise en place des modeles de
génération de dislocations.

I-3-b Contraintes thermiques

Le calcul du champ de température qui régne damscdinte du four durant
I'élaboration permet de calculer les contraintesrrtiiques qui vont s’établir dans le lingot.
Nous allons tout d’abord voir le comportement épest des matériaux soumis a un champ de
température avant de nous intéresser a leur coerperit plastique.

Les fours que nous étudierons pour le modéle dérgéan de dislocations dans la
suite de cette étude auront majoritairement unemgéte a symétrie cylindrique, c’est
pourquoi les équations qui décrivent le comportaniieermomeécanique des matériaux sont
ici données dans un repere axisymétrique. Le traffaictué pour modéliser le comportement
plastique du silicium pour un cas tridimensionnedrn@ant en compte l'anisotropie de ce
matériau est présenté en annexe 1.

Lois de comportement :

Tout matériau subissant un effort va avoir tendamse déformer, ce qui entraine un
déplacement des atomes hors de leur position diécui Si cette déformation est
suffisamment faible, celle-ci peut étre considécgenme élastique, c'est-a-dire que le
matériau va avoir tendance a reprendre sa forntialeiaprés l'arrét de I'application de la
force.

La déformation d’un matériau va également étre aua dilatation thermique. En
effet, en fonction de la température un matériasevalilater ou se contracter. On peut donc
voir la déformation totale d’'un matériau comme dayarme composante élastique et thermique
(équation 1.19) [Boley 1960] [Noda 2000].

tot __

gtot — el 4 cth o cel — ¢ gth 1.19

La réponse mécanique a une déformation élastiqgueégie par la loi de Hooke
(équation 1.20). Celle-ci lie les contraintes quint s’exercer dans le matériau a la
déformation qui lui sera appliquée par l'intermédiades constantes élastiques propres au
matériau.

— el
0jj = Cijri€i 1.20

Avec gjj la contrainte s’exergant sur la face i et selodifaction j, un tenseur a six
composantes, if¢ les constantes élastiques représentés par unecen®éix6 etey® la
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déformation élastique sur la face k selon I'axédalement un tenseur a six composantes.
Cette equation peut étre simplifiée puisque l'oavaille en axisymétrique. Ainsi les
composantes croisées et 6z de la contrainte et de la déformation serontesulDn obtient
donc des vecteurs a quatre composantes et uneendtd. De plus, notre probléme porte sur
le silicium qui a une configuration cubique et ddes symétries associées. Les composantes
de la matrice seront donc symeétriques. En déveldpgeite relation avec ces simplifications,
on obtient :

Orr Cir C2 Gz O €rr — (T — Trer)

0o | _[Ciz Cix Gz O g9 — (T — Trer) 1.21
Ozz Ciz C2 Gy O €47 — (T — Trer)

0-rz O O O C44 Erz

Tt €tant définie comme la température de référenee [amuelle la déformation
thermique est considérée comme nulle. Les consta@tastiques du matériau sont définies en
hypothése isotrope a partir du module d’Young,tEluecoefficient de Poisson,:

E(1-v) Ev
Cin = 1+wv(I=2v)" Ciz = (1+v)(1-2v)
1.22
co_ E
21+ V)
Ainsi on obtient la loi de Hooke généralisée :
O = ey (1~ Wer + Veoo + vy, = (1+ V(T = Tep)
E
%00 = Tyt — 2w Vo T (VR0 FVE — (AT = Teen)
E
Opy = D) (verr + vege + (1 — Vg, — (1 + V)a(T — Trer))
E
oz = 21 +v)

Cette équation lie les contraintes et les défownatiau sein d’'un matériau. Pour que
ce matériau soit en équilibre il faut imposer deaditions sur I'ensemble des forces qu'il
subit. Celles-ci sont données par les équatiorgudibre :

=0
or 0z r 1.24
aO-I'Z ao-ZZ O-I'Z
~LZ_-0
or 0z + r

De plus, pour avoir des déformations cohérentesuless avec les autres des
conditions de compatibilité sont définies :

d
a(l‘?—ee) = &rr
azsrz _ azsrr + azszz
or 0z 0z2 or2
Calcul des constantes élastiques :

1.25
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Comme nous lavons vu les contraintes et les détions sont liées par
lintermédiaire de constantes élastique dans ladmiHooke. Celles-ci ont été mesurées
expérimentalement dans la littérature pour du isilic pur et a la température ambiante
[McSkimin 1953] [McSkimin 1964]. Puis [Hall 1967]fait des mesures pour voir I'influence
du dopage sur I'évolution de ces constantes surganeme de température allant de 4,2K a
300K. Enfin I'évolution de ces constantes pour detbs températures est décrite par [Hull
1999]. En plus de ces mesures expérimentales,ad@ss numériques ont été menés afin de
déterminer la valeur de ces constantes [Kluge 1p&&jmi 1998].

Des investigations semblables ont été menées poucokfficient d’expansion
thermiqueg, par [Okada 1984].

Ces valeurs ont été résumées par [Miyazaki 19921 lgocas du silicium:

Cy1 = 1,6564 x 1012 x o~ 94%1073(T~298,15)
Cy, = 0,6394 X 1012 x e—9,8x10‘5(T—298,15)
Cosa = 0,7951 X 1012 x o —83%x107%(T~298,15)

@ = 3,725 X 1076 x [1 — ¢~388x107°(T-129)] | 584 % 1(0~10T

1.26

Avec T la température exprimée en K.
Comportement plastique :

Nous avons vu le comportement d’un matériau sodmise faible déformation. Pour
le cas ou celle-ci devient importante, on entresdandomaine de la plasticité, c'est-a-dire
gu’il y a génération et mouvement de dislocatiddans ce cas, le matériau ne pourra pas
revenir a sa forme initiale apres 'arrét de I'apation de la force.

Ce comportement a été étudié expérimentalemerdgsmatests de déformations [Patel
1963] [Rabier 1987] [Sumino 1983] [Omri 1987]. Paeta, un échantillon est placé dans une
machine qui va exercer une traction sur celui-es késultats sont donnés par des courbes de
contraintes déformations(s).
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Figure 1.23 : Courbe de contraintes déformations da silicium sans dislocation
initialement & 1015° avec une vitesse de déformat®0.5 cm.miti [Patel 1963].
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Comme on peut le voir sur la figure 1.23, la régodan matériau soumis a une
déformation est tout d’abord linéaire (a gauchetrdit rouge). Cette partie de la courbe
représente le comportement élastique. Aprés cetdostante une chute de la contrainte dans
le matériau, cela correspond au début du domaiastiplie, car la déformation plastique
permet de relaxer les contraintes du matériau.

Ce comportement se caractérise par deux limiteslpiger Yield Stresso(,) et le
Lower Yield Stressdjys). Ainsi, quand les contraintes au sein du matédiépassentys, il
va il y avoir génération de dislocations. Cetteitémdépend comme le montre la figure 1.24
de la température, du nombre de dislocations ptésenl’origine dans le matériau et d’autres
parametres comme le dopage. Comme on peut égaléenenit a haute température ou si le
matériau contient déja des dislocations ces deleursaont tendance a se rapprocher. On
utilisera le termercrss(Critical Resolved Shear Stress) qui equivaudealeur duwyspour
un matériasans dislocation et a celle dysdans le cas d’'un matériau déja disloqué.

Au dela de cette limite, les contraintes vont éalexées. C'est-a-dire que les forces
exercées sur le matériau vont mettre en mouvernasndlislocations et la déformation va se
faire de facon plastique?. Cette déformation est intégrée & la loi de Hagliedevient :

pl
er—a(T—T —€
Orr Ci1 G2 Cp O / e~ o ref) ;\
Ogo | _[Ciz Ciy Ciz O ggp — (T — Trer) — €gg 1.27
0-ZZ C12 C12 Cll 0 € _ (X(T _ T ) _ Epl
77 ref 77
Grz O O O C44 pl
€z — €z
frmsec [M:, 850 ©
« | ) { 1 - 750 C
g 950 ¢
1
5
E 10
R . . . .
g E . 5 o T 10 20 30 40 Y
CROSSMEAD DISPLACEMENT I PERCINT

Figure 1.24 : courbes contraintes déformationsiutiye en fonction du nombre de
dislocations présentes a l'origine [Patel 1963 dtoite en fonction de la température [Rabier

1987].

I-3-c Modéles et simulations du comportement plasjue

Nous avons vu précédemment que l'application d'foree ou d'un champ de
température déforme les matériaux. Si cette déftomast trop importante, elle va entrainer
des contraintes suffisantes pour mettre en mouvenesndislocations. En se déplagant,
celles-ci vont se multiplier par exemple par un ameme de Frank-Read et donc relaxer les
contraintes au sein du matériau.
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Dans cette partie nous allons voir dans un pretai@ps les modéles développés par
Alexander et Haasen puis par Jordan afin de prédirelution de la déformation plastique et
de la densité de dislocations pour le cas des makéravec une structure diamant
[Lambropoulos 1996]. Nous regarderons ensuite iedes numériques qui ont été faites en
utilisant ce modéle afin d’étudier la position delimite élastiqgue ou de prédire la densité de
dislocations présentes dans des lingots a la fieuteglaboration.

Modele d’Alexander et Haasen (A&H) :

H. Alexander et P. Haasen ont développé un modélkdigant le comportement d’'un
matériau de structure diamant dans le domaineigesfAlexander 1968]. Celui-ci ne va pas
prendre en compte chaque dislocation présente ldamatériau mais va s’intéresser a leur
densité, définie comme un nombre de dislocatiomsupéé de surface. Celles-ci étant des
défauts linéiques présents dans un volume, iitsdoac logique de les caractériser par une
longueur de défauts par unité de volume. Pourtalat est simplifié en tant que nombre de
ligne de dislocations coupant une surface, notamhaenuse de la méthode de caractérisation
de celles-ci que nous présenterons plus tard éplai).

Ce modele suppose que les dislocations, présemtes l@ matériau, sont toutes
mobiles et gu’elles vont étre mises en mouvementgsacontraintes appliquées qui seront de
prime abord considérées comme totalement élastigMess il faut considérer que les
dislocations présentes dans le matériau créentamteainte interne a celui-ci, nommegqui
va dépendre de la densité de dislocations ainsidjue facteur propre au matériau. On
suppose généralement guest proportionnelle a la racine de la densitéidchtion. Cette
contrainte interne représente le durcissement diérraa (I'écrouissage) sous l'effet des
dislocations et s’'oppose au mouvement de ces desni®©n définit donc une contrainte
efficace,te, qQui sera celle qui mettra en mouvement les digions :

Tesf = T—T; = T— AVN 1.28

Avec t la contrainte de cisaillement totale, A le coediit de durcissement et N la
densité de dislocations. La contrainte efficac@o@ra pas devenir négative et elle sera prise
€gale a zéro si la contrainte interne est supé&riaua contrainte totale.

Comme nous l'avons vu précédemment, en se déplalgantislocations vont se
multiplier. Cette augmentation va dépendre dengleur de déplacement (dx), du nombre de
dislocations présentes dans le matériau et d'urfficeat multiplicateurs. On définit la
variation du nombre de dislocations comme :

dN = N&dx 1.29

[Peissker 1961] a montré que le coefficidmst proportionnel a la contrainte efficace
qui s’applique au matériau a un facteur K préspls en divisant I'équation 1.29 par dt on
obtient I'équation donnant I'évolution du nombredisiocations dans le matériau en fonction
de la vitesse des dislocations, de la contrairfteaee et du nombre de dislocations :

Dans le cadre du modéle la vitesse des dislocatjans été définie précédemment
(équation 1.12) est considérée comme identique foug les types de dislocations. On peut
donc réécrire I'équation déterminant la variatiena densité de dislocations :

dN _Q _9Q m+1
i NKTegr X bo(Ter)™e KT = boKNe KT(t — A\/N) 1.31
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Cette équation nous donne donc I'évolution de lasié de dislocations présentes
dans le matériau en fonction de la températurdadmntrainte appliquée, de la densité de
dislocations et de constantes propres au matéaupeut constater que dans ce modeéle il
faut se donner une densité de dislocations inipal& que celles-ci puissent se multiplier.

Nous avons vu plus haut que les dislocations vefdxer les contraintes par la
déformation plastique du matériau. Cette déformati@té étudiee des 1935 par Orowan qui a
donné son nom a la formule permettant de relisoligion de la déformation plastique a la
densité de dislocations et a la vitesse de cellgmc I'intermédiaire du module de leur
vecteur de Burger :

deP! _Q m
— = Nbv = bobNe ¥T(x — AVN)

Comme on peut le voir cette expression, qui estdeapour une déformation
unidimensionnelle, est un scalaire. Pour relietecekpression a I'expression de la loi de
Hooke (eq. 1.27) utilisant le tenseaﬁ'rj, on utilise le déviateur des contrainteg) (ui lie ces
deux grandeurs via I'expression suivante :

1.32

1
defj  3de'sy 1.33
dt 2 dt S
S étant la norme dg; 8quivalant a la contrainte de cisaillement, onesitainsi :

def' 3 Q m S;
j -0 ij
—— = =bybNe kT(t— AVN) —
dt 2 ° ¢ (T \/_) T
En couplant les deux équations 1.31 et1.34, ndassapouvoir calculer I'évolution de
la densité de dislocations en fonction des corteaiat du champ de température appliqué.

1.34

Modeéle de Jordan :

[Jordan 1981] a développé un modele simplifié, lzasd observation expérimentale,
afin de prédire la densité de dislocations d’unémat en fonction de la contrainte élastique
appliguée. Dans ce modele, la densité de dislotatie chaque systéme de glissement est
prise proportionnelle & la différence entre la cainte appliquée sur le systémesl) (et le
ocrssdu matériau. On a donc :

NI ~ (GI - GCRSS) 1.35

Cette approximation se justifie par le fait qu'dbfa densité de dislocations la
contribution plastique a la contrainte mécaniqualée donnée par la loi d’'Orowan (eq. 1.32),
est négligeable comparé aux contraintes d’origiasti§ue et thermique. Ainsi, I'évolution
des contraintes est considéré comme indépendanteddmsité de dislocation, ce qui permet
de simplifier les équations permettant de prédéneolution de la densité de dislocations.

Dans ce modele simplifié la partie de la contraagpliquée a un matériau qui excede
la valeur duocrssva se relaxer et multiplier des dislocations. Nougiliserons pas ce
modeéle dans les calculs que nous réaliserons paériération de dislocation mais nous nous
en inspirerons en ce qui concerne le problemeath&ment/détachement entre le lingot et le
le creuset que nous traiterons dans le chapitre 4.

Simulation numeérique : étude de la limite élastique
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Le modele d’Alexander et Haasen a été développé lpsunatériaux possédant une
structure de type diamant ou zinc blende. Ainsiglerilations numériques ont éteé faites sur
le silicium ou le germanium mais aussi sur des as@ép IlI-V comme le GaAs, le GaP, I'InP
ou I'InSb.

Les études utilisant le modele A&H peuvent avousgdurs buts. Parmi eux, il y a la
détermination de la limite élastique des matérianx fonction des différents paramétres
expérimentaux. Celles-ci consistent a calculectegraintes dans le matériau en fonction de
la déformation.

Ce type d'étude a été réalisé par [Alexander 18&8]la mise en place du modéle afin
de le confronter aux résultats expérimentaux pe&usd Pour les composés llI-V, des études
ont été menées par [Tsai 1992] pour le GaAs eflparonka 2002] également pour GaAs
mais aussi pour I'InP et I'InSb en fonction dedanpérature (partie gauche de la figure 1.25).

Concernant le silicium, ce modéle a également étiséupour la recherche sur la
limite élastique par A. Moulin durant sa theése [Moul992], par [Cacho 2007] et par
[Cochard 2010-1] en fonction de la températureagt{@ochard 2010-2] pour montrer I'effet
de la contamination par I'oxygene (partie droitdalégure 1.25).
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Figure 1.25 : courbes de contrainte déformationy jpoi GaAs en fonction de la température
a gauche [Lohonka 2002] et pour du silicium en fimmcde la concentration en oxygene a

droite [Cochard 2010-2].
Simulation numérigue : prédiction des densitésid®chtions

oo

o

Ce modele a également était utilisé afin de prégaglles seraient les densités de
dislocations dans les lingots a la fin de leur étabion.

Ces simulations ont été faites selon le principeasu : lors d’une premiére étape, les
contraintes induites par le champ de températulerstde la solidification du lingot sont
considérées comme totalement élastiques. Puisasoade étape du calcul permet de calculer
la multiplication des dislocations induite par Emntraintes internes au matériau, comme le
prévoit I'équation 1.31. Lors de I'étape 3 du célda relaxation plastique est calculée par
Iintermédiaire de I'équation 1.34. Enfin au coufsine 4™ étape, les contraintes dans le
matériau sont a nouveau calculées mais en prenatdrapte la relaxation plastique due aux
dislocations. Les étapes 2 a 4 sont ensuite répégtsgu’a converger vers la densité de
dislocations et les déformations plastiques. Lauktion passe alors au pas de temps suivant
avec un nouveau champ de température et donc desliesucontraintes. Les étapes 1 a 4 se
déroulent de la méme facon hormis le fait que Eferdhations plastiques calculées lors du
pas de temps précédent sont prises en compte elaatcul de la condition initiale (étape 1)
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pour ce nouveau pas de temps. Ainsi les contragttéss déformations ne sont considérées
comme purement élastiques qu’au tout début derialation, lors de I'étape d’initialisation.

Ces études ont été menées pour différents matégaudifférentes techniques de
solidification. Ainsi, des calculs de densité dslatiations ont été faits pour le GaAs par
[Motakef 1991-1], [Motakef 1991-2], [Tsai 1992],dmbropoulos 1996] et [Miyazaki 2007].
Pour ce qui concerne I'InP, Sylvain Gondet s’estisge ce modéle dans sa these portant sur
le procédé CZ [Gondet 1999] et [Motakef 1991-2],iyjdkaki 1999] et [V6lkl 1989] ont
également utilisé ce modéle. Enfin, il a été wijmur des matériaux plus exotiques comme le
saphir (AbO3) qui n'est pas un cristal a structure diamant danshése de F. Theodore
[Theodore 1998].

Comme on peut le voir ce modéle s’adapte a de nemmbmatériaux. C’est également
le cas pour les techniques d’élaboration de lingotsi, pour le cas du silicium, la croissance
cristalline des lingots par la méthode Czochrakslété modélisée par [Maroudas 1991] et
[Motakef 1991-2]. Des simulations ont égalementdénées sur la méthode Gradient Freeze
qui fera I'objet de la suite de ce manuscrit. Baaneple, [Hisamatsu 2010], [M’'Hamdi 2005],
[M'Hamdi 2006], [M’Hamdi 2007] et [M'Hamdi 2011], mt calculé les densités de
dislocations a la fin de I'élaboration de lingo®s silicium avec des cartes de températures
correspondant a des fours développés dans leumsatabbes en fonction de différents
parametres, comme par exemple la vitesse de scditicin (figure 1.26). Les simulations
utilisent les symétries de ces types de fours at donc réalisées en axisymétrique. Le
modéle A&H est également utilisé pour prévoir lenportement mécanique de dispositifs
autres que I'élaboration de lingot, par exemplen[R809] a modélisé le comportement d’'un
diaphragme en silicium se déformant sous l'actiamel pression et non d’'un champ de
température.
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Figure 1.26 : Densité de dislocations dans |la@awiuche et contraintes résiduelles dans la
partie droite pour différentes vitesse de solidifien : 15 mm.H & gauche, 30 mmi‘a droite
et 50 mm.H en bas [Hisamatsu 2010].
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Des simulations étudiant la croissance de siliciam ruban ont également été
réalisées. Ainsi, [Dillon 1986-1] [Dillon 1987] a&gardé l'influence de parameétres comme
I'épaisseur des rubans ou le nombre de dislocatidimsigine.

Les simulations en trois dimensions sont plus cemgs a réaliser puisqu’il faut
prendre en compte l'anisotropie du silicium. Ainen distingue les douze systemes de
glissement différents, correspondant aux troisctivas [110] présentes dans les quatre plans
(111). Les contraintes sont projetées sur ces ragstepuis le modéle d’A&H est appliqué
pour chacun d’entre eux. Les déformations plastiqies différents systemes sont ensuite
additionnées afin d’obtenir la relaxation plastiqglebale. Une ébauche de modéle 3d est
décrit plus en détail en Annexe 1.

Dans cette section, nous avons vu qu’il existe rdedeles permettant de décrire la
génération de dislocations dans un matériau awsateiison élaboration. Cela nécessite pour
commencer de connaitre le champ de températuramédans I'enceinte du four tout au long
du processus. Cette partie ne sera pas réaliséecdananuscrit mais ce travail, effectué par
d’autres équipes, va servir de base pour le rested calculs.

Nous avons également vu qu'il existait deux modpkssnettant de prédire la densité
des dislocations, celui d’Alexander et Haasen &tiade Jordan. Dans ces deux cas les
dislocations sont traitées en termes de densiéreindividuellement. Ces deux modeles ont
déja fait I'objet de publications illustrant leutilisation pour prédire la répartition des
dislocations au sein de lingots pour différents énatux et différentes techniques
d’élaboration. Plus spécifiquement les équipes MHamdi a SINTEF en Norvege et de K.
Kakimoto a I'Université de Fukuoka au Japon s’ent S@rvis dans le cas qui nous intéresse a
savoir celui du silicium pour application photowaitue.

En revanche, dans ces publications, les modélenéimplémentés grace a un code
informatique créé spécifiquement pour ce problefiesi ce travail aura comme objectif de
répondre a ces questions (Chapitre Ill) : est-figilale d’utiliser un code commercial comme
Comsol afin de pouvoir traiter cette problématiglee facon simple et rapide? Un modele
développé avec ce logiciel sera-t-il adaptable @érdintes techniques d’élaboration et
différentes géométries des fours? Cette simulationérique, utilisant le modéle d’Alexander
et Haasen, donne-t-elle des résultats comparaldes»xaobtenus par les équipes norvégiennes
et japonaises grace a leur propre code? Les aésuwbtenus sont-ils en accord avec les
densités de dislocations mesurées dans un lingdirade son élaboration?

|-4 Caractérisations des dislocations

Nous avons vu précédemment les caractéristiquediglegations, leurs mécanismes
de déplacement et de multiplication ainsi que desilations numeériques qui ont modélisé
ces phénoménes pour le cas de différents matéaatechniques d’élaboration. Dans cette
partie, nous allons donc voir comment caractédisgrdislocations dans un matériau. Tout
d’abord nous décrirons les préparations d’échanslipermettant de révéler les dislocations
puis les différentes techniques pour compter celleBnfin nous verrons les observations des
dislocations qui ont été faites au sein du maténmu Microscopie Electronique a
Transmission (MET) et les autres techniques peanette déceler leur présence.

41



I-4-a Préparation des échantillons
Méthode de caractérisation :

Comme nous l'avons vu, les dislocations sont désudie linéiques. Une méthode de
caractérisations serait de mesurer et d’additiorlaetongueur de la ligne de chaque
dislocation au sein d’'un échantillon. Cette facenfaire rendrait compte de I'ensemble des
dislocations mais serait difficile & mettre en ceupuisqu’il faudrait examiner I'échantillon
en trois dimensions par des techniques d’observabmme le MET.

Afin de simplifier la caractérisation des dislooais, on ne mesure pas la longueur
totale des lignes des dislocations mais le nombeatre elles qui coupent la surface de
I'échantillon. Ainsi on obtient une densité quix@eme en nombre de dislocations par unité
de surface, ce qui équivaut a une longueur pagé wdtvolume. Bien sur, comme on peut le
voir en rouge sur la figure 1.27, les dislocatiaps ne vont pas couper la surface de
I’échantillon ne seront pas prises en compte. De,pés dislocations courbes ou faisant partie
d’'une boucle peuvent couper plusieurs fois la serféen orange sur la figure 1.27) et
pourront donc étre comptabilisées plus d’une fois.

Figure 1.27 : Représentation des dislocations ot somptées une fois (en vert), plusieurs
fois (en orange) ou de celles qui ne sont pas canlees (en rouge) lors de la
caractérisation de la surface d'un échantillonklew).

Préparation des échantillons :

La méthode de caractérisation impliquera donc darder la face d’'un échantillon.
Pour cela, celle-ci devra étre polie miroir, entigige jusqu’a I'utilisation d’une suspension
diamantée de 1lum, afin d’obtenir une surface dditquauffisante pour distinguer les
dislocations qui seront révélées par attaque chieniq

Apres ce polissage, il existe plusieurs techniqpegmettant de nettoyer la surface de
I'échantillon. Celui-ci peut étre plongé dans umdugon a base d'acide sulfurique a 75%
(H2SOy) et d’eau oxygénee a 35% ABh) [Sopori 1984]. Une autre méthode, nomni&eA
cleaning pour Radio Corporation of America [Kern 1993]nsiste a utiliser une solution
composée de NMDH a 35%, d’HO; et d’eau dans les proportions volumiques 1:1:5dpenh
10 minutes a 75°, puis de retirer la couche d’oxgdes’est formée en utilisant de I'acide
fluorhydrique (HF) a 48% dilué dans de I'eau a Lmp®5. Apres cela I'échantillon subit un
second nettoyage avec une solution composée d’ahidehydrique (HCI) a 37%, d'}D, et
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d’eau dans les proportions 1:1:6 a 75° puis l'oxgdes’est de nouveau formé est retiré de la
méme facon. Enfin, [Ganapati 2010] utilise un téaciginal, en se servant de neuf volumes
d’acide nitrique pour un volume de HF durant 30osees.

Une fois ces traitements effectués on obtient uméase lisse grace au polissage
mécanique et sans contamination extérieure (oxgdesirface et couche d’écrouissage) grace
au nettoyage chimique.

Révélation des dislocations :

Apres ces opérations, les dislocations ne sondpastement visibles a la surface, |l
va donc falloir les révéler. Pour cela, des sohgicchimiques sont utilisées sur les
échantillons afin d’attaquer les dislocations destlignes traversent la surface et qui sont des
lieux ou le cristal a une plus faible cohérence.observe ainsi des trous laissés par I'attaque
chimique la ou se situent les dislocations. Ceuwseot nommeéstch pits

Le premier réactif a avoir était mis au point eslucde [Dash 1956] qui utilise de
l'acide nitrique a 68% (HNg), de l'acide acétique a 99% (Q@EOOH) et de l'acide
fluorhydrique a 48% (HF) dans les proportions swoiga en volume 3:10:1. Ce réactif permet
'observation des etch pits quelque soit l'orieimtat cristalline de la surface mais a le
désavantage de mettre beaucoup de temps poudadi6(heures).

Un deuxiéme réactif utilisé est celui de [Sirtl 1R6celui-ci va également utiliser du
HF mais en combinaison avec de I'oxyde de chrom®{Ca 5M a part égale en volume.
Cette méthode de révélation agira plus vite (5 teslumais ne permet pas de révéler les
dislocations si la surface est un plan de type \b20s’en rapprochant. Une autre difficulté
est l'utilisation du chrome sous sa forme oxydé&".CEn effet, celui-ci est un puissant
réducteur qui est extrémement toxique, cancerigéneutagene par inhalation.

[Secco 1972] a également mis au point une méthadengitant de révéler les
dislocations. Comme les autres il utilise de I'acildiorhydrique dans son réactif en y ajoutant
du KCr,O; a 0.15M avec les proportions volumiques suiva2ds Ce réactif aussi agit
rapidement (5 minutes) et il a été mis au pointrpmhserver les dislocations dans les plans
(100) mais permet de les observer dans les augedsrgent.

Le réactif de [Wright 1977] est lui composé de 30dfhINO3, de 60 ml d’HF, de 60
ml d’acide acétique, de 1 g de Gr@e 60 ml d’eau et de 2 g de nitrate de cuiviehiytdrate
(Cu (NG)2 . 3H:0).

Enfin, [Sopori 1984] a mis au point un mélange bagéles mémes réactifs que Dash
(HNO3, CH;COOH, HF) mais dans les proportions suivantes 1D:2& Ce réactif qui semble
étre le plus communément utilisé pour révéler lsdations dans le silicium agit rapidement
(30 secondes) et n'a pas d’orientation préférdatmur les surfaces caractérisées.

Le principe de chacun de ces différents reactiisicjues étant le méme nous allons le
décrire pour le réactif Sopori. lls contiennentsawn oxydant qui va oxyder le silicium du
matériau, le HN@ va réagir avec le &j pour former du Si@ En plus de l'oxydant il y a
également un réducteur, le HF dans le cas du fé8ofpori, qui va attaquer I'oxyde
précédemment formé. Enfin, la réaction produit dag, ce qui va former des bulles a la
surface de I'échantillon, c’est pourquoi certaigmatifs contiennent également un agent
mouillant ('acide acétique pour le réactif Sopagi)i va servir a améliorer I'étalement de la
solution sur I'échantillon.

La figure 1.28 [Sopori 1984] nous montre le résulka ces différentes techniques de
révélation pour différents échantillons de siliciuBomme on peut le voir, les attaques de
Wright et Sirtl montrent des etch pits carrés indiof que la surface de I'échantillon a une
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orientation cristalline de type (110) dans la gahaute de I'échantillon alors que les attaques
de Secco et de Sopori sont isotropes et montrengtdé pits circulaires.

A hEL 1 i d 20 }.‘BII
quure 1 28 flqure de dlslocatlons pour dlffeaerEactlfs sur un méme matériaux mais pas

au méme endroit : (a) Sopori, (b) Secco, (c) Writh Sirtl[Sopori 1984]
I-4-b Méthodes de comptage des dislocations

On a vu les méthodes employées dans la littératome révéler les dislocations dans
le silicium. Mais pour caractériser un échantillibrfaut les dénombrer afin d’avoir leur
densité sur la surface de I'’échantillon. Pour deefdl existe diverses méthodes que nous
allons examiner ici :

Comptage manuel :

La premiére des méthodes consiste a observer $éscalions avec un microscope
optique et a repérer les dislocations qui ont ét&lées. Il suffit ensuite de les compter une
par une sur une surface donnée pour avoir la dedsitlislocations au sein du matériau. Bien
sur cette technique est laborieuse et il est nasesde définir des zones sur une plaquette
pour avoir la densité de dislocations a certaimba@ts de celle-ci.

Comptage assisté par ordinateur :

Une seconde méthode permet d’automatiser le compteg dislocations en le faisant
faire par un logiciel qui a été configuré pour célme image de la surface qui a été révélée
est prise puis un logiciel de traitement d'imagasepérer les trous laissés par les dislocations
présentes dans le matériau. Grace au nombre aeatisins et la taille de I'image le logiciel
donne la densité de dislocations.
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Cette méthode notamment utilisée a I'INES, fonaimiien pour une attaque de type
Wright et avec des images prises par MicroscopictEinique a Balayage (MEB) afin
gu’elles soient suffisamment précises. Encore oitelés observations au MEB ne permettent
pas de couvrir une surface importante c’est pourquertains endroits doivent étre
sélectionnés afin d’avoir un échantillonnage deudace.

Méthodes de diffusion optique :

Afin de pouvoir mesurer les densités de dislocatsur des surfaces plus importantes,
des techniques optiques ont été mises au poinéebasur la diffusion de la lumiére par la
surface.

Ainsi, [Sopori 1988], propose une méthode de céarestion qui consiste a envoyer
un faisceau laser sur la surface de I'échantillmmes avoir révélé les dislocations. Ce faisceau
en arrivant a la surface va diffuser et la figueediffusion observée sur un écran en regard de
la surface de I'échantillon renseignera sur la fordes etch pits et donc l'orientation
cristallographique de la surface. En plus de cettermation on peut capter lintensité
lumineuse qui sera diffusée par la surface grageeaphotodiode, comme nous le montre la
partie gauche de la figure 1.29. En intégrant datensité lumineuse sur une sphere, on peut
la relier & la densité de dislocations (partie téraie la figure 1.29). Comme on peut le voir
cette technique semble avoir une bonne corrélgtam des densités de dislocations comprise
entre 2.10 et 1,2.16 cm® Cette méthode est aussi utilisée par le PVScanappareil
permettant de caractériser rapidement la densitdiglecations a la surface de wafers de
silicium [Sopori 1993], [Sopori 1999], [Stokkan 200
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Figure 1.29 : a gauche le schéma de la méthodéaém pafSopori 1988]pour mesurer la
densité de dislocations avec un laser et a dit@irélation obtenu entre l'intensité
lumineuse et cette densité.

Dans cette méme publication [Sopori 1988], une ouhn’utilisant plus un laser
mais une lumiére non cohérente est décrite. Lecipende I'expérience (partie gauche de la
figure 1.30) est le suivant : I'échantillon éclaa¢ec de la lumiére impressionne une plaque
photographique transparente. Cette plaque esttendaveloppée puis éclairée par la face
arriere afin qu’'un détecteur placé en face avaigsgumesurer la transmittance de celle-ci.
Cette donnée est ensuite corrélée a la densitéskbeations (partie droite de la figure 1.30).
On constate alors une relation linéaire entre e dvaleurs sur une plage comprise entre
4.10 et 3.16 cm®.
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Figure 1.30 : a gauche le schema de la methodea@ee parsopori 1Y83pour mesurer la
densité de dislocation avec la prise d’'une phogiteade I'échantillon sur une plaque
transparente et a droite la corrélation obtenuedimtensité lumineuse et cette densité.

[Ganapati 2010] utilise également le principe dé&udion de lumiere par les
dislocations révélées. Ainsi en scannant avec akelhrésolution (9600 ppp) un échantillon
ayant été attaqué par le réactif Sopori, il obtiane image en niveau de gris de son
échantillon qu’il est capable de corréler avecdadité de dislocations.

I-4-c autres méthodes de caractérisation et d’obseation
Contraintes/déformations résiduelles :

Plutét que de directement déterminer la densitaidocations présentes dans un
matériau, certaines équipes se sont intéresséesoatraintes et aux déformations résiduelles
au sein des échantillons. En effet, les dislocatiolans le matériau étant des défauts
cristallins, elles créent des contraintes dans &rioe de celui-ci. En caractérisant ces
dernieres, il est donc possible de corréler leadightenu avec la densité de dislocations.
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Figure 1.31 : Comparaison entre I'observation gadiéchantillon (a gauche) et la densité de
dislocations mesurée (a droite) [Ganapati 2010].
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Cette caractérisation peut se faire par difféerem@thodes, par exemple [Ganapati
2010] utilise la technique de I'Infrared Bireringenimaging (IBI) afin d’obtenir des cartes de
contraintes résiduelles qu'il relie a la densitédidocations (figure 1.31). Cette technique
consiste a mesurer la difference de parcours eé® rayons lumineux éclairant un
échantillon due au changement de son indice enifonde son orientation et des contraintes
résiduelles. [Fukuzawa 2009] se sert lui du ScapimifraRed Polarisation (SIRP) qui utilise
sensiblement le méme principe pour déduire lesrdgftions résiduelles. Enfin [Gutiérrez
2009] utilise la spectroscopie micro-Raman poureoler les contraintes dans des wafers de
silicium.
Observation des dislocations au MET :

Nous avons vu précédemment comment observer lexcalions présentes dans un
échantillon grace a des attaques chimiques et sgrednt la surface. Il est également possible
de voir les dislocations a lintérieur d’un matérimvec un microscope électronique a
transmission. Par exemple, Louchet a mené des ierpés dans lesquelles il suivait le
mouvement des dislocations soumises a une comraddour faire cela, il a réalisé une lame
mince de silicium qu’il a monté sur un four pourupoir chauffer I'échantillon et mis un
dispositif permettant de tirer sur ses bords. Lg ttait suffisamment petit pour étre placé
dans un MET et il a pu observer les images préssragr la figure 1.31. Comme on peut le
voir les dislocations se présentent sous la forexgeegiments puisqu’elles sont limitées par les
bords de I'échantillon.

Joint de grains

Dislocations

Figure 1.31 : observation des dislocations s’empi#aun joint de grains dans une lame mince
de silicium vu par MET.

Cette section nous a permis de voir qu’il existesi@urs facons de caractériser la
présence de dislocations au sein d'un matériau amensilicium. Bien qu’il soit possible
d’observer celles-ci directement a l'intérieur duwatériau, la plupart des techniques de
caractérisation passent par le comptage des diglnsaqui coupent la surface dun
échantillon. Ainsi, les résultats des caractémsatidonneront un nombre de dislocations par
unité de surface.

Nous avons également vu qu’afin de procéder a arsctérisation, il est nécessaire de
préparer I'échantillon. Tout d’'abord il faut pola face qui sera examinée afin de pouvoir
visualiser les dislocations apres attaque chimidgien qu'il existe plusieurs réactifs pour
attaquer la surface le principe est toujours le méen savoir oxyder le silicium, puis le
désoxyder afin de mettre en solution I'oxyde formi ainsi enlever de la matiére a
I'échantillon. Cela se produisant plus facilementraveau des défauts du cristal, on verra
apparaitre de petits trous (etch pits) a la surtkcBéchantillon.
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Enfin apres la révélation des dislocations par attaque chimique, on a vu qu'il
existe plusieurs facons de dénombrer le nombre tde pits présents a la surface de
I'échantillon. Soit de maniere directe, en compiastdislocations une par une, avec ou sans
I'aide d’un ordinateur. Soit par une méthode opigqgui va se servir de la réflexion ou de la
diffusion d’une source lumineuse a la surface dehantillon, le signal optique pouvant étre
relié¢ a la densité de dislocations. Enfin, il exisles moyens indirects d’obtenir une
caractérisation des dislocations, comme la caligatéon des contraintes résiduelles a la
surface du matériau qui sont liées au nombre decdisons. Une des objectifs de ce travail
qui sera traité dans la suite de ce manuscrit (thealb), est de comparer la validité de ces
différentes techniques de caractérisation en igsautt sur un méme échantillon.

Conclusion

Dans ce premier chapitre, nous avons commenceé Q& intéresser aux propriétés
physiques du silicium, un semi-conducteur qui aliise sous forme diamant. L'énergie de
gap de ce matériau en fait un bon candidat pouapgtications photovoltaiques puisqu’elle
permet de convertir une grande partie de la lungenese par le Soleil en électricité. De plus,
'abondance du silicium sur Terre et I'état avanles connaissances sur celui-ci, dd a son
utilisation en micro-€lectronique, en font le maér le plus utilisé par l'industrie
photovoltaique.

Nous avons également vu que les défauts présems lgasilicium alterent le
rendement photovoltaique des dispositifs mis eoepf@our capter la lumiére solaire. Nous
nous sommes ainsi intéressés plus précisément ialocations, des défauts linéiques du
cristal de silicium. Mis a part le cas de I'attactemt du lingot aux parois du creuset, qui sera
traité au chapitre 4, ces défauts trouvent prideipant leurs origines dans les contraintes
thermomécaniques dues aux champs thermiques agplaux lingots de silicium lors leur
élaboration. Ces contraintes font se déplacerigsadtions et celles-ci se multiplient via par
exemple le mécanisme des boucles de Frank-Readm@eanismes nous permettent de
comprendre la physique individuelle des dislocatian sein du matériau.

Diverses méthodes permettant de caractériser $ézcdtions au sein d’'un échantillon
de silicium ont été décrites. Mis a part le cas sgecifique de I'observation des dislocation in
situ en TEM, il s’agit d’observations post-morterh reon d’observations au cours de
I'élaboration qui sont bien plus compliqguées a reedn ceuvre voire impossible pour un
lingot de taille industrielle. Ces techniques deactrisation passent par la préparation de
I'échantillon (le polissage) afin de pouvoir obsarles dislocations qui coupent la surface a
caractériser. Aprés cette phase, I'échantillonatstqué chimiquement afin de révéler les
dislocations puis celles-ci sont comptabiliséesmedtant ainsi d’obtenir la densité de
dislocations présentes a la surface. Nous avorgiuexistait plusieurs attaques chimiques
et plusieurs techniques de comptage pour réakiseadactérisation des dislocations dans le
silicium. Ainsi, dans la suite de ce travail (chepi2), nous étudierons plus spécifiquement 3
méthodes de caractérisation rapide dans le bugplendre a ces questions : ces méthodes
donnent-elles des résultats en accord avec un géegmnécis des dislocations a la surface
d’'un échantillon ? Sont-elles cohérentes entres éll®uelles sont les forces et les faiblesses
de chacune des techniques ? Quels sont leurs desndiapplication ?

Nous avons également vu qu’il était possible dieetrdes dislocations en termes de
densité et non plus individuellement en se basaniesnodele d’Alexander et Haasen. Cela a
comme intérét de pouvoir regarder globalement sulingot qui a une taille importante la
répartition des dislocations a la fin de son élabon. Ainsi, il existe dans la littérature des
modeles numériques permettant de calculer la dedsidislocations présentes dans un lingot
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en fonction du champ thermique qui a été appliqué He I'élaboration de celui-ci. En
revanche, la mise en place des modeles de |latitt@r passe par la création d’un code propre
pour chaque équipe et pour chaque géométrie dePauns la suite de ce manuscrit (chapitre
3), nous allons donc étudier les questions suigantest-il possible d’utiliser un code
commercial (Comsol) afin de connaitre la répamitides dislocations dans un lingot de
silicium a la fin du processus d'élaboration ? Lansiruction d'un tel modeéle est-elle
réalisable en peu de temps (une thése) ? Ce medae-il adaptable a n'importe quelle
géométrie de four ? Quelles seront les donnéess&ices pour résoudre la simulation ? Ce
modeéle donnera-t-il des résultats en accord avex rdedeles déja existants dans la
littérature ? La caractérisation d’un lingot decgilm aprés son élaboration donnera-t-elle des
mesures comparables aux résultats de notre sionlatimérique utilisant Comsol ?

Enfin, une autre source de contraintes et doncislecdtions lors de I'élaboration
d’'un lingot de silicium est I'attachement entreuget et lingot lors de la cristallisation. Ce
phénoméne, qui sera traité par la suite (chapilyenét en jeu des mécanismes physico-
chimique permettant de décrire I'attachement. Le dricette étude sera de répondre aux
guestions suivantes : quelle est la durée de dla¢tment entre le lingot et le creuset lors de la
cristallisation ? Ce phénoméne entraine-t-il degtraintes suffisamment fortes pour générer
des dislocations ? Si oui, ou se situent les zalesristal impactées par la plasticité ? De
guelle taille sont ces zones ?
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Chapitre I : Méthodes de caractérisation de la densité de dislocations
dans le silicium et comparaisons.

Dans ce second chapitre, nous allons aborder figgatits moyens de caractérisation

de la densité de dislocations et plus particuliemeinpour des échantillons de grande taille. Il
est en effet compliqué de dénombrer toutes le®aitibns présentes sur un échantillon si
celui-ci fait plusieurs centimétres carrés car demsités de dislocations peuvent parfois
atteindre plus de focm® Afin de pouvoir caractériser ces échantillonss deéthodes
d’évaluation de la densité de dislocations partdelniques indirectes ont été mises en place.
Pour avoir une idée de la validité et des limitescds différentes techniques, elles seront
comparées dans ce chapitre.

Pour cela, nous ferons dans un premier temps uhee lescription de l'origine de
I'échantillon qui va nous servir de référence plagrcaractérisations. Puis nous présenterons
le comptage précis des dislocations réalisé suka®ntillon par microscopie optique.

Dans un second temps, nous décrirons toutes ldwodes de caractérisation que nous
avons employées pour obtenir la densité de distotatle I'échantillon. Il y aura en tout trois
techniques différentes choisies parmi celles ptéssmprécédemment a la fin du chapitre 1: la
techniqgue que nous nommerons «INES » utilisanttrégtement d'images prises au
Microscope Electronique a Balayage (MEB), la teghri « Ganapati » développée pour
exploiter des images scannées de I'’échantilloa &dhnique « PVScan » utilisant I'appareil
du méme nom.

Enfin, dans un dernier temps, nous réaliseronsamatyse comparée des différentes
méthodes de caractérisation employées avec le egmmffectué au microscope optique et
les unes aux autres. Notre but dans ce chapitee d@nc de comparer ces méthodes de
caractérisation pour déterminer quel est le maill®oyen pour caractériser la densité de
dislocations sur un échantillon relativement large.

[I1-1 Echantillon de référence

Dans cette premiere partie nous allons présergehdntillon qui va nous servir de
référence pour la comparaison des différentes tqobha de caractérisation de la densité de
dislocations. Dans un premier temps, nous nousesgérons au four et a la technique de
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cristallisation du lingot qui a servi a obtenir @thantillon. Dans un second temps, nous
décrirons la technique de caractérisation emplqy@e avoir un décompte précis de la
densité de dislocations sur cet échantillon et myasenterons les résultats fournis par celle-
Ci.

II-1-a Histoire de I'’échantillon de référence

L’échantillon de référence nous servira a évaluegffér@ntes méthodes de
caractérisation et devra donc répondre a certapésificités. Tout d’abord, les techniques
gue nous voulons investiguer portent sur des éitloaust de grande taille. Ensuite, afin
d’étudier ces différentes techniques nous voulan®chantillon ayant des zones de faibles
densités de dislocations et des zones fortemelogdises. Enfin, pour certaines méthodes les
joints de grains peuvent influencer le résultatéémt interprétés comme des dislocations,
c’est pourquoi I'échantillon de référence devracemporter le moins possible.

Ainsi, I'échantillon qui va nous servir a compales méthodes de caractérisation est
une tranche d’un millimétre d’épaisseur et d’enwi@s cnf. Celle-ci est issue d’un lingot de
silicium quasi-monocristallin (mono-like) qui a é&aboré dans un four de I'entreprise TIV
(Thermique Industrie Vide) au sein de I'INES.

Four TIV :

Résistors haut
Argon

Creuset

Charge de silicium
Résistors bas
Support en graphite

Volet

Figure 2.1 : Représentation schématigue du fouréfiltfe ces composants.

Plus précisément, le four utilisé pour I'élaboratidu lingot dont est extrait notre
échantillon de référence est un four produit paf Mais qui a ensuite été modifié au sein de
I'INES afin de répondre au mieux aux expérienceaéaes dans le laboratoire. Ce four utilise
la technique du « Vertical Gradient Freeze » (VG¥).instar de la méthode Bridgman, ce
procédeé utilise un creuset afin de solidifier legbt selon la forme voulue. En revanche la
translation du creuset vers le bas qui implique piéses mécaniques travaillant a haute
température est supprimée. Comme on peut le vairlssdigure 2.1, le contréle de la
température se fait par I'utilisation de deux ri&sis positionnés en haut et en bas de la charge
de silicium. Ces deux éléments chauffants sont @lusoins alimentés en puissance afin de
contrdler la différence de température appliquékngwt et donc la solidification. Le lingot et
le creuset reposent sur un support en graphite®tvdlets, pouvant s’ouvrir et se fermer,
permettent un meilleur contrdle des flux de chatgfusont disposés dans le four. Ceux-ci sont
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notamment utiles pour modifier les échanges thergsqpar convection gazeuse et la
radiation des éléments chauffants entre les étajmedusion, de cristallisation et de
refroidissement. L’ensemble de ces éléments eseordans une enceinte sous atmosphére
contrélée d’argon a une pression légerement supéréel’atmosphére.

Technique d’élaboration :

Comme nous l'avons précisé plus haut, le lingot quiété élaboré est quasi-
monocristallin, c'est-a-dire qu’'une majorité de sahume est constitué d’'un unique grain.
Pour cela, la technique de la reprise sur germesitiéisée afin de prédéfinir I'orientation
cristalline du lingot qui va se cristalliser.

Dans un premier temps, un lingot de silicium morsbalin est découpé en plusieurs
plagues carrées qui serviront a tapisser le fonccréuset afin de servir de germes. La
découpe et la mise en place doivent étre précibesgae les orientations cristallines des
germes, aussi bien dans l'axe vertical de cristtilbn que dans le plan horizontal, soient
semblables. Le creuset est ensuite rempli avelsdege de silicium de fagon classique (figure
2.2).

Creuset

Charge de
silicium
Interface

solide/liquide au
debut de la
solidification

Germes

Figure 2.2 : Schéma montrant le chargement d’'unsetepour une élaboration de lingot
mono-like ainsi que la frontiére entre le bain ldpiet les germes solides au début de la
solidification, permettant une reprise sur germes.

Apres cela, le contréle de la puissance (la recdaemique) qui sera appliquée aux
différents éléments chauffants est trés importantilcfaut maitriser la fusion de la charge
avec precision. En effet, le but étant de faire ve@rise sur les germes, il faut chauffer
suffisamment pour faire fondre la charge de sifitimais ne pas fondre complétement les
germes situés en bas du creuset. Ainsi, la puissaes deux éléments chauffants est
augmentée jusqu’a arriver a une distribution deptmatture d’équilibre ou I'ensemble de la
charge est au dessus de la température de fusibtagaartie basse ou se situent les germes
qui est maintenue en dessous de cette températoie |6 position de la frontiére
solide/liquide sur la figure 2.2). Cette distritmutide température est stabilisée durant un
certain temps afin que la charge de silicium satidlement fondue et que le bain soit bien
homogeéne. Apres cela, la puissance apportée ataedu haut est Iégerement diminuée alors
qgue celle apportée au résistor du bas est pluenfierit diminuée afin que la cristallisation
commence par le bas. Le cristal ainsi formé prehidreentation du germe a partir duquel il
se formera. Apres la fin de la cristallisation atdgbut de la phase de refroidissement, la
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puissance fournie a I'élément chauffant du basdeshouveau augmentée afin d’opérer un
recuit isotherme a 1200-1300 °C sur une durée alelrt de I'heure afin de relaxer les
contraintes. Enfin, la température de I'ensembldinigot est diminuée de facon contrblée
jusqu’a environs 900°C puis la puissance des désistors est coupée et le lingot retourne a
la température ambiante.

J-'Ir'.'l'._lll‘,;q i
i ‘.-h- ; &}tﬁ llll

Figure 2.3 : Tranche d’un lingot mono-like élabargartir du four TIV de I’INES.En
pointillé la limite entre la zone quasi-monocrilt® et la zone poly-cristalline.

On peut voir sur la figure 2.3 l'efficacité de lechnique qui permet d’obtenir des
lingots quasiment monocristallins hormis sur lesdbodu lingot ou on voit qu’il y a eu
germination hétérogéne de grains sur les paroisreluset. Les grains ainsi générés ont des
orientations cristallines aléatoires et donc Istatidevient poly-cristallin. On voit aussi que
ces grains se propagent vers l'intérieur du lingela est di au fait que les joints de grains ont
tendance a rester perpendiculaires a I'interfaadfN2014] et que l'interface solide/liquide a
une courbure concave vue depuis le liquide. Lalews# proportion de quasi-monocristallin
réalisée jusque la a I'INES, en utilisant une ifstee concave, avec le four TIV est de 60% du
volume total d’un lingot G2, un lingot pouvant és@é en 4 briques permettant de faire des
wafers (300x300 mf). En revanche en utilisant une interface convexest possible
d’obtenir un lingot totalement monocristallin.

Bien qu’une grande partie du lingot puisse étresi#ré comme monocristallin,
'agencement des germes et leur découpe ne sontpgdigits, ce qui crée de légeres
différences dans I'orientation cristalline du selidsu des différents germes. Ainsi, lors de la
solidification, des contraintes mécaniques vontltés de 'accommodation entre les réseaux
cristallins provenant de deux germes contigus let\e générer des dislocations a la frontiére
entre les solides issus de deux germes différents.

La méthode d’élaboration mono-like de lingots ddicism pour applications
photovoltaiques a beaucoup d’avantages. En efeeuglise un four VGF ce qui permet une
production rapide, peu onéreuse et ou il est plessib contrdler la taille et la forme des
lingots. Ensuite, elle permet de produire des tedlen silicium quasi-monocristallin qui ont
un rendement supérieur a celles en silicium pabtallin (jusqu'a 6% de rendement
supplémentaire). Ainsi, cette technique d’élaboratieprésente un bon compromis entre une

méthode peu couteuse et une qualité cristallingéle
Echantillon de référence :

Comme nous l'avons vu précédemment, I'échantillonva nous servir de référence
pour la comparaison des differentes méthodes detéaisation est extrait d'un lingot quasi-
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monocristallin. Ces lingots n'ayant pas une stmecteristalline uniforme sur I'ensemble de
leur volume il est important de définir ou va é&serait I'échantillon.

L’échantillon de référence est pris dans une trarfobrizontale (partie droite figure

2.4) située dans la partie ou une grande partrdyotliest monocristalline comme on peut le
voir sur la figure 2.4. Celle-ci présente I'échloti de référence juste aprés la découpe
effectuée a I'INES grace a une scie a fil. On pdistinguer la partie poly-cristalline sur la
droite de I'échantillon qui correspond a la pasiigiée au bord du lingot. Bien que I'on ne le
distingue pas trés bien sur cette figure, I'écHiantise situe a la jonction entre deux germes
c’est pourquoi on voit une légere différence delemudans la partie monocristalline. Cette
séparation est matérialisée par les pointillésdtam la figure 2.4. En plus de I'échantillon de
référence, nous avons extrait un échantillon pktit gimité par les pointillés jaunes de la
figure 2.4) qui servira a comparait les différenstaques chimiques des techniques de
caractérisation étudiées (cf 8lI-3-a).

T
I
I
*
I
I
+
I
I
i

WVue de dessus

I
i
|
i A=H
|
i

Vue de coté

Figure 2.4 : a gauche |'échantillon de référenaesjm découpe du lingot. La limite entre les
deux germes est symbolisée par les pointillés bldaaassure lors du polissage en pointillés
rouges et I'échantillon servant de comparaisonaitaques chimiques en jaune. A droite la
localisation schématique de I'échantillon (en rouigms le lingot (en noir) avec la position

des germes (en vert).

Afin de réaliser les différentes caractérisatioret, échantillon a dd étre poli comme
nous le verrons au sous-chapitre suivant. Lorsette phase de polissage, il a été chauffé trop
rapidement afin de le décoller du porte échantilervant a le maintenir, et il s’est cassé en
deux selon cette forme a peu pres triangulaireegtireprésentée sur la partie gauche de la
figure 2.4 par les pointillés rouges. On peut \tpie le changement d’angle au niveau de la
partie cassée correspond également au passaggrdiona I'autre ce qui aurait tendance a
indiquer que la rupture s’est vraisemblablementefaiur deux plans (111) différents. La
figure 2.5 présente I'échantillon tel qu’il va naaesvir pour effectuer les caractérisations. Sur
celle-ci il est poli et a été attaqué chimiquemafih de révéler les défauts cristallins et
notamment les dislocations. On peut voir cette ¢agement le joint de grains qui sépare les
solides issus des deux germes. Il est égalemeribimsi’'observer les fortes densités de
dislocations qui se génerent au niveau de cettetim et qui s’arrangent sous forme de
« toiles d’araignée ».
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Joint de grain

l

N\ /

Toiles d’araignée

Figure 2.5 : Echantillon de référence aprés pdiissd attague chimique.

[I-1-b Décompte précis des dislocations sur I'échdifion de référence.

La premiere étape effectuée sur cet échantillam difibtenir une comparaison entre
différentes méthodes de caractérisation de la tferde dislocations sur des surfaces
relativement importantes a été de compter de fagéoise les dislocations présentes sur la
surface.

Préparation de I’échantillon :

L’échantillon que nous a fourni 'INES n’ayant sudnicune transformation apres sa
découpe depuis le lingot de silicium, sa surfatcawggieuse. Or les etch pits que nous allons
observer se matérialisent sous forme de petitstibast donc impératif de polir I'échantillon
afin d’avoir une surface extrémement plate surddigypourront étre repérés les trous laissés
par I'attaque chimique servant a révéler les daions.

Comme nous l'avons vu précédemment (figure 2.4pldgquette d’origine fait plus de
80 cnf ce qui est conséquent et rend le polissage matifiigile. Ainsi, pour polir cet
échantillon nous avons utilisé la polisseuse autiguwa Struers Tegrapol disponible a 'INES.
Cette polisseuse (figure 2.6) permet de traiter @gsntillons de grande taille sans risque
d’avoir des facettes sur la surface polie commstd&cas pour un polissage manuel sur des
matériaux tres durs comme le silicium. Comme ont pewoir, cet équipement est composé
de deux parties : une (a gauche) effectuant lsgmije et I'autre (a droite) permettant de créer
des programmes pour polir différents matériaux.

La partie de droite permet donc de gérer les difftas étapes qui vont permettre
d’obtenir I'état de surface voulu. Pour cela, phuss étapes sont nécessaires au cours
desquelles la taille des grains des disques degagje va étre réduite. La surface initiale
provenant d'une découpe a la scie a fil, est migseuse. Ainsi le programme commence par
plusieurs étapes de pré-polissage utilisant degidssavec des grains de SiC intégrés de 100 a
10 um qui s'utilisent sous eau. Durant ces étapdediciel de la polisseuse automatique
permet de gérer la force qui va étre appliquéd'écinantillon, la durée du polissage et le sens
de rotation du porte échantillon et du disque desgpage. Apres ces étapes de pré-polissage,
le programme poursuit sur des étapes de polisddigant des solutions diamantées allant 9 a
1 um afin dobtenir une surface miroir. Ces partgs font en utilisant une solution
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lubrificatrice a base d’alcool et en déposant latsmn diamantée sur un drap. Le logiciel de
la polisseuse permet également dans ce cas de Ilgéferce qui va étre appliquée sur
I'échantillon, la durée du polissage et le sensadation des plateaux. Il permettra aussi de
définir la quantité de solution et de lubrifiantd@poser au départ sur le disque, puis de
contrOler I'alimentation au cours du polissage afire le disque ne chauffe pas trop et qu'il y
ait toujours des particules de diamant dessus.sAlrén de ces étapes, I'échantillon est dit
poli-miroir car la face qui a été polie est réflssante comme un miroir. On le dépose alors
sur un drap imbibé d’eau et de silice colloidabenfé de grain d’'un quart de micron. Le tout
est posé sur un plateau vibrant ce qui permet dfobtin polissage encore plus fin. Apres ces
différentes étapes, I'échantillon est décollé de sapport en chauffant la cire qui le retient.
Lors de cette étape, la montée en températuré tioft brutale et la différence de dilatation
entre le support et I'échantillon a abouti a lascas de I'échantillon en deux morceaux, dont
celui qui va nous servir de référence (figure 2Apres cela, il est rincé a I'acétone et a I'eau
afin qu’il n’'y ait pas de particules qui viennerd déposer dessus. Il est alors prét pour
I'attaque chimique.

Figure 2.6 : polisseuse automatique Struers Tegrapo

Afin de réaliser le comptage manuel de cet écHantihous avons opté pour une
attaque chimique Sopori qui est une des plus senplaettre en ceuvre. Comme nous I'avons
vu dans le chapitre 1, la solution utilisée eststituee de HN@a 68%, de CECOOH a 99%
et de HF a 48%, avec respectivement comme propagtiovolume 2:20:36. L’échantillon est
donc plongé dans cette solution durant 30 secon@es. produits étant extrémement
dangereux, il est impératif de travailler sous hé¢pirante et en portant une combinaison
spéciale HF. De plus, la verrerie utilisée poutiséa cette attaque chimique est en Téflon
matériau inerte vis-a-vis du HF. Aprés cette étppamettant de révéler les dislocations,
I'échantillon est rincé durant 3 secondes danssahgtion composée de,HO, a 75% et de
H.0, & 35% avec les proportions en volume 3:1. Le hatcd rincage est de prévenir
'apparition d’'un dépot sur la surface attaquédirEiechantillon est rincé a I'eau, il est alors
prét pour les observations.
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Observation de I'échantillon et méthode de carazton précise :

Afin de réaliser une caractérisation précise deh&htillon, nous avons opté pour une
l'utilisation d'un microscope optique (Olympus BX@) permettant d’observer les
dislocations a la surface de I'échantillon commepent le voir sur la figure 2.7. Ces deux
images sont les photos d’'une méme zone d'un édloantie silicium apres lattaque
chimique. L'image de droite est prise grace a died polarisants permettant de faire
ressortir les reliefs de I'échantillon c’est poungon remarque plus les traces de polissage
dans le fond de I'image.

L’échantillon a donc été photographié grace a wmeéra installée sur un microscope
optique en partant du coin supérieur gauche déndiétlon (figure 2.5). Ces images sont
prises avec un grossissement moyen permettantwlgircane zone relativement grande afin
de servir de référence pour les zones sur lesguetiet porter le comptage des dislocations.
Celles-ci ont une surface d’environ 2 moe qui permet d'obtenir une caractérisation avec
une résolution spatiale assez fine tout en ayantailie suffisamment grande pour ne pas
avoir a prendre et a enregistrer trop d’'imagesjuwanultiplierait le temps de caractérisation.
Ces premieres zones sont ensuite subdivisées srpetiles afin de rendre le comptage plus
aisé et chacune sont ensuite observée au microsmpmgrossissement plus fort afin de
compter 'ensemble des dislocations présentes. sApeda, les nombres de dislocations des
subdivisions de chaque zone sont additionnés etldasités de dislocations sont calculées
avec l'aire des images.

e 0 50 m
Figure 2.7 : image d’'un échantillon de silicium alyaubit une attague Sopori permettant
d’observer les dislocations a sa surface. A gapcise sans filtre et a droite avec des filtres

polarisants.

Au cours de cette série de caractérisations quasssz longue (plusieurs mois) du fait
de la méthode utilisée pour étre sir de bien cantptdes les dislocations, le laboratoire a
investi dans un nouveau microscope. Ainsi on a deilles d'image différentes pour ces
caractérisations. Les photos prises au microscoperumeérotées de la facon suivante : une
lettre pour la ligne (dans la longueur de I'écHéontj figure 2.5) et un numéro pour son ordre
dans la ligne. Le lettrage commence a « a » pouigie tout en haut et le numérotage
commence a « 1 » du coté gauche de I'échantill@e. numérotage a été modifié pour la
derniere ligne a cause du changement de matéaelf{gure 2.8). Les images n’ayant pas la
méme taille j'ai fait commencer la ligne juste eessbus de la derniere image de la ligne
précédente afin que les zones caractérisées neegauchent pas au niveau du changement
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de taille. Enfin I'’échantillon ayant une taille @guente il n'a pas été possible de le
caractériser totalement. Ainsi seuls les 0,929 erhaat de la figure 2.5 ont été caractérisés ce
qui représente tout de méme un surface totale A ofif, découpée en 279 zones et

contenant un total de 81015 dislocations.

Présentation des résultats :

1234 * n

n < 14321
Figure 2.8 : en haut, localisation de la caraciéos sur I'échantillon de référence ; en bas,
représentions de la densité de dislocations pag mwsurée par comptage précis. Chaque
rectangle en niveau de gris représentant uned®iaractérisation avec en blanc la densité
maximum (1,42.10cn1) et en noir la densité minimale (1,04 Hii?).

Sur la figure 2.8, on peut voir une représentaties résultats de cette caractérisation
en termes de densité de dislocations. Chaque rgeta® couleur représente une zone de
caractérisation. Les premieres images de al arfilété réalisées avec le premier microscope
optique, elles ont une taille de 1,834 x 1,370°mires secondes de f20 a g49 font
1,36 x 1,07 m L'image all a une taille différente car jai chénde grossissement au
début de la caractérisation et j'ai repris la cénagation des premiéres zones en ayant déja la
position de l'image al2 fixée. Enfin pour les zomdS8 et f13 les dislocations étaient trop
groupées pour pouvoir les compter. J'ai donc faé moyenne sur une petite zone puis
appliqué ce coefficient sur la zone globale dekdaions afin d’obtenir une estimation du
nombre de dislocations. Sur la figure 2.9, on pait I'endroit ou ces estimations ont été
faites.

On peut voir sur ces caractérisations que lI'on ofesein échantillon faiblement
disloqué dans I'ensemble (densité “&67%) hormis quelques zones. L’homogénéité de la
partie caractérisée de I'échantillon est certaimgnueie au fait que I'on se trouve dans la
partie monocristalline de celui-ci et assez loinjoint de grains. La méthode utilisée pour
cette caractérisation précise est plutdt longuélmrbative mais elle est néanmoins utile pour
la suite de ce travail. En effet, celle-ci va seme base pour la comparaison des autres
méthodes de caractérisation.

59



Figure 2.9 : en haut la zone e13et en bas un zowes parties fortement disloquées pour
lesquelles une estimation du nombre de dislocafiofie faite.

11-2 Présentation et résultats des différentes métides de caractérisation rapide

Afin d’effectuer une comparaison entre différenteshniques de caractérisation des
dislocations nous avons choisi d’en retenir trois :

- Une méthode basée sur l'utilisation du traitemémabe est développée a I'INES
par S. Bailly et que 'on nommera méthode INES

- Une se basant sur l'utilisation d'un scanner fdisdas images précises et
développée au MIT que I'on appellera méthode Ganffpanapati 2010].

- Une autre basée sur la technologie du PVScan d#sétopar I'entreprise GTSolar
et modifiée par l'institut SINTEF en Norvege : m@die PVScan [Sopori 1999]

Dans cette section nous allons donc, pour chaceneed méthodes, décrire son
principe de fonctionnement et la mise en placeadeatactérisation puis nous exposerons les
résultats obtenus dans leur globalité et a I'état. b
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En plus de ces techniques de caractérisation, awass tenté de caractériser les
contraintes résiduelles via IBI mais l'instrumengtait pas disponible a ce moment la. De
plus nous avons également fait une caractérisagée sur la méthode décrite par la figure
1.30. Linstrument sur lequel la caractérisationég faite était encore en cours de
développement au NTNU et n'a pas pu fournir deltésuexploitables.

[I-2-a Méthode INES

Cette caractérisation met en jeu le traitement ajes obtenues au microscope
électronique a balayage afin de dénombrer lesaditlins révélées par attaque chimique.

Présentation de la méthode :

Afin de mettre en place cette technique de cargetén I'échantillon a de nouveau
été poli puis attaqué chimiquement. La solutiofisé® est celle de Wright qui, comme nous
'avons vu au chapitre I, est composée de : 1 @&, 2 g de Cu(N@H-0, 60 ml d’'HO,

60 mL de CHCOOH (glacial), 30 mL d’'HN® (68%) et 60 mL d'HF (48%). La durée
d’attaque de I'échantillon est de deux minutes api celui-ci est rincé a I'eau distillée. A
noter que l'usage du CgCfait intervenir I'ion CP* qui est extrémement dangereux et &
manipuler avec précaution. Le stockage des dédtetsette attagque chimique se fait
également dans un bidon spécifique afin que lershrain métal lourd, soit recyclé de facon
appropriée.

Apres cette attaque chimique les zones a échamtédlosont repérées grace a un
microscope optique. En effet, cette technique sartasur le traitement d'images ayant une
taille d’environs 100 x 85 um, il n'est pas possithe traiter I'échantillon dans son ensemble
ce qui oblige a sélectionner certaines zones. Afavoir un échantillonnage non influencé
par des zones privilégiées, la localisation desitpocouvre la surface régulierement avec
guelques exceptions comme on peut le voir sur dard 2.10. Un résumé précis des
localisations et des résultats pour ces différentplacements est donné par la table 2.1.

Figure 2.10 : localisation des zones caractérisgaefa méthode INES.

Dans un premier temps, I'échantillon est observénaumoscope optique, grace auquel
on peut avoir une vue assez large. Cela sert aaregés défauts sur I'’échantillon (rayures ou
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précipités principalement) proche des endroitsractériser afin d’avoir des repéeres. En effet,
I'échantillon est ensuite observé au MEB afin détit des images suffisamment détaillées
pour pouvoir étre exploitées et cette prise d'imagenande de pouvoir se repérer sur
I'échantillon. Comme on peut le voir sur la fig@d 1 (a gauche), I'image prise est en niveau
de gris et on voit ressortir les dislocations sfousie de points noirs. Apres cela, les images
sont exportées afin d’étre traitées par informatidie logiciel développé par Séverine Bailly
se base sur le contraste entre les pixels afirétimiter les dislocations du fond de 'image.
La forme et la taille des dislocations sont égalenietégrées afin de dégrouper I'image de
plusieurs dislocations qui se recoupent. Commeeut ke voir sur la figure 2.11, le fond des
images prises au MEB est marbré, il est donc marfdifficile pour le logiciel
d’automatiquement discerner les dislocations. Cfesirquoi il est possible de calibrer la
tolérance du logiciel afin d’affiner le décomptendJfois que le logiciel a traité I'image on
obtient I'emplacement des différentes dislocatioasime on peut le voir sous la forme de
cercles rouges sur la figure 2.11 (a droite). fléggalement possible d’ajouter manuellement
des dislocations que le logiciel aurait oublieesleuetirer des défauts de I'image qui auraient
été pris en compte. Enfin, si deux dislocationsh’pas été différenciées il est possible de
couper en deux la zone de détection. Enfin, apreis endiqué la résolution de I'image traitée
en nombre de pixel par cm, le logiciel de traitem&mage utilisé par la méthode INES
donne les résultats sous forme de nombre totalislecdtions, de surface de I'image et de
densité de dislocations.

Figure 2.11 : a gauche, image MEB utilisée powalactérisation INES et a droite, l'image
apres le traitement automatique avec les dislatsiindiquées par des cercles rouges.

Résultats :

Les résultats de cette caractérisation sont dopagsa table 2.1 qui regroupe pour
chaque point caractérisé :

- Son emplacement sur I'échantillon avec comme ceidéncoin supérieur gauche
de la figure 2.10, avecdésignant la position horizontaleyela position verticale
du centre de 'image.

- La taille de I'image correspondant a la zone caéraste,L pour la longueur
(horizontale) et pour la largeur (verticale).

- La surface 9) totale de la zone caractérisée.
- Le nombre de dislocations)(dénombrées dans I'image.
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- Ladensité de dislocationsl) de la zone.

zone X (mm) y (mm) L (um) [ (Lm) S (um?) n N (cm?)
Cc1 3,98 5,22 96,2 83,0 7981 0 0,00E+00
C2 15,34 5,32 95,3 82,2 7833 1 1,28E+04
C3 24,88 5,45 93,5 80,7 7549 1 1,32E+04
Ca 35,33 4,67 95,3 82,2 7833 0 0,00E+00
C5 44,08 5,35 93,5 80,7 7549 2 2,65E+04
C6 55,38 5,43 97,5 84,2 8211 0 0,00E+00
Cc7 66,02 5,05 93,5 80,7 7549 2 2,65E+04
C8 66,27 14,55 93,5 80,7 7549 917 1,21E+07
Cc9 54,30 15,10 100,4 86,7 8701 0 0,00E+00
C10 46,57 14,29 93,1 80,4 7481 1 1,34E+04
Cl1 35,06 14,16 93,1 80,4 7481 2 2,67E+04
C12 24,79 14,27 93,1 80,4 7481 1 1,34E+04
C13 15,35 15,13 100,4 86,7 8701 0 0,00E+00
C14 6,12 14,60 95,3 82,2 7833 1130 1,44E+07
C15 6,47 15,10 97,5 84,2 8211 112 1,36E+06
Cl6 7,52 14,67 95,3 82,2 7833 397 5,07E+06
C17 7,47 15,36 93,1 80,4 7481 3 4,01E+04
C18 7,45 16,16 97,5 84,2 8211 353 4,30E+06
C19 4,61 29,88 95,3 82,2 7833 90 1,15E+06
C20 6,46 28,82 93,1 80,4 7481 1642 2,19E+07
C21 20,94 28,77 100,4 86,7 8701 2 2,30E+04
C22 40,44 29,30 93,1 80,4 7481 0 0,00E+00
C25a 22,91 6,72 93,1 80,4 7481 610 8,15E+06
C25b 23,07 6,84 93,1 80,4 7481 699 9,34E+06

Table 2.1 : résultats de la caractérisation utili$a méthode INES.

Ces résultats nous montrent déja que pour les ziméaible densité de dislocations,
la méthode INES comporte des limites. En effet, menon peut le voir pour les zones C1 a
C7, C9 a C13, C17, C21 et C22, limage de I'écilant peut comporter tres peu de
dislocations, voir aucune. Ainsi si la zone canasé® a une densité de dislocations inférieure
a 1d cm™, il est possible que la méthode INES trouve umesidé de dislocations nulle parce
gue l'image ne comportera pas de dislocations. Awexdislocation par image comme c’est
le cas pour les zones C2, C3, C10 et C12 on ohtieatdensité de dislocations moyenne de
1,3.1d cm?, dépendant de la taille de I'image prise au MEBgai est la valeur minimale
gue le logiciel peut caractériser avant d’afficharrésultat nul. Il est possible de remédier a
ce probleme en prenant plusieurs images de laaacaeactériser sans trop les espacer puis de
faire une moyenne afin que la zone d’échantilloenagit plus grande et les résultats plus
fiables. En revanche cela rend la caractérisatios fpngue, ce qui ne correspond pas a
I'objectif initial de cette méthode. Les imagesvaat a la caractérisation étant analysées par
le logiciel afin de déterminer la densité de diakoans, il n’est pas possible de trop dézoomer
afin d’obtenir une surface d’échantillonnage pltsngle car la taille des dislocations ne serait
pas la méme et celles-ci pourraient ne pas étsepan compte.

On remarque aussi que cette méthode semble plpséadaux zones de forte densité
de dislocations (~10cm®) comme les zones C8, C14, C20, C25a et C25b. fEn dans ces
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zones ou il peut il y avoir jusqu’a 1000 dislocaticsur la zone a caractériser, un traitement
manuel serait fastidieux. En revanche, I'utilisatu logiciel permet un traitement instantané
et, méme si celui-ci ne dénombre pas toutes léscdisons apres le traitement automatique et
I'affinage, une erreur d’une dizaine de dislocasiaur 'ensemble ne ferait varier le résultat
que de 1%.

[I-2-b Methode Ganapati

Cette méthode se base sur la révélation des diglnsapar attaque chimique puis
l'utilisation d’'un scanner permettant d’obtenir uingage a haute résolution de I'échantillon
servant a la caractérisation [Ganapati 2010].

Présentation de la méthode :

Comme précédemment, afin de mettre en place cétieoae, I'échantillon est repoli
puis attaqué chimiquement. Cette fois, le traitenobimique est basé sur le réactif Sopori :
I'échantillon est tout d’abord plongé durant 30s:iglaine solution de rincage composée de
HNO; (68%) et d’'HF (48%) avec respectivement les prijpas en volume 9:1. Apres quoi,
'échantillon est attaqué durant 30s avec le ré&ipori constitué de HN{(68%), de
CH3COOH (glacial) et d’'HF (48%) avec respectivemest peoportions en volume 2:15:36.
Enfin I'échantillon est plongé a nouveau durantd2ss la solution de rincage, afin de
prévenir un éventuel dépot sur la surface de I'éthan, puis rincé a I'eau.

Une fois les dislocations révélées, une image @shéntillon est prise avec un scanner
performant permettant d’obtenir une résolution’dedge de 9600 ppp (pixel par pouce) ce
qui fait que chaque pixel de I'image représentecamé d’'un peu plus de 2.6 um de coté.
Comme on peut le voir sur la figure 2.12, le prxecde fonctionnement d’'un scanner consiste
a éclairer I'objet dont on veut obtenir une imagea@une source lumineuse blanche se
déplacant afin de couvrir 'ensemble de I'objet. lueniére réfléchie est alors captée par un
capteur CCD afin de reconstruire I'image. Dans enatiis, le scanner utilisé est un « photo
epson 4990 » qui a été mis a notre dispositionmparcent Martinez du service imagerie de
Grenoble-INP, I'IRIS (Impression et Ressourcesraaderie Scientifique). L'image est prise
en niveau de gris sans compression (.TIF) et cadés 16 bits ce qui permet d’avoir un
échantillonnage de gris bien plus conséquent (65h86ieu 256). Ainsi, de par la haute
résolution et le codage en 16 bits, la taille @¢hiér image de I'échantillon dans son ensemble
est importante : 1.2 Go.

plague de verre docurnent & scanner

[ ]
source lumineuse (mokbile) /

mirair (fixe)

rniroir se déplagant avec

capteurs CCD .
H la source lumineuse

Figure 2.12 : Principe de fonctionnement d'un seafjwikipédia].

La publication de [Ganapati 2010] indique alors tpgedifférents niveaux de gris de
limage peuvent étre corrélés avec la densité dahtions de facon linéaire entre® X
10° cmi®. Ainsi aprés l'acquisition de limage, il faut daier la technique grace a des
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décomptes précis des dislocations sur certainesszamec un microscope optique. Il est
ensuite possible d’extrapoler la densité de disiooa sur I'ensemble de I'échantillon. Dans

notre étude, nous nous arréterons a I'étape dunecgmis nous comparerons les niveaux de
gris avec les densités de dislocation donnéesegaautres méthodes afin de voir s’il existe
une relation entre ces valeurs.

Résultats :

Les résultats de la méthode Ganapati peuvent &résentés sous la forme d’'images
en niveaux de gris, comme c’est le cas de la figut8 pour I'échantillon de référence. Dans
ce cas le noir représente les zones les moinsgdisés et le blanc les zones de forte densité
de dislocations. Afin de présenter cette image,diala couper en quatre afin de traiter des
fichiers d’'une taille raisonnable. Ainsi la « croixque l'on voit sur la figure 2.13 est
simplement due au réassemblage de I'image.

Figure 2.13 : image scannée de I'échantillon eeanix de gris.

Cette premiere représentation nous montre déjalajiraute résolution du scanner
nous permet de bien définir les zones de fortesitiEnde dislocation en blanc comme on
peut le voir sur la figure 2.14 qui est un zoom woe partie de I'échantillon située dans une
zone fortement disloquée.
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9,8 mm

.

Figure 2.14 : zoom sur une partie de I'échantiidiortes densités de dislocations. Le trait

rouge représente un repere servant pour la figd®eét les cercles verts montrent des
exemples d'artéfacts dus a la prise d'image.

De plus, on constate sur ces images que I'étaudace de I'échantillon joue un réle
important dans les résultats fournis par cette oad&thOn voit notamment I'apparition de
nombreux points blancs sur cette image qui ne samhiplourtant pas étre assimilable a des
zones de dislocations. On constate aussi la présdacvoiles blancs sur la surface qui
pourraient étre des zones ou la densité de distmsagst plus élevée ou bien des zones ou il y
a un dépot a la surface de I'échantillon. Il edtgildle que certains artéfacts dus au scanner se
soient glissés dans I'image comme la bande pluedagauche de I'échantillon (figure 2.13)
ou certains points blancs qui semblent avoir lewbde |€gérement plus petit et plus a gauche
(voir les cercles verts sur la figure 2.14). Ceda meut étre di a des particules qui seraient
restées sur la vitre du scanner malgré le nettogagei sont reflétées sur la surface polie de
I'échantillon. Ainsi, les points blancs seraierd ienages de ces particules et les doubles les
images réfléchies, ce qui expliquerait qu’ellegerbiécalées et de plus faible intensité.

20000 ’ / \
A~ N~ L WS

70000
,—\ «4—— Saturation

60000 I \
% 50000
3 |
g 40000 Image décalée et
1] - - . . .

atténuée du pic principal

E 30000
1]
2
Z

10000

0

L T T = T B B T T
= M DM~ 00N

109
121
133
145
157
169
181
193
205
217
229
241
253
265

numeéro du pixel

Figure 2.15 : Valeur des niveaux de I'image sur cogpe (trait rouge de la figure 2.14)
illustrant la saturation de I'image.

Enfin, les résultats de cette méthode se trouvans des informations codées de la
valeur du niveau de gris de chaque point. Ainsiglglage des niveaux du scanner, avant la
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prise d'image, impacte directement les résultatsnis par cette méthode en modifiant la

correspondance entre la valeur du niveau de gria éensité de dislocations de la zone

étudiée. Sur notre image, ces niveaux ont étdipéaires entre le noir (valeur 0) et le blanc

(valeur 65535). De plus, comme le montre la figiEb qui est une coupe de I'image suivant

le trait rouge de la figure 2.14, la valeur du maxin du blanc a été choisie trop basse, ce qui
crée une saturation au niveau des tres fortestdsru dislocations.

I1-2-c Méthode PVScan

La méthode PVScan utilise linstrument du méme n@igure 2.16) qui a été
développé par le NREL (National Renewable Energyokatory) et construit par la société
GT-Solar. Celui-ci permet de faire des caractdosat rapides sur les cellules
photovoltaiques. Cet instrument est principalematilisé par l'industrie pour connaitre
certains parameétres de la cellule dont notammetiénaité de dislocations.

PVSCAN 3 b5 o
6000 oS

Figure 2.16 : I'instrument PVcan servant a la c#risation.

L'INES et le SIMAP ne disposant pas de cet instmimeour effectuer les
caractérisations nous avons pris contact avec tdegseur Gaute Stokkan du NTNU
(Norwegian University of Science and Technologyeluzci nous a permis de venir
caractériser I'échantillon sur le PVScan que SINBEHRis a sa disposition.

Présentation de la méthode :

Une fois de plus I'échantillon est poli puis attagthimiquement afin de le préparer a
la caractérisation. Il est tout d’abord nettoyécauwme solution d'HSQO, (75%) et d’HO,
(35%), avec comme proportion volumique respectds a 80~90 °C durant 15 minutes. Il
est ensuite attaqué avec un réactif Sopori coBstittHNO; (68%), de CHCOOH (glacial) et
d’'HF (48%) dans les proportions en volume sonteespement 2:20:36 durant 25 s. Enfin,
'échantillon est rincé dans une solution d’HN@8%) et d'HF (48%), avec comme
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proportions volumiques respectives 9:1, afin devem& |'apparition de dépbts sur
I'échantillon.

Apres cette étape de préparation, I'échantillorirgsdduit dans le PVScan qui va faire
la caractérisation. Pour cela, I'échantillon esdcpl sur un plateau permettant de mesurer
précisément les déplacements horizontaux et vaxipais il est éclairé par une source laser.
La lumiere va alors étre diffusée par la surfacéétdantillon ayant subi I'attaque chimique.
Au dessus de I'échantillon, est disposée une spt@raettant de récupérer l'intégralité de la
lumiere diffusée a la surface de I'échantillon diintensité est proportionnelle au nombre de
points de diffusion et donc de dislocations. Chkiieiere est émise selon un céne de diffusion
(figure 2.17, partie gauche) et la sphere permatgliérir le signal puis de I'envoyer vers le
détecteur servant pour la caractérisation desddistmns. De plus, comme on peut le voir sur
la partie droite de la figure 2.17, le signal rey& par les joints de grains est une réflexion de
la lumiére ce qui permet de ne pas le prendre enpt® pour la caractérisation des
dislocations en récupérant son signal par le trewasmt a amener la lumiere incidente.
L'opération est répétée de facon automatique pesr doints suivants afin de balayer
'ensemble de I'échantillon.

Source laser Source laser

Lumiére Lame semi-
: 4 i) .L-l ol

diffusée #1 réflechissante
g Détecteur pour

Détecteur pour

\les dislocations ~=f . lesjoints de grains

I - | =l { \
Dislocation ' / |

Joint de grain

Figure 2.17 : principe de fonctionnement du PVSwaur la caractérisation des dislocations
(2 gauche) et la détection des joints de graidsdide) [Sopori 1999].

Avant de lancer la caractérisation de I'échantjlldrest possible de faire quelques
réglages sur le logiciel permettant d’utiliser ¥32an. Ainsi, il y a une phase de calibrage
qui a été faite au préalable pour correspondrattatjue chimique effectuée sur I'’échantillon
de silicium. En effet, si les trous laissés par dedocations n'ont pas la taille prévue, la
diffusion ne se fera pas de la méme facon et lIsslteés seront modifiés. En plus de ce
calibrage, la vitesse de balayage horizontale pénet modifiée, de 1 & 100 mm,safin
d’effectuer la caractérisation plus au moins \Bien sir, la caractérisation sera moins précise
si le balayage est rapide. La distance entre chpque de la caractérisation est également
modifiable pouvant aller de 25 a 250 um, ce quim@trd’avoir une résolution spatiale plus
ou moins grande. Enfin, la taille de la zone ada&raser (ici I'ensemble de I'échantillon) doit
étre introduite dans le logiciel et la caractéiapeut alors se faire automatiquement. Afin
de réaliser la caractérisation plusieurs réglage®e testés et finalement une caractérisation
globale sur I'échantillon a été faite avec la \8tesle balayage de 20 mrhet une résolution
spatiale de 250 um. Une petite section de I'échanta également été caractérisée plus
précisément avec une vitesse de balayage de 10’netrusie résolution spatiale de 25 pum.

Résultats :

Les résultats de cette méthode de caractérisatiohemnregistrés sous la forme d’un
fichier texte ou les valeurs des densités de dasioes de chaque point sont notées les unes a
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la suite des autres. Une fois que le logiciel desttument passe a la caractérisation d’'une
autre ligne les résultats de celle-ci sont notégdasligne suivante du fichier résultat. Ainsi on
se retrouve avec une série de données qui pelerfagit étre lue par Matl&mou Excef.

En plus de ce fichier pour les résultats de la itierde dislocations, deux autres
fichiers sont créés. L'un construit comme le pranfighier mais répertoriant la densité de
joints de grains et l'autre regroupant les inforiorad sur la caractérisation, comme la vitesse
de balayage, la résolution spatiale, la taille’dehlantillon scanné ou encore les calibrations
effectuées. Il est a noter que durant les caraet@wns ce fichier « information » ne se mettait
pas tout le temps a jour d’'une caractérisatiomdtie et doit donc étre pris avec précaution.

La figure 2.18 montre le premier résultat obtenugete méthode de caractérisation.
Chaque point caractérisé est représenté avec ehgliant du vert pour une faible densité de
dislocations (4.1bcmi®) au rouge pour une plus importante (8.&81%). Cet instrument étant
prévu pour scanner des cellules photovoltaiquesogte échantillon ayant une forme
atypique, on peut voir sur cette figure, en plug'@ehantillon, une vis du support permettant
la translation de I'échantillon ainsi qu'un papigui nous a servi a bloquer les trous
d’aspiration non couverts par I'’échantillon afireque dernier reste en place.

N

~ +—— Papier

Figure 2.18 : premier résultat de la méthode PV3e@solution spatiale des points : 200 um
et vitesse de balayage : 20 mi).s

Comme on pouvait le voir sur I'échantillon un |égdeépot était apparu lors de
lattaque chimique et cela se traduit par ces zoaeses principalement en haut de
'échantillon. N'ayant que peu de temps en Norveger réaliser les caractérisations, la
préparation de I'échantillon a été faite au labmratavant de partir et nous n’avions pas le
temps de tout refaire au NTNU. Afin de remédier gnaltout a ce probléme, nous avons
décidé de repolir I'échantillon en utilisant la @wbn diamantée a 1 um durant quelques
secondes jusqu’a ce que ce dépdt disparaisse leisgglt de la surface de I'échantillon.
Apres cette opération I'échantillon a été a nouvazalysé au PVScan.

La figure 2.19 nous montre les résultats de larseaaractérisation avec le méme
type de représentation mais avec une échelle atk@mtenant du vert pour une densité de
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dislocation de 2.10cm? jusqu’au rouge pour 8.1@m2 Comme on peut le voir le dépot de
la partie supérieure n’est plus visible sur I'édfieom et les motifs en toile d’araignée des
zones fortement disloquées sont toujours présgrdempris ceux qui étaient completement
recouverts par le dépét. Cela semble indiquer guegdolissage a été suffisamment lIéger pour
ne pas effacer les dislocations révélées chimiganénie plus on constate qu’au niveau du
bord gauche et du bas de I'échantillon il reste tdeses du dépét qui continue a voiler les
résultats. Enfin on remarque I'apparition de bart@izontales particulierement visible dans
les zones de faibles densités de dislocations depqurrait étre di au balayage de
I'échantillon par l'instrument.

Fiqure 2.19 : résultat de la méthode PVScan apres repoli I'échantillon (résolution

spatiale des points : 200 um et vitesse de balay2@enm.). Les lignes horizontales
particulierement visibles dans le vert ne sontdeserreurs de I'image mais sont dues aux
données

Ces premiers résultats nous montrent déja qudidation de cet instrument est plutot
aisée puisque la caractérisation globale de I'édlan a duré une dizaine de minutes
seulement pour plusieurs centimétres carrés. Eanoke on constate aussi que la préparation
de I'échantillon doit étre faite avec précautionupaviter les dépbts qui impactent les
résultats et avec tout le temps la méme méthodolafin que la calibration soit correcte
d’'une caractérisation a l'autre. Enfin, la préaisgpatiale de I'appareil qui va de 25 um a
250 um permet a la fois de caractériser rapiderapatgrande surface mais également de
zoomer sur un endroit précis de I'échantillon.
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[1-3 Etude comparative des différentes méthodes dearactérisation des dislocations

Aprés avoir décrit le principe de fonctionnements déifférentes méthodes de
caractérisation étudiées dans ce manuscrit et axpliqué les résultats qu’elles fournissaient
individuellement sur I'échantillon de référenceuaa@llons nous intéresser a la cohérence des
résultats entre ces différentes techniques. Polar, o®us allons dans un premier temps
regarder les résultats des différentes attaquesiqhés utilisées pour les caractérisations sur
une méme zone d’un échantillon de silicium proveaia méme plaquette que I'échantillon
de référence. Dans un second temps, chaque c@atitér va étre comparée avec toutes les
autres techniques afin de savoir si les densitétigliecations mesurées a tel ou tel endroit de
I'échantillon sont les mémes d’'une technique atfa

Les résultats de ces études comparatives serostpi@sentés sous la forme d'un
graphique ayant pour axes les densités de distmsatiorrespondant aux deux méthodes (ou
le niveau de gris dans le cas de la méthode Gaphapaiu chaque point correspond a une
zone caractérisée. Les différentes techniques dactéasisation n’'ayant pas les mémes
résolutions spatiales, les densités de dislocatdasla méthode la plus précise seront
moyennées afin d’obtenir une valeur de densitéisleaitions sur les zones correspondant a
la méthode la moins précise.

Les résultats de chague méthode étant des sérimanalares, on peut les voir sous la
forme d’une matrice, ou chaque valeur correspomuh &arré dont le coté est la résolution
spatiale. Afin de traiter facilement ces résultasys avons utilisé le logiciel Matf@mui
permet d’importer des fichiers textes ou imagesdadorme de matrices. Cela permet aussi
de traiter rapidement des matrices de grande tedlleme c’est le cas pour les résultats de
certaines meéthodes.

[I-3-a Comparaison des attaques chimiques

Comme nous lavons vu dans la présentation desérdiffes techniques de
caractérisation des dislocations, chacune a une@apton chimique de [I'échantillon
différente afin de révéler les dislocations. Nollisra donc dans un premier temps observer le
résultat de ces différentes attaques sur un édloantie silicium provenant de la méme
plaquette que I'échantillon de référence (figuré @n vert). Pour cela des photos ont été
prises apreés avoir effectué les traitements chiesgworrespondant aux différentes
caractérisations. Celles-ci sont localisées a uina#inde I'échantillon ou I'on peut facilement
identifier la disposition des figures d’attaquenajue la comparaison soit plus aisée. On peu
voir le résultat de cette étude sur la figure 2.20.

On peut constater que bien que la préparation ehdntillon pour ces différentes
méthodes de caractérisation des dislocations riepasiidentique, cela n'a pas affecté les
résultats puisque comme le montre la figure 2 29différentes attaques chimiques révélent a
peu prés les mémes dislocations. L'attaque utilgg@ela technique INES montre de plus
petites figures d’attaque mais présentes aux m@&meits que pour les autres attaques ce
gui ne posera pas de probleme pour les voir gnad¢EB.

Ainsi, les différences ou les similitudes observdass les résultats des différentes
méthodes de caractérisation sont dues aux tectmapidénombrement et non au fait que les
dislocations soient plus ou moins révélées padilésrentes attaques chimiques.
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Figure 2.20 : image au microscope optique d’'une en2ome d’'un échantillon de silicium
préparé avec les différentes méthodes.

[I-3-b Comparaison caractérisation précise / méthod INES

Comme nous l'avons vu précédemment la caracté@rsde la méthode INES ne porte
pas sur I'ensemble de I'échantillon mais sur ceesizones de celui-ci. Seuls les points en
haut de I'’échantillon sont situés dans la zoneaotakactérisation précise a été faite. Ainsi, la
comparaison portera sur les points C1 a C7, C25828b. Les valeurs des densités de
dislocations de ces différents points seront damparées dans le graphique aux densités de
dislocations des zones correspondantes dans leodeétte caractérisation manuelle (figure
2.21).

La comparaison entre ces deux méthodes de casatién nous montre que la
méthode INES permet de visualiser ou sont répdeiegones de faibles et de fortes densités
de dislocations. On constate également que powoless de faibles densités de dislocations,
ouU la caractérisation précise indique une valewraentours de ocm?, la méthode INES
peut ne pas trouver de dislocations et renvoyervateur nulle pour la densité. En revanche
on peut voir sur l'insertion de ces mémes pointssnea échelle logarithmique, que si la
méthode INES n’indique pas une valeur nulle, om& lonne concordance entre les résultats
des deux méthodes pour les faibles valeurs detéassidislocations. Enfin, on remarque que
les valeurs indiquées par la méthode pour les poists les plus a droite ne correspondent
pas a ce que I'on a mesuré avec le décompte paésigdislocations de I'échantillon. Le
premier, situé & 6.facm? sur la caractérisation précise renvoie une valitfiérieure alors
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que ceux situés au dela de’ In? ont une valeur bien plus élevée sur la caractiois
INES.
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Figure 2.21 : étude comparative de la caractéoisadiécise et la méthode INES.

Figure 2.22 : photo de I’échantillon prise au msope optique de la zone f13 pour la
caractérisation précise et en bleu la représentdes zones C25a et C25b.

Les différences entre les densités de dislocatioesurées par ces deux méthodes de
caractérisation peuvent s’expliquer par une difféeed’échelle. En effet, la taille des zones
caractérisées par la méthode INES est d’enviror® §nf alors que les images prises
comme zones de référence pour la caractérisatémiserfont 2,5 mf Or, les dislocations ne
se repartissent pas de fagcon homogene, ainsidaléda caractérisation INES peut se situer
en des endroits plus ou moins disloqués a I'inbérde la zone caractérisée précisément. Par
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exemple, pour les points correspondant aux zonga €2C25b, la caractérisation INES porte
sur un lieu fortement disloqué que I'on retrouvesika zone f13. Mais comme on peut le voir
sur la figure 2.22, la forte densité de dislocatide ces deux zones est tres locale et donc bien
plus faible sur 'ensemble de la zone de caractiéois de la méthode manuelle.

[I-3-c Comparaison caractérisation précise / méthoe Ganapati

Afin de réaliser la comparaison entre la caracéioa précise et 'image prise avec la
méthode Ganapati, les résultats de cette dernigrété importés dans le logiciel Matfahfin
d’avoir acces aux valeurs des niveaux de gris dewh pixel. Aprés cela, les niveaux de gris
de tous les pixels correspondant a une zone dar&ctérisation manuelle sont moyennés.
Ainsi chacun des points du graphique présentégpfiglire 2.23 correspond a la valeur de la
densité de dislocations comptée manuellement etolgenne des niveaux de gris de I'image
prise avec le scanner pour chaque zone de la éasation précise.
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Figure 2.23 : étude comparative de la caractéoisairécise et la méthode Ganapati. Avec en
rouge les zones situées en haut et a gauche tiafion (al a a49, bl, cl1, di, el et f1).

Les résultats de cette étude comparative nous erdrgu’il ne semble pas y avoir de
relation entre les niveaux de gris de I'image deHantillon prise avec le scanner et les
densités de dislocations que nous avons mesuréeslacaractérisation précise puisque les
points ne se répartissent pas selon une droitesanoie. Bien au contraire, comme on peut le
voir avec les points en rouge sur la figure 2.23,4ones ayant les niveaux de gris les plus
élevés correspondent a des zones ou les densitédisibeations mesurées lors de la
caractérisation précise sont faibles. Cela peukpiguer grace a l'image prise de
I'échantillon avec le scanner (figure 2.13) ou l\arit une bande plus blanche sur la gauche et
ou le haut de I'échantillon est moins propre, iaynotamment des éclats sur le bord qui
apparaissent en blanc. Ainsi les valeurs élevéedeanes de niveaux de gris de ces
différentes zones sont certainement dues aux g¢onslit’acquisition du scanner et ces points
peuvent étre vus comme des artefacts expérimentaaba pose, sur la figure 2.24 qui
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présente les mémes résultats mais sans ces paointsitdoujours qu'il N’y a pas de relation
entre le niveau de gris et les densités de distotatmesurées.
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Figure 2.24 : étude comparative de la caractéoisatiécise et la méthode Ganapati (sans les
zones al a a49, bl, cl, d1, el et f1).

L’absence de cohérence entre ces deux techniquearaetérisation peut s’expliquer
par le fait que la méthode Ganapati montre, d’apetsauteur, une relation linéaire entre le
niveau de gris et la densité de dislocations ehifeet 13 cm? et que de nombreux points
sont a la limite inférieure de cette zone. En rengnt que les points ou la caractérisation
précise est supérieure a Z:? on semble voir une corrélation. De plus, les oblancs
et les voiles blancs dont nous avons noté la poéseur I'image de I'échantillon lors de la
présentation de la caractérisation Ganapati (¢:d) peuvent avoir impacté les résultats en
augmentant artificiellement le niveau de gris deses caractérisées. Cela sera d’autant plus
important pour les zones de faibles densités deadisons, d’ou la dispersion plus grande sur
cette partie de la comparaison.

[I-3-d Comparaison caractérisation précise / méthod PVScan

Le fichier texte des résultats de la méthode daat@risation PVScan, comportant les
densités de dislocations organisées sous formies|de nombres correspondant a chaque
point de I'échantillon, est importé dans Maflafin de I'avoir sous forme de matrice. Aprés
cette étape, la technique de comparaison entreldags méthodes est la méme que celle
utilisée précédemment, a savoir que le logiciellMBtmoyenne les densités de dislocations
des différents points correspondant aux domainérisigpar la caractérisation précise. Ces
moyennes sont alors comparées aux densités decatisloss des zones correspondantes
obtenues lors de la caractérisation manuelle. gardi 2.25 présente les résultats de cette
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étude comparative entre le décompte précis descdisbns et la méthode PVScan. Cette
figure ne comporte pas les zones de la caracténsatanuelle située sur la gauche de
I'échantillon car comme nous l'avons vu plus hdigufe 2.19) les résultats fournis par le
PVScan semblent altérés dans cette zone.
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Figure 2.25 : étude comparative de la caractéoisadirécise et de la méthode PVScan

La comparaison des résultats du comptage préciglidkxations et de la méthode
PVScan ne montre pas de relation entre les derggtélislocations mesurées. A l'instar de la
méthode Ganapati, le PVScan est configuré pour meesles densités de dislocations
comprises entre f0et 1§ cmi?® et on constate notamment que les résultats foyaisie
PVScan ne descendent pas sous“Za®f. Or, une majorité des zones caractérisées avec la
meéthode précise ont une densité de dislocatior&riénfre ce qui altére les résultats En
revanche on voir que le PVScan en donne plus (4fais). De plus, le repolissage de
'échantillon a pu modifier les densités en effdcaprtains trous résultant de I'attaque
chimique des dislocations. En particulier les dpaits les plus a droite qui correspondent a
une zone de forte densité de dislocations queMansur la figure 2.22 mais que I'on ne voit
pas ressortir sur les résultats du PVScan (figuir@)2

Sur ce graphique on peut également voir que lesitdsrde dislocations les plus fortes
gue renvoie la méthode PVScan correspondent awurgles plus faibles mesurées par le
comptage preécis. Cela montre bien que ces deuxoaéshne semblent pas aboutir aux
mémes résultats. Il est malgré tout a noter quent®gennes faites sur les résultats du PVScan
nous donnent des valeurs comprises entre un pensnag 3.10 et 6.1 cm? Ainsi, le
graphique montre que pour les points situés damddibles densités de dislocations les
résultats fournis par le PVScan sont 3,5 fois sepés a ceux fournis par le décompte précis.
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[I-3-e Comparaison méthode INES / méthode Ganapati

La méthode INES ayant une résolution spatiale &geéent supérieure a la résolution
du scanner, les niveaux de gris du scanner sonemmé&g sur la surface observée au MEB
puis comparés avec les densités de dislocationsirgess par le logiciel de I'INES. Les
résultats de cette étude comparative sont préspatéa figure 2.26.
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Figure 2.26 : étude comparative de la méthode It la méthode Ganapati.

Les résultats de cette étude comparative nous emintne certaine relation entre les
niveaux de gris de I'image récupérée avec le scaginkes densités de dislocations locales
mesurées par le logiciel de traitement d'image elet, on voit qu’hormis les quatre points
situés en haut a gauche du graphique, les méthGdeapati et INES trouvent plus de
dislocations dans les mémes zones et les zonesilile fensité sont également les mémes.
Malgré tout la relation entre le niveau de gridaetiensité de dislocations n’est pas linéaire
puisque le coefficient de détermination de la régjan linéaire est de 0,82 (sans les 4 points
en haut a gauche). La faible linéarité est pewt étre au faible nombre de points dans les
hautes densités de dislocations et a la linéagité théthode Ganapati entre’ 80 16 cmi®.

Les quatre points qui semblent se situer en detieria tendance générale sont les
zones de caractérisation INES C15, C16, C18 et Ckles-ci ont été prises proches des
zones de toile d’araignée mais pas directementesurones de haute densité de dislocations.
Comme nous l'avons vu dans la description de ldhaut Ganapati (cf. §lI-2-b) le niveau du
blanc de I'image prise avec le scanner a été mshias ce qui entraine une surévaluation des
zones de forte densité de dislocations. Cela paut dxpliquer pourquoi ces quatre zones ont
un niveau de gris moyen plus élevé pour une dedsitfislocations plus faible.
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[I-3-f Comparaison méthode INES / méthode PVScan

A linstar de la caractérisation précise, la méth@&/Scan porte sur des zones plus
larges (250x250 pfh que celles de la méthode INES (~100x85°urinsi, la comparaison
entre ces deux méthodes se fera sur les densitfisldeations mesurées par le logiciel et les
valeurs de densité mesurées par le PVScan aux mE&mes. Les résultats sont donnés par la
figure 2.27 avec également un zoom sur les pomdgjuant une corrélation entre les 2
méthodes.
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Figure 2.27 : étude comparative de la méthode IS la méthode PVScan.

La comparaison entre les résultats fournis padees méthodes nous montre que les
densités de dislocations sont concordantes uniguieraebasse densité de dislocations
(~10* cmi®), quand la méthode INES ne renvoie pas un résulfatOn remarque également
une relation relativement linéaire entre les polessplus bas (densité de dislocation PVScan
< 2.10 cmi®) puisque le coefficient de détermination de lareésion linaire portant sur ces
points est de 0,92. La différence entre les résutagmentant avec la densité de dislocations
peut s’expliquer, comme pour la comparaison erdgrenéthode INES et la caractérisation
précise, par le fait que la résolution n’est pasnime et qu’ainsi, les hautes densités de
dislocations ont pu étre diluées, ce qui expliqudi@cart important en terme qualitatif (2
ordres de grandeur). Le repolissage et la plagaliité du PVScan (Z0a 16 cm®) peuvent
également avoir joué sur les résultats.

Les trois points s’écartant d’'une relation linéagetre les résultats fournis par la
méthode INES et la méthode PVScan correspondentzanes INES C16, C19 et C20. Le
point (C20) en haut & droite du graphique & unesiterde dislocation (2,19.1cm?)
largement en dehors de la zone pour lequel le PV8sh étalonné. Les deux autres points
sont en revanche dans la zone de validité du PVB@as ne concordent pas ce qui pourrait
s’expliquer par un dép6t en surface ou une mauvaisectérisation du PVScan.
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[I-3-g Comparaison méthode Ganapati / méthode PVan

Les méthodes Ganapati et PVScan portant toutesdéesx sur I'ensemble de
I'échantillon et ayant une résolution spatiale essiye de 2,6 um et 250 um, la comparaison
des résultats porte sur un trés grand nombre despet I'utilisation de Matldb permet de
simplifier le traitement de cet ensemble de donné€@rage en niveaux de gris du scanner et
le fichier résultat fourni par le PVScan sont damportés grace au logiciel puis les niveaux
de gris des pixels correspondant aux zones detéasation du PVScan sont moyennés afin
d’étre compareés avec les densités de dislocatiertes dernieres. La figure 2.28 présente les
résultats de cette étude comparative.
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Figure 2.28 : étude comparative de la méthode Ganaipde la méthode PVScan.

Comme on peut le voir sur le graphique la dispersies points est plutét importante
ce qui semble indiquer que I'on ne peut pas étalalirelation entre le niveau de gris fournis
par le scanner et la densité de dislocations megndce au PVScan. On constate eégalement
une concentration de point dans les faibles dendigedislocations puisque notre échantillon
est assez homogene hormis certaines zones fortalistoquées. L'étalement en termes de
niveau de gris de ces points est surement di aperfections de I'image prise avec le
scanner.

Afin de mieux comparer les deux méthodes nous nsosme servis d'une
caractérisation faites avec le PVScan mais porsantune zone plus petite et avec une
résolution spatiale de 25um. Cette caractérisatiété faite dans la zone de toiles d’araignées
située a gauche de I'échantillon. L'image de cettiee a permi de définir également la partie
de I'image du scanner qui va servir a la compama{partie gauche de la figure 2.29). Ces

x10° 14
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deux images ont été retravaillées manuellement difibtenir une comparaison simple des
zones disloguées. Pour cela, 'image obtenue pssdener a été mise a la résolution de celle
obtenue grace aux données du PVScan (25 um) pudi@éeopour devenir deux images en
niveaux de gris codées en 8 bits, ce qui donnevaleeir comprise entre 0 et 255 pour chaque
pixel. Apres cela, les zones plus claires de l'imagannée qui semblent étre dues aux
dislocations ont été délimitées puis le reste idealje a été mis en noir (valeur 0). Cette zone
a été reproduite a l'identique sur I'image PVScén que lors de la comparaison toute cette
partie soit a la valeur (0,0) sur le graphique eepnolluent donc pas les résultats. Les images
modifiées sont présentées par la partie droita digure 2.29.

Figure 2.29 : de gauche a droite : les imagesrwilgis du scanner et des données PVScan
puis ces mémes images apres transformation.

Comme on peut le voir sur le graphique présentdapfigure 2.30, une relation entre
les résultats fournis par le scanner et le PVSeanbte exister, ce qui parait logique vu la
similitude des figures 2.13 et 2.19, mais que hdm pas pu retrouver dans I'analyse globale
de I'échantillon. On constate également une dispemmais qui est bien moins forte que pour
la figure 2.28. De plus, on voit bien I'impact @edéfinition des niveaux du scanner lors de la
prise de l'image par la coupure franche a la val@aximale du blanc (255). Enfin le
guadrillage que I'on peut observer sur ces résuttans les zones ou il y a beaucoup de points
est uniquement di & la représentation graphiquéigiess sur MatlaB et non aux données.

Enfin il est a noter que ces deux méthodes somst préeches sur le principe de
fonctionnement puisqu’elles utilisent la lumierdfusée a la surface de I'échantillon afin
d’établir la densité de dislocations de celui-ci.
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Figure 2.30 : Comparaison entre les images isseiéss mhéthode Ganapati et de la méthode
PVScan présentées par la figure 2.29 (en 255 nigdeauis).

Dans cette section, nous avons traité la comparalss résultats de chaque méthode
de caractérisation deux a deux. Nous avons vu elleseci peuvent donner des résultats qui
ne semblent pas avoir de lien entre eux quand maufournissent des résultats assez
concordants qualitativement. En revanche, I'aspeeantitatif entre les différentes méthodes
est souvent discutable, particulierement pour ¢egeg de fortes densités de dislocations.

[1-4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié différentesnfagle caractériser la densité de
dislocations d’'un échantillon de silicium dans i¢ de déterminer quelles étaient les forces et
les faiblesses de celles-ci. Nous avons commencédmaire I'histoire de I'échantillon qui
nous a servi de référence au cours de cette édadiai-ci provient d’un lingot élaboré dans le
four TIV a I'INES et selon la méthode mono-like pettant d’obtenir un cristal quasi-
monocristallin & partir de germes déposés au fandrduset sur lesquels va cristalliser le
silicium grace a la solidification dirigée. L’échaion a été pris dans une zone quasi-mono et
comporte peu de dislocations hormis certaines zdedertes densités de dislocations assez
localisées.

Nous avons ensuite décrit la technique de caraaté@n qui nous a permis d’obtenir
un décompte précis des dislocations a la surfad@cleantillon pour une zone située en haut
de celui-ci. Ensuite, chaque technique de caractifon étudiée a été décrite puis les résultats

81



présentés et analysés. La table 2.2 présente umééde leur caractéristiques. Enfin dans un
dernier temps nous avons mené une étude compadasveechniques de caractérisation deux
a deux afin de voir s'il existait des similitudas des différences dans les résultats obtenus.

méthode précise INES Ganapati PVScan
durée longue moyenne rapide rapide
au choix, entre R
résolution | quelques mriet |  ~8000 pm ~7 unf de 625;2 62500
quelques pm H
zone global ou local local global global
caractérisée
10° cm” -
N min 0 0 - 16cm? (zone de validité 104d cm it
selon I'auteur) (zone de validite
\/
10° avec des 10" - 10 10° cm P
: (quand les etch oy 10° cm
Nmax concentrations its se (zone de validité (zone de validité
tres locales b selon l'auteur)
chevauchent)
résultats quantitatif guantitatif qualitatif qualitatif

Table 2.2 : récapitulatif des spécificités des meghes de caractérisation.

Ces différentes études permettent ainsi de se @etwinpte du potentiel de chaque
technique de caractérisation :

- La caractérisation précisau microscope optique permet d’obtenir des résulta
fiables en termes de densité de dislocations pesizbnes de faible densité. En
revanche pour les zones de haute densité, on ublitegt impossible de séparer
visuellement certaines dislocations et que l'on ekligé d'approximer leur
nombre par des moyennes, ce qui est une limitad®rcette technique. Cette
méthode est également excessivement longue pouedemtillons de grande
taille. Enfin, on a vu lors des comparaisons elgsedifférentes techniques que la
taille des zones sur lesquelles portent la cargatéon était plutt large dans notre
cas (~2 mrf) par rapport aux autres techniques. Il est bieeretu possible de
fortement diminuer cette taille afin d’avoir ungaetérisation plus fine, mais cela
entrainera une multiplication des zones a traitatomc augmentera également le
temps de caractérisation puisqu’il y aura plus dmnipulations a faire. Cette
technique est a utiliser pour obtenir des caraaédns précises d’échantillons ne
comportant pas de zones de forte densité de diglasaet ayant un taille
raisonnable (inférieure & quelquesm

- La méthode INESpermet également d’obtenir une caractérisationcigee
notamment a haute densité de dislocations, pourzone trés localisée. Nous
avons vu gue pour les faibles densités, cette t@ggbrcomporte des limites du fait
gue les images prises de la zone de caractérissdinnpetites et peuvent se situer
dans un endroit ayant un nombre de dislocations ipiportant ou plus faible que
la zone alentour. Dans ces zones, les résultatgeepe@tre améliorés en faisant
plusieurs caractérisations rapprochées puis en maye celles-ci. Cette technique
est donc utile pour obtenir la densité de dislacetide zones fortement disloquées
et tres locales. En revanche les résultats poufalbtes densités sont a prendre
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avec précaution et l'utilisation de cette technique peut pas servir a la
caractérisation d’'un échantillon de grande tailleamplet.

- La méthode Ganapatpermet d’obtenir une carte rapide de I'ensemble de
I’échantillon. Nous avons vu malgré tout que cesltats sont tres dépendants de
la préparation de I'échantillon (notamment I'état surface), et des réglages des
niveaux du scanner utilisé pour prendre I'imager&rmanche la résolution spatiale
permise est trés bonne et permet de différencierd&tails de I'échantillon.
Cependant, la comparaison avec la méthode préeiseomtre pas de corrélation
entre niveau de gris et densité de dislocationte@echnique est néanmoins utile
pour obtenir une étude rapide et qualitative detpartition des dislocations d’'un
échantillon de grande taille. Sur le cas que naasatraité (figure 2.29 et 2.30),
on a montré qu’il est également possible d’affilecaractérisation en retravaillant
I'image afin d’obtenir un résultat plus quantitatif

- La méthode PVScaa I'instar de la méthode Ganapati permet de treaigidement
un échantillon et d’en obtenir la carte des deadi dislocations. Nous avons vu
que la précision de cet instrument permet une amaplus ou moins fine en
fonction des résultats attendus. Les résultats el enéthode sont également
impactés par I'état de surface de I'échantillonuat soin particulier doit étre
apporté a la préparation de I'’échantillon afin épgecalibrations du PVScan soient
valable d'une caractérisation a lautre. De plus damparaison avec la
caractérisation précise ne montre pas de corralatagqui montre que les résultats
ne sont pas quantitatifs. Cette technique semblec dplus adaptée a la
caractérisation qualitative d’échantillons de geardille. Un autre inconvénient
est le prix de cet appareil comparé a un scannepeumet le méme type de
caractérisation. Tout comme la méthode Ganapadte oeéthode peut étre utilisée
pour traiter des lots industriels en faisant desgaraisons entre les résultats de
tous les wafers pour repérer lesquels sont de fpibke qualité cristalline et les
exclure.

Nous avons donc vu a travers ce chapitre que cHsralites méthodes de
caractérisation sont adaptées a différentes snmtiet permettent d’obtenir différents
résultats. Certaines permettent une caractérisaapide mais qualitative sur une large
surface (Ganapati et PVScan), une autre permetcaraetérisation relativement rapide de
zones trés précises et ayant de fortes densitésliglecations (INES) et enfin une
caractérisation des zones de faible densité denfagécise mais longue a mettre en place
(caractérisation précise). Ainsi, avant de chaisie technique de caractérisation ou une autre,
il est nécessaire de se poser plusieurs questmmsne : quel est la plage de la densité de
dislocations qui est attendue ? Veut-on analyset léchantillon ou seulement certaines
zones ? Quelle résolution est voulue pour cettact@rsation ? Quel est le temps qui est
accordé a cette caractérisation ? Veut on savoirseutrouvent les dislocations sur
I'échantillon ou avoir une idée précise de la dende dislocations ? C’est seulement aprés
avoir réfléchi a toutes ces questions que I'on fate le choix entre ces différentes méthodes
qui ont chacune leurs forces et leurs faiblesses.

Au cours de ce chapitre, nous avons analysé umglbhia relativement homogene en
densité de dislocations. Pourtant, nous avons euepidifférentes méthodes peuvent donner
des résultats peu comparable. En effet, pour m@me deux méthodes pourrons donnée deux
densités différentes en fonction de leur résoluti@gla souleve la question de la définition de
la densité de dislocations, méme pour un échantitemogéene.
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Chapitre III : Modélisation Comsol® de la multiplication des
dislocations

Dans ce chapitre, nous allons décrire les simuiatimises en place avec le logiciel
Comsof afin de modéliser la génération de dislocationsein d’un lingot de silicium depuis
la température de fusion{Tors de la cristallisation, jusqu’a la températambiante a la fin
de la phase de refroidissement. Nous rappellerans dn premier temps le modeéle physique
que nous utiliserons pour cette simulation, pusdentraintes imputables & Confset aux
formats des données qui serviront de base a lalaiou seront décrites ainsi que les
solutions mises en ceuvre pour réaliser cette neadin.

Aprés avoir décrit les aspects théoriques et tegctes de cette modélisation, nous
utiliserons les données de deux modeles déja aigstians la littérature [M’Hamdi 2005]
[M’'Hamdi 2006] [M’Hamdi 2007] [M’Hamdi 2011] [Hisamtsu 2010-1] [Hisamatsu 2010-2]
afin de leur comparer les résultats obtenus gradenasof.

Enfin, nous appliquerons ce modéle pour le cas auw fTIV de I'INES. Les
particularités de ce four et donc de la simulat&eront décrites puis les résultats numériques
seront donnés. Finalement une comparaison entcarkctérisation d’un lingot de silicium
élaboré avec ce four et ces résultats sera faite.

L’objectif est de répondre a la double question :

- Peut-on développer dans un temps raisonnable unddkle dans le cadre d’'un
logiciel standard comme Com&ol

- Peut-il indifferemment utiliser plusieurs sources ahlculs thermiques telles que
ceux fLétilisé par les professeurs M’hamdi et Kakionainsi qu’un logiciel comme
Fluent.

l1l-1 Le modéle physique

Dans cette partie, nous allons brievement rapgeteiprincipes physiques qui vont
nous servir a réaliser ce modéle. Tout d’abord neesons l'origine des contraintes
s’appliquant au lingot de silicium puis dans uncsgLtemps nous nous intéresserons a la
multiplication des dislocations et la relaxatioagilque des contraintes.
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[lI-1-a Champ de température et contraintes thermong&caniques

L’élaboration des lingots de silicium par la métbaté solidification dirigée se fait par
la fusion dans un creuset des morceaux de silickarvant de matiére premiére. La
température de I'enceinte est ensuite diminuéegphicuant un gradient entre le haut (chaud)
et le bas (froid) afin que la solidification comngenau fond du creuset et que le front de
croissance remonte. Durant cette étape, la puiss#mermique qui est fournie par les
éléments chauffants du four et I'extraction de ebalsont deux éléments primordiaux
puisqu’ils vont permettre de contréler la tempémaigui regne a l'intérieur du four et donc la
position et la forme de l'interface solide/liquidspres I'étape de cristallisation, une phase de
recuit isotherme est appliquée au lingot, puisuggance est réduite ou coupée afin de faire
refroidir plus ou moins vite le lingot jusqu’a knpérature ambiante.

Comme nous l'avons vu dans le chapitre 1, 'égumatie la chaleur (équation 1.13),
prenant en compte les phénomenes de convectione etodduction, les équations du
rayonnement (équations 1.14 et 1.17), ainsi qupid&on de Navier et Stokes (équation 1.18)
permettant de décrire le mouvement des fluidegn{baphére et le bain) sont utilisées afin de
déterminer numériquement la température a lintériele I'enceinte. Les cartes de
température tout au long de la solidification fassent également la position de l'interface
solide/liquide ainsi que sa forme.

A l'intérieur du lingot qui se solidifie et, uneifototalement solide, qui se refroidit, les
gradients de température vont entrainer une détmmeu lingot. Cette déformation, qui va
tout d’abord étre considérée comme étant totalerééadtique (équation 1.19), va donc
induire des contraintes élastiques au sein du raat@omme le prédit la loi de Hooke
(équation 1.23).

Ainsi grace aux champs de température d'un lingotsiicium, il est possible de
suivre I'évolution de son état de contraintes depapparition du premier solide jusqu’'a ce
gue le lingot dans son entier soit a la températarbiante.

I11-1-b Le modeéle d’Alexander et Haasen

Dans cette simulation nous allons mettre en ceevraddéle d’Alexander & Haasen
afin de modéliser la multiplication des dislocaticgt la relaxation plastique des contraintes.
Nous allons brievement rappeler le principe physida ce modéle avant de poursuivre sur
limplémentation de celui-ci dans la simulation.

Ce modele suppose que toutes les dislocations messelans le matériau soient
considérées comme mobiles et qu'elles sont misesneavement par les contraintes
mécaniques induites par le champ de températusedistocations vont se mouvoir avec plus
ou moins de facilité en fonction de leur nombresdenmatériau. En effet, si elles sont trop
nombreuses, elles vont se géner, c’est ce queabmelle le durcissement du matériau. On
définit donc une contrainte efficace qui sera lat@nte pouvant faire se mouvoir les
dislocations (équations 1.28 et 3.1).

T =T—T; = T— AVN 3.1

En ce déplacant, les dislocations vont se multigdes exemple via le mécanisme de
Frank-Read. Le taux d’accroissement des dislocatiéquations 1.31 et 3.2) va dépendre de
plusieurs facteurs comme la vitesse des dislocatféquation 1.12), la contrainte efficace et
la densité des dislocations déja présentes danatkeriau.
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dN _Q +1
g NKTefv = boKNe kT (T — A\/N)m 3.2

En se multipliant, les dislocations vont augmenterdéformation plastique du
matériau dont I'évolution est prédite par la lolOdowan (équations 1.32 et 3.3). Cette
déformation va donc réduire les composantes desrdéfions élastiques et des contraintes

élastiques (équation 1.27) avec leur projectiosgmée par I'équation 1.34 et 3.4.

deP! Q
? = Nbv = bObNe_ﬁ(T - AV N)m 3.3
deP' 3 Q m S 3.4
_u_- (T — e}
5 = 7 PobNe (t—AVN) -

Ainsi, le modele de Alexander et Haasen prédit dows, de la solidification et du
refroidissement d’un lingot, le champ de tempématutintérieur de celui-ci va engendrer des
contraintes élastiques et que celles-ci vont fegrenouvoir les dislocations. En se déplacant,
celles-ci vont se multiplier et augmenter la défation plastigue ce qui va relaxer les
contraintes élastiques.

[11-2 Modéles numérigues

Apres avoir défini le modele physique que nousrallatiliser dans cette simulation,
nous allons décrire ce qui concerne les modele€rigaes mis en place. Tout d’abord, nous
verrons quels types de données serviront pourda a ce modéle et les contraintes que cela
impose. Ensuite, nous nous intéresserons aux aadutjui ont été développées pour intégrer
ces données de base, ainsi que la configuratiotoginiel Comsol pour implémenter le
modéle d’Alexander et Haasen.

[11-2-a Données de base

Comme nous l'avons vu dans la description du mogélgsique que nous allons
utiliser pour simuler la multiplication des disldicas au sein d’un lingot de silicium, tout part
des champs de température qui sont appliqués @ansatériau au cours de I'élaboration.
Ainsi, les données qui vont nous servir pour csitteulation seront les cartes de température
du lingot a divers instants de la cristallisatidrde refroidissement. En plus de celles-ci, la
géométrie précise du four étudié sera nécessaue r@gsoudre le probléme ainsi que les
valeurs des constantes utilisées dans le modelextiAader et Haasen.

Cartes de température :

Le probléme qui nous intéresse ici étant la mudigtion des dislocations, nous ne
calculons pas le champ de température des foutesquels va porter la simulation. Ainsi, ce
probleme est résolu par d’autres équipes et damsidede notre laboratoire avec d’autres
logiciels que Comsol tel que Flu€ntL'information sur la température a l'intérieur t
charge de silicium est ensuite extraite de cettellgition a différents instants. On se retrouve
donc avec des fichiers contenant la position démihts points ainsi que leur température en
fonction du temps : T(r,z,t), en symétrie axi-synuogte.
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Ces fichiers bruts nous sont fournis afin de setiéirbase pour le calcul Com3ol
Ceux-ci peuvent se présenter sous la forme d’'uguentableau regroupant les informations
utiles pour tous les pas de temps de I'élaborabiorpeuvent étre fragmentés en autant de
fichiers qu'il y a de pas de temps (partie gauckeladfigure 3.1). Dans tous les cas, les
fichiers sont transformés par nos soin, a l'aidend’ routine écrite spécifiquement, afin
d’obtenir un fichier texte lisible par Com&dlau centre de la figure 3.1). Les données sont
ensuite interpolées dans l'espace afin d'obtersr deamps de température définis dans
'espace qui pourront étre exploités dans les satmaris de multiplication des dislocations
(partie droite de la figure 3.1).

Title="Temperature and Flow field" 2 ¥ T
-0.052933 0.046950 1685 o
Variables="R", "Z", "vr", "Vz", "T" -0.05232 0. 046156 1685
" 1 - -0.051072 0.045340 1685
Zone T="Melt Field" I= 74 1= 23 f=point -0, 049782 0. 045065 1685
-5.2933E+01 4.6950E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 -0.04845] 0.044783 1685 1680
-0.047081 0.044624 1685
-5.2320E+01 4.6156E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 -0.045674 0.044479 1685
-0.044231 0.044390 1685
-5.1072E+01 4.5340E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 _0.042755 0.044310 1685 1670
- -0.041247 0.044263 1685
4,9782E+01 4.5065E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 003971 0. 04422 loes
-4.8451E+01 4.4783E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 -0.038147 0.044199 1685 o0
-0. 036561 0.044180 1685
-4,7081E+01 4.4624E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 _0.034953 0.044172 1685
-0.033328 0.044166 1685
-4,5674E+01 4.4479E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 "o 031688 0. 044167 lems
-4,4231E+01 4.4350E+01 0.0000E+00 0.0000E+00 1.6850E+03 -0.030037 0.044169 1685
-0.028377 0.044175 1685 00
-4,2755E+01 4.4310E+01 0.0000E+00 0.0000EH00 1.6850E+03 _0.026713 0.044181 1685 5L

Figure 3.1 : de gauche a droite, le fichier temjuead’origine, le fichier texte lisible par
ComsoP et I'interpolation du champ de température par €affrpour un pas de temps

uelconque.

Il est également a noter qu’'une simple routine amatlab ou Excel permet de
transformer facilement le fichier d’origine en uahier texte lisible par Comsol. Cela permet
ainsi de ne pas avoir de contrainte sur les logiceurces permettant de calculer le champ de
température s’établissant dans le lingot au coerrsoth élaboration.

Contraintes dues au fichier de base :

Comme nous venons de I'expliquer, les données ske lidisées pour cette simulation
sont les cartes de température de la charge dgusilpour différents instants. Ainsi,
linformation n’est pas compléte sur toute la dudéel’élaboration du lingot mais c’est une
information fournie en certains points et a cedamoments seulement. Cela va nous imposer
d’interpoler les températures qui regnent dandit@usn entre ces différents points si on veut
obtenir une vision globale de la température auscda I'élaboration du lingot.

De plus, lors de la phase de cristallisation dgdtn ces fichiers contiennent les
informations sur la température pour la partie delet pour la partie liquide. Or, notre
probléme ne porte que sur la partie solide du tirggessi bien pour les contraintes et les
déformations que pour la génération de dislocatiGe$a va imposer de différencier le milieu
liquide du milieu solide lors de la résolution dodgle.

Les fichiers de base contiennent toujours les métions sur ces deux parties mais
peuvent inclure une séparation entre elles. Dansca® il est possible d'extraire la
température de la partie solide uniqguement ainsi lguforme de l'interface solide/liquide.
Cela ménera a une autre maniére de construire tRlma@ui sera décrite plus bas dans ce
manuscrit.

Il est également a noter qu'une simple routine aMitlab ou Excel permet de
transformé facilement le fichier.
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Géométrie et constantes :

La géométrie utilisée pour les modéles nous sepsde par les différents fours
étudiés, celle-ci ne comportant que la charge litdusn. De plus, comme pour les modeles
présents dans la littérature et qui nous servid@icomparaison, les bords du lingot sont
laissés libres de se déplacer. Nous regarderosadespécifique de I'attachement entre le
creuset et le lingot dans le chapitre suivant.

Concernant les diverses constantes utiles podstaution du modéle de Alexander et
Haasen, celles-ci sont tirées des publicationgrgitent de ce modeéle pour le cas du silicium.
Pour le cas précis des simulations servant & Igpacaison entre une résolution par Corfisol
et par des logiciels développés spécifiguementctastantes sont les méme que pour les
publications originales : [M’Hamdi 2005] [M'HamdiOB6] [M'Hamdi 2007] [M’Hamdi
2011] [Hisamatsu 2010-1] [Hisamatsu 2010-2].

[11-2-b Intégration du modele dans Comsol

Dans cette partie nous allons nous intéresser alutians technigues mises en place
pour implémenter le modeéle d’Alexander et Haasarsda logiciel Comsol. Nous décrirons
ce qu'il lui est demandé de résoudre ainsi queckemgements effectués aux modules de
résolution pour satisfaire notre simulation de latiplication des dislocations. Deux modéles
différents y seront décrits :

- Le modeéle que nous nommerongwolution continue» qui consistera en une
simulation transitoire de I'ensemble du lingot avee évolution continue depuis
I'apparition du premier solide jusqu’a la fin ddredissement.

- Le modéle as a pas» qui fixera la température pour chaque pas depgem
Ainsi, on aura une évolution dans le temps de lasitie de dislocations et des
contraintes mais un champ de température statiqgusega modifié a chaque pas
de temps. Dans ce cas, la résolution portera umgoe sur la partie solide du
lingot.

Une description complete de la construction étgaetapes de ces deux modeles est
disponible en annexe 2 et 3 afin de pouvoir legmmen ceuvre simplement dans Comsol.

Le modeéle « évolution continue » :

Le but de ce modele est de calculer, dans I'enserdhl lingot, les contraintes
élastiques, les déformations plastiques et la tlerde dislocations tout au long de la
solidification et du refroidissement. Dans ce medéés parties liquides et solides de la
charge de silicium sont intégrées des le dépatgebmétrie qui sera la méme du début a la
fin de la simulation. Ainsi, les données de basieaid uniguement contenir les cartes de
température a difféerents temps de I'élaboratiors alns de restriction, pour permettre la
résolution du modéle. Ces cartes de températuredsort importées dans Comsol afin de
pouvoir servir de données de base grace a la @ndatiterpolation du logiciel. Celle-ci
consiste en la création de variables, qui sontesgalix valeurs indiquées dans le fichier de
base avec une interpolation linéaire entre legidfits points ou elles sont définies. Celles-ci
seront nommées Tenipz), avec i un numéro correspondant au pas dpsemquel elles font
référence.

Une fois les températures servant a la résolutiomddele introduites dans Comsol,
les autres données de bases sont également défirmegéomeétrie est créée afin de
correspondre a celle du four étudié grace aux<odtl création du logiciel. Aprés cela, les
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constantes du modele d’Alexander et HaasgnKbQ, k, A, m et b) sont définies en tant

gue variables et celles concernant les proprié&samques du silicium (&, o) sont prises
en compte dans la section matériau du programme.

Ce modele propose un calcul transitoire sur I'efdendes valeurs du probleme. Or
les cartes de température sont définies pour deants précis espacés d’'un certain pas de
temps que I'on nommeragwCes variables (Ten(p,z) = T(r,z,f)) doivent donc étre réunies
au sein d’'une température totale qui dépend aitade I'espace et du temps (Temptot =
T(r,z,t)). Cette fonction est définie par I'équatiB.5 aveay; le pré-facteur de chaque Temp
permettant une évolution linéaire de la tempéraaniee les différents instants ou elle est
définie (figure 3.2).

Temptot = Z o; Temp;

i

t
o = (W— 41— i) (t = (i = Dwy) (& < iwg) + 3.5
0
—t
(— 14 i) (t > iwg) (t < (i + Dwo)
Wo
1 _________________
0 o2
0 >
0 Wo 2Wo 3Wo (n-1) wp nw (n+l)w t

Figure 3.2 : valeur des pré-factedrgn fonction du temps.

Comme nous l'avons vu précédemment, les carteemeédrature utilisées pour ce
modele contiennent les informations sur la partjeitle et la partie solide du lingot. Afin de
différencier ces deux zones dans la simulation, wareable nommée « sol » est également
définie. Celle-ci vaudra 1 dans le solide (T & @t 0 dans le liquide (T >¢let la transition
entre ces deux zones s’étalera sur une certairge mla températureAT), de 'ordre de
quelques degrés et s’étalant sur plusieurs dizaine de mailles, afin de ne pas étre trop
brutale pour permettre la résolution du modeleu(ig3.3).

La construction du module d’équations différenéielte Comsol qui est utilisé pour le
calcul de la densité de dislocations et des déftioms plastiques nous impose également de
définir une variable « Taueff ». Celle-ci corresgoa la valeur de la contrainte efficace
(équations 1.28 et 3.6), elle dépend a la foisadeohtrainte de cisaillement qui est exprimé

sous Comsol grace a la contrainte de Von Mises i%) de la densité de dislocations
(N) et du facteur de durcissement spécifique aenaat (A).

Taueff = max (0, SOIH}% - A\/N) 3.6
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Figure 3.3 : constante « sol ».

Apres avoir défini 'ensemble des grandeurs etvd@embles qui vont nous servir pour
la résolution du modele, le module de mécaniquedlide de Comsol va servir au calcul des
contraintes et des déformations élastiques du tlingans celui-ci, la loi de Hooke et les
équations d’équilibre et de continuité sont résel(ézuations 1.23 a 1.25). Ce module prend
egalement en compte la dilatation thermique desmaatx ce qui rajoutera la déformation
thermique a la déformation élastique afin d’aboatiféquation 1.19. La température de
référence (Tref), pour laquelle les déformationatsmnsidérées comme nulles, est prise
égale a la température de fusion. En effet a ¢ettgérature, seule la pression hydrostatique
du liquide s’applique sur le solide et elle est ligggble devant les contraintes
thermomécaniques.

Le module mécanique des solides de Comsol va &pmpl sur I'intégralité de la
géomeétrie car elle a été définie comme un uniqueailee. Il va donc falloir limiter le calcul
des contraintes élastiques a la partie soliderdyoti Pour cela, un module de Young effectif
est introduit a la place de l'original pour la riggimn de la loi de Hooke, celui-ci est donné
par I'équation 3.7. On peut voir que le module divig efficace n’est jamais pris nul car si
c’est le cas, le modéle ne converge pas. La valeutOO Pa est prise arbitrairement mais
suffisamment basse pour étre négligeable compaléesaleur du module d’Young dans le
solide (131 x 1®Pa). On peut voir sur la figure 3.4 un exempldutdisation de la fonction
« sol » pour limiter les contraintes a la partikdey pour la carte de température présentée par
la figure 3.1. L'image de gauche nous montre lecwdables contraintes élastiques avec
I'utilisation d’Eex (le trait blanc symbolisant l'interface solide/lida) et I'image de droite
nous montre le calcul des contraintes pour unengéwe n’incluant que la partie solide, sans
modification du module d’Young. Dans les deux das,frontieres du domaine sont laissées
libres. Comme on peut le voir, l'utilisation de teetariable pour différencier les deux parties
ne modifie pas, dans la partie solide, I'aspectbalodes contraintes ni leur valeur. En
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revanche les contraintes dans la partie liquidea étiminées avec I'utilisation du module
d’Young efficace.

Eer = E X sol + 100 3.7

ovm (Pa)

1

0.8

0.6

0.4

o

ey
Figure 3.4 : calcul des contraintes de Von MisesGmansol pour I'ensemble du lingot avec

l'utilisation d’Ecs (2 gauche) et uniguement pour la partie solidéndiot (a droite), pour la
carte de température de la figure 3.1.

Le calcul des contraintes et des déformations igleest étant géré par le module
mécanique du solide de Comsol il s’agit désormaispémenter les deux équations
différentielles, permettant le calcul de la densité dislocations et des déformations
plastiques, dans la simulation. Pour cela, le mo@DP (Equation Différentielle Partielle) de
Comsol est utilisé. Celui-ci permet la résolutiantdutes les équations du type 3.8,uoest
un vecteur qui peut contenir plusieurs variablean®notre cas, il sera composé de N la
densité de dislocations et dg8, les différents composants de la déformation iojast Les
coefficients qui nous intéressent dans cette éguabnt uniquement « a » et goxl les autres
coefficients g c,a, v, B et f sont pris nuls (cf. équations 3.2 et3.4).

azljl+d au+v (—cVv +y)+B-Vut+au=f 3.8
e, 52 a3 cVu—ou+vy)+p-Vu+au= .
-Q
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On voit donc qu’en développant cette équation trouge les équations 3.2 et 3.4. La
valeur initiale de la densité de dislocations diie également définie dans le module EDP
car il n'y aura pas de multiplication des dislooat sans gu’il y en ait a l'origine dans le
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lingot. Enfin comme on peut le voir l'augmentatiade N et Sijpl étant directement
proportionnelle a la contrainte efficace il n’y ayras variation dans la partie liquide puisque
les contraintes y sont extrémement faible et quee di' contrainte efficace y est nulle.

Maintenant que les mécanismes de calcul des cotdsaélastiques, de la densité de
dislocations et des déformations élastiques sonplanoe, il ne reste qu'a introduire la
relaxation plastique pour implémenter le modeleleixander et Haasen dans Comsol. Cela se
fait en retranchant les déformations plastiquesutés par le module EDP des déformations
élastiques dans les équations qui définissent uleanécanique du solide. On retrouve alors
I'équation 1.27.

Apres avoir défini 'ensemble des équations quiveetr a résoudre le modele
d’Alexander et Haasen, le maillage du problemecesé afin de permettre une résolution
efficace. Techniquement, le modele n'est pas résbun seul coup du début de la
solidification jusqu’a la fin du refroidissement im@ar pas de temps. Cela permet d’avoir un
contrble sur ce qui ce passe et également de tihgiteemps de calcul. Lors de la phase de
cristallisation du lingot le front de solidificaiova se mouvoir d’une certaine distance durant
le pas de temps de la résolution. Ainsi on distngois zones différentes (voir figure 3.5)
durant la résolution de cette phase : tout d’ahove zone qui est toujours solide, située en
bas de la géométrie et que nous appelons « zoide solPuis une zone ou on va voir le front
de solidification se déplacer qui a donc une patige et une liquide qui vont évoluer avec
'avancement de la résolution, celle-ci est appe®ne de transition ». Cette partie n’a pas
de position fixe mais est située, dans la géomeétrnime position qui dépend du pas de temps.
Enfin vient la zone qui se situe dans la partieesepre de la géométrie ou le silicium restera
liquide tout au long de la résolution et qui esmneée «zone liquide ». Au cours de
'évolution de la simulation, la «zone de trarmit»» va remonter en méme temps que
I'interface solide/liquide, entrainant 'agrandigsent de la « zone solide » et la diminution de
la «zone liquide ». A la fin de la phase de cliisi&tion, il ne restera plus que la « zone
solide ».

Le maillage de ce modele est donc adapté en foncles spécificités de ces trois
parties (figure 3.5). Dans la « zone solide »,al i calcul des contraintes qui est effectif mais
le module d’Young est constant et la densité déochsions et les déformations plastiques
peuvent évoluer. On aura donc besoin d'un maillplgedt fin. Ensuite dans la « zone de
transition », les contraintes voient un fort gratliéu module d’Young entre la partie solide et
liquide qui va bouger au cours du temps. Ainsi kliage doit étre particulierement raffiné
afin de permettre la convergence du modele. llégsiement a noter que dans la « zone
solide » et dans la « zone de transition », lelagal suit la logiqgue des données a savoir que
le gradient de température est principalement cadrtNous avons donc choisi des mailles
rectangles ayant leur longueur selon le rayon dgol. Enfin, la «zone liquide » a un
maillage plutbt grossier puisque les contraintesogt tres faibles et que donc il n’y a pas
d’évolution de la densité de dislocation ni desod®&ftions plastiques.

La résolution de ce modéle se fait par l'utilisatidun solver ségrégé dissociant la
résolution du module de mécanique du solide du meodigéquation différentielle (EDP).
Comme nous l'avons vu précédemment le modéle eitilour le calcul des équations
différentielles, la variabl@aueffqui dépend a la fois des contraintes calculéeseparodule
de physique du solide et de la densité de dislogsittalculée par le module EDP. Ainsi, une
étape d'initialisation est nécessaire & Coffigmlur obtenir ces données a I'état initial. C’est
pourquoi une premiére résolution statique ne portpe sur le calcul des contraintes est
nécessaire. Aprés cette étape, le modele est résoliacon transitoire jusqu’a la fin du
refroidissement.
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Figure 3.5 : exemple du maillage utilisé pour lsotétion du modéle « évolution continue ».

Durant cette résolution le pas de temps doit &rerélé afin que le modele converge
vers une solution. En effet, particulierement lkdeda phase de cristallisation, un pas de temps
trop important va entrainer des aberrations numméscu niveau de l'interface solide/liquide,
la ou la variation du module d’Young est importarnia discrétisation des grandeurs résolues
par ce modéle (N et,-p') au sein des malilles est également poussée aunmnaiutilisant une
définition des ces valeurs par un polynéme d’ofgjrear sinon on voit I'apparition d’artéfacts
numeriques certainement dues a la rétroaction d&srdations plastiques sur le calcul des
contraintes/déformations élastiques du module plgsdu solide.

Comme nous I'avons vu, pour le modéle « évolutiontinue », les données de base
nécessaires pour mettre en place le modele soqpaemient le champ de température tout au
long de I'élaboration et la géométrie du probler®e. plus, hormis la modification des
équations du module mécanique du solide qui eséramte a l'utilisation du modéle
d’Alexander et Haasen pour tenir compte de la edlar, seulement deux variables (Temptot
et sol) sont créées pour la résolution du modedtteGésolution se fait également de facon
continue du début de la cristallisation (a partirgemier solide) a la fin du refroidissement
sans changer de parametres, excepté le maillaggogugtre adapté. L'utilisation et la mise
en ceuvre du modéle « évolution continue » aveodeiel Comsol est donc relativement
simple d’acces (cf. annexe 2).

Le modéle « pas a pas » :

Ce modele a également pour but de prédire la dedsitislocations présentes dans un
lingot de silicium a la fin de I'élaboration grae@a modéle d’Alexander et Haasen. En
revanche dans celui-ci, on ne va pas s’intérestensemble du lingot mais uniquement a la
partie solide de celui-ci. Cela impose des conagisur les informations contenues dans les
données de base. En effet, en plus de contenitelepératures au sein du lingot pour
différents temps de I'élaboration, celles-ci doivégalement contenir la forme de linterface
pour les différents instants correspondant a Eallisation. Cela se fait par la séparation des
fichiers de base en deux parties : 'une pourdespératures correspondant a la partie liquide
et l'autre pour la partie solide. En extrayantdesrdonnées de la couche supérieure de cette
derniere partie, on obtient alors une descriptieridterface solide/liquide. Apres cela, les
cartes de température sont importées dans Comsomeopour le modéle « évolution
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continue » et nommeées également Teingorrespondant au numéro du pas de temps. €elles
ci peuvent se limiter a la partie solide ou bigpreadre les données de I'ensemble du lingot
puisque c’est la géométrie qui délimite les donmggssont utiles pour la simulation. Il est
egalement impératif que I'écart de temps entreli#érentes cartes de température soit faible
afin que lors du passage d’'un pas de temps ad'autre couche de solide suffisamment fine
Soit ajoutée.

Le principe de ce modéle est donc de résoudre elaal’Alexander et Haasen dans
la partie solide du lingot a différents instantsl'é&aboration. Pour chaque pas de temps, la
température est considérée comme fixe et donc oneaévolution transitoire des valeurs
comme la densité de dislocations, les déformatmastiques et les contraintes/déformations
élastiques dans une géomeétrie et une configuréttienmique statiques. Ainsi, dans l'idéal, la
résolution se fait étape par étape avec une gémnzlaguelle on va rajouter des couches de
solide au fur et a mesure de la cristallisatiom®@omsol, la modification de la géométrie au
cours de la résolution ne permet pas dobtenir dEsiltats satisfaisants a cause de
'apparition de valeurs aberrantes aux frontieres domaines ajoutés ou retirés. Ainsi la
géomeétrie doit contenir toutes les couches suomssle solide dés la création du modele,
puis le modéle sera résolu sur les n couches dwaldatape n avant de passer aux n+1
couches du bas pour le pas de temps suivant (figue Pour cela, les coordonnées des
interfaces qui ont été extraites des données de kasvent a créer des polygones
correspondant a la forme de la partie solide dyolira chaque pas de temps, puis ceux-ci sont
réunis afin de former un milieu continu formé deltiples sous-domaines. La résolution
durant la phase de refroidissement porte, ellel susemble des parties de la géométrie.

T
__________,/

_________/
//;///\
' >'n

Figure 3.6 : principe de la résolution « pas apasec en rouge les parties de la géométrie ou
est résolu le modeéle. A gauche le premier pasrdpdeau centre le second et a droite le
niéme.

(W

Les constantes servant a la construction du mod@é&exander et Haasen sont
implémentées en tant que variables dans Comsasetdractéristigues physiques pour le
calcul de la physique du solide sont contenues tEgroprietés matérielles du silicium.
Comme nous l'avons vu plus haut, le modéle estdusétansitoire puisque la température
évoluera par saut entre ses différentes valeurse$t donc pas utile de définir « Temptot »
qui réunit 'ensemble des cartes de températungnenvariable dépendante du temps. Il n'est
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pas non plus nécessaire de définir la variabld & paisque la totalité de la géométrie utilisée
est solide.

En plus des constantes servant a la résolutionadginhulation, il faut définir la
contrainte efficace. Dans le cas du modéle « s, chaque étape va étre gérée par un jeu
de modules (mécanique du solide et EDP) différéihsi la contrainte efficace sera
egalement définie pour chaque pas de temps commeariable : « Taugfk correspond au
pas de temps voulu et aux variables associées. Dégsation 3.8, s@imises et N
représentent respectivement la contrainte de Vaesd/et la densité de dislocation pour le pas
de temps i et A le facteur de durcissement du naatér

Taueff; = max (O,S'oh'—\/n%ises — A\/Wl) 3.8

Pour chaque étape, la résolution des contraintééfetmations élastiques est faite par
un module « mécanique du solide » auquel on a#rilou numéro correspondant au pas de
temps. Le champ de température du lingot et cetseffiont intégrés avec la fonctionnalité
« expansion thermique ». Le module d’Young ess&isonstant sur 'ensemble du domaine
puisque seule la partie solide est prise en conyge.conditions limites aux frontiéres du
lingot sont laissées libres.

Les équations du modele d’Alexander et Haasen calculées grace aux modules
« EDP ». Comme pour les variable du module « mécandu solide » chaque densité de
dislocations et déformations plastiques a un nunaéemcié correspondant au pas de temps
pour lequel ces variables sont calculées. Les aeftions plastiqgues sont également intégrées
en les soustrayant dans les équations gérant dell cdés déformations élastiques ayant le
méme numeéro de pas de temps.

Figure 3.7 : représentation schématique de la itiéfindes conditions initiales pour le modele
« pas a pas ». A gauche la valeur d’une varialddia de la n-f"°résolution et a droite la
valeur de cette méme variable au début du paswiesta.

Comme nous l'avons vu, le modéle pas a pas vatrelitaque étape de la résolution
avec un jeu de physiques (mécanique du solide &) Ei¥érent. Ainsi, pour chagque nouveau
pas de temps, les conditions initiales pour lesatigus différentielles sont redéfinies. Pour le
premier pas de temps celles-ci sont prises unifenpegr tout le domaine, égales gpour la
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densité de dislocations et nulles pour les déftians plastiques. Pour la nieme résolution,
deux conditions initiales différentes seront dé&fafin de correspondre au deux situations du
solide. Pour la partie du solide existant au patengps précédant, a savoir les n-1 couches les
plus basses de la géométrie, les valeurs des lemiala fin du calcul précédant sont prises
comme valeurs initiales. Concernant la nouvelldipasolide du systéme, la couche n, les
conditions initiales sont définies comme étant exieusion linéaire des valeurs des variables
au niveau de la frontiere supérieure du pas deggrgrédant (figure 3.7). Ainsi, cela revient
d’'un point de vue physique a supposer que lesadistins présentes dans la couche la plus
haute du lingot vont se propager instantanémens trsolide nouvellement formé puis y
évoluer pendant le pas de temps considéré.

Pour chaque pas de temps, I'extrusion linéairésatl pour les conditions initiales va
porter sur une frontiere différente. Ainsi danséation variable de Comsaol, il est nécessaire
de créer les fonctions d’extrusion linéaire pouadune pas de temps en y associant le numéro
de I'étape a laquelle elle correspond.

Zone de
cristallisation

Zone du
premier
solide

Apres la définition de toutes les constantes egédesitions permettant la résolution du
modele « pas a pas », le maillage est défini. Ratte simulation, 'ensemble du domaine est
solide, donc il n’y a pas de variation du moduléaling. Ainsi, le maillage est défini en deux
zones qui vont étre fixe tout au long de la simaiat Tout d’abord la « zone du premier
solide » qui se situe tout en bas du domaine ngmet qui servira au premier pas de temps.
Cette zone est plus grande que les autres et Imgeaest donc légérement plus grossier mais
raffiné sur les bords, notamment en haut afin qsenhailles soient compatibles avec les
mailles de l'autre partie de la géométrie. Ensdées la « zone de cristallisation » le maillage
est uniforme et va suivre la géométrie ce qui vaaser des conditions sur celui-ci. En effet,
les arétes des mailles doivent englober I'ensenuds frontieres des domaines de la
géomeétrie, c’est pourquoi on utilise un maillagartgulaire suivant les différentes interfaces
solide/liquide. De plus, ces dernieres sont exdsadt partir des coordonnées présentes dans le
fichier de base, elles sont donc constituées deiptad segments ce qui impose une autre
condition sur le maillage. Le maillage devant égedet avoir un noeud par point de la
géomeétrie, la taille des mailles dans la directimnizontale ne doit pas excéder la distance

97



entre deux points des interfaces. Sur la figureoB.eut voir le type de mailles utilisées pour
ce modele.

La résolution de ce modéle se fait également ehlisarit un solver ségrégé
différenciant la résolution des modules de mécandw solide de la résolution des modules
d’équations différentielles. Une étape initiale asissi nécessaire pour le premier pas de
temps, ne résolvant que la mécanique du solidéagiquee afin que Taueffsoit définie pour
le calcul des équations différentielles. Le modgde ensuite résolu pas de temps par pas de
temps en transitoire.

Lors de la phase de refroidissement, il n’est plésessaire d’ajouter de couches de
solide puisque le lingot est entierement cristallisinsi le modeéle est simplifié et on revient a
une résolution semblable a celle utilisée pour taléhe « évolution continue ». Une variable
définissant I'évolution de la température au codustemps (Temptot) est utilisée comme
valeur pour la température depuis la fin de lataltisation jusqu’a la fin du refroidissement.
A partir de ce moment un unique jeu de module (miéce du solide et EDP) est utilisé pour
toute la suite de la résolution. Le pas de tempe des cartes de température de cette phase
de I'élaboration n’a plus besoin d’étre aussi &iQue lors de la premiére phase puisqu’il ne
détermine plus la taille des nouvelles couchestides

Ainsi, comme nous I'avons vu le modéle « pas a»paspose plus de contraintes sur
les données de bases puisqu’il est nécessaireid'avees aux coordonnées de linterface
solide/liquide tout au long de la cristallisatiom glus de la valeur des températures et de la
géométrie du four. De plus les différentes cartestaimpérature ne doivent pas étre trop
espacees dans le temps afin que la mise en pld@xutasion linéaire des valeurs initiales du
nouveau solide formé se fasse correctement. L'impt@ation du modéle se fait également
par I'intervention de plusieurs jeux de modulesry@des conditions initiales propres pour
chaque pas de temps et la résolution se fait paasgusqu’a la fin de cristallisation. Le
modele « pas a pas » dans sa conception et sogatitih est donc plus complexe que le
modeéle « évolution continue ». En revanche il stappsur des formes d'interfaces
solide/liquide parfaitement déterminées tout awlde la solidification.

[11-3 Validation des modeles

Maintenant que nous avons vu comment sont défirfisnetionnent les deux modéles
Comsol qui servent pour la simulation de multigica des dislocations, il s’agit de voir si
ces modeles sont fonctionnels. Pour cela, noussadénidé de comparer ces derniers avec
d’autres simulations qui ont été faites avec degciels spécialement développés pour ce
probleme.

Dans la littérature, nous avons donc sélectionseé pigblications de Mohammed
M'Hamdi de linstitut SINTEF en Norvege [M’'Hamdi B8] [M’'Hamdi 2006] [M’Hamdi
2007] [M’'Hamdi 2011] et du professeur Koichi Kakitoale I'université de Kyushu au Japon
[Hisamatsu 2010-1] [Hisamatsu 2010-2]. Nous leursna demandé s’ils pouvaient nous
fournir les cartes de température qu’ils avaieilisées dans leurs simulations, ce gu’ils ont
eu la gentillesse de faire.

Avec ces données et les informations présentes Wafitérature, nous sommes
capables de faire tourner nos modeles Comsol asamteament les mémes parametres que ces
auteurs. Ainsi, nous sommes en mesure de compaesultats que nous fournissent nos
modeles avec les leurs. C’est ce que nous alloinglans la suite de ce chapitre d’abord pour
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le modéle « évolution continue » puis pour le medelpas a pas ». Nous discuterons
également de la possibilité de la mise en ceuvrarseeles Comsol en fonction du format

des données de base ainsi que des différencesvébseentre les résultats obtenus avec
Comsol et ceux publiés.

I11-3-a Le modéle « évolution continue »

Dans cette section nous allons décrire la construspécifigue du modéle « évolution
continue » pour le cas des données envoyées paarivioed M’'Hamdi et le professeur
Koichi Kakimoto. Nous décrirons et comparerons damsecond temps les résultats fournis
par ces modeles Comsol avec ceux fournis par les éguipes et nous expliquerons l'origine
des différences existantes.

Modéle de Mohammed M'Hamdi :

Les données envoyées par Mohammed M'Hamdi se petgesous la forme d’'un
unique tableau regroupant les températures dddsyms de temps de I'élaboration du lingot,
solidification et refroidissement. Ainsi une sefdaction d’interpolation est définie et celle-ci
comportera I'ensemble des températures nécessdme®gsolution du modéle.

En plus de ces données, une description sommail& giométrie nous a été fournie
afin que 'on puisse reproduire le modele étudiem@e on peut le voir (figure 3.9 partie
gauche) le bord extérieur du domaine consiste eartomdi suivi d'une section droite mais
légerement inclinée. N'ayant pas obtenu plus dimigtion sur cette inclinaison et la
courbure du coin, le domaine de calcul de Comsa geelque peu différent. Celui-ci sera
composé d’'un rectangle de 10 x 12.25 cm dont la adérieur droit est remplacé par un
guart de cercle de 1.5 cm de rayon (figure 3.9igattoite). Cette géométrie est donc
volontairement plus petite que l'original utilis@rpl’équipe de Mohammed M’Hamdi afin
d’étre sOr que chaque point de la géométrie empl@agga une température associée. Sans
cela, la résolution du modéle ne se fait pas cangob recrée le champ de température
manquant ce qui génére des aberrations dans lesiooes (figure 3.10).
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Figure 3.9 : la géométrie du modéle de Mohammedawidi, a gauche I'original utilisée
dans les calculs de I'équipe en Norvege et a deeille utilisé pour la résolution dans

Comsaol.
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Figure 3.10 : exemple d'aberration (en bas a drdié@s le calcul des contraintes si la
géomeétrie est plus grande que définie dans lesédsnte base.

Les constantes utilisées pour ce modeéle sont résinians la table 3.1 et
correspondent a celles utilisées pour la simulatidginale afin d’avoir une comparaison
crédible entre les deux simulations. Le pas de s$eraptre les différentes cartes de
températures est de 60 secondes. Pour que le numelerge, la zone de transition entre la
partie solide et la partie liquide est fixée ertB83K et 1687K, soit juste en dessus de la
température de fusion afin que celle-ci ait lalgéala plus réduite possible. En effet, la
conduction thermique dans le solide étant plus mapbe que dans le liquide les isothermes
sont moins espacées dans la partie solide. Deslsaint été réalisés avec une zone de
transition moins étendue mais cela a entrainé diesins aberrantes pour les contraintes dans
cette zone a cause du gradient trop important diluteal’Young.

Description Symbole (unité) Valeur
Coefficient de multiplication des dislocations D) 3.1x 10
Vitesse de référence des dislocations o (nb.sY) 4.3 x 10°
Energie d’activation Q (eV) 2.17
Exposant de mobilité m 1.1
Module du vecteur de Burger b (m) 3.8 X10
Coefficient de durcissement A (Pajn 6
Coefficient de dilatation thermique o (K 4.15x 10°
Coefficient de Poisson \ 0.27
Module d’Young E (Pa) 131 x 10
Pas de temps Wo (S) 60

Table 3.1 : constantes utilisées pour le modelkldeammed M’Hamdi.

Le maillage adopté pour le modéle de Mohammed M'Hiagst présenté sur la figure
3.11. Comme on peut le voir celui-ci consiste erquadrillage avec des lignes horizontales
plus ou moins rapprochées en fonction des zonésieEplus haut (voir la sectidre modele
« évolution continue du 8§ 11l-2-b). Les lignes verticales du maillagevent la courbure du
coin et sont assez espacées puisque le champ gértgare qui nous est fourni a un gradient
radial plus faible que le gradient axial.
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Figure 3.11 : maillage de notre modéle « pas &mhscas Mohammed M’Hamdi.

Dans la suite de cette section nous allons compaserésultats fournis par notre
modele développé sur Comsol avec ceux fournisgparddele de I'équipe de Mohammed M’
Hamdi.

Tout d’abord nous pouvons observer la répartitieriaddensité de dislocations au sein
du lingot & la fin de la solidification (figure 21 Comme on peut le voir, les deux
répartitions se ressemblent bien qu’elles ne s@estexactement semblables. On constate
une forte densité de dislocations en haut au cehirdingot ainsi qu’'au niveau du coin
supérieur. Il y a également deux zones avec mangiglocations situées au cceur du demi-
lingot. On peut en revanche constater que la dedsitdislocations dans la simulation réalisée
sous Comsol est inférieure d’'un facteur 6 comparéelle faite par 'équipe de Mohammed
M’Hamdi par un code créé pour ce probleme spéafiqu

[em?] * §10000

1000

100

Figure 5712 : & gauche la densité de dislocatiat@it®e par I'équipe de SINfEF [M'Hamdi
2005] et a droite par le modele Comsol.

Notre simulation Comsol semble donc suivre de fapaalitative les résultats obtenus
par I'équipe norvégienne pour la densité de dislona mais n’obtient pas les mémes
résultats sur le plan quantitatif.
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Figure 3.13 : comportement d’un matériau élasti@gugauche) et plastique (a droite) durant
I'élaboration et a température ambiante. Les d&lons étant matérialisées en rouge.

Un autre résultat intéressant donnée par ce maektlda quantité de contraintes
résiduelles dues a la déformation plastique au daimatériau a la fin du processus de
solidification. En effet, lors d’un refroidissemenii se ferait de facon purement élastique, les
contraintes sont fortes a haute température caral&riau n'accommode pas les contraintes
dues au gradient de température avec la générgiatislocations. Puis, quand le matériau
dans son ensemble est refroidi a la températura@aateb les contraintes deviennent faibles
car la déformation thermique est identique surdénble du lingot. En revanche, dans le cas
d’'un comportement plastique du matériau, des dasioos entrainant des déformations
plastiques vont se créer a haute température ainrethxer les contraintes. A basse
température, les déformations plastiques générasta température vont étre figées dans le
matériau, et conduire a des contraintes résidudliesi est resumé sur la figure 3.13.

La figure 3.14 nous montre une comparaison ensredatraintes résiduelles calculées
par I'équipe norvégienne et celles calculées pan€td avec le méme champ de température
a la fin du refroidissement. Comme pour le casadeeinsité de dislocations, on peut voir sur
cette figure que la répartition est assez semblabkr des zones de fortes contraintes
résiduelles en haut et en bas du lingot ainsi guébsrd de celui-ci. Puis une zone de plus
faibles contraintes résiduelles qui se situe adreeavec une zone un peu plus contrainte au
cceur de cette partie plus faiblement contraintep@ut également constater que le niveau de
contraintes n’est pas tout a fait identique ergeedeux simulations avec des valeurs six fois
plus faibles pour la simulation norvégienne.

Comme pour la densité de dislocations, le modélmsod nous donne des résultats
pour ce qui concernent les contraintes résidugjlessont qualitativement assez proche des
résultats fournis par le modéle de I'équipe de Matmed M’'Hamdi mais qui sur un plan
guantitatif sont éloignés.
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Figure 3.14 : co'htraih't_e;é résiduelles calculéed’ @auipe de SINTEF [M’Hamdi 2011] (a
gauche) et par le modéele Comsol (a droite).
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Enfin, en plus de ces résultats fournis par la Etman, il est intéressant d’observer
I'évolution de la densité de dislocations et desit@ntes au cours du processus de
solidification et de refroidissement. Ces résultsat présentés par la figure 3.15 pour des
points situés sur I'axe de symétrie du lingot a listeurs de 1, 5 et 9 cm. Cela nous montre
une évolution a peu prés semblable a celle présatdés les publications de I'équipe de
Mohammed M’Hamdi. On voit une évolution faible dedensité de dislocations au niveau de
la phase de solidification puis une soudaine augmien au début de la phase de
refroidissement quand la température chute bruteéim 2h30. Cette augmentation est suivie
d'une phase de stabilisation. En revanche, commpeoi le voir, notre modéle prévoit que
cette phase de stabilisation est suivi de deuxegald’augmentation de la densité de
dislocations au milieu du lingot, ce qui differesdésultats présentés par I'équipe de SINTEF.

Comme nous avons pu le voir notre simulation Corfeit# avec les données fournies
par I'équipe norvégienne est proche du point de quaitatif des résultats obtenues par la
simulation faite a partir du code spécifiquememdécpour ce probleme. Les différences dans
la répartition des densités de dislocation et dedraintes résiduelles peuvent s’expliquer par
le fait que I'on n'a pas employé parfaitement lanmégéomeétrie. En ce qui concerne la
différence dans I'évolution de la densité de diatmmns en fonction du temps, on peut voir
gue nous n‘avons pas tout a fait utilisé les méokesnps de température. En effet, notre
simulation débute plus tard que celle de I'équipevégienne : aprés l'apparition d’'une
premiére tranche solide. De plus on voit que nsimaulation utilise un refroidissement plus
rapide puisque que I'on passe du début de la lisstizon a une température moyenne dans le
lingot de 900 K en un peu moins de 10 heures @otisfaut 20 heures dans la publication
de SINTEF. Méme si le champ de température sugagres le méme profil mais en plus
rapide on voit une différence dans notre profitelmpérature comparé a celui utilisé pour la
simulation originale, juste avant que la tempémtsihomogénéise dans le lingot (aprés 6
heures dans notre cas). Cette perturbation comesao deuxiéme palier d'augmentation de
la densité de dislocations au milieu. Enfin, a@dgures, on observe un palier dans le profil
de température qui correspond au troisieme saus dangmentation de la densité de
dislocation au point situé a 5 cm.
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Figure 3.15 : évolution de la densité de dislocagibde la température au cours du temps

pour trois points situés sur 'axe de symétrieidgdt a 1, 5 et 9 cm de hauteur. En haut la

simulation de I'’équipe de Mohammed M’Hamdi [M’Han®005] et en bas la simulation
Comsaol.
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Les différences qualitatives peuvent je pense $igxgr par ces différences dans les
données de base utilisées pour résoudre ce mdtteleevanche, on constate que d’'un point
de vu quantitatif ces deux simulation ne sont paaceord. Nous reviendrons a la fin de cette
section consacrée au modele « évolution contineidexplication de ces écarts sur la valeur
de la densité de dislocations.

Modéle de Koichi Kakimoto :

Les données que le professeur Koichi Kakimoto raoesvoyées sont constituées d’un
fichier pour chaque pas de temps dans lesquelssgrdupées les températures en différents
points de la géométrie, la fraction liquide ainsedes vitesses radiales et axiales du liquide
en ces points. Ces données sont donc convertiBshégr pouvant étre lu par Comsol et une
fonction d'interpolation est définie pour chacurs geas de temps qui vont servir de base a la
simulation. La géométrie utilisée pour ce modelasna également été précisée et elle a été
reproduite dans Comsol. Celle-ci est constituéa dactangle de 5,3 cm de large et de 7,8 cm
de hauteur.

Les constantes utilisées pour ce modéle sont résini@ans la table 3.2 et
correspondent a celles utilisées pour la simulatidginale afin d’avoir une comparaison
crédible entre les deux simulations. Les différentartes de températures utilisées pour ce
modele sont espacées de 2 minutes 30 secondes.&€poun le modele de Mohammed
M’Hamdi, la zone de transition entre la partie delet la partie liquide du lingot se situe juste
en dessous de la température de fusion du siliafimnde limiter sa taille. Celle-ci s’étale de
1681 a 1685 K.

Description Symbole (unité) Valeur
Coefficient de multiplication des dislocatior}s ) 3.1 x 10°
Vitesse de référence des dislocations o (Nb.s%) 8.6 x 10°
Energie d’activation Q (eV) 2.17
Exposant de mobilité m 1.1
Module du vecteur de Burger b (m) 3.8X10
Coefficient de durcissement A (Pan 4.3
Coefficient de dilatation thermique o (KH 4.15 x 10
Coefficient de Poisson \ 0.27
Module d’Young E (Pa) 131 x 10
Pas de temps Wo (S) 150

Table 3.2 : constantes utilisées pour notre maog@tant sur le cas de Koichi Kakimoto.

Le maillage adopté pour notre modele Comsol dulproe du professeur Kakimoto
est présenté sur la figure 3.16. Comme on peubileilvconsiste en un quadrillage avec des
lignes horizontales plus ou moins rapprochées patifin des zones définies plus haut (voir
la sectionLe modeéle « évolution continuedw § Ill-2-b). Les lignes verticales du maillage
sont assez espacées puisque le champ de tempéraitureus est fourni a un gradient radial
plus faible que le gradient axial.

Apres avoir brievement décrit les particularités rigre modele du cas de Koichi
Kakimoto, nous allons nous intéresser a ses résuibarnis afin de les comparer a ceux
fournis par le modéle créé par I'équipe japonaise.
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Figure 3.16 : maillade de notre modéle du probldm&oichi Kakimoto.

La figure 3.17 présente la comparaison entre lag denulations en termes de densité
de dislocations a la fin de la phase de cristaitisa On peut voir que les deux répartitions se
ressemblent, bien qu’elles ne soient pas exactesanblables. On voit qu'on a de fortes
densités de dislocations au centre de la partisebds lingot et également sur le bord. La
simulation d’ou est extraite la partie de gauchdadéigure a été retravaillée par I'équipe
japonaise et ils m’ont fourni une nouvelle carte ldedensité de dislocation. Celle-ci est
présentée par la figure 3.18. Cette fois, il s'agitla densité de dislocations obtenue a partir
d’'une unique carte de température (a la fin deriktatlisation) et non d’'une carte obtenue
apres toute la phase de solidification. On peut goe la répartition des dislocations au sein
du lingot est plus proche de celle obtenue parddate Comsol. Comme pour le modéle de
Mohammed M’Hamdi, on voit que la densité de dislmees au sein du matériau pour la
simulation Comsol est toujours inférieure d’un erde grandeur a celle donnée par un code
spécifiguement créé pour ce modele.
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Fiqure 3.17 : densité de dislocations calculéd’éauipe de Koichi Kakimoto [Hisamatsu
2010-1] (a gauche) et par le modéle Comsol (a@loit
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Figure 3.18 : densité de dislocations recalculéstatique par I'équipe de Koichi Kakimoto
pour une carte de température a la fin de la digsgthon (a gauche) et par le modéle Comsol

(a droite).

Concernant les contraintes résiduelles présentes da lingot, celles-ci sont
comparées au niveau de la figure 3.19. Les deuartiipns des contraintes résiduelles sont
présentées en fin de refroidissement quand la teanpé est proche de la température
ambiante. On peut voir que les résultats donnédeparodéle développé par le laboratoire
japonais et notre modéle sont trés semblableseimes de répartition on observe la méme
croix au centre du ligot ou les contraintes sontsplaibles et des zones avec de fortes
contraintes se situant dans les parties inférieetregpérieures du lingot ainsi que dans le coin
supérieur et sur le coté. En terme quantitatifaonn trés bon accord avec une contrainte
maximale de 2,5MPa pour les deux modeles.
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Figure 3.19 : contraintes résiduelles calculéed'@anipe japonaise (a gauche) et par le
modele Comsol (a droite).

Explication des différences pour le modéle « évotutontinue »:

Comme on a pu le voir précédemment dans cetteosetdi modéle « évolution
continue donne d’assez bons résultats qualitatifcernant la répartition de la densité de
dislocations au sein d’un lingot de silicium. Ernaeche, on peut voir que I'aspect quantitatif
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de ce modele est plus problématique car on obéiewirons dix fois mins de dislocations
gue ce qui est prévu par les modeéles de la litisgaDans cette section nous allons tente
comprendre pourquoi cela se proc

Une des principales différences entre le modi évolution continu » et les deux
modéles qui ont étéésolus avec un code créé spécialement pour céeprebkest I'utilisatior
de la partie liquide dans la géométrie. En effapdle cadre des simulations norvégienr
japonaise, les équipes ont acces a la résolutiahdomp de température et ne s’oent que
de la partie solide. Ainsi, il n'y a pas l'interwean de la variable sol» pour différencier I

partie solide de la partie liquic

Méme si nous avons vu (figure 3.4) que cette viiab perturbe pas I'aspect glol
de la répartition descontraintes, elle va légérement [l'altérer juste ssdiinterface
solide/liquide. En effet, comme on peut le constaer la figure 3.20 la quantité
contraintes juste sous l'interface est réduite lpailisation de la variable sol » puisque
celle-cia une zone de transition pour passer de I'étatiesalil’état liquide. De plus, la tail
de cette zone ne peut pas étre trop réduite caretgtaine des aberrations dans le calcu
contraintes.

x10°

ovm [Pa]

0.8

0.6

0.4

Figure 3.20 calcul des contraintesermomeécaniques en utilisant la variak sol » (a
gauche) et uniguement pour la partie solide sahsation de « sol» (a droite) pour le mén
champ de température.

L’évolution de la densité de dislocation étant dfante de la contrainte effectiva
différence de niveau de contraintes pourrait doxgliguer pourquoi les résultats de
simulation utilisant Comsol sont inférieurs a cedes deux autres équipes. Ainsi si
contrainte effective est divisée par 2 cela diyiae plus de 4 'augmenton de la densité de
dislocations (équation 3.2). De plus, la multipglica des dislocations est thermiquem
activée, ce qui veut dire que cr-ci sera d’autant plus importante si la tempéragsteélevée
Du coup puisque la réduction des contraine fait juste sous la température de fusion, -
ci intervient au pire moment pour la multiplicatides dislocation

Ainsi, le modele «volution continu » permet d’avoir une bonne idée des zones (
répartiront les dislocations a la fin de I'élaktion d’'un lingot en se servant uniquement
champ de température et d’'informations sur la géoed=n revanche, il ne nous permet
d’avoir de facon satisfaisante une informationlawtensité de dislocations exacte que I'or
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obtenir dans le lingot. On aura une quantité miegrér rapport a ce que peut calculer un
code dédié exclusivement a cela.

[1I-3-b Le modéle « pas a pas »

Dans cette section, nous allons décrire, dans emipr temps, la mise en place du
modele « pas a pas » grace aux données envoyesgpigres de Koichi Kakimoto. Dans un
second temps nous comparerons les résultats ohp@anee modéle aux résultats obtenus par
I'équipe a l'origine des données.

Modéle de Mohammed M'Hamdi :

Comme nous I'avons vu plus haut (voir la sectiermodeéle « pas a pasdu IlI-2-b),
le modele «pas a pas » simule seulement la psolide du lingot tout au long de sa
solidification ce qui implique de pouvoir identifiprécisément l'interface solide/liquide. Or,
les données fournies par I'équipe de Mohamed M’Hamedcomportent pas de séparation
explicite entre la partie liquide et solide. Laaestitution des interfaces grace aux cartes des
températures était envisageable mais la forme mdegfaces aurait résulté de l'interpolation
linéaire des températures puis de la segmentatéida dourbe obtenue sur le maillage. Ainsi,
nous avons opté pour mettre en ceuvre ce modelelesrelonnées de I'équipe japonaise, ou
les interfaces sont clairement données, plutét dpidaire la simulation avec les données
fournis par I'équipe norvégienne.

Modéle de Koichi Kakimoto :

La mise en place du modéle « pas a pas » appligué@nnées fournies par I'équipe
de Koichi Kakimoto nécessite tout d’abord d’ideietifl'interface solide/liquide a chaque pas
de temps. Cela se fait aisément car toutes legscale température servant de base a la
simulation sont séparées en deux parties reprégdetaolide et le bain liquide. Ainsi, nous
avons extrait les différentes positions de l'irded pour ensuite les intégrer a la géométrie de
notre modéle (figure 3.21). Comme on peut le caestzette géométrie fait environs 5,3 cm
de coté et 7,8 cm de hauteur. On peut aussi varleginterfaces sont toutes courbes et en
majorité concaves, vues depuis la partie liquidemis pour les premiers pas de temps ou
'on constate une inversion de la courbure dediifsice entre le centre et le bord du lingot.
Sur la figure 3.21, les zones plus foncées en fateneercle en bas et de courbe plus haut sont
dues a I'acquisition de I'image et ne sont pasiéxfaces. Cela est di au grand nombre de
frontieres entre les différents domaines corresppncdd chaque pas de temps de la
solidification (215 au total).

En plus des positions des différentes interfaces chrtes de température des parties
solides a chaque pas de temps sont égalementtextd@s données de base fournies par
'équipe de Koichi Kakimoto. Ces cartes de tempé&sgtcomme pour le précédent modele,
sont modifiées afin de pouvoir étre importées daossol.

Les valeurs des constantes utilisées par ce mpdeéiele calcul des contraintes et du
modéle d’Alexander et Haasen sont les méme que Ipomodéle « évolution continue » et
sont indiquées dans la table 3.2.

Le maillage mis en place pour la résolution de oeéte (figure 3.22) est relativement
simple, a savoir dans la partie basse, représelgaremier solide, un maillage triangulaire
avec un raffinement particulier au niveau des ceupgrieurs. Dans la zone de cristallisation,
un maillage triangulaire est également employéeeciiaque interface n’ayant qu’une maille
de hauteur vu la faible distance entre deux inteda
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Figure 3.21 : géométrie utilisée pour le modéles & pas » traitant les données de 'équipe

de Koichi Kakimoto.
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Figure 3.22 : maillage utilisé pour le modéle « g@ams » traitant les données de I'’équipe de
Koichi Kakimoto.

110



Afin d’optimiser le temps de mise en place de caléh® la résolution de celui-ci se
fait par pas de trois domaines ce qui permet dfauoiquement trois jeux de modules
(mécanique du solide et EDP) a configurer puis devpir les réutiliser en modifiant les
cartes de température et les domaines sur lesgquales s’appliquent. Le pas de temps de
résolution employé est au maximum de 0,1 seconde&jaé le modéle ne diverge pas.

Résultats du modeéle « pas a pas » appligué auxédertde K. Kakimoto :

Apres avoir vu les spécificités de mise en placenthdéle « pas a pas » pour les
données que nous a envoyées I'équipe de Koichirkatki, nous allons nous intéresser aux
résultats fournis par celui-ci.

La figure 3.22 nous montre la densité de dislooaticalculée a la fin de la phase de
cristallisation pour notre modéle (a droite) et pda simulation de I'équipe de Koichi
Kakimoto (a gauche). La premiere chose que I'ort peir, c’est que le calcul de la densité
de dislocations au cours de la cristallisation dingot avec le modele « pas a pas » donne
des résultats avec de fortes variations localebescei ont dues a I'extrusion de la valeur de
la densité de dislocations a la frontiere supéeelrr domaine a la fin d’'un pas de temps vers
le nouveau solide du pas de temps suivant. Cetteséon n’est pas parfaite sous Comsol
notamment quand l'interface est courbée. Ainsiyoit, dans le coin supérieur du lingot, la
zone de forte densité de dislocations s'orientaticaement quand les interfaces sont
horizontales puis se propager vers l'intérieur gubss interfaces se courbent. Sur la figure
3.23, qui représente les mémes résultats maisteil@dogarithmique afin de mieux voir les
variations, on constate des zones qui sont tropcles pour étre autre chose que des
artéfacts numériques. Cela est principalement kExa&usion de la densité de dislocations et
des déformations plastiques dans la nouvelle psotide au début du pas de temps. En effet,
Comsol ne permet pas d’appliquer une extrusionment des valeurs de la frontiere vers le
sous-domaine mais prend le point le plus prochesifavec une interface convexe, cela pose
des problemes, notamment au niveau du bord dutlogomme on peut le voir sur la figure
3.24.
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Figure 3.22 : densité de dislocations calculéefinlde I'étape de cristallisation pour I'équipe
de Koichi Kakimoto a gauche [Hisamatsu 2010-1]atlp modele Comsol.

On constate également que la répartition des dsngle dislocations n’est pas
exactement la méme. On voit bien une zone de meydansité au centre et en bas du lingot
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dans les deux cas. De plus, on remarque la siaglilu motif sur le bord du lingot dans sa
partie inférieure. Dans le coin on a une densit§anone de dislocations puis une zone avec
moins de dislocations. Ensuite, dans les deux sitiams, on observe une zone ou la densité
de dislocations augmente en remontant le bord.elzanche, cette zone s’élargit dans les
résultats fournis par la simulation faite sous Calpsur englober tout le coin supérieur alors
que, dans les résultats fournis par I'équipe deckidkakimoto cette zone se réduit et reste
localisée au milieu du lingot. Dans les deux casyait une large zone de faible densité de
dislocations au centre du lingot.
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Figure 3.23 : logarithme de la densité de dislocaticalculée a la fin de I'étape de

cristallisation.
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Figure 3.24 : extrusion idéale et réelle des valéans d’'un nouveau pas de temps sur le bord

du lingot. En vert sur la partie de droite la zdeed'extrusion problématique.

Enfin, on peut voir que le niveau de densité déoditions calculé par la simulation
faite sous Comsol est assez similaire a celui t@&lpar [Hisamatsu 2010-1]. Ainsi, on
observe dans les zones les plus disloquées (miliebord extérieur), des densités de
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1,2.1d cm® pour la simulation japonaise et de 0,8.t@0? dans notre cas. Pour les zones
moyennes (la partie basse du lingot), le model&alehi Kakimoto prévoit une densité de
7.1C¢° cmi® et le notre 3.10cmi®. Enfin, dans toute la zone de faible densité dbdations au
centre du lingot I'écart est plus important puismupasse de 2.3@m? pour la simulation de
référence et en moyenne de 3.&61° pour la notre.

Conclusion :

A travers les résultats que nous a fournis le nedddas a pas », on peut constater que
I'explication sur la faible densité de dislocatiahs modele « évolution continue » semble se
confirmer. En effet, les résultats obtenus sembjdns cohérents avec ceux présentés par
I'équipe japonaise lors qu’on n'utilise pas la @die « sol ». En revanche, on constate que la
propagation des dislocations présentent dans |lérimatvers le nouveau solide formé n’est
pas triviale sous Comsol et engendre des artéfiact®riques qui brouillent les résultats.

La mise en place de ce modeéle est également pigsaeme, demandant d’avoir la
position des interfaces a chaque pas de temps ldandonnées de base afin de pouvoir
construire une géométrie adaptée. De plus, lautisnlest plutdt laborieuse puisqu’elle ne se
fait pas sur de grandes plages mais oblige a neodiifinportation de la température a chaque
nouvelle résolution ainsi que les domaines réseluses valeurs initiales qui vont étre
appliguées sur ces derniers. Enfin la résolutiofagegar pas de temps faible et cela prend
donc beaucoup de temps afin que le modéle conypegfis une semaine pour moins de 10
minutes de simulation).

Ce modele semble tout de méme le plus promettawr gadculer de facon précise la
densité de dislocations au sein d’'un lingot au €@l son élaboration.

[11-4 Application du modele d’Alexander et Haasen a four TIV de I'INES

Dans cette derniere partie nous allons voir undiGgimn du modeéle de génération de
dislocations pour un four TIV présent & 'INES. Bamn premier temps nous décrirons les
caractéristiques de ce four puis nous nous intéress aux specificités du modele qu’il va
falloir appliquer pour modéliser la multiplicatiates dislocations dans ce four. Enfin, nous
comparerons les résultats obtenus grace a la gionulaumérique avec la caractérisation d’un
lingot issu de ce four.

lll-4-a Caractéristiques du four TIV

Comme nous l'avons vu précédemment (8 lI-1-a)ple TIV se situant a 'INES est
un four utilisant la technique du «vertical gradidreeze » qui est trées semblable a
I'élaboration Bridgman et appligue un techniquelabération mono-like. La figure 3.25
présente la «recette thermique », c'est-a-direcdatrble de la température lors de
I'élaboration d’un lingot de silicium.
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Figure 3.25 : recette thermique pour I'élaborationingot TIV34 : puissance apportée aux
éléments chauffants et température.

[11-4-b Modele numérique appliqué au lingot TIV34

Dans cette partie nous allons décrire la simulatiomérique qui a été mise en place
pour modeéliser la génération de dislocations aw deilingot TIV34 qui a été élaboré avec la
recette thermique présentée dans la figure 3.26t dabord nous étudierons les contraintes
imposées par la géométrie de ce four puis nousonerquel modéle entre « évolution
continue » et « pas a pas » est adapté aux dodeéesnpérature qui nous ont été fournies
par I'INES. Enfin, les changements apportés au heodie base seront décrits.

Géométrie du four :

Comme nous l'avons vu précédemment, le four TIVe8dun four a base carrée, ce
qui n'est pas compatible avec une prise en chaagaup modéle en 2D axisymétrique. De
plus la simulation en trois dimensions de la géim@rade dislocations au sein d’'un lingot de
silicium implique la prise compte des 12 systemeglissement ce qui multiplie les modules
a résoudre et donc le temps de calcul. Il en va@me pour le nombre de mailles nécessaires
pour définir une géométrie tridimensionnelle qut egen plus important que pour une
résolution en deux dimensions.

Ainsi le modéle utilisé pour simuler ce problemeassur une base géométriqgue en
deux dimensions afin de limiter les temps de calour cela on simulera le comportement
du lingot de silicium uniquement sur une tranchesdl@e située a 10 cm du creuset (figure
3.27).

Données de base :

Afin de réaliser cette simulation, Mickael Albare I'INES a réalisé le calcul du
champ de température au sein du four et selon dattee thermique définie lors de
I'élaboration du lingot TIV 34. Pour cela, il aligé le logiciel de calcul numérique Fluent et
entré les caractéristiques du four. Apres cela d®consignes de puissance a apporter aux
différents éléments chauffants, le logiciel estatd@ d’établir les cartes de température au
sein de la charge de silicium tout au long de Ibékation du lingot de silicium.
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Les données qu’il nous a fournies sont les tempi@satdu bain et du lingot de
silicium au niveau de la tranche étudiée. Le foramtices données présente une séparation
entre la partie solide et la partie liquide pantBrmédiaire de la valeur de la fraction liquide
aux points ou sont définies les températures. Eanehe le pas de temps entre les différentes
cartes de température est de dix minutes.

Nous avons donc opté pour une simulation baséke snodele « évolution continue »
au vu de I'écart de temps entre les différentetesate température et en deux dimensions.

Description du modele appliqué au cas du lingot 34/

Comme pour le cas du modéle du professeur Kakimesdonnées de base sont
situées dans des fichiers différents pour chagwedeatemps. Il est donc créé plusieurs
fonctions d'interpolation (Tempqui sont ensuite regroupées au sein de la varibbimptot
(équation 3.5) afin d’obtenir une fonction dépertdaiu temps décrivant la température tout
au long de I'élaboration.

Les variables utilisées pour cette simulation nueuér sont regroupées dans la table
3.3 et proviennent des données présentes dan$tdeatlire [Hisamatsu 2010] pour des
modeles de multiplication des dislocations traitduntcas du silicium. Afin de différencier la
partie solide de la partie liqguide de la géométniee variable sol est également défini. La
zone de transition entre les deux parties s’étalel@B5 K a 1689 K. Comme on peut le
constater cette zone ne se situe pas juste enusededa température de fusion mais plutot
dans la partie liquide. Ce choix a du étre faih @fue le modele converge car dans le cas de
zones de transition plus réduites ou sous le plErftision, le module de mécanique du solide
en deux dimensions affiche des aberrations num&sjgnotamment au niveau de bord du
lingot au début de la cristallisation.

Description Symbole (unité) Valeur
Coefficient de multiplication des dislocatior}s ) 3.1 x 10°
Vitesse de référence des dislocations bOfn.s 8.6 x 10
Energie d’activation Q (eV) 2.2
Exposant de mobilité m 1.1
Module du vecteur de Burger b (m) 3.84 X10
Coefficient de durcissement A 4.3
Coefficient de dilatation thermique o (KH 4.15 x 10
Coefficient de Poisson \ 0.27
Module d’Young E (Pa) 131 x 10
Pas de temps wO (S) 600

Table 3.3 : constantes utilisées pour le modeél@aposur le lingot TIV 34.

La géométrie utilisée pour ce modele nous a égalerég® fournie par Mickael
Albaric. Afin d’optimiser le temps de calcul, unapl de symétrie au centre du lingot a été
implanté dans Comsol afin de réduire par deuxile tde la géométrie, le nombre de mailles
et donc le temps de calcul. La géométrie consister& en un rectangle de 19 cm de largeur
et de 18,6 cm de hauteur. Comme pour le cas delmedévolution continue » du professeur
Kakimoto, le maillage est trés simple est repreadséparation en trois zones : solide,
transition et liquide. Le maillage du modéle portsur TIV 34 est présenté par la figure 3.26.
Comme on peut le voir le maillage a également &@fféné sur le bas du lingot et sur le bord
afin que le modele converge vers une solution. @skanotamment di au début de la
simulation ou de fortes contraintes sont préseaaes le premier solide.
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Figure 3.26 : maillage du modéle de TIV 34 a ladinla phase de cristallisation.

Le calcul des contraintes/déformations élastiquedes déformations plastiques est
adapté a la géométrie 2D du modéle. Ainsi, il n'ygae trois composantes pour les
déformations plastiques®(, ap'y et sp'xy). Celles-ci sont retranchées aux équations caltula
les déformations élastiques correspondantes danedele de mécanique du solide pour tenir
compte de la relaxation plastique. Les équationsmddule d’équations différentielles gérant
le calcul de la densité de dislocations et desrdéftions plastiques (équation 3.9) sont
semblables a celles du modele en 2D axisymétrigais Bn adoptant les composantes de la
géomeétrie.

-Q
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N 0 N
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La résolution du modele se fait exactement comme |gocas 2D axisymétrique avec
une étape d'initialisation ou la mécanique du solast résolue en statique. Aprés cela, la
résolution se déroule en transitoire du début deisdallisation a la fin du refroidissement. Le
module de résolution utilisé est également ségréfyg de différencier le calcul des
contraintes/déformations élastiques de la résaluties équations différentielles et donc
d’optimiser le temps de calcul.

Comme on peut le voir dans la description de ceéteod évolution continue », celui-
ci sera trés semblable aux modéles utilisés pocwrigparaison avec les simulations japonaise
et norvégienne. En revanche, la génération deadistms au sein du four TIV de I'INES sera
faite en deux dimensions sur une tranche du lisgoée a 10 cm du bord (figure 3.27).

116



I11-4-c Résultats

Dans cette section, nous allons présenter les taésubbtenus par cette étude
numérique sur le four TIV. Pour cela nous commemterpar décrire la méthode de
caractérisation du lingot TIV34 qui nous servirardrence pour les résultats sur la densité
de dislocations que nous présenterons ensuite.sAggka nous mettrons en évidence les
phases de génération des dislocations en suivané¥elution en plusieurs points au cours du
temps et en fonction de la température. Enfin n@garderons le niveau de contraintes
résiduelles au sein du lingot a la fin de I'élalhara et nous suivrons son évolution au cours
du temps.

Méthode de caractérisation du lingot TIV34 :

La simulation TIV de génération de dislocations & mour base des cartes de
température extraites de la modélisation thermidquefour avec les mémes paramétres
d’entrée que I'expérience qui a élaboré le lingtt3R. Ainsi la caractérisation de la densité
de dislocations de ce lingot va nous permettrectéronter les résultats de notre simulation a
une expérience.

Apres son élaboration, le lingot TIV34 a été déead’ INES selon le plan présenté
sur la figure 3.27. La tranche en vert pale cowadpa la position ou les champs de
température utilisés pour la simulation ont étécuak. Celle-ci a été subdivisée en 18
plaquettes en suivant le plan de découpe de lafigi28 par les techniciens de I'INES afin
d’effectuer des caractérisations de ce lingot.

Figure 3.27 : plan de découpe global du lingot B\A¥ec, en vert pale, la tranche étudié.

Les caractérisations effectuées ont porté sur igeadtions qui proviennent de la
juxtaposition des germes au fond du creuset. Eat,difen que ceux-ci aient des orientations
cristallines trés proches, elles ne sont pas pernf@nt alignées et donc durant la croissance |l
va il y avoir ajustement au niveau du joint de gesmafin d’accommoder les deux réseaux
cristallins, ce qui va générer des dislocations.I&figure 3.29, qui représente les analyses du
libre parcours moyen des porteurs de charges mourahche du lingot TIV34, on peut
facilement voir les positions des jonctions enteentes et la délimitation des zones ou de
fortes densités de dislocations ont été généréaase de ces contraintes mécaniques.
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Figure 3.28 : plan de découpe de la tranche dotifity34 (en bleu), positions des jonctions
entre germes (en jaune), régions de caractéris@giouert).

Le but de notre simulation numérique est de catdaldensité de dislocations dues au
champ thermique. Ainsi, les dislocations généréésamiquement par la croissance des deux
grains ne sont pas prises en compte par la siranlatiest donc impératif de caractériser ce
lingot en dehors de ces zones. Les régions detéasation ont donc été sélectionnées sur
deux lignes verticales suffisamment éloignées dgmegs. Ces régions sont représentées en
vert sur la figure 3.28.

T HH

e — T I 05 -
Figure 3.29 : analyse du libre parcours moyen deeprs de charges dans la tranche du
lingot TIV34 et les positions des caractérisatimmnts blancs).

Les plaquettes 2, 3, 5, 6, 8 et 9 ont donc étéliemppuis la méthode de caractérisation
INES (voir chapitre 1I-2-a) a été appliqguée surzeses prédéfinies. Ces zones ont pour but
de représenter I'état du matériau en certains goaihsi & chacune d’entre elles, 5 images
MEB sont prises selon le plan de la figure (3.3@s mune densité de dislocations moyenne est
calculée. Cela permet d’éviter statistiquementataatériser une zone ou la qualité cristalline
a été altérée par un précipité ou d’autres phéneméms locaux. Les résultats seront donc
donnés comme une densité de dislocations moyeoabksée au centre de la zone A.
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Figure 3.30 : localisation des prises d’'image MEB@a caractérisation de TIV34, en
fonction de la localisation de la zone a testerdtad vert).

Comparaison de la caractérisation et des densttésstbcations calculées par la simulation :

Les résultats du modele de génération de dislotatpmrtant sur le four TIV sont
présentés sur la figure 3.31. Ces résultats préssena densité de dislocations sur une tranche
du lingot a la fin de I'élaboration. On peut voin'ijy a deux zones de fortes densités de
dislocations vers le haut et le bas du lingot amseé deux zones avec une densité de
dislocations moyenne au cceur du lingot et sur el leatérieur. La densité de dislocations
maximale en de I'ordre de 4@lislocations.cr, ce qui est supérieur & ce que I'on a obtenu
pour les calculs précédents mais toujours inféraaw résultats obtenus par les simulations
des équipes du professeur Kakimoto et de Mohammietamddi pour le méme type de four.
La zone de tres forte densité de dislocations eitlais le coin inférieur droit est apparue dés
le départ de la simulation dans la zone du presiéide et peut étre considérée je pense
comme un artéfact de simulation. Les ondulatiores lqpn peut voir sur la partie centrale du
lingot, et également sur les figures 3.32-33, samEsi dues a la résolution du modele. En
effet, I'avancée du front de solidification founpar les données de base n’est pas réguliere
mais fait de petites oscillations, ce qui entraiese ondulations dans les résultats.

Afin d’avoir des données comparables aux caract#oiss, deux lignes verticales
(figure 3.31) passant par les points ou les cargatéons ont eu lieu sont définies afin d’avoir
une représentation de I'évolution de la densitédidocations a ces endroits précis. Les
figures 3.32-33 présente la comparaison entre dssltats de la simulation et ceux de la
caractérisation pour les deux lignes. On peut sair ces deux figures que les valeurs des
densités de dislocations calculées avec Comsolisf#rteures a ce que I'on observe sur la
caractérisation du lingot élaboré avec le méme phidmermique. Sur la ligne située a 0,97 cm
du centre on constate que la densité mesurée mardatérisation suit un peu la tendance
indiquée par la simulation avec une baisse a 4 erhalteur. Cela est suivi d’'une légére
augmentation et d'une seconde baisse vers 14 dmuwteur avant d’augmenter fortement sur
la partie haute du lingot. Concernant la ligne isgast a 11,6 cm de distance du centre du
lingot, la caractérisation montre une phase stdhles la partie basse du lingot suivie d’'une
augmentation réguliere de la densité de dislocatiusqu’en haut du lingot (le point a 11 cm
de hauteur semble sous-estimé par rapport auxsauaiets). La simulation montre également
une augmentation réguliére aprés 6 cm de hautenrduie celle-ci soit plus faible que pour la
caractérisation. Il est a noter que comme on pewbir sur la figure 3.29, le haut du lingot est
fortement impacté par la zone multi-cristalline ptauligne située a 11,6 cm du centre et que
les dislocations issues de la compétition entreléesx germes se développent sur le haut de la
ligne située a 0,97 cm du centre. Cela expliquegaitpartie I'écart important entre la
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simulation qui calcule les dislocations induitesr da champ de température et la
caractérisation qui mesure les dislocations gésatans le lingot quelque soit leur origine.

Time=1.122e5 Surface: Dependent variable N (1)
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Figure 3.31 : densité de dislocations sur la trarddnlingot TIV a la fin de I'élaboration et
ligne d'extraction des résultats pour la comparagseec la caractérisation.
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Figure 3.32 : comparaison des densités de diswafournies par la caractérisation du lingot
TIV (point rouge) et par la simulation Comsol, ptautigne située a 0,97 cm du centre du

lingot
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Figure 3.33 : comparaison des densités de distwafournies par la caractérisation du lingot
TIV (point rouge) et par la simulation Comsol, ptautigne située a 11,6 cm du centre du

lingot.

A travers ces résultats, on voit que la simulat@©omsol pour la génération des
dislocations dans un lingot au cours de son éldiborautilisant le modele « évolution
continue » sous-estime la densité finale de disilmes. Cela confirme les résultats obtenus en
comparant le modéle avec ceux des équipes japoeiarsavegienne. Qui plus est, certaines
dislocations provenant de la compétition entregkasnes ou bien de la progression de la zone
multi-cristalline ne peuvent étre prises en congatecette simulation (cf. § lI-2-b). Bien que
ces résultats soient éloignés en termes quarditaiif modele semble malgré tout réussir a
prévoir I'aspect global de la répartition de la siedhde dislocations au sein du lingot a la fin
de son élaboration.

Evolution de la densité de dislocations en fonctariemps et de la température.

Comme pour le modéle de Mohammed M'Hamdi, I'évalntide la densité de
dislocations est mise en rapport avec I'évolutian ld température. La figure 3.34 nous
montre cette évolution en trois points situés d®et 16,6 cm de hauteur pour trois lignes
situées a 2, 10 et 16 cm du centre du lingot.

On constate que les courbes présentées par & fBg85 sont tres semblables a celles
présentées par la figure 3.15. La densité de d@istmts augmente fortement juste apres la
solidification puis elle se stabilise jusqu’a la file la cristallisation peu avant la vingtieme
heure. On constate ensuite une légere augmentgir@s 20 heures quand la température se
met a décroitre plus fortement puis de nouveau cerosssement important quand la
puissance apportée aux €léments chauffants estéeoep que la température chute
drastiquement.
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Figure 3.34 : évolution de la densité de dislocetiet de la température au cours de
I'élaboration du lingot en fonction du temps (emthia ligne a 2 cm du centre du lingot, a
gauche celle &4 10 cm et a droite celle & 16 cm).

Ces courbes nous montrent un résultat intéressant pmiter la densité de
dislocations au sein du lingot. Bien que des daioaos soient formées juste aprés la
solidification quand la température est éleveeualips se déplacent facilement, la seconde
vague de multiplication semble évitable par des ensyplus simples que le contrdle de la
courbure de l'interface. En effet, en contrélantiéscente en température il doit étre possible
de limiter la création de dislocations sans augerebeaucoup le temps d’élaboration. On
constate notamment que c’est au moment de la eiglerpente que 'augmentation de la
densité de dislocations se fait. Ainsi, en réduigaaduellement la puissance apportée aux
résistors cela pourrait améliorer la qualité cliista des lingots, avant de finalement la couper
a une température plus basse ou les dislocatigrisremins mobiles et peuvent donc moins se
multiplier.

Niveaux de contraintes résiduelles :

Dans cette derniere section nous allons examiserdatraintes résiduelles a la fin de
I'élaboration. Comme nous l'avons vu sur la figi®&3, les dislocations accommodent les
contraintes élastiques a haute température entatéardéformations plastiques. En revanche
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a basse température ces déformations vont créezomdiintes résiduelles, cela est présenté
par la figure 3.35.

Time=1.056e5 Surface: von Mises stress (N/m?)
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Figure 3.35 : Contraintes résiduelles dans le lifdd34 calculées par le modéle Comsol a la
fin de I'élaboration.

Comme on peut le constater les contraintes résetusbnt plus importantes dans les
parties inférieures et supérieures du lingot. Omowwe également plus de contraintes
résiduelles au coeur et sur le bord du lingot. Gefable conforme aux prédictions que I'on
pouvait avoir a savoir que ces contraintes réslidsiesont situées aux endroits ou les
dislocations sont le plus nombreuses.

Conclusions :

Dans ce chapitre traitant de la simulation numéride la génération des dislocations
au cours de I'élaboration d'un lingot nous avoragdun premier temps, rappelé les principes
du modéle d'Alexander et Haasen [Alexander 1968]i qalie les contraintes
thermomécanique a la multiplication des dislocatienla relaxation plastique de ces mémes
contraintes.

Dans un second temps, nous avons décrit I'intégradans le logiciel Comsol de ce
modéle a travers deux simulations distinctes :

- le modéle « évolution continuegwii traite la charge de silicium dans son ensemble
tout au long de I'élaboration. Celui-ci impliqueeuanique géométrie regroupant la
partie liquide et la partie solide mais en ayantnodule d’Young qui varie afin de
ne pas avoir de contrainte dans la partie liquigerésolution se fait de fagon
continue depuis I'apparition du premier solide juigda fin du refroidissement du
lingot.
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- le modele « pas a pagermettant de ne traiter que la partie solideryot durant
la solidification. Celui-ci demande de connaitre iaterfaces solide/liquide. A
chaque pas de temps, la simulation calcule I'éiariude la densité de dislocations
dans le solide puis, au pas de temps suivant,léuwvde la densité a la frontiere
haute du domaine solide est appliquée au nouvdale sba résolution se fait par
étapes durant toute la solidification.

Apres avoir décrit ces deux modeles, nous les aapmiqués aux données de
température fournies par les équipes de MohammeddaMdi de SINTEF et de Koichi
Kakimoto de l'université de Kyushu. Grace a cesrmd@s nous avons donc pu comparer les
résultats obtenus grace a nos modeles et ceuxusbtrec le méme champ de température
par I'équipe norvégienne [M’Hamdi 2005] et japomaigHisamatsu 2010-1]. Ces
comparaisons nous ont permis de montrer que :

- le_ modele « évolution continuedonne des résultats comparables au modéle des
autres équipes en ce qui concerne la répartitioalitgtive des densités de
dislocations et des contraintes résiduelles. Orargue €galement que I'évolution
des densités de dislocation en fonction de la teatpe et concordante avec les
résultats de [M’Hamdi 2005]. En revanche, les videles densités de dislocations
de notre simulation sont éloignées de celles ocddsupar les équipes japonaise et
norvégienne (un ordre de grandeur).

- le_modéle « pas a pasrenvoie des résultats assez proches pour lesrsatkeu
densité de dislocations avec celles calculées'@aumipe japonaise. La répartition
des dislocations est en revanche plus problémafguisgue la partie basse est
semblable mais la propagation des dislocations legsnouveaux solides ne
renvoie pas les mémes résultats.

Finalement, aprés avoir comparé ces modeéles avecaréés spécifiguement pour le
probleme de la génération des dislocations partid@algquipes, nous avons appliqué notre
modéle « évolution continue » & un lingot élabolféNES (T1V34). Nous avons pu constater
gue la prédiction de notre modele en termes deitdeths dislocations est plutét éloignée de
ce que les caractérisations effectuées sur uneh@aiiu lingot nous renvoient comme mesures
(un ordre de grandeur dans la partie monocriseatin lingot). Cela est en conformité avec ce
gue lI'on avait observé lors de la comparaison daaéele avec ceux des équipes japonaises
et norvégiennes. En revanche on voit que répartdes densités de dislocations est plutt en
accord avec les caractérisations, du moins dangdees qui ne sont pas perturbées par
d’autres sources de dislocations.

Ainsi, ce chapitre nous a permis de décrire deuxigtfes différents, permettant de
calculer la multiplication des dislocations au sdinon lingot durant son élaboration. Ces
simulations se basent uniquement sur le champrdpéeture et la géométrie ce qui permet
d’obtenir les dislocations d’origine thermomécamguEn revanche, ces modeles ne peuvent
pas prendre en compte des phénoménes comme la ti@mnpéntre deux germes,
'attachement d’une partie du lingot au creusefplanation de précipite, I'effet des joint de
grain ou tout autre phénoméne générant des cot@sdircales et ainsi modifiant la densité de
dislocations de certaines zones.

Enfin, a travers ce chapitre, nous avons étudidélisglocations ayant pour origine les
contraintes thermomécaniques dues uniquement aumpchde température lors de
I'élaboration d’un lingot de silicium. Bien entendtomme nous 'avons vu précédemment, il
existe d’autres sources de dislocations qui ne gomt pas prises en compte par nos modeles
et qui expliquent la divergence entre la caracéos du lingot TIV et notre simulation.
Parmi ces sources de dislocations on trouve, pampbe, la compétition entre germes ou
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entre grains lors de la cristallisation, I'apparnitide précipités de SiC ou de SiN ou encore
I'attachement entre le lingot et le creuset quesrtaaiterons au chapitre suivant.

En fin de compte, notre objectif a été atteint guées nous voyons qu'il est
effectivement possible dans un temps relativem&isbnnable (une partie de these) de créer
un modéle sous Comsol donnant la répartition catalé des densités de dislocations. Ce
modele a pu sans difficulté utiliser des champsedapérature issus de plusieurs sources et
s’adapter a diverses géométries de fours. Paresdasr densités de dislocations calculées sont

manifestement sous estimées d’'un ordre de grandeugui va nécessiter des améliorations
du modele.
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Chapitre IV : Attachement et détachement du lingot sur le creuset

V-1 Contexte

Comme nous l'avons vu au début de ce manuscekjste plusieurs fagons d’élaborer
les lingots de silicium qui vont ensuite serviraard les wafers utilisés dans les panneaux
photovoltaiques. Parmi ces différents procédésplidification en creuset, qui met en contact
le bain liquide de silicium avec le creuset, esplias utilisé. Apres la solidification et le
refroidissement du lingot, on constate bien sougeet celui-ci n’est pas collé au creuset qui
a servi a son élaboration. Cela laisse penser epi€islocations présentes dans le matériau
sont principalement dues aux contraintes résuttanthamp thermique appliqué au cours de
la fabrication du lingot.

Pourtant, lorsque I'on caractérise les densitégiglecations présentes, on constate de
tres fortes valeurs locales et des écarts sigtifSoantre différentes zones du lingot proche les
unes des autres, ce qui laisse a penser que ¢esatizns ne sont pas uniguement générées
par les contraintes thermiques [Boiton 1999]. Branehe si on considére que le lingot est
collé au creuset, la différence de dilatation thqua des 2 matériaux utilisés pour le creuset
et le lingot pourrait expliquer une augmentationsgmuente des contraintes et donc des fortes
densités de dislocations observées localementréfigl).

Afin d’expliquer la corrélation entre le non attaahment entre le lingot et le creuset a la
fin du cycle solidification/refroidissement et dames de fortes densités de dislocations, il est
raisonnable de penser que le cristal et le cretts@nt collés pendant une partie du temps.
Puis, a un certain moment, la différence entredesficients de dilatation thermique des deux
matériaux a induit une force suffisante pour décdl partie attachée du lingot.
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Figure 4.1 : figure d’attaque des dislocations ddemssections polies d’un cristal de
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germanium détaché (a gauche) et attaché (a denitedeuset [Schweizer 2002].

Outre 'augmentation locale des contraintes, largefroidissement, qui va jouer sur
la qualité cristalline du matériau final, I'attachent entre lingot et creuset peut poser d’autres
problémes. Si I'attachement est trés importaneitpussi survenir une rupture au niveau du
lingot ce qui va détruire une zone de celui-ci.a0adut aussi se produire dans le creuset ce
qui peut étre dramatique si le silicium encore iigus’écoule dans le four. Enfin lors du
démoulage du lingot, cela peut poser des probléieas que les creusets en silice soient a
usage unique.

Ces problemes d’attachement sont dus a la réactivitsilicium liquide qui va se lier
tres facilement avec le matériau du creuset. Commpeut le voir sur la figure 4.2 dans le
cas du graphite, les matériaux utilisables pourckesisets vont former un alliage avec le
silicium. Ce phénomene est lié a des problemesalellabilité et d’infiltration du silicium.

Goutte de Si solidifiée

12 Substat graphi

Figure 4.2 : Infiltration du silicium liguide dausl graphite avecthla profondeur

d’infiltration [Israel 2010].

Pour des raisons de pollution du bain de siliciuMugn 2004] et de tenue
thermomeécanique, les creusets qui sont utilisés talustrie sont faits en silice (Sip un
matériau qui réagit avec le silicium, sur lequeadhére. Afin de réduire ce probleme, les
creusets de silice font I'objet d’'un traitement slgface. Pour cela, du nitrure de silicium
(SisN4) sous forme de poudre est déposé sur la facenetdu creuset puis chauffé a haute
température sous atmosphére oxydante pour réalisdrittage partiel et une oxydation
(figure 4.3). Cette étape peut aboutir a diveraltéts en fonction de la température
appliguée, du temps de chauffe et de la composd®i’atmosphere lors du dépobt de la
couche protectrice. On peut obtenir une couche@esat compacte ou une couche friable en
fonction de ce que I'on recherche comme propriété.
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Creuset en silice frittée Creuset en silice frittée Creuset en silice frittée

Figure 4.3 : principe de traitement de la poudr&igld, : & gauche la poudre de base, au
centre la poudre sous atmosphére oxydante et & dmgroudre agglomérée apres chauffage.

Le but, dans ce cas, est de créer une couche fricegesous forme de billes desSi
lies faiblement les unes aux autres. Le bain lilgusn va, durant I'élaboration du lingot,
pénétrer les premiéres couches et se lier avece\Eamche la faible cohésion entre les grains
de la couche protectrice et aussi avec la silicerduset va permettre au lingot de silicium de
se détacher tres facilement lors du refroidissenmidialgré tout, cette couche est rarement
parfaitement uniforme et méme si c’est le cas, ediebien souvent endommageée lors de la
mise en place du silicium servant de matiére prempdur le lingot. En effet, les creusets,
avant d’étre mis au four, sont remplis manuellententnorceaux de silicium avec des arétes
et des coins francs qui vont abimer la couche pnate de nitrure de silicium méme si
'opérateur prend des précautions.

Afin de pallier ce probleme, des études ont étéegasur des doubles couches de
nitrure de silicium [Hide 1986] : une couche deNgiest déposée de facon classique sur le
creuset et une seconde couche composée cetteefdgN, et de SiQ dans une certaine
proportion est déposée. Cette deuxieme couchelestr@sistante que la premiere ce qui
permet un chargement simplifié du creuset. Lordadsolidification, le bain de silicium va
dissoudre cette couche, ce qui cause une légehetipola I'oxygene et laisse le 3Bly
protéger le creuset. Malgré tout, on assiste aatteshements partiels entre le lingot et le
creuset.

Crucible

Meniscus

Gas Pc

Figure 4.4 : Modéle du démouillage ou Moving Mens&lodel [Duffar 2000].
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Ce phénomene a été étudié dans la littérature divasses approches. Tout d’'abord,
I'attachement entre le creuset et la paroi étainystere jusqu’a I'apparition du modéele dit du
« démouillage » ou Moving Meniscus Model [Duffar909 [Duffar 1997] [Wang 2000]
[Wang 2004]. Ce modele prévoit 'apparition d'urmiche de gaz entre 'ampoule et le solide
qui repousse le ménisque de liquide durant la ificldion (figure 4.4). L’apparition ou non
de cette couche de gaz dépend de multiples pamsnda pression dans I'enceinte, la nature
de I'atmosphére, la rugosité de 'ampoule servantréuset, etc...

Pour les cas d’attachement qui nous intéressempadreuses études [Drevet 2009]
[Eustathopoulos 2010] [Israel 2010] [Yuan 2004] ftHa1984] [Ciftja 2008] [Harter 1993]
[Li 1995] ont été faites afin de caractériser I&éents angles de contacts et tensions de
surface, ainsi que de comprendre les mécanismediltciition ou d’interaction entre le
substrat et le bain pour de multiples matériauxmiéhode la plus couramment utilisée pour
ce genre d'observation est la technique de la gquisée (figure 4.5). Celle-ci consiste a
déposer un morceau du matériau a étudier sur Istratitvoulu, puis de chauffer jusqu'a la
fusion du matériau. Une goutte déja a températaréusion peut aussi étre déposée sur le
substrat a la méme température. Cela rend I'étludegrécise car il n’y a pas eu de réaction
entre le matériau et le substrat avant la fusiois wiast également plus compliqué a réaliser.

e f
Figure 4.5 : Technique de la goutte posée. (a)tduaion ; (b) début fusion ; (c) durant la
fusion ; (d) fusion totale ; (e) durant I'étalemeif) stabilisation [Li 1995].

Les articles cités précédemment nous donnent ddete informations nécessaires
pour établir I'énergie d’adhésion existant entrenuaitériau liquide et son substrat. En effet,
'angle de contact est directement relié aux défifiées tensions surfaciques par la relation de
Young (voir figure 4.6 partie gauche) :

(osy — 051)
cos @ = LIV Osi 41
OLv
gai
e, St
__.-'"f-; . » B
7 liquide B/

sy

Figure 4.6 : (a gauche) Angle de cont®}tdt les différentes tensions de surface ;
(a droite) image d’'une goutte de GaSb posée sid s [Harter 1993].
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De plus, I'énergie d’adhésion peut étre vue comandifférence d’énergie entre un
systeme ou la goutte et le substrat sont collésmetysteme ou les deux sont séparés. Cela
donne la relation suivante :

Eqan = osy + oy — o5y, 4.2

Ainsi, en combinant les équations 4.1 et 4.2, et pléterminer la valeur de I'énergie
d’adhésion, a partir de parametres mesurables rseirphoto telle que celle a droite de la
figure 4.6 :

Eqan = opy(1 + cos 6) 43

Les valeurs pour le cas du silicium et du GaShususubstrat de silice sont données
par la table 4.1:

Matériaux 0 (°) oy (J.m”) Eagn (3.m°) Reférence
— [Hide 1986]
Si/Si02 96.5 0.8 0.71 [Hardy 1984]
GaSh/SiO2 120 0.45 0.22 [Harter 1993]

Table 4.1 : valeur des angles de contact, de fdeme surface (liquide/gaz) et de I'énergie
d’adhésion pour le silicium et le GaSb sur un gabste silice.

Dans I'étude du phénomene de détachement entirggte ket le creuset, il est question
de contact entre deux solides et non entre undé&et un solide. Dans le cas d’'un métal
solide sur un substrat céramique I'énergie d’adimesst inférieure de 20% par rapport au cas
liquide [Pilliar 1967]. Nous conserverons cette ragpmation pour le cas du silicium.

En vue de déterminer la température a laquellmgml et le creuset vont se détacher,
une premiere approche [Boiton 1999] a été de coempeette énergie d’'adhésion avec
I'énergie élastique genérée lors du refroidissengentristal par sa contraction et celle du
creuset. Pour cela, on considére une tranche deudrade dans un lingot cylindrique de rayon
R. On aura décollement si I'énergie élastique @séseure a I'énergie d’adhésion :

W, mR?*dz > W,4,2nRdz

2Waan
R

W, > 4.4

En considérant, I'énergie élastique composée de pladies : une énergie de variation
du volume a forme constante;\& une énergie de variation de forme a volume teohd\j
on peut exprimer I'énergie élastique globale ercfiom de la contrainte de Von Misgsylla
2008-1]:

1-2v 1+v
Wer = W + Wy = —— 0t +—— 0t 45

En prenant en compte la plasticité, la contrairdgeMdn Mises se limite adcrss
(Critical Resolved Shear Stress) au-dela de laguel contraintes sont relaxées par la
formation de dislocations. De plus, certaines maltlons nous permettent de relier la valeur
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du ocrss a la température. Pour le GaSb [Boiton 1996] otieab la formule suivant avec
ocrsseXprimé en MPa et T en K :

o 2833
log( ;Rf) =379 +—— 4.6

)

En combinant les équations 4.4, 4.5 et 4.6 on péectement déduire a quelle
température (fog le décollement va survenir en fonction du rayloes résultats donnés par
cette méthode de calcul ne sont pas satisfaisamtslsc ne sont pas en accord avec les
expeériences qui ont été menées par Lamine Syllka[8008-1] pour le cas d’'un lingot de
5,5 mm de GaSb attachant sur du Si0nod = 720 K et Ty = 980 K).

Afin d’approfondir ces études, un modéle a été emplace sous Comsol avec pour
objectif de déterminer la température a laquelldingot va se détacher du creuset. Cette
température nous permettra de remonter au tempaliament via les gradients appliqués
lors du refroidissement du lingot.

Ce modeéle nous permettra également de voir darke guesure le blocage d’'une zone
du lingot va générer des contraintes supplémestaies contraintes seront possiblement a
l'origine de la génération de dislocations si eliépassent lecrss il est donc important de
savoir si cela est confiné localement au niveadadeone d’attachement ou bien si cela
s’étend plus loin et peut devenir problématiquerpawgualité du cristal ou du lingot.

V-2 Modéle physigue

IV-2-a Géométrie

Lors de l'élaboration d’'un lingot de silicium, ceki n'est pas censé attacher au
creuset en silice (SKp notamment par la mise en place de la couche girme de SiN..
Toutefois, au chargement, cette couche peut éttlenemagée. Les zones endommagées sont
généralement plutét restreintes (~1 fhrat impactent peu le matériau. En revanche, elles
peuvent parfois s'étendre sur davantage de suffecenf) ce qui peut étre dramatique pour
la qualité cristalline du matériau et aller jusqlaadestruction d’'une zone (fissure) dans de
rares cas.

Ainsi, notre modeéle ne sera plus cylindrique conpuoar le chapitre 3 mais mettra en
jeu un lingot de silicium a section carrée afintiBéconforme a la réalité de l'industrie. Les
dimensions du lingot sont prises arbitrairememnte section carré de 10 cm, 10 cm de hauteur
et entouré sur le coté d’un creuset en silice de H'épaisseur (figure 4.7). Dans les zones de
non attachement, on considere que ¥NSa une énergie d’adhésion tres faible donc le bord
du lingot y est considéré comme libre. Dans leegatiattachement en revanche, le creuset et
le lingot sont collés I'un a l'autre et ne peuvdohc pas bouger indépendamment. Ces zones
ont une taille que nous avons fixée & Z.cNpus avons choisi de positionner ces zones soit
sur les faces du lingot soit au niveau des arétes pentifier les configurations les plus
défavorables a la qualité cristalline.
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Figure 4.7 : Le lingot de silicium (en rouge) entodu creuset en silice (en bleu).

IV-2-b Principe

Figure 4.8 : Jonction entre la zone attachée sbii@ libre du lingot.

Ce qui est étudié est donc la température qu'it &teindre pour que le silicium du
lingot se décolle de la silice du creuset. Poua,aebtre but est de calculer I'énergie élastique
due a la différence de dilatation entre ces deuxénaax. En effet, la silice posséde un
coefficient de dilatation thermique dix fois inféuir & celui du siliciumagioz = 5x107 K™
contreag = 4.15x10° K™ [Hull 1999]), ainsi dans les zones d’attachement le lingotegstu
a la paroi ce qui va créer des contraintes imptetan
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Comme dans la premiére approche expliquée préaadatn(cf IV-1), I'énergie
d’adhésion de la partie attachée est comparéaerfe élastique. En revanche, cette derniére
n'est plus approximée mais calculée par le logi€iemsol. Le probleme toutefois est qu’au
niveau du bord des zones d’attachement, il seuméesingularité avec de fortes contraintes.
En effet, a cet endroit, le cristal de silicium eslié au creuset sans pouvoir bouger d’'un coté
et libre de ce déeformer de I'autre (figure 4.8)sloentraintes vont donc toutes se concentrer a
la frontiere et empécher une évaluation correctBédergie élastique a proximité de la zone
d’attachement.

IV-2-c Modéle J-integral de Rice

Une voie alternative pour déterminer cette éneétastique nous vient de I'étude sur
la stabilité des fissurd&ice 1968] Cette méthode, nommée J-integral, consiste andiéter
une intégrale, indépendante du chemin suivi, s@ ligne qui entoure la fissure pour le
champ de déformations en deux dimensions d'un iaatétlastique ou élasto-plastique
(figure 4.9). Cette intégrale nous renseigne surdeail des forces qui s’appliquent sur le
bord de la fissure grace a la fonction J-integéau@tion 4.7) permettant ainsi d’estimer
I'énergie élastique au niveau de la singularité.

—f (Wd a“d)—f (w a“)d
]_F y TaXS_F nX Tax S 47

Avec n la composante i du vecteur normal a la surface=dy.ds, u le vecteur
déplacement, W la densité d’énergie de déformation

1
W= > (O‘XSX + oyey + nyzsxy) 4.8
Etzt le vecteur de traction défini comme :

T= (GXnX + Oxylly , OxyNy + Gyny) 4.9

Figure 4.9 : J-integral est une intégrale, indépateldu chemin suivi, calculée sur une
ligne () entourant une fissure.
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IV-2-d Application de J-integral au modéle étudié

Cette méthode d’évaluation de I'énergie élastigiapliquant a une fissure est
appliguée pour notre cas d’attachement partieleamtr lingot et son creuset. Pour cela, une
surface en trois dimensions est définie. Cellentoere la limite entre la partie attachée et la
partie libre du lingot. Sur cette surface, l'intéigr est calculée en la modifiant afin de prendre
en compte le fait que notre cas est en trois diroeas

L’énergie élastique due a la différence de contacthermique entre le lingot et le
creuset est ainsi calculée puis comparée a I'émergdhésion estimée entre silicium et silice.
Afin de déterminer la température de détachement,ingpose la condition suivant au
systeme : le haut du lingot est maintenu a la teatpee de fusion du silicium et le bas de
celui-ci a une température imposée et inférieuliatdgrale J, représentant I'énergie élastique
appliguée a la zone d’attachement, est alors @édoell comparée a I'énergie d’adhésion. Si J
est inférieure alors la température du bas du tirgb abaissée afin d’augmenter I'énergie
élastique. Cette opération est répétée jusqu'a we J finisse par dépasser |'énergie
d’adhésion. On note alors la température de détaehiecomme étant celle calculée en bas de
la zone d’attachement pour ces conditions.

De plus, afin de prendre en compte la plasticitgsdae probleme, la mise en place du
modele d’Alexander et Haasen a été tentée. Le @mublde concentration des contraintes au
niveau de la partie attachée crée de fortes vamnistspatiales de leur valeur ce qui ne permet
pas de faire converger le calcul de densité dechsibns et de relaxation des contraintes
élastiques. Pour malgré tout considérer la plastau matériau, les contraintes, dans le calcul
de J-integral, sont limitées a la valeur dgrss au-deld de laquelle les dislocations se
multiplient, comme pour le modéle de Jordan pré&sant§ I-3-c.

Enfin, il reste a prendre en compte le comporterdantreuset qui peut se déplacer au
cours de la solidification et donc modifier la walede J. Dans un premier temps, nous
pensions appliquer un comportement visqueux awsetegui est composé de grains de silice
agglomérés les uns aux autres mais suite a unesdisa avec Cyrille Ndzogha de la société
Vesuviug, nous avons opté pour un comportement puremestigtia. En effet, comme nous
'indique une étude interne a Vésuvius [NdzoghaZ2Z}0lors de la fusion de la charge de
silicium le matériau composant le creuset passeipaphase visqueuse entre 1200 et 1350°C
mais survient une phase de frittage au dela de °C3%i soude les grains ensemble et
solidifie le matériau lui donnant un comportememastque qu’il conserve durant la
solidification et le refroidissement du creuset.

V-3 Modeéle numérigue

La simulation numérique développée pour résoudngrabléme se fera, comme dans
le chapitre lll, avec le logiciel Comsol Multiphgsi version 4.2a. Le principe étant de
déterminer la température de détachemegy) @ laquelle le travail des forces s’appliquant au
niveau de l'attachement deviendra supérieur a tggaed’adhésion entre le lingot et le
creuset. Pour réaliser ceci, nous nous intéressarnigjuement a la partie solide du lingot
dans laquelle nous calculerons le champ de temyérainsi que les contraintes thermiques
qui en résultent grace au module de thermomécamiguegiciel. La stratégie adoptée pour
déterminer e est de considérer le systeme a I'équilibre avegmadient de température
défini entre le haut du lingot a la températureuddon et le bas du lingot puis de calculer la
valeur de J et de la comparer a I'énergie d’adinésiatre le lingot et le creuset. Si J est
inférieur alors la température du bas du lingot@sinuée et le calcul recommence. Quand J
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devient supérieur le calcul s'arréte et la tempieatdu point situé en bas de la zone
d’attachement est considérée comme étaat Dans cette section nous allons décrire la mise
en place du modéle numérique permettant de réscedreobléme.

Une description de la mise en place pas a pas aeodele peut étre retrouvé dans
'annexe 4.

IV-3-a Mise en place des paramétres du modéle e¢ db géométrie

Afin de pouvoir changer facilement la géométrie rdadéle et pouvoir I'adapter a
d’autres configurations de four, celle-ci est déieée par des parametres introduits dans
Comsol. Ceux-ci vont permettre de définir la tadie lingot grace a la longueur de ses cotés
(ingot_sidé et sa hauteuiir(got_heigh}, I'épaisseur du creusetr(icible_width et la surface
des zones d’'attachememtttachment_lengtlet attachment_width Ceux-ci sont résumés par
la table 4.2.

Nom du parametre Valeur Déscription
ingot_side 10 cm Taille des cotés du lingot
ingot_height 10 cm Hauteur du lingot
crucible_width lcm Epaisseur du creuset
attachment_length lcm Longueur de la zone d’attachement (verticatgjne
attachment_width lcm Largeur de la zone d’attachement (horizontatein

Table 4.2 : parametres simulation attachemensuSsi0.

Le systeme étudié ayant une section horizontatéeafensemble, lingot plus creuset,
présente des symétries ce qui va nous permettreindglifier la géométrie entrée dans
Comsol. Cela va permettre de réduire le problerma &uitieme de I'ensemble (figure 4.10)
limitant la taille du maillage utilisé ainsi quetlEmps de calcul nécessaire.

i ", - g
- L"“ 008 T o8

Figure 4.10 : Plans de symétrie du systéme.

L’étude portera également sur deux types d’attaememun situé dans le coin du
lingot et l'autre situé au niveau de la face deuieel Il y aura donc deux géométries
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différentes selon les cas. Dans les deux configumstla zone ou le lingot et le creuset seront
collés se situera en haut de la modélisation cas poendrons en compte uniquement la partie
solide du systéme et considérons que l'attacheseeptoduit durant I'apparition du solide au
niveau de l'interface solide/liquide.

Pour ces deux configurations, la géométrie esttitods d’'une partie «lingot »
formée d’'un prisme droit de 10 cm de hauteur easeliriangulaire rectangle ayant ses deux
cotés perpendiculaire de 5 cm. La géométrie possgdiement une partie « creuset » faisant
1 cm d’épaisseur et se situant en dessous ettariexr de la partie « lingot ».

Les différences entre les deux géométries se sitaen niveau de la zone
d’attachement qui, comme on peut le voir sur larig4.11, se situe soit dans le coin du lingot
soit au milieu de la face de celui-ci. Afin de déficette zone comme étant commune a la
partie « lingot » et la partie « creuset » de langétrie, la finalisation de la géométrie sur
Comsol se fera comme un assemblage et non commeunio®, permettant ainsi
lindépendance des deux blocs de la géométrie.daire d’identité est ensuite créée entre les
parties attachées (coté creuset et coté lingoh) @fie les déplacements de ces deux zones
soient identiques.

Attachement
4 I C
N CRACK . ]__' R
¢ TP v IR
] 0 1‘ : C
T S |
e B
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/ E

513Ny
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Figure 4.11 : zones d’attachement pour I'attachémdace » (a gauche) et I'attachement
coin (a droite), ainsi qu'une vue explicative emnge (au centre) [Gallien 2013-2].

™~

Figure 4.12 - forme et position de la zone d’in&tign servant au calcul de J pour le cas de
'attachement « face » (a gauche) et « coin » déejr

Une autre différence dans la géométrie est laipasite la zone d’intégration qui va
nous servir a calculer la valeur de l'intégraleCétte surface devant entourer la zone de
jonction entre les deux matériaux, elle se sitgpeetivement au niveau de la face et dans le
coin pour les cas correspondant. Comme on peubitesur la figure 4.12, ces surfaces sont
constituées de plans qui suivent les axes du prabbfin de simplifier I'expression du calcul
de J et ne sont pas fermées puisqu’elles coupemidas de symétrie. La taille de ces zones
est prise arbitrairement puisque la résolution 'gieébrale J est indépendante du chemin
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suivi. Dans notre cas, la longueur (dans la dieectiu bord du lingot) fait deux fois la
longueur de la zone d’attachement (2 cm) et lacwautt la largeur sont égale a une fois la
longueur de la zone d’attachement (1 cm).

Comme nous l'avons vu dans cette partie la misplare de la géométrie n’est pas
facile mais la modification de celle-ci est simigf par I'utilisation de paramétres simples a
définir et permettant la reconstruction intégradela géométrie, des zones d’attachement ainsi
que de la surface d’intégration.

IV-3-b Implémentation du modéle physique dans Comso

Apres avoir défini les paramétres et la géomeéteidadsimulation numérique, qui va
nous servir pour résoudre le probléme d'attachemsetrte creuset et lingot, nous allons
expliqguer comment le modele physique que nous asiéost plus haut (8§ IV-2) est implanté
dans le logiciel Comsol.

Dans un premier temps, les propriétés physiquesndésriaux du lingot et du creuset
sont définies afin de correspondre au silicium peupremier et a la silice pour le second.
Celles-ci vont permettre aussi bien de résoudrealeul du champ de température que les
contraintes induites. Ces différentes propriétés sissumées par la table 4.3.

Paramétre physique symbolg Si SiO,
Conductivité thermique (W.thK™) k 65 3.8
Coefficient de dilatation thermique o 4.1510° | 0.55 10°
Module d’Young (Pa) E 131 ¥g 78.7 10
Coefficient de Poisson \% 0.27 0.18
Critical Resolved Shear Stress a(Pa)| ocrss | 1.59 16 -
Température de fusion (K) ml 1685 -
Adhesion energy of &jon SiQ (J.m°) Eadr 0.567 -

Table 4.3 : propriétés physiques des matériauxndot (Si) et du creuset (SiD

Une fois les propriétés physiques définies dansenotodéle, le module de calcul
thermomeécanique est appliqué aussi bien au donthinkngot qu’a celui du creuset. La
stratégie de se modéle ce basant sur un systerdgudibre a chaque pas de la résolution,
'équation de la chaleur est extrémement simplaugégn 4.10). Les conditions limites
appliguées a ce systéme sont les suivantes : péramare des faces se situant en haut du
lingot et du creuset est fixée comme la températierdusion du silicium puisque c’est la
limite du domaine solide avant de passer au bainde qui n’est lui pas modélisé. Les parois
extérieures du creuset et du lingot sont définiesime adiabatiques, les parois latérales
comme des plans de symétrie et enfin le bas dwtlieg du creuset sont fixés a une
température que I'on nommeraod Ainsi un gradient de température vertical s’étadl
l'intérieur du systéme.

k.VT =0 4.10

En plus de calculer le champ de température le teadiel thermomécanique permet
eégalement de calculer les contraintes et les déftionms des matériaux soumis au champ de
température précédemment calculé. Pour cela leiggiésout la loi de Hooke (équation
4.11), I'équation de continuité et de compatibilitees matériaux sont considérés comme
purement élastiques et les parois sont laisséesslile se déplacer hormis la zone
d’attachement ou les déformations des deux matedaivent étre identiques et les parois
latérales qui sont des plans de symétrie.
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Ainsi grace a la mise en place de ce module ndassaEtre renseignés sur I'état de
contraintes et de déformations du matériau en i@mmatu gradient de température que I'on
aura appliqué. Aprés ca l'intégrale J (équatioidst définie grace aux valeurs calculées
dans ce module : la densité d’énergie de déformgid, équation 4.13), les déformations
(gij) et les contraintess{).

- f (wa dy — 2% ds) - f (w ou ds)
] = xay Taz = ny Taz 4.12
y y
1
W= E(stx + 0y€y + 0,8, + 205y Exy + 20y,€y, + 205,84,) 4.13
T= [GXHX + OyyNy + Oy, Ny, OyyNy + OyNy + Oy, N5, Oy, Ny + Oy, Ny + GZnZ] 4.14

Comme nous l'avons expliqué précédemment, les aiomdis de ce systeme vont se
concentrer tres localement et créer des dislocatidfin de prendre en compte la plasticité
sans pouvoir mettre en ceuvre le modele d’Alexaatietaasen, les contraintes dans le calcul
de J seront limitées a la valeur dgrss Ainsi, bien que les contraintes calculées par le
logiciel pourront devenir importantes I'estimatictu travail des forces sur la zone
d’attachement sera limité par la plasticite.

IV-3-c Maillage et résolution.

Afin que la simulation numérique mise en place paésoudre le probléme
d’attachement entre lingot et creuset au coursadsolidification converge, un maillage
adapté a été mis en place. En effet comme nousri&vemarqué les contraintes vont se
localiser au niveau de la zone d’attachement et phécisément au bord de celle-ci. Ainsi,
nous avons employé un maillage tres fin a cetteo@incomme on peut le voir sur les figures
4.13 et 4.14. De plus, afin de limiter le tempsdkeul, les zones de la géométrie éloignées de
la partie attachée sont maillées grossierement.

La résolution de ce modele va se faire de facdiostaaire et en employant une étude
paramétrique. Ainsi pour chaque pas de la résaluteotempérature du bas du creuset et du
lingot (Tyhey) Va diminuer. Celle-ci est prise dans un preneengds proche de la température de
fusion afin que le lingot soit quasiment a tempé@thomogéne et que les contraintes a
l'intérieur de celui-ci soient faibles. Au fur et maesure T, est baissée, entrainant une
augmentation du gradient de température au seirsydteme et donc des contraintes
thermiques. Ainsi pour chaque pas le programmeutmala valeur de J et la compare avec
I'énergie d’adhésion multipliée par la longueur ldezone d’attachement, valeur que nous
nommerons W En effet plus la zone attachée sera étenduelplimce appliquée sur la
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partie attachée devra étre conséquente pour k& daidétacher. L'utilisation d’une condition
d’arrét de ce calcul permet de stopper la résaiutite fois que J devient supérieur gg\\De
plus la grandeur des pas de décrémentation pdenipérature du bas du systéme permettra
une évaluation plus ou moins précise de la temyeerale détachement.

Figure 4.13 : maillages utilisé pour la simulatfane. Sur I'ensemble du domaine a gauche,
sur la partie « creuset » au centre et un zoonasaone d’'attachement a droite.

Figure 4.14 : maillages utilisé pour la simulatemin. Sur 'ensemble du domaine a gauche,
sur la partie « creuset » au centre et un zoorfasaone d’attachement a droite.

Apres la résolution de ce modele plusieurs résuttdférents pourront étre attendus.
Tout d’abord bien sir la détermination de la terapée a laquelle se détache le solide collé
au creuset. Pour cela, nous demanderons a Comsaloumbe exprimant la différence entre
Wgn €t J & chaque pas de temps en fonction de la tatape d’'un point situé en bas de la
zone d’attachement. La température de détacheraemtslle ou la courbe passe par 0.

Un autre résultat important de cette simulatiora darrépartition des contraintes au
sein du lingot juste avant le détachement, c'alitéa-ou elles seront maximum. La
visualisation de ces contraintes est rendue assgdesgrace a Comsol. Mais au dela des
contraintes globales présentes dans le lingot @$out intéressant de savoir quelles parties
du lingot sont impactées par des contraintes extddacrsset donc la ou des dislocations
sont susceptibles d’étre générées a cause deliatteent entre le creuset et le lingot. Comsol
nous permettra de visualiser la localisation dezoe®s et d’en connaitre le volume total.

V-4 Validation et résultats

Aprés avoir décrit le modele physique et commehti-gg a été intégré a Comsol nous
allons nous intéresser aux résultats de cette atronl

Dans un premier temps, nous allons présenter upériexce réalisée par Lamine
Sylla au cours de sa these [Sylla 2008-1] et quioaus servir a valider le modéle pour le cas
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de I'antimoniure de gallium (GaSb) s’attachant sarcreuset en silice. En effet, lors de sa
these, Lamine Sylla a mené des expériences sémteuillage de cet alliage dans un four de
type Bridgman. Lors de ces expériences, il a retnéda cas de I'attachement entre GaSb et
SiO; et a obtenu des résultats permettant d’en dettuiemmpérature de détachement.

Dans un second temps, nous ferons une breve déseriies modifications du modéle
précédent (8 1V-3) afin de répondre aux nouvellsctéristiques du systéme, notamment la
géomeétrie et les différent matériaux. Nous présenteégalement les résultats de ce modele
et nous les comparerons avec ceux de I'expériemtespondant a la simulation.

Enfin, dans un dernier temps nous donnerons ledtaés de la simulation numérique
pour le cas du lingot de silicium s’attachant acoeuset en silice pour les deux cas étudiés
(coin et face). Ces résultats seront ensuite coéspantre eux et commentés.

IV-4-a Expérience de Lamine Sylla : attachement d&aSb sur SiQ

Cette partie se base sur les travaux menés pamnkeafyila au cours de sa these [Sylla
2008-1]. Dans le cadre de sa thése, portant sudBéexpérimentale et thermodynamique du
procédé de déemouillage appliqgué aux semi-condugtelamine Sylla a effectué des
expeériences sur la cristallisation de I'antimonideegallium dans un creuset en silice par la
meéthode Bridgman. L'une de ces expériences a coadiattachement du lingot au creuset,
ce qui lui a permis de constater gu'’il y a bienadéement au bout d’'un certain temps et de
déterminer la température a laquelle celui-ci varseluire.

Dispositif expérimental :

Dans cette section, je vais présenter le dispastperimental utilisé pour mener ces
expériences. Le but de celles-ci était d’étudigphénoméne de démouillage entre le creuset
et le lingot lors de la cristallisation de ce derniCela se manifeste par I'apparition d’'un
ménisque entre le solide et le liquide (figure ¥ Aérmettant ainsi au cristal de ne pas étre en
contact avec le creuset [Sylla 2008-2]. Dans ncaiece sera l'inverse qui nous intéressera, a
savoir quand le cristal est collé au creuset dt gly a donc pas démouillage.

LIQUID

meniscus GAF max= 300 pm

crucible wall
Figure 4.15 : Principe du démouillage entre ledingt le creuset [Sylla 2008-2].

L'expérience (figure 4.16) est constituée d'un faurmiroir équipé de 3 lampes
halogénes de tungstéene montées sur des réfle¢ténmsphériques recouverts d'une couche
d’'or afin de mieux renvoyer le rayonnement et dianchaleur. Ce four est fixé a un moteur
qui va permettre sa translation au cours de I'aepée. En effet, dans ce dispositif le creuset
est maintenu fixe tandis que le four va pouvoidéplacer verticalement et ainsi faire bouger
l'interface solide/liquide vers le haut ou versblas. La vitesse de translation varie de 5 a
50 mm/h et la distance maximum parcourue est da0

En plus de cette source de chaleur principale jspoditif de chauffage reésistif est fixé
au bas du creuset. Celui-ci est constitué d’'unecdlalliage nickel-chrome et ne peut pas étre
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translaté. Il sert au contréle de la températusegdz dans la partie basse du creuset et donc
de leur pression. Cela est important pour le cémttd phénomeéne de démouillage.

Ce four est également équipé de deux fenétres eungitront I'observation de
l'interface solide/liquide au cours de I'expérien&our cela, une caméra CCD couleur est
placée devant la fenétre d'observation et enregibévolution de linterface lors de la
cristallisation. Le creuset en silice étant tramepg il ne géne pas I'acquisition de I'image.
Cette derniere est visualisée en temps direct sumaeniteur et elle est également enregistrée

sur cassette DVC.

La température a l'intérieur du four est contréae des thermocouples. Ceux-ci
renvoient leurs informations sur un contréleur REYoportionnel, Intégral, Dérivé) qui va
permettre de réguler la température a l'intériaufalir. Ce dispositif de contréle peut agir sur
le four a lampes ou le four résistif afin d'imposerchamp de température constant au niveau
du four. Celui-ci se déplagant par rapport au @ewla revient & mouvoir I'’écahntillon dans
un champ de température fixe.

Enregistreur DVC Creuset en silice
4 l Four & lampes —_—
Surface
(I libre D
LIQUIDE
Lampes
halogéne
| Tube —
silice
. I ey . e, 7 Mntcur.dc Porte.
Moniteur »° translation creuset /
" Support { | sOLIDE -
. four resistif
” % ]
Controleur PID | [ | [t
/ —
ol L
§ i Vanateur ®
électrique :
[ ]

iqure 4.16 : dispositif expérimental (2 gauchejabéma du four (& droite) [Sylla 2008-1].

Expérience d’attachement :

La premiére étape permettant de réaliser 'expéeiast la préparation des charges de
GaSh. Les matériaux de base utilisés pour celadwmgfallium et de I'antimoine ayant une
qualité électronique de 6N, a savoir gu'’ils sontspa 99,9999%. Ces matériaux sont alors
attaqués chimiquement afin d’enlever toute oxychatie surface. Apres cela, le gallium est
fondu puis introduit dans un tube en silice, ptastimoine est ajouté dans le tube dans les
proportions voulues. Sous atmosphére contréléajdas métaux sont fondus afin de former
un alliage. Le lingot primaire ainsi obtenu estraldémoulé, ajusté au diameétre voulu par
polissage, nettoyé par attaque chimique puis ioitathns I'ampoule de silice contenant un
support en silice et le germe. L’'ampoule est atoise sous vide puis remplie des gaz voulus
et scellée afin d’empécher la présence dimpure@s.a alors le creuset qui servira a
I'expérience.

Une fois le creuset prét a étre utilisé, celuistiiatroduit dans le four (étape 1, figure
4.17). Les lampes du four sont alors allumées déinfaire fondre le solide, on constate
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I'apparition d’une surface libre de liquide au soeiniLa puissance des lampes est ajustée afin
de modifier la hauteur de l'interface liquide etmtmuvoir I'observer avec la caméra (étape 2,
figure 4.17). Le four est ensuite translaté versds afin de fondre I'ensemble de la charge de
GasShb, ne laissant solide que le germe qui va sdevibase pour 'orientation cristalline du
lingot (étape 3, figure 4.17). A ce moment démé#éétape de cristallisation, selon la méthode
de la reprise sur germe. Le four est translaté kelsaut et le solide commence a se former
(étape 4, figure 4.17). Celui-ci est d’abord atéaahmais, avec la croissance, la différence de
température entre le haut et le bas de la zontadiement augmente et donc la contraction
thermique du lingot va finir par provoquer le dément. La cristallisation se poursuit
jusqu’en haut du lingot (étape 5, figure 4.17) at@gours le cristal alternativement attaché
puis détaché juste sous l'interface solide/liguideyui est observé par la caméra.

SOLIDE

PAROICREUSET

GERME

) DETACHE
+SUPPORTY |~

1 2 3 4 5
Figure 4.17 : étapes lors de la solidification idigdt. (1) creuset scellé, (2) fusion de la partie
haute de I'échantillon, (3) descente du four juada’fusion de I'ensemble de I'échantillon
excepté le germe, (4) reprise sur germe et débatistallisation, (5) solidification et
observation du phénomeéne d’'attachement/détachg®wdis 2008-1].

Observation durant I'expérience :

Lors de la cristallisation du lingot, l'interfacel&le/liquide a été filmée par la camera
CCD ce qui permet I'observation de I'attachementinigot au creuset et son détachement au
bout d'un certain temps. Cela se traduit par I'apjpa soudaine d’interférences en dessous
de l'interface.

L’'image que I'on peut observer lors de I'expériemst présentée sur la figure 4.18
ainsi qu'un schéma associé expliquant ce que l'oserve. L'image étant acquise par la
camera a travers la fenétre du four, on peut esirblords de cette derniere qui forme un tour
noir sur le bord. Ensuite, I'image est aussi péideavers le creuset en silice, qui va réfléchir
la lumiére émise par les lampes du four sous lamdodes bandes verticales blanches sur la
droite et la gauche de I'image. Au centre, en fiusé, c'est le reflet de la fenétre. Ainsi, ces
bandes verticales ne sont que des artefacts optejuse que I'on observe sur toute la largeur
de I'image est bien le lingot dans son ensemble.

Le haut de l'image est occupé par I'antimoniuregadiium liquide puis vient une
bande plus sombre qui correspond a la partie aéaau solide. Cette différence de
luminosité est due a une émissivité plus faiblesdlide par rapport au liquide. Ensuite on
peut constater que le bas de I'image est occupke zatide détaché qui a les couleurs de I'arc
en ciel. Cette iridescence est due aux interféehaorineuses créées par la fine lame de gaz
gui s’est créée entre le creuset et le cristabisidue ceux-ci se sont détachés.
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LIQUIDE

SOLIDE ATTACHE

SOLIDE DETACHE

Figure 4.18 : a gauche le schéma du four et derla d’'observation (le cercle) et a droite une
capture de la vidéo d’attachement. En pointilié@térface liquide/solide.

Figure 4.19 : cycle de d’attachement/détacheméijtle solide est totalement détaché
comme le montrent les interférences ; (2) la cavise génere un lingot attaché au creuset, en
sombre ; (3) juste avant gue I'énergie élastiqudarmue dans le cristal devienne supérieure a

I'énergie d’adhésion entre le lingot et le creyqddd et juste apres. Les fleches blanches
indiquant la partie attachée du solide

L’ensemble de la vidéo de I'expérience de solidiiien attachée montre un cycle qui
se répete au cours de la croissance du lingot.i-Ciekst présenté dans la figure 4.19 et
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comporte quatre phases. Cela commence tout d'abard le solide totalement détaché et le
liquide au dessus. Ensuite la croissance se paowtson voit se développer le solide qui est
attaché au lingot. Cette partie grandit au fur etesure de la cristallisation et au bout d’'un
moment I'énergie élastique due a la contractiorrniigue va devenir suffisante pour

compenser I'énergie d’adhésion. On a alors le @ément soudain de I'ensemble de la zone
d’attachement, que I'on constate par la disparileda bande foncée sur I'image, remplacée
par les interférences. On revient alors a la presrééape avec un solide totalement détaché.

Observation apres I'expérience :

A la fin de I'expérience, le lingot est sorti dib&uen silice et on constate la présence
de stries sur la surface de celui-ci (figure 4.20@s derniéres se situent a I'endroit ou le
détachement c’est effectué. Plus précisément gtliesen haut de la partie attachée du solide.
Cela va nous renseigner sur la température a laquelobserve le détachement.

=
-
-
-
-

=
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L s |
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10 13 20 - 30 5 40 &5 mim

Figure 4.20 : (1-2) photographie de la surfaceimiyot apres I'expérience ; (3) image MEB
d’une partie du lingot ; (4) profilométrie compl&te lingot.

0

Afin d’avoir une meilleur vue de la surface du limgune étude profilométrique a été
réalisée par Lamine Sylla sur celui-ci. Cela cdesié mesurer l'altitude de la surface du
lingot. Comme on peut le voir sur la partie 4 ddigare 4.20, la présence des stries sur la
surface du lingot est marquée par la présence dehewmdans la profilométrie du lingot. Ces
marques apparaissent a différentes fréquences kelpasition sur le lingot, amenant a la
définition de plusieurs zones sur celui-ci. Commepeut le voir sur la zone C (figure 4.21),
les stries se répetent au rythme de 2,3 par mmirtgiigue donc que la longueur moyenne de
la partie attachée du solide au cours de la s@iédibn est de gies= 0.43 mm.
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Figure 4.21 : zoom sur la zone C de I'étude prafiftrique

Détermination de la température de détachementiex@dtale

Comme nous l'avons vu, il est possible de connagrace aux données de
'expérience réalisée par Lamine Sylla au cour e teese, la longueur moyenne
d’attachement du solide de GaSb se formant dangbale. Cette information va également
nous renseigner sur la température pour laquelplide va se détacher en utilisant la carte
de température établie pour cette expérience €igz2). En effet, le profil de température de
ce four a été mesuré par Lamine Sylla a I'aide €’série de thermocouples introduits dans
un tube en silice semblable au creuset et remph diment céramique d’alumine pure. Ce
matériau a été sélectionné car il a une conduétitiermique proche de celle du GaSb a sa
température de fusion.
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Distance (mm)

Figure 4.22 : carte thermigue du four [Sylla 2008-1

Avec ces deux données, nous avons été en mesuaadcdeer quelle est la température
moyenne en bas de la zone attachée au moment dahdétent pour cette expérience.
Comme on peut le voir le gradient de températureie@au de la température de fusion du
GaSb (The "= 983 K) est d&T = 7,3 K.mm.

Le gradient de température que nous avons dédliarmdyse thermique du four et la
distance moyenne entre les stries que Lamine Syltaesurée sur son expérience nous
permettent de déduire la température moyenne ddékszone d’attachement au moment du
détachement de celle-Ci adliexpy "= 979,9 + 0,5 K
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Cette température va nous servir de référence adinvalider notre modele de
détachement pour un cas appliqué au GaSb sur usetren silice.

IV-4-b Modéle de validation : GaSb sur SiQ

Dans cette partie, nous allons décrire le modéleagété construit pour le cas
correspondant a lI'expérience menée par Lamine Sgdiala cristallisation d’un lingot
d’antimoniure de gallium dans un creuset en silieais, nous présenterons les résultats
obtenus par cette simulation et je les comparerairasultats expérimentaux [Gallien 2013-
1].

Modéle physique :

Dans un premier temps intéressons nous aux diffésequi existent entre le modéle
physique mis en place pour le cas du silicium &iti @i concerne le cas du GaSb. Celles-ci
sont au nombre de trois.

Premierement, la géométrie de notre probleme ¢sltetoent différente. En effet, le
lingot et le creuset sont cylindrique alors quiisient & section carré avant. Cela va nous
orienter vers une étude en 2D-axisymétrique, peamitde simplifier la résolution du
modele. Ce changement va entrainer une mise a@suéquations utilisées dans Comsol.

Deuxiemement, le fait de travailler en 2D-axisynuggte va entrainer une non
différenciation de zone d’attachement. Le lingatasdonc attaché sur tout le tour et il n'y
aura gu’une configuration. Cela est en accord &gcésultats expérimentaux car, comme on
peut le voir, la zone de solide attachée se dépela®e facon uniforme sur I'ensemble du
périmetre du lingot.

Enfin, la troisieme différence est bien entendwnddure du matériau utilisé pour le
lingot.

Ces trois principales différences vont mener a wdéte numeérique légerement
différent dans sa forme et son contenu mais tr@blsdle dans I'esprit.

Modéle numérique :

Afin de montrer les différences existantes entre teux simulations sur le
détachement, le modeéle numérique sera présentdssmé&me forme que celui sur le silicium
mais de facon plus succincte. Une description i&tade la construction de ce modele est
fournie en annexe 5.

Tout comme pour le modele numérique portant slingmt de silicium (cf 1V-3), des
parametres sont introduits dans Comsol afin de Ifierpl’éventuelle modification de la
géomeétrie du probleme. Ceux-ci sont resumeés pbla 4.4. Comme nous I'avons souligné
préecédemment, la géométrie du four est cylindrigfueous utiliserons donc une modélisation
en 2D-axisymétrique afin de traiter ce problemenshila section « lingot » de la géométrie
est un rectangle de 30 mm de hauteur et 5,5 mmagenrafin de correspondre aux
caractéristiques d’'un attachement dans la zone Kexj@erience (figure 4.20). La géométrie
comporte également une partie « creuset » faisamtn2d’épaisseur situé a I'extérieur et en
dessous du lingot. Ces deux parties sont reliéeseeminologie Comsol, par une paire
d’identité sur une longueur de 0,43 mm située an ta bord extérieur. A I'instar du modele
précédent, les zones d’intégration servant au tdeuw sont intégrées a la géométrie, mais
sont composées uniquement d’une ligne suivantdes de la géométrie puisque le modeéle en
désormais 2D-axisymétrique. L’ensemble de la génenést présenté par la figure 4.23 partie
gauche.
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Nom du paramétre Valeur Déscription
ing_radius 5,5 mm Rayon du lingot
ing_height 30 mm Hauteur du lingot
cru_width 2 mm Epaisseur du creuset
att_length 0,43 mm Longueur de la zone d’attachement

Table 4.4 : parameétres de la simulation de I'agandnt du GaSb sur le SIO

Hormis ces changements de géomeétrie le principla demulation est exactement le
méme : la température du haut du creuset et dotliesgt fixée a la température de fusion du
GaSb et la température du bas du systeme a unéraim@ qui va graduellement diminuer.
Le module de thermomécanique de Comsol va alouleslle champ de température se
développant dans le lingot pour une configuratstationnaire et avec des parois
adiabatiques. Aprés cela, ce méme module calcutthdenp de contrainte-déplacement du
systeme avec toutes les parois libres de se déplaomis au niveau de la zone d’attachement
ou les déplacements devront étre les mémes duwcomiéet et du coté lingot. Les constantes
utilisées pour les propriétés physiques des matéda ce modele sont résumées dans la table
4.5.

1
0.008

-
0.004 ;

0.002 |
.

0.002 |

L |r=0

‘o . 0.005 e = ; ; : er

Figure 4.23 : a gauche la géométrie du lingot,rduset et de I'axe de symétrie (en pointillé
rouge) ; a droite un zoom sur la zone d’attacherfemntrait plein rouge) avec les trois zones

d’intégration.
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Paramétre physique symbolg GaSb SiQ
Conductivité thermique (W.mK™) k 6,43 3,8
Coefficient de dilatation thermique & a 7,3.10°| 0,55.10°
Module d’Young (Pa) E 87.%0| 78,7.10
Coefficient de Poisson \ 0.3 0,18
Critical Resolved Shear Stress a(Pa)| ocrss | 0,5.10 -
Température de fusion (K) ml 983 -
Adhesion energy of §jon SiQ (J.ni°) Eadr 0,22

Table 4.3 : propriétés physiques des matériawindwot (GaSb) et du creuset ($S)O

Le maillage utilisé (figure 4.24) pour la résoluide cette simulation numérique est
raffiné au niveau de la zone d’attachement ou dedraintes vont étre concentrées et grossier
sur les zones éloignées de celui-ci afin de limégemps de calcul. La méthode de résolution
est la méme que précédemment a savoir une étudm@iaugue dans laquelle la valeur de la
température du bas du lingot va étre progressivelmEasée. A chaque pas de la résolution
Comsol comparera J et la valeur de I'énergie d'adimeet s’arrétera quand le premier
deviendra supérieur au second. On considérera aql@de lingot s’est détaché du creuset.
Comme on peut le voir nous avons mis 3 zones djratéon difféerentes afin de s’assurer de
l'indépendance du calcul de J.

= 3

=

Figure 4.24 : maillage utilisé pour la simulatioBaShb sur Si@ A gauche sur I'ensemble de
la géométrie et a droite un zoom sur la zone dh@ment (en bleu) et les zones d’intégration

(en vert).

Les résultats de cette étude prendront la mémeefaume pour le cas de I'étude sur
'attachement entre le silicium et la silice, a @ava détermination de la température de
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détachement et le calcul de la zone ou la limi@st&ue est dépassée. Ces résultats
permettront aussi de valider le modele numérigile dnt en concordance avec I'expérience.

Résultats :

Cette partie va me permettre de présenter lestaéswbtenus par le modele exposé
préecédemment. Tout d’abord, la validation de ce é@dera montrée par la détermination de
la température de détachement. Viendra ensuiteajide présentation de I'état de contrainte
du lingot au moment ou le lingot et le creuset&achent. Enfin une estimation de la zone ou
il y aura de la plasticité sera donnée.

Le premier résultat (figure 4.25) représente lewabe la difféerence Eadh-J pour les
trois domaines d’intégration différents. Cette valest tracée en fonction de la température
en bas de la zone d’attachement. On aura ainsiripédrature de détachement a I'endroit ou la
courbe coupe I'ordonnée zéro. Ce premier calcukdadt avec un calcul de J qui n’est pas
limité par la limite élastique. Comme on peut lestater, les trois tracés sont trés semblables,
ce qui montre bien l'indépendance du chemin sudirge calcul de I'intégrale J. Ensuite on
peut également constater que la température dehddteent indiqguée par la simulation est
plus proche de la température de fusion du GaShbcglle déterminée expérimentalement
(~980 K). Cela est di au fait que les contraintesitrpas été limitées par kecrssdans le
calcul de J. On a donc des contraintes trop imptasaet un détachement trop tot.

>
0,15

0,1

Eoan-) (W.m?)

/
9816 982 982,5 983
Température (K)

Figure 4.25 : Détermination température de détaemewhu GaSb sur du Si®ans prise en
compte de la plasticité.

Apres ce résultat, la méme étude a été faite nmatereant cette fois-ci compte de la
limite élastique des matériaux. Ainsi, dans le whaldes intégrales J, les contraintes qui
dépasseront lercrss seront posées égales a cette valeur au signe @regeut voir les
résultats sur la figure 4.26. Tout d’abord, on \apie l'introduction de cette limite dans la
simulation, rend le chemin utilisé pour le calcal Hmoins indépendant, ce qui se traduit par
la dispersion des courbes. Cela est di au failggeones d’intégration différentes prendront
en compte des zones plastique, c'est-a-dire natighla, différentes. On peut également
constater que le modéle nous donne une tempéwgwtétachement de I'ordre dgfody ™"
=980 + 0,4 K, ce qui est en adéquation avec I'eepée gu'a menée Lamine Sylla. Cela
nous permet donc de dire que notre modéle suadlttment entre le lingot et le creuset
fonctionne et donne des résultats pertinents gadadempérature a laquelle vont se détacher
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ces deux parties, sous réserve de bien prendrerapte la plasticité du matériau dans le
calcul de J.

0,15 A

0,1

Eaan-d (W.m2)

0,05

980 ' 981 ' 982 983
Température (K)

Figure 4.26 : Détermination température de détaeiméniu GaSb sur du Si@n limitant les
contraintes. La courbe bleue est pour la zoneéljration la plus grande et celle en rouge
pour la plus petite.

En marge de ce résultat principal pour le modélevalelation, celui-ci nous donne
d’autres informations. Tout d’abord il nous perrdetvisualiser comment sont réparties les
contraintes a l'intérieur du lingot au moment ouléachement survient (figure 4.27 partie 1).
On peut voir avec plus de précision en zoomant\wean de I'attachement que les contraintes
sont extrémement localisées (figure 4.27 partie)qui justifie l'utilisation de la méthode de
I'intégrale J pour I'estimation de I'énergie élagsté appliquée sur la zone attachée.

Ensuite on peut aussi voir que les contraintesutids dépassent fortement la limite
elastique §crs9 du matériau. La zone ou les contraintes sonissuffes pour multiplier les
dislocations est visible en vert sur la partie 3adégure 4.27. On peut voir que cette zone se
localise principalement a proximité de la zonetdeltement et qu’elle est donc localisée sur
le bord du lingot. Cette observation est en conit@rravec ce qu'observe [Schweizer 2002]
(figure 4.1) ou I'on voit que les figures d’attaqdes dislocations, dans le cas attaché, sont
plus nombreuses sur le bord du lingot. Enfin lengha@e température appliqué au lingot et les
déformations résultantes sont donnés par la partie

Pour chacune de ces représentations, les défomaaiia été amplifiées par un facteur
45 afin de visualiser clairement ce qui se passe [golingot et le creuset. On peut constater
gue le premier se contracte bien plus que le seaocause de leur différence de dilatation
thermique et qu’en étant attaché en partie haaténgot va tirer sur le creuset et créer des
contraintes. En augmentant le gradient thermiqueede haut et le bas du systéme, ces
contraintes vont finir par exercer une force safit® pour compenser I'énergie d’adhésion
entre 'antimoniure de gallium et la silice. Oniassalors au détachement.
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7 nFiqureMZ.27 : (1 et 2) contraintes de Von Misesnmment du détachement ; 3)
représentation de la zone de plasticité (en véd) reconstruction tridimensionnelle du
champ de température ; déformation x45

IV-4-c Résultats du modéle d’attachement Si sur Si©

Apres la validation du modele d’attachement/détawdre par la simulation traitant du
cas de I'antimoniure sur la silice, seront présem@é résultats concernant un lingot, a base
carrée, en silicium, s’attachant a un creusetlaegiGallien 2013-2]. La simulation comporte
deux cas distincts, I'un avec un attachement aganivdes coins de la géométrie, l'autre au
niveau des faces. Pour chacun des résultats, lesades seront discutés et comparés. Tout
d’abord, les températures de détachement calcaé¥eat présentées puis la zone ou la limite
élastique a été dépassée sera délimitée. On dieecatte information le volume dans lequel la
qualité cristalline du lingot a été détériorée auéte de I'attachement et donc I'impact global
sur 'ensemble du lingot.

Détermination de la température de détachement :

Ce résultat, se présente comme pour le modele hiigatvan sous la forme d’'un
graphique représentant la différence entre le traladhésion entre le silicium et la silice
(Wagh = EagnX attachment_width) et le calcul de l'intégraléNg(= J) a chaque pas de temps.
Cette grandeur est donnée en fonction de la temypéralu point en bas de la zone
d’attachement. Ainsi, quand la différence vaut zemla signifie que I'énergie élastique du
lingot a compensé I'adhésion et donc qu’il y a déganent. On peut ainsi lire la température
a laquelle cela s’est produit directement sur kise de ce graphique. Les résultats sont
présentés par les figures 4.28 et 4.29 respectivepwur les configurations d’attachement
« face » et « coin ». Sur ces deux figure on witnme pour le modéle GaSb/$jarois
courbes qui représentent le calcul de I'intégraturd 3 surfaces différentes afin de montrer
l'indépendance du chemin suivi avec la courbe bteweespondant a la surface la plus grande
et la rouge la plus petite. Dans tout les cascdggraintes sont limitées atrssdu silicium
pour le calcul de J.
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Figure 4.28 : détermination de la température dactiément (face).
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On peut tout d’abord constater que les 3 courbehdgue graphique sont proches les
unes des autres montrant que la plasticité jouasrpie pour le cas du GaSbh. Cela est du au
fait que la limite élastique du siliciunsdrs9 est plus élevée et que donc la prise en compte
de la plasticité dans le calcul de J diminue measaleur.

Les températures de détachement calculées pardélensont les suivantes :
T detmod)~° = 1678,4 £ 0,2 K et Teymoay™" = 1681,9 + 0,1 K

On constate aussi qu'il existe une différence diattempérature de détachement pour
les deux cas. On a donc un attachement qui va glugdongtemps si celui-ci se produit sur
les faces plutdt qu’au niveau des coins. Par exemplr un tirage plutét lent (1 K le
lingot et le creuset vont rester attachés pendastqurs heures et méme pour un tirage rapide
(40 K.HY) le temps d'attachement est de 9,9 minutes pattathement « face » et de 4,5
minutes pour l'attachement « coin ». Dans les dmss ce temps est bien supérieur au temps
caractéristique de multiplication des dislocati¢aes I'ordre de 10 secondes). Ainsi, il va étre
important de savoir ou les contraintes ont déplaskite élastique du silicium.

Zone de plasticité :

Du fait que le temps d’attachement soit suffisamiirpgénérer des dislocations, il est
intéressant de visualiser les parties du lingotesucontraintes, au moment du détachement,
sont devenues plus importantes querdgss Tout d’abord une vue globale des contraintes
dans le lingot et le creuset est présentée (figBe et 4.31, a gauche). Celle-ci nous montre
egalement les déformations (amplifiées de 350 patiachement « face » et de 700 pour le
cas de l'attachement « coin ») de I'ensemble au embrdu détachement. Comme on peut le
voir pour chaque cas, le lingot a bien était retpaule creuset plus rigide. On voit que les
contraintes sont tres localisé au niveau de la dieitachement et que celles-ci y dépassent
dans les deux cas la limite élastique du silicium.

@ [Pa}
x107

I 106

Figure 4.30 : (a gauche) contrainte de Von Misete&irmation (x 350) du lingot et du
creuset pour le cas d’'un attachement face ; (daedrai zone ou la contrainte dépassedgss
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Figure 4.31 . (é gauche) contrainte de Von Mise&égrmation (x 700) du lingot et du
creuset pour le cas d’'un attachement coin ; (&ejrtsi zone ou la contrainte dépassedess

Comme nous l'avons vu, les contraintes généréesgitmchement aussi bien dans la
configuration « coin » que «face » vont avoir uweeur suffisante pour générer des
dislocations et l'attachement sera suffisammeng Ipour que ces derniéres se multiplient.
Ainsi la partie droite des figures 4.30 et 4.31,ntn® une visualisation des zones du lingot
impactées par la plasticité. On peut constateroggezones sont localisées a proximité de la
zone d’attachement et ne s’étendent pas a I'euédu lingot.

Afin de mieux caractériser ces zones de plastic@st possible de calculer le volume
impacté du lingot juste avant le détachement et pbaque configuration :

Vo= 0,33 e et V" = 0,31 cn

Ce résultat nous montre que malgré le fait qualéas< configurations d’attachement
ont des températures de détachement différentesyoleme de lingot impacté par
'attachement est sensiblement le méme. Cela pexplguer par le fait que quelque soit la
vitesse d’augmentation de la contrainte dans Igotinl faut la méme énergie pour que le
détachement survienne. Ainsi, c’est le niveau detramtes qui est prépondérant pour le
détachement et donc la taille de la zone d’attaemeplus que la localisation de celle-ci.

Un autre résultat important que I'on peut tirer ckdte zone de plasticité est sa
propagation a l'intérieur du lingot. En effet, commous I'avons vu, les creusets permettant
d’élaborer les lingots dans I'industrie du photdaimue ont du SN, déposé sur leur face
interne justement pour éviter l'attachement enerecileuset et le lingot. Cette couche va
polluer localement le lingot de silicium durantfeamation et ainsi une partie de ce dernier
est retiré aprés l'avoir démoulé, ce que I'on algpéécroutage. Si on considére gu’une
couche de 1 cm d’épaisseur est retiréee de chagéedcolingot durant I'écroutage alors le
volume du lingot utile impacté par la plasticité B8l pour les deux configurations étudiées.
On voit donc que la zone de plasticité ne s’étead plus que la largeur de la zone
d’attachement. Ainsi, cela laisse penser qu’effectient I'attachement entre lingot et creuset
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crée des zones de fortes contraintes ou les diglasase multiplient mais que dans le cas
d’élaboration industrielle cela n’est pas un facteyportant pour des attachements ayant une
surface suffisamment faible.

V-5 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons traité un deuxiemeegsgnération de dislocations lors
de I'élaboration de lingot de silicium : le problende I'attachement entre le creuset et le
lingot. En effet, comme nous l'avons vu, certaizeses de fortes densités de dislocations
présentes dans les lingots ne peuvent s’expliqaetegs contraintes thermomécaniques dues
au champ de température. Cela nous a donc amerm¥edopper un modele numérique
permettant de traiter ce probleme d’attachement.

Cette simulation est créée grace au logiciel Comsbl son module de
thermomeécanique permettant de calculer un chantprdpérature ainsi que les contraintes et
déplacements induits par celui-ci. Le principe darmdeéle est de fixer la température en haut
du systeme a la température de fusion du matériaulirdjot et de faire diminuer
graduellement la température en bas du systemagiiantation du gradient de température
s’établissant dans le lingot et le creuset va fargmenter les contraintes dues a
'attachement des deux parties de la géométrie. éktenation de I'énergie élastique est
calculée par I'intermédiaire de l'intégrale J etngarée a I'énergie d’adhésion, entre les deux
matériaux. Quand la premiére devient supérieusesgd¢onde il y a alors détachement.

Apres avoir décrit le modele employé pour traiermplobleme d’attachement, nous
'avons validé grace a une expérience menée pailneafylla au cours de sa thése. Iy
filmait la cristallisation d’'un lingot de GaSb dans creuset de silicium qui a montré des
cycles d’attachement/détachement tout au long dso$dification. Nous avons donc pu
déterminer expérimentalement la température deckiétaent. Aprés cela nous avons adapté
le modeéle pour gu'il représente I'expérience meeteBous avons vu que celui-ci permet de
trouver une température de détachement numériquech@r de celle trouvé
expérimentalement.

Une fois le modele validé, il a été appligué au das lingot de silicium a section
carrée, ce qui est la norme dans l'industrie dughataique. Nous avons alors traité deux
configurations différentes : un attachement dansola du lingot et au milieu des faces. Ce
modeéle nous a montré que pour ces deux configasateotempérature de détachement n’est
pas la méme et que donc le temps d’attachemertt pessle méme (deus fois plus important
pour la configuration « face »). En revanche, eceitnulation nous a montré que le volume
du lingot impacté par la plasticité est sensiblenieméme pour ces deux cas et que celui-ci
est localisé sur les bords du lingot et s’étenth&étieur du lingot sur une distance similaire a
la taille de I'attachement. Ainsi, si la taille Battachement n’est pas trop importante, celui-ci
ne devrait pas impacter la qualité cristallineidgadt produit.
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Conclusion et perspectives :

Conclusion

Dans ce manuscrit portant sur les contraintes ther®caniques et la génération de
dislocations durant I'élaboration des lingots décisim pour applications photovoltaiques,
nous avons commenceé par décrire le matériau. Nemissaensuite montré son importance
pour I'industrie photovoltaique qui l'utilise potabriquer 90% de ses panneaux. Nous avons
également mis en évidence l'influence des défatgtatlins sur le rendement photovoltaique
et en particulier celui des dislocations. Dans aooed temps, nous avons fait une revue
bibliographique concernant les dislocations au deisilicium. A cette occasion, nous avons
décrit l'origine des dislocations et comment ebesmeuvent dans le cristal sous l'effet des
contraintes mécaniques et de I'agitation thermiquimcipalement par le principe des paires
de décrochement. La multiplication des dislocatidog a leur mouvement a ensuite été
décrite notamment via le principe des boucles dmlRead. En plus de cette description
physique des dislocations dans le cristal de gilicinous nous sommes intéressés aux
modéles de génération des dislocations présenteslddittérature, en commencant par les
contraintes thermomeécaniques qui sont a l'origineléplacement et de la multiplication des
dislocations. Aprés avoir décrit les lois pour lelcal du champ de température et des
contraintes, nous avons présenté les modeles dAtEr et Haasen et de Jordan, traitant les
dislocations sous forme statistique sur I'ensemiile lingot a travers la densité de
dislocations. Ces modeles, permettant de calcéleolution de la densité de dislocation et de
la relaxation plastique des contraintes, ont étiségs dans des simulations numériques afin
de prédire I'état de contrainte et la répartiti@s dislocations au sein de lingots de silicium et
de différents matériaux. Aprés cela, nous avonsritdées différentes techniques de
caractérisation de la densité de dislocations. i@éthodes sont principalement basées sur
I'estimation du nombre de dislocations coupantudase de I'échantillon caractérisé, grace a
par exemple, le comptage, manuellement ou paetnaiht informatique, des dislocations sur
la surface de I'échantillon ou I'évaluation de landité de dislocations par des méthodes
optiques basées sur la diffusion de la lumiérdesufigures d’attaque. Ainsi a la fin de cette
étude bibliographigue nous avons choisi d’oriemigre travail selon 3 axes : premiérement
faire une étude comparative des méthodes de casatign des dislocations afin de connaitre
les forces et les faiblesses de chacune et saaielle sera la plus pertinente a utiliser dans
la suite de notre travail. Deuxiemement, la comsibn d’'un modele numeérique utilisant le
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logiciel Comsol et pouvant prédire la répartitionle nombre des dislocations, dues aux
contraintes thermomécaniques, a la fin de I'élaimmad’un lingot de silicium. Enfin, dans

une troisieme partie, I'étude d'une autre source diocations au sein du cristal, le
phénomene d’attachement/détachement entre le treaisde lingot au cours de sa
cristallisation.

Dans la seconde partie de ce manuscrit, nous agécisé d'étudier 3 différentes
techniques de caractérisations rapides des diglasaét de comparer leurs résultats sur un
méme échantillon afin de savoir quelles sont lese® et les faiblesses de chacune. Cet
échantillon provient d'un lingot quasi-monocrisitall élaboré a [I'INES, et a des
caractéristiques intéressantes pour notre étudepa@tive : il est suffisamment grand, il
posséde des zones de faible et de forte densithshbeations et n'est pas perturbé par des
joints de grains. Afin de réaliser notre étude carapve, I'échantillon de référence a d’abord
été caractérisé manuellement afin de connaitreigindent les densités de dislocations.
Ensuite, la mise en place et le fonctionnement diéérentes méthodes de caractérisation
rapide ont été décrits: la_méthode INKfi traite informatiguement des images de
I'échantillon prises au MEB ; la_ méthode Ganapnti relie la densité de dislocations aux
niveaux de gris d’une image de I'échantillon préseec un scanner ; La méthode PVScan
utilisant I'instrument du méme nom, et qui mes@aa@énsité de dislocations via la diffusion
d’'un faisceau laser sur les figures d’attaque sutéace de I'échantillon. Apres la présentation
des résultats de chaque technique, ceux-ci ont@tdarés deux a deux a travers des
graphiques liant les densités de dislocations néesupar les deux méthodes sur les mémes
zones de I'échantillon de référence. Les résukatst peu concordants d’une méthode a
l'autre. Ces différences mettent en évidence gsdahniques de caractérisation ne sont pas
toutes destinées au méme emploi : la caracténmsatiécisepermet d’avoir une connaissance
parfaite de la densité de dislocations mais elldrés longue et rébarbative ce qui réduit son
utilisation a de petits échantillons. La méthod&8\est faite pour obtenir une caractérisation
rapide et précise de zones tres petites et powanit un grand nombre de dislocations. En
revanche, elle n’est pas adaptée a des zoneshiie dansité de dislocations du fait de la taille
des zones caractérisées. Les méthodes PVScan apd&tiaont utiles pour caractériser trés
rapidement des échantillons ayant une grande syrig@mme les wafers, et permettent
d’obtenir la répartition qualitative des densités dislocations a leur surface. La disparité
observée dans les résultats nous montre aussiite kile la notion de densité de dislocations
guand les résolutions spatiales des différentehiadés sont trés éloignées. Ainsi dans ce
chapitre, nous avons montré qu'avant de caractétiseéchantillon, il est important de
réfléchir aux moyens dont on dispose et a ce que Veut comme information : la valeur
précise de la densité de dislocations en certadn®g? La répartition des dislocations sur
I'échantillon ? Quelle résolution spatiale pour temes caractérisées ? Quelle est la plage de
densité de dislocations attendue ? De quelles uessxy en temps et en personnel, dispose-t-
on ? C’est seulement apres avoir réfléchi a ce tigpquestions que I'on peut décider quelle
méthode employer pour la caractérisation de laitdeds dislocations d’'un échantillon.

La troisieme partie de ce travail a été consacrée @ise en place d’'un modéle
informatique se basant sur l'utilisation du logiciéomsol et permettant de prédire la
répartition et le nombre de dislocations, dues eomtraintes thermomécaniques, dans un
lingot a la fin de son élaboration. Nous avons cemeé par brievement rappeler les lois
physiques permettant le calcul des champs de taetypérdans les fours de cristallisation et le
calcul des contraintes résultantes dans le lingotodele d’Alexander et Haasen, permettant
de suivre I'évolution de la densité de dislocatiehsles déformations plastiques, a également
éte rappelé. Apres cela, I'intégration de ce modeldogiciel Comsol a été décrite. Dans un
premier temps nous avons examiné les données dejbasont nécessaires a la résolution du
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modéle : les cartes de température du lingot deiwi a différents moments de son
élaboration et la géométrie du four étudie. Ensuteis avons décrit la construction de deux
méthodes numériques différentes se basant sursaitbn du modéle d’Alexander et Haasen
pour prédire les densités de dislocations préseat#rs un lingot a la fin de son élaboration.
Dans le_modéle « évolution continuele lingot est pris dans son ensemble (partiedeodit
partie liquide) et la température évolue linéairetrentre les différentes cartes de température
tout au long de la solidification et du refroidissnt. Ainsi, une résolution transitoire de la
densité de dislocations et des déformations plassigsera réalisé depuis I'apparition du
premier solide jusqu’a la fin de la solidificatidbans le modéle « pas a paseule la partie
solide de la charge de silicium est modélisée etuént a chaque pas de temps jusqu’a la fin
de la phase de cristallisation. Ainsi on a uneludgm transitoire de la densité de dislocations
et de la relaxation plastique grace a un champguhpérature statique évoluant a chaque pas
de temps. Ces deux modeles basés sur Comsol onoi®ntés aux résultats de modeles
construits par les équipes du professeur Kakimbttuegprofesseur M'Hamdi avec les cartes
de température qu’ils nous ont fournies. Ces coamipamns nous ont montré que pour le
modele « évolution continue en obtient des estimations tres semblables auxelasd
existants pour la localisation des zones de forteleefaible densité de dislocations. En
revanche, notre modele semble minorer la densitisiiecations du fait de sa construction et
I'utilisation d’'une zone de transition entre la fpausolide et liquide. Le modeéle « pas a pas »
donne lui une estimation de la densité de dislonatien accord avec les simulations
japonaises. En revanche, il est plus délicat arenett ceuvre, notamment pour I'extrusion de
la densité de dislocations dans la nouvelle paxiale, entrainant des divergence entre les
résultats de notre modele et du modele japonaipaditulier dans la partie haute du lingot.
Apres avoir comparé nos modeles utilisant un camlancercial avec ceux de la littérature
obtenus grace a un code dédié, nous les avons o&snaaec la caractérisation d’'un lingot
venant du four TIV de I'INES. Ainsi, nous avons aoence par rappeler les caractéristiques
de ce four et comment le modéle « évolution comtimua été adapté a celui-ci. Cette
comparaison nous a confirmé que notre modele petiobtenir les zones ou les dislocations
se sont multipliées par I'effet du champ de temfpgea mais confirme aussi que la densité de
dislocations est sous-estimée. A travers le sweviaddensité de dislocations tout au long de
I'élaboration d'un lingot, cette étude nous a égedet montré qu'’il existe principalement
deux phases de génération de dislocations, au niaieda solidification et au moment ou la
puissance apportée au four est coupée. La premlase semble inévitable alors que le
contrble du refroidissement pourrait éviter ou igglla seconde. Ce chapitre nous a donc
permis de montrer qu’'un code commercial comme Copwmavait étre utilisé pour modéliser
la génération de dislocations durant I'élaboratiam lingot grace au modele d’Alexander et
Haasen. De plus il fonctionne a partir de donnéesgihes diverses et pour différentes
géomeétrie de fours.

Dans un dernier chapitre, nous nous sommes in&seska modélisation avec Comsol
du phénomene de l'attachement/détachement entreulset et le lingot durant I'élaboration.
Dans un premier temps, nous avons rappelé que @eoptene est di a un défaut dans le
revétement de &, du creuset durant la cristallisation et que cedaitpentrainer des
contraintes élevées dans le cristal et donc ddecdisons. Nous avons ensuite décrit le
modéle physique qui nous a permis de construigini@lation numérique avec la géométrie
du four et les deux configurations d’attachemeutliées (coin et face), basée sur ['utilisation
de l'intégrale J et sa comparaison avec I'énerépetsion afin de déterminer l'instant du
détachement entre le creuset et le lingot. L'im@étation de ce modele dans le logiciel
Comsol a ensuite été expliquée en montrant satéadiadaptation a difféerentes géométries
de fours grace a l'utilisation de parametres paur Iconstruction. Les objectifs de cette
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simulation ont également été donnés, a savoir lzrménation de la température de
détachement qui indique également le temps d'ataeint, mais aussi la taille et la
localisation des zones du lingot qui seront sousnésdes contraintes suffisantes pour générer
des dislocations. Aprés la description de cetteukition, nous I'avons confrontée a une
expérience menée par le Dr. Sylla durant sa thesdodtorat portant sur le principe du
démouillage. Au cours de cette expérience, celuieci observer le phénomene
d’attachement/détachement sur un lingot de GaShk darctreuset en silice. Ainsi, I'étude de
ce lingot a permis de déterminer expérimentaleraet@mpérature de détachement et donc de
vérifier la validité de notre modele. Cette compma nous a montré que la simulation
Comsol obtient des résultats concordant avec l'eepée si, comme dans le modele de
Jordan, on considere que les contraintes dépadaarimite élastique sont relaxées
plastiquement. Finalement, notre simulation numrigous a servi a résoudre le cas d'un
lingot de silicium dans un creuset de silice pas dleux configurations d’attachement. Ces
simulations nous ont montré que si le lingot etrieuset sont collés au niveau des faces le
temps avant détachement est plus important quelaise produit au niveau des coins. En
revanche, dans les deux cas, la taille des zongscides par des contraintes pouvant générer
des dislocations est sensiblement la méme et d&irdee de la taille de I'attachement. Nous
avons également vu que ces zones se situent aaunieela zone d’attachement sur les bords
du lingot (parties enlevées a I'écroutage) et quelEenomene n'impacte donc pas sa qualité
cristalline globale.

Ainsi, a travers tout ce manuscrit, nous avonsiétladgénération et la multiplication
des dislocations durant I'élaboration des lingogs dgllicium. Ce travail a porté sur les
dislocations ayant comme origine le champ de teatpgs s’établissant dans la charge de
silicium et l'attachement entre le lingot et le uset. Il existe bien sur d’autres sources de
dislocations qui n’ont pas été traitées ici comrae gxemple la compétition entre différents
germes ou grains durant la cristallisation ou emd@ccommodation des contraintes dues a
un précipité de SIiC ou desBliy dans le cristal de silicium. Ces problemes dem@indes
modeles plus poussés, particulierement sur I'aspedssance du cristal, et n'ont pas été
développés ici. Par contre, cette étude nous aipeadm voir que l'utilisation d’'un code
commercial comme le logiciel Comsol pouvait perneettie résoudre des problemes de
génération de dislocations avec [l'utilisation du dele d'Alexander et Haasen et
d’attachement/détachement entre un creuset untliagacours de la cristallisation. Ainsi,
I'utilisation de codes commerciaux, et notammenCdensol, semble tout a fait adaptée pour
traiter ces problemes de contraintes thermomécasigtide qualité cristalline au sein d’'un
lingot de silicium dans un temps relativement coent ayant une adaptabilité des modeles a
différentes géométries de fours et sans faire agpelles compétences poussées en
informatique. Cela serait donc potentiellementeupbur les industriels du photovoltaique
n'ayant pas a leur disposition des chercheurs gtthiEsards pour la fabrication de modéles
informatiques dédiés spécifiquement a leur four.

Perspectives :

La comparaison entre les différentes méthodes dactéaisation pourrait étre
améliorée en ayant une série d’échantillons avex densité de dislocations définie et
homogene sur toute la surface caractérisée efaatifes échelles. On aurait ainsi un étalon
permettant de verifier la justesse des différentasctérisations et si elles donnent tout le
temps le méme résultat pour le méme échantilloau®és méthodes de caractérisation sont
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également a comparer comme par exemple I'utilivadi® la biréfringence afin d’obtenir une
mesure des contraintes résiduelles.

Ensuite, comme nous l'avons vu au cours du chamitnesacré aux simulations
numériques portant sur la génération et la muti@ion des dislocations au cours de
I'élaboration d’'un lingot de silicium, ces modélesuvent étre améliorés afin d’obtenir une
meilleure estimation de la densité de dislocatetnde I'état de contraintes résiduelles a la fin
du processus. Pour le modéle « évolution continuee amélioration des résultats pourrait
passer par la diminution de la zone de transitioneela partie solide et liquide du lingot.
L’emploi d’'un terme correctif, inversement proporthel a la variable « sol », dans les
éguations régissant I'évolution de la densité ddodations et des déformations plastiques,
pourrait également permettre de compenser la salaation des contraintes dans cette zone
de transition. Pour le modéle « pas a pd&mélioration des résultats se fera principaletne
en ayant une meilleure extrusion des valeurs damoliveau solide formé a chaque pas de
temps. La modélisation d'un lingot ayant une irdeef solide/liquide convexe semble aussi
plus adaptéea ce modele puisque les problemeguset au niveau du bord du lingot ne se
posent plus. Enfin ces deux modéles peuvent étréliends en ayant des cartes de
température avec plus de points et a des intesvddedemps plus courts afin que I'impact des
interpolations de Comsol soit moins important.

Différentes configurations pourraient étre étudigesc la simulation sur I'attachement
entre le creuset et le lingot au cours de la dlisadion, notamment en simulant I'intégralité
du lingot afin de ne plus étre soumis aux systemeesymétrie du modeéle. Le modéle pourrait
également étre adapté pour utiliser des cartesuhpdrature provenant de la simulation
thermique de fours comme pour le modéle de mutagilbn des dislocations. Ainsi, le calcul
des contraintes du a I'attachement et a la combrathermique serait plus proche de la réalité
gue lorsqu’on utilise un simple gradient verticaltdmpérature.

Enfin, a travers ce manuscrit nous avons étudmutiplication des dislocations dans
des lingots de silicium pour application photovigjtee en nous intéressant uniguement aux
contraintes induites par le champ de températuneaeti’attachement creuset/lingot. Afin
d’améliorer ces modeles, il serait important dguager d’autres mécanismes physiques. Ainsi
les interactions entre les joints de grains etis®cations sont fondamentales pour I'industrie
du photovoltaique dont prés de 50% de la produasinissus de lingots multi-cristallins.
Pour cela il sera nécessaire de faire une étutienrnsionnelle afin de prendre en compte les
12 systemes de glissement du cristal de siliciurd’&gblir des lois de propagation de la
plasticité entre deux grains. Ces lois seront sargnfonction de variables comme par
exemple les systéemes de glissement auxquels agpaetit les dislocations de part et d’autre
du joint de grains, la densité de dislocations & systémes, la nature du joint de grains ou
encore la désorientation réciproque des deux grBiasitres phénoménes comme la présence
de précipités ou la croissance sur germe sont glilsieede générer des dislocations et des
simulations spécifiques devraient étre realiséasitagle tenter d’intégrer tout ces phénomenes
a un modéle unique.
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Annexe 1 : Ebauche de construction d’'un modele en 3D prenant en
compte I'anisotropie du silicium.

La construction d’'un modele en 3D fonctionnel niatypas été achevé il est présenté
ici 'ébauche de celui-ci, permettant de défing &xes du cristal et de projetés les contraintes
sur les différents plan de glissement.

Définition de I'orientation cristalline de I'échantillon et matrice de passage :

L'utilisateur renseigne 2 vecteurs: le premiei gqudique l'orientation cristalline
verticale et le deuxieme qui indique 'orientatiqui pointe vers I'écran.

uy=(a; by c¢) uy;=(a; by c3)

Dans le repéere de I'échantillooes deux vecteur on les coordonnées suivantes :

w=@0 01 u=>1 0 0

On va donc se servir des 3 angles d’Euler et eféecB rotations pour que ces 2 vecteurs
retrouvent les coordonnées dans le cristal.

1* rotation @, autour de z

cos@,; —sing; 0
My, = (sin @1 COS@q 0)
0 0 1

2°"°rotation :0 autour de x

1 0 0
Mg=1{0 cos® -—sin®

0 sin® cosO

3eme rotation @, autour de z

cos@, —sing, 0
My, = (sin @, COSP, O)

0 0 1

Matrice de passage du repere de I'’échantillon i del cristal :

P = My, X Mg X My,

COS (p1 COS @, — Sin 4 sin @, cos® —sin @, cos @, — cos @4 sinP, cosO  sin @, sin O
= | COS 4 Sin @, + sin @, cos @, cosB —sin @4 sin @, + cos P4 oS P, cosO —cos,sinbd
sin ¢4 sin 0 COS 1 Sin O cos O

On a donc les relations suivantes entre les vextentrés par l'utilisateur et ceux dans le
repére de I'échantillon :
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u; X P =(sin@;sin® cosg;sin® cosB)=(a; by c;)=7u;
Uy X P = (cos ¢ cos @, — sin@; sin@, cos® —sin@; cos @, — cos ¢, sin @, cosO sin @, sin 6)
=(a; by c)=1u;

Grace aux coordonnées des 2 vecteurs, on peutrdtoaver les rotations a effectuer pour
changer de repere et ainsi obtenir la matrice desgue entre le repere du cristal et de
I'échantillon et inversement.

Variables a entrer dans Comsol afin de définadHangement de repére

nom de la Expression Description
variable P P
coordonnée 1 du vecteur du cristal
al valeur voulue
selon Ox
coordonnée 2 du vecteur du cristal
a2 valeur voulue
selon Ox
coordonnée 3 du vecteur du cristal
a3 valeur voulue
selon Ox
. coordonnée 1 du vecteur du cristal
bl valeur voulue (attention le vecteur
selon Oy
coordonnée 2 du vecteur du cristal
b2 valeur voulue
selon Oy
coordonnée 3 du vecteur du cristal
b3 valeur voulue
selon Oy
cl a2*b3-23*b2 coordonnée 1 du vecteur du cristal
selon Oz
o2 a3*b1-a1*b3 coordonnée 2 du vecteur du cristal
selon Oz
3 al*b2-a2*b1 coordonnée 3 du vecteur du cristal
selon Oz
1 al/sqrt(ali2+a2r2+a3"2) cosinus entre [100] et lI'axe du
cristal selon Ox
2 a2lsqrt(ali2+a2r2+a3n?) cosinus entre [010] et I'axe du
cristal selon Ox
I3 a3/sqrt(ali2+a2r2+a3r?) cosinus entre [001] et I'axe du
cristal selon Ox
mi b1/sqrt(b1°2+b2/2+b32) cosinus entre [100] et I'axe du
cristal selon Oy
m2 b2/sqrt(b172+b2/2+b32) cosinus entre [010] et I'axe du
cristal selon Oy
m3 b3/sqrt(b1°2+b2/2+b372) cosinus entre [001] et I'axe du
cristal selon Oy
nl C1/Sqr(C1A2+C2M2+C3M2) cosinus entre [100] et I'axe du
cristal selon Oz
n2 C2/Sqr(C1A2+C2M2+C3M2) cosinus entre [010] et I'axe du
cristal selon Oz
n3 C3/Sr(C1N2+C2M2+C3M2) cosinus entre [001] et I'axe du
cristal selon Oz
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theta acos(m3) anglé changement de repére
phil acos(m2/sin(theta)) angla changement de repere
phi2 asin(I3/sin(theta)) angke, changement de repére
P11 cos(phil)*cos(phi2)-sin(phil)*sin(phi2)*cos(theta) matrice passage échantillon/crista
P12 -sin(phil)*cos(phi2)-cos(phil)*sin(phi2)*cos(theta) matrice passage échantillon/crista
P13 sin(phi2)*sin(theta) matrice passage échantillasial
P21 cos(phil)*sin(phi2)+sin(phil)*cos(phi2)*cos(thetd) matrice passage échantillon/crista
p22 -sin(phil)*sin(phi2)+cos(phil)*cos(phi2)*cos(theta) matrice passage échantillon/crista
P23 -cos(phi2)*sin(theta) matrice passage échantillosté
P31 sin(phil)*sin(theta) matrice passage échantillasial
P32 cos(phil)*sin(theta) matrice passage échantillostér
P33 cos(theta) matrice passage échantillon/cristal
detp P11*P22*P33+P12*P23*P31+P13*P21*P32- déterminant de P
P31*P22*P13-P32*P23*P11-P33*P21*P12
Q11 (P22*P33-P23*P32)/detP matrice passage cristabfédion
Q12 (P13*P32-P12*P33)/detP matrice passage cristabfédion
Q13 (P12*P23-P22*P13)/detP matrice passage cristabfédion
Q21 (P23*P31-P21*P33)/detP matrice passage cristabfédion
Q22 (P11*P33-P13*P31)/detP matrice passage cristabfédion
Q23 (P21*P13-P23*P11)/detP matrice passage cristabfédion
Q31 (P21*P32-P31*P22)/detP matrice passage cristabfédion
Q32 (P31*P12-P11*P32)/detP matrice passage cristabfédion
Q33 (P22*P11-P21*P12)/detP matrice passage cristabfédion

Calcul des contraintes anisotropes :

Apres avoir défini les orientations cristallines dysteme étudié, le calcul des
contraintes se fait de fagon anisotrope en utilissregles établie par [Miyazaki, Journal of
Crystal Growth, vol 106, 1990, p 149-156]. Pouracdés constantes élastique du silicium
sont définies puis dans le module « solid mechawiescalcul est demandé anisotrope avec la
matrice d’élasticité D définie comme :

nom de la Expression Description

variable P P
Cl11 1.414e11 [Pa] constante élastique 11 du siliciim
C12 7.52e10 [Pa] constante élastique 12 du silicium
C44 5.24e10 [Pa] constante élastique 44 du silicium

K C11-C12-2*C44 simplification
D11 CLL — 24KH(I1A2412/2+ [2A241302+ [3A2¥172) composant 11 de la matrice
d’élasticité D

D22 C11 — 2KA(M1A2*M272+ m2A2*m3n2+ m3ngkm1rg) ~ composant 22 de la matrice

d’élasticité D
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composant 33 de la matrice

D33 C11 - 25K#(n1/2*N2"2+ N2A2*N32+ N3"2*n112) s e
D12 C12 + K¥(1172"m1r2+ 1202202+ 13°2mang) | COMPOsant 12124 de la matrice
D13 C12 + K¥(11/2*n172+ 12721272+ 1372*n3"2) composant 13/31 de la matrice
D23 C12 + K(M1"2*n1r2+ m2r2m2n2+ m3rzmn3ng) | COMPOSant 23132 de la matrice
D44 Ca4 + K{(M1"2n1r2+ m2/2m2n2+ margmn3ng) | COMPosant 44 delamatrice

D55 C44 + KX(I1A2"172+ 12021272+ 1302*n372) compasant o5 de la matrice

D66 C44 + KX(I1°2*m172+ [202*m2"2+ 13/2*m3"2) composant 66 de la matrice

D14 K*(1172*m1*n1+ [2°2*m2*n2+ 13/2*m3*n3) composant 1447 ae la matrice
D15 K*(I173*n1+ [203*n2+ 13/3*n3) composant 1557 ae la matrice
D16 K*(1173*m1+ 12A3*m2+ 1373*m3) composant 16/67 ae la matrice
D24 K*(m173*n1+ m2°3*n2+ m3"3*n3) composant 2442 ae la matrice
D25 KA(M1A2511*11+ m2/2+2*n2+ m3"2*13*n3) composant 25/52 a¢ la matrice
D26 KA(M1A3*11+ m2/3¥12+ m3n3H13) composan 20/02 de la matrice
D34 K*(n1A3*m1+ n2A3*m2+ n3"3*m3) composan; 34/43 de la matrice
D35 KA(N1A3*1+ n273412+ n3"3+I3) composan; 35/53 g la matrice
D36 KA(N1A2*1#*m1+ n2A252*m2+ n3r2#3*m3) composan; 30/63 g la matrice
D45 KA(N1A2*1#*m1+ n2A252+*m2+ n3r2#3*m3) composant 45,53 de la matrice
D46 KA(M17°2+11*n1+ m27242*n2+ m3~2+13*n3) composant 46/64 ae la matrice
D56 K*(11A2*mL*n1+ [2A2*m2*n2+ 13A2*m3*n3) composant 56/65 de la matrice

d’élasticité D

Ainsi, Comsol calcul les contraintes/déformations sblide en fonction de son
orientation cristalline comme on peut le voir sarfigure X.1 ou un force tire le haut du

cristal.
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Surface: Total displacement (m) Surface Deformation: Displacement field Surface: Total displacement (m) Surface Deformation: Displacement field

A 1.1137x107 7 A 9.1789x10™
x10~ " x10~ "

(100)

y\l/x
0

Yo Yo

Figure X.1 : déplacement total du cristal pour i2miations cristallines différentes.

Projection sur les systemes de glissement :

La contrainte projetée est égal a

T =

IS

: n®b

Avec o le tenseur des contraintes,le vecteur normal au plan de glisseménte
vecteur de Burger.

011 012 013 n, by
g =021 022 033 n=|\n2 b=|b,
- 031 O3z 033 ng b

Le calcul du produit tensori@l®b nous donne le tenseur du systeme de glissesnent

nib;, nib, nybs S11 S12 S13
n®b = nyby Nnyb, Nybs | =(S21 S22 S23 | = S
n3b1 n3b2 n3b3 S31 S32 S33 -

Afin de projeter le tenseur des contraintes sudi#grents systemes de glissement on
effectue le produit tensoriel contracté deux faistenseur des contraintes sur le tenseur du
systeme de glissement.

v=0:5=0y(8:®5) s (@) = o5t (8,05 + 8 ®81) = o518 (- 81)
3

— I _
T = Z Gijsjl6i = Z O'i]'S]'i

3 3
j=1 i=1j=1

T = 011N by + 013N, b1 + 043N3b; + 01N by + O43n5D, + 023N3b, + 031N b3 + 03,1,b3
+ 033n3b3
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Ainsi, le principe de la simulation se fait sel@engdrincipe suivant : les contraintes et
déformations sont calculées dans le repére de diddlon puis les composantes des
contraintes sont calculées dans le repére du lcrigbees cela la projeté sur les systémes de
glissement est simplifier car dans le repere dstairles vecteur normal au plan de glissement
et le vecteur de Burger sont respectivement legll&de vecteur (111) et (110). Avec les
contraintes appliquées a chaque systeme de glisseae densité de dislocations et la
déformation plastique sont calculées. Ensuite ctaaposantes de la déformation plastique
dans le repere de I'échantillon sont calculées @diprendre en compte la relaxation dans le
calcul des contraintes. Cela est résumé par laefijL2.

Matrice de passage

A 4

« projection sur systemes
/ / //,’ \""“--h de glissement
lIcul d V~<J !
calcul des Fi 'i‘m. e /

contraintes Ll / & calcul densité de
/ / /“ L fj dislocations et
"’; e ‘;,’// ~h déplacement plastique
"' Matrice de passage
Echantillon € Cristal

Figure X.2 : principe de fonctionnement de la siioh en 3D anisotrope.

Les variables suivantes sont nécessaire pourlésrealcules :

nom de la Expression Description
variable P P

scx P11*solid.sx+P21*solid.sxy+P31*solid.sxz co(rjr;pnossg n:e);greel?j:(;?itsra?ta
. ) ] composant xy de la contrainte
. ) ] composant xz de la contrainte

SCXzZ P13*SO|Id.SX+P23*SO|Id.Sxy+P33*SO|Id.SXZ dans le repére du cristal
_ ) ) composant yx de la contrainte

SCyx P11*solid.sxy+P21*solid.sy+P31*solid.syz dans le repére du cristal
_ ) ) composant y de la contrainte

scy P12*solid.sxy+P22*solid.sy+P32*solid.syz dans le repére du cristal
_ ) ) composant yz de la contrainte

scyz P13*solid.sxy+P23*solid.sy+P33*solid.syz dans le repére du cristal
_ _ ) composant zx de la contrainte

SCzX P11*solid.sxz+P21*solid.sxy+P31*solid.sz dans le repére du cristal
_ _ ) composant zy de la contrainte

sczy P12*solid.sxz+P22*solid.sxy+P32*solid.sz dans le repére du cristal
. . ) composant z de la contrainte

contrainte projetée sur le
taull SCX+SCXY+SCXZ+SCYX+Scy+scyz systeme de glissement [111]

(110)

contrainte projetée sur le
taul2 SCX+SCXY+SCXZ+SCZX+SCZY+SCZ systeme dﬁl%lils)sement (111]

contrainte projetée sur le
taul3 SCYX+SCy+SCYyZ+SCZX+SCZy+SCZ systeme d((aogjlll:il.sisemem (111]
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tau2l

SCX-SCXY-SCXZ-SCYX+SCy+SCyz

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [-111

(-110)

tau22

SCX-SCXY-SCXZ-SCZX+SCzZy+SCzZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [-111

(-101)

tau23

-SCYX+SCY+SCYZ-SCZX+SCZy+SCZ

contrainte projetée sur le

systéme de glissement [-111

(011)

tau3l

SCX-SCXY+SCXZ-SCYX+SCY-SCyZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [1-11

(1-10)

tau32

SCX-SCXY+SCXZ+SCZX-SCZY+SCZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [1-11

(101)

tau33

-SCYX+SCY-SCYZ+SCZX-SCZYy+SCZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [1-11

(0-11)

tau4l

SCX+SCXY-SCXZ+SCYX+SCYy-SCyzZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [11-1

(110)

tau4?2

SCX+SCXY-SCXZ-SCZX-SCZY+SCZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [11-1

(10-1)

tau43

SCYX+SCY-SCYZ-SCZX-SCZY+SCZ

contrainte projetée sur le

systeme de glissement [11-1

(01-1)

Taueffll

max(taull-A*sgrt(max(N11,0)),0)

contrainte efficace sur le
systeme de glissement [111
(110)

Taueff12

max(taull-A*sqgrt(max(N12,0)),0)

contrainte efficace sur le
systeme de glissement [111
(101)

Taueffl3

max(taull-A*sqgrt(max(N13,0)),0)

contrainte efficace sur le
systeme de glissement [111
(011)

Taueff21

max(taull-A*sqgrt(max(N21,0)),0)

contrainte efficace sur le

systéme de glissement [-111

(-110)

Taueff22

max(taull-A*sgrt(max(N22,0)),0)

contrainte efficace sur le

systéme de glissement [-111

(-101)

Taueff23

max(taull-A*sqgrt(max(N23,0)),0)

contrainte efficace sur le

systeme de glissement [-111

(011)

Taueff31

max(taull-A*sqgrt(max(N31,0)),0)

contrainte efficace sur le

systeme de glissement [1-11

(1-10)

Taueff32

max(taull-A*sqgrt(max(N32,0)),0)

contrainte efficace sur le

systeme de glissement [1-11

(101)

Taueff33

max(taull-A*sqgrt(max(N33,0)),0)

contrainte efficace sur le

systeme de glissement [1-11

(0-11)

Taueff41

max(taull-A*sqgrt(max(N41,0)),0)

contrainte efficace sur le

systeme de glissement [11-1

(110)
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contrainte efficace sur le

Taueff42 max(taul1-A*sqrt(max(N42,0)),0) systeme d?]-%liiiement [11-1]

contrainte efficace sur le

Taueff43 max(taul1-A*sqrt(max(N43,0)),0) systeme d?O%l-“i?ement [11-1]

La construction de se modeéle n’est pas fini. tirécessaire encore de déterminer les
densités de dislocations de chaque systeme deemksg ainsi que les déformations
plastiques. Cela se fait avec un module de résolutiéquations différentielles comme pour
les autres modele mais ayant 12 composante pout N2 epoure,. Les déformations
plastiques sont ensuite transformé pour avoir leaosdonnées dans le repere de I'échantillon
et la relaxation plastique est intégrée au caleslabntraintes du module « solid mechanics »
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Annexe 2 : Construction du modele « évolution continue » basé sur les
données du professeur Kakimoto.

Afin de faciliter la construction du modéle, leags seront décrites selon la logique
de la construction de la simulation Comsol.

Global Definition :

Dans cette section, seules les cartes de tempEsaint entrées :

fonction Description

data source : file
) _ data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation 1 ] o
function name : TempO / position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

data source : file
) . data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation 2 ) o
function name : Temp1l / position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

data source : file

) . data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation n

function name : Tempn / position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

Model :

Dans cette section I'intégralité de la constructio modéle est décrite :

Géométrie :
Nom de I'objet Définition
geometry entity : rectangle
width : 0.053
base : corner
x=y=0
Définitions :
nom de la Expression Zone
variable P d’application
K 3,1.10°[m/N] entire model
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b0 8,6.10" [m/s] entire model
Q 2,17 [eV] entire model
kb 8,617.1C [eV/K] entire model
m 11 entire model
b 3,8.10" entire model
A 4.3 entire model
Taueff max(solid.mises/sqrt(3)-A*sgrt(max(N,1)),0) entiredel
Z Temp; * [(%+ 15— i) * (t > @i=3)+wo z) * WO) " (t iz =wo ;) . WO)
Temptot =0 ‘ 2i— 1) * w0 Qi+ 1) * w0 entire model
(o) e BT (LD w0
w0 2 2
sol flc2hs(1983-Temptot,2) entire model
Matériels :
nom du S Zone
matériau Valeurs utiles : d’application
a=4,151FK™ _
- domains :
Silicon E=131.18Pa L
v=0.27

Solid mechanics :

Ici est décrit comment le module « solid mechawnide Comsol est modifié afin de

répondre a nos attentes.

Nom des Description Visualisation des zones
propriétés P d’'application

solid domains : tous
mechanics dicretization quintic
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Linear Elastic Material Model
domains : tous

solid model : isotropic

linear elastic E = 131e9*s0l+100 Pa
material v, p, a from materials
model modification des équations
poursolid.eelllrajouter—ER
poursolid.eell3rajouter-ERZ
poursolid.eel22rajouter-EPHI
poursolid.eel33rajouter-ERZ .
Linear Elastic Material Mode® Thermal Expansion
thermal domains : tous
expansion T = Temptot
Tref = 1685 K
axial axial symmetry
symmetry boundaries : 1
free
free

boundaries : 2;3;4
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fixed_point

Point—> Fixed Constraint

point : 1

PDE :

Ici est décrit comment le module « PDE » de Coresbmodifié afin de répondre a

nos attentes.

Nom des . Visualisation des zones
s Description ) L
propriétés d’application
discretization : quintic
domains : tous
PDE Field name u2
number of dependent variables : 5
Dependent variables : N, ER, EPHI, EZ, ERZ
K * kO * exp(—Q/kb/Temptot) * Taueff*(m + 1) 00 0 O
—0.5 # b * kO * exp(—Q/kb/Temptot) * Taueff*(m) * sqrt(3)/solid. mises * solid.sdevr 0 0 0 0
a = | —0.5# b * kO * exp(—Q/kb/Temptot) * Taueff*(m) * sqrt(3)/solid. mises * solid.sdevphi 0 0 0 0
—0.5 # b * kO * exp(—Q/kb/Temptot) * Taueff*(m) * sqrt(3)/solid. mises * solid.sdevz 0 0 0 0
o —0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temptot) * Taueff*(m) * sqrt(3)/solid. mises * solid.sdevrz 0 0 0 0
c0(feff|0|ent 1000 0
orm 0100 0
da=|0 01 0 0
00010
00001
coefficient : 0
o initial value for N : 10000
initial value o
autres initial values 0
Mesh
Nom Description Zone d’applicatior
Mapped-> distribution
number of elements : 30
horizontal Mapped-> distribution boundaries : 1;4
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explicite distribution
range(0,5e-4,0.045) range(0.0452,2e-4,0.0498) (arfe5e-3,0.077)

La seconde partie n'est pas toujours a la mémei@osAinsi il faut
vérifier sur quelle hauteur va agir la variableotoslors du pas de
résolution (ici de 0.045 a 0.05).

Study 1 :

Configuration de la résolution du modele au premas de temps :

Nom Description
stepl : stationary Physics selection : seulement Solid Mechanics
step 2 : time Physics selection : Solid mechanics et PDE
depedant Time : dépend du nombre de carte de temperatwegpivites et du pas de temps
Dependant Initial value of Variables solved for :
var?ables 1 Method : intial expression
Solution : Zero
Initial value of Variables solved for :
Dependant Method : solution
variables 2 Solution : solver 1
Time : automatic
relative tolerance : 0.01
Time dependant Method : BDF
solver 1 steps taken by solver : free
initial step : 0.001
maximum step : 1
Study n :

Configuration de la résolution du modeéle au éni@aede temps :

Nom Description
step 1 : time Physics selection : Solid mechanics et PDE
depedant Time : depend du nombre de carte de temperatwegpivites et du pas de temps
Dependant Initiale value of Variables solved for :
var?ables 1 Method : intial expression
Solution : Zero

Initiale value of Variables solved for :

Dependant

Method : solution
variables 2 Solution : solver rtt (celui du pas de temps precedent)
Time : automatic

relative tolerance : 0.01

Time dependant Method : BDF

solver 1 steps taken by solver : free

initial step : 0.001
maximum step : 1
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Annexe 3 : Construction du modéle « pas a pas » basé sur les données
du professeur Kakimoto.

Afin de faciliter la construction du modéle, leags seront décrites selon la logique
de la construction de la simulation Comsol.

Global Definition :

Dans cette section, seules les cartes de tempEsaint entrées :

fonction Déscription

data source : file
) _ data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation 1 ] S
function name : Temp position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

data source : file
) . data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation 2 ) o
function name : Temy position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

data source : file

) . data format : spreadsheet / number of arguments : 2
interpolation n

function name : Temy' position in file : 1

cocher Usespace coordinates as arguments

Model :

Dans cette section I'intégralité de la constructio modéle est décrite :

Géométrie :

Nom de

L Définition Visualisation
I'objet
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geometry entity : polygone

Type : solid
ingot f e .
coordonnée : faire des boucles passant toujouregar
points bas du lingot et en mettant a chaque bauwte
interface de plus.
Définitions :
nom de la
: . Zone
variable ou de Expression , o
PoDé d'application
opérateur
K 3,1.10*[m/N] entire model
b0 8,6.10% [m/s] entire model
Q 2,17 [eV] entire model
kb 8,617.10 [eV/K] entire model
m 11 entire model
10
b 3,8.10 entire model
A 4.3 entire model
Taueffl max(solid1.mises/sqrt(3)-A*sqrt(max(N1,1)),0) eatmodel
Taueff2 max(solid2.mises/sqrt(3)-A*sqrt(max(N2,1)),0) eatmodel
Taueff3 max(solid3.mises/sqrt(3)-A*sqrt(max(N3,1)),0) eatmodel
linear extrusion
operator name : linextl
geometric entity level : boundary
] selection : manuel (I'interface solide/liquide aspondant au pas de
source vertex 1le point de gauche de cette interface
source vertex 2 : le point de droite de cette fater
destination vertex 1le point juste au dessus de source vertex 1
destination vertex 2 : le point juste au dessusodece vertex 2
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linext2

linear extrusion
operator name : linext2
geometric entity level : boundary

selection : manuel (I'interface solide/liquide @spondant au pas de
temps n+1)

source vertex 1le point de gauche de cette interface
source vertex 2 : le point de droite de cette fater

destination vertex 1le point juste au dessus de source vertex 1
destination vertex 2 : le point juste au dessusadece vertex 2

linext3

linear extrusion
operator name : linext3
geometric entity level : boundary

selection : manuel (I'interface solide/liquide @spondant au pas de
temps n-1)

source vertex 1le point de gauche de cette interface
source vertex 2 : le point de droite de cette fater

destination vertex 1le point juste au dessus de source vertex 1

destination vertex 2 : le point juste au dessusadiece vertex 2

Matériels :

nom du
matériau

Valeurs utiles :

Zone

d’application

Silicon

o=4,151FK*
E=131.18Pa
v=0.27

domains :

tous

Ici est décrit comment les modules « solid meatsmniet « PDE » de Comsol sont
modifiés afin de répondre a nos attentes.

Solid mechanics 1 :

Visualisation des zones

Nom_ fje,s Description , o

propriétés d’'application
solid domains:1an

mechanics discretization : quintic
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Linear Elastic Material Model
domains:1an

solid model : isotropic

linear elastic E from materials
material VP
model modification des équations
poursolidl.eelllrajoute—ER1
poursolidl.eell3ajouter—ERZ1
poursolidl.eel22Zajouter—-EPHI1
poursolidl.eel33¥ajouter—ERZ1
Linear Elastic Material ModeP Thermal Expansion
thermal domains:lan
expansion T=Temp
Tref = 1685 K
axial axial symmetr
symmetry y y
free free
Point-> prescribed displacement
fixed_point point - 1
cocher prescribed in z direction
wo=0
PDE 1.
Nom des D - Visualisation des zones
o escription , .
proprietes d’application
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discretization : quintic

domains:1an

PDE Field name u2
number of dependent variables : 5
Dependent variables : N1, ER1, EPHI1, EZ1, ERZ1
K # kO * exp(—Q/kb/Temp,,) * Taueff1*(m + 1) 00 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,) * Taueff1*(m) * sqrt(3)/solid1. mises * solidl.sdevr 0 0 0 O
a=| —0.5*b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,) * Taueff1”(m) * sqrt(3)/solid1. mises * solid1l.sdevphi 0 0 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,) * Taueff1*(m) * sqrt(3)/solid1. mises * solidl.sdevz 0 0 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,) * Taueff1~(m) * sqrt(3)/solid1. mises * solidl.sdevrz 0 0 0 O
coefficient
f 100 00
orm 01000
da=[0 0 1 0 0
00010
00001
coefficient : 0
Si tout premier pas de temps :
domain: 1
initiale value for N1 : 10000
autres initiale values 0
initial Sinon :
valuel domains: 1 an-1
initiale value for N1 : N3
initiale value for ER1 : ER3
initiale value for EPHIL : EPHI3
initiale value for EZ1 : EZ3
initiale value for ERZ1 ERZ3
Si tout premier pas de temps :
domain : aucun
Sinon :
initial domains : n
value2

initiale value for N1 : linext3(N3)
initiale value for ER1 : linext3(ER3)
initiale value for EPHIL : linext3(EPHI3)
initiale value for EZ1 : linext3(EZ3)
initiale value for ERZ1 linext3(ERZ3)

Solid mechanics 2 :

Nom des
propriétés

Description

Visualisation des zones
d’'application
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solid
mechanics

domains : 1 an+1

discretization : quintic

linear elastic
material
model

Linear Elastic Material Model
domains: 1an+l
solid model : isotropic
E, v, p, a from materials

modification des équations
poursolid2.eelllrajouter—ER2
poursolid2.eell3ajouter-ERZ2
poursolid2.eel22ajouter—EPHI2
poursolid2.eel33ajouter-ERZ2

thermal
expansion

Linear Elastic Material ModeP Thermal Expansion
domains: 1 an+l
T=Temp
Tref = 1685 K

axial
symmetry

axial symmetry

free

free

fixed_point

Point-> prescribed displacement
point : 1

cocher prescribed in z direction
Wy =0
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PDE 2:

Nom des Visualisation des zones

propriétés Description d’'application

discretization : quintic
domains: 1 an+l
PDE Field name u3
number of dependent variables : 5
Dependent variables : N2, ER2, EPHI2, EZ2, ERZ2

K * k0 * exp(—Q/kb/Temp,,, ) * Taueff2*(m + 1)
—0.5 # b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,, ) * Taueff2*(m) * sqrt(3)/solid2. mises * solid2. sdevr
a=| —0.5#*b * k0 * exp(—Q/kb/Temp, ;) * Taueff2”*(m) * sqrt(3)/solid2. mises * solid2. sdevphi
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,; ) * Taueff2”(m) * sqrt(3)/solid2. mises * solid2. sdevz
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp, ;) * Taueff2”(m) * sqrt(3)/solid2. mises * solid2.sdevrz

00 00O
1
0
0
0

oS o oo o
oS o oo o
oo oo o
oo oo o

coefficient
form

da =

o oo
(=3 = )

0
0
0
1

[N )

coefficient : 0

domains:1an

o initiale value for N2 : N1
initial initiale value for ER2 : ER1
valuel initiale value for EPHI2 : EPHI1
initiale value for EZ2 : EZ1
initiale value for ERZ2 ERZ1

domains : n+1

o initiale value for N2 : linext1(N1)
initial initiale value for ER2 : linext1(ER1)
value2 initiale value for EPHI2 : linext1(EPHI1)
initiale value for EZ2 : linext1(EZ1)
initiale value for ERZ2 linext1(ERZ1)

Solid mechanics 3 :
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Nom des
propriétés

Description

Visualisation des zones
d’'application

solid
mechanics

domains : 1 a n+2

discretization : quintic

linear elastic
material
model

Linear Elastic Material Model
domains : 1 & n+2
solid model : isotropic
E, v, p, a from materials

modification des équations
poursolid3.eelllrajouter-ER3
poursolid3.eell3ajouter-ERZ3
poursolid3.eel22ajouter—EPHI3
poursolid3.eel33¥ajouter—-ERZ3

thermal
expansion

Linear Elastic Material Mode® Thermal Expansion
domains : 1 a n+2
T =Temp2
Tref = 1685 K

axial
symmetry

axial symmetry

free

free
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Point-> prescribed displacement

i . oint: 1
fixed_point b
cocher prescribed in z direction
wo=0
PDE 3:
Nom . Visualisation zon
° .qe,s Description sua'sa 0 d_es ones
proprietes d’application
discretization : quintic
domains : 1 a n+2
PDE Field name u4
number of dependent variables : 5
Dependent variables : N3, ER3, EPHI3, EZ3, ERZ3
a=
K * k0 * exp(—Q/kb/Temp,,,) * Taueff3*(m + 1) 00 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,,,) * Taueff3”(m) * sqrt(3)/solid3. mises * solid3.sdevr 0 0 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,,,) * Taueff3*(m) * sqrt(3)/solid3. mises * solid3.sdevphi 0 0 0 O
—0.5 * b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,,,) * Taueff3”(m) * sqrt(3)/solid3. mises * solid3.sdevz 0 0 0 O
coefficient —0.5 b * kO * exp(—Q/kb/Temp,,,,) * Taueff3”(m) * sqrt(3)/solid3. mises * solid3.sdevrz 0 0 0 0
form 100 00
01000
da=|0 0 1 0 0
00010
00001
coefficient : 0
domains: 1 an+l
o initiale value for N3 : N2
initial initiale value for ER3 : ER2
valuel

initiale value for EPHI3 : EPHI2
initiale value for EZ3 : EZ2
initiale value for ERZ3 ERZ2
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domains : n+2

initiale value for N3 : linext2(N2)

initial initiale value for ER3 : linext2(ER2)
value2 initiale value for EPHI3 : linext2(EPHI2)
initiale value for EZ3 : linext2(EZ2)
initiale value for ERZ3 linext2(ERZ2)
Mesh
Nom Description Zone d'applicatior
) ) Free triangular> size )
premier solide domaine : 1

predefine : normal

Free triangular> distribution boundaries : touted

predefine : fixed number of elements Ies. inte'rfapes
number of elements : 2 solide/liquide

les interfaces

Study :

Configuration de la résolution du modélepaamier pas de temps

Nom Description

stepl : stationary Physics selection : seulement Solid Mechanics 1
step 2 : time Physics selection : Solid mechanics 1 et PDE 1
dependant time : un pas de temps
step 3 : time Physics selection : Solid mechanics 2 et PDE 2
dependant 2 time : un pas de temps
step 4 : time Physics selection : Solid mechanics 3 et PDE 3
dependant 3 time : un pas de temps
Dependant Initiale value of Vgriables so'lved for :
variables 1 Method : intial expression

Solution : Zero

Initiale value of Variales solved for :
Dependant Method : initial expression
variables 2 Solution : solver 1

use : automatic

Initiale value of Variables solved for :
Dependant Method : initial expression
variables 3 Solution : solver 1

use : automatic
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Dependant
variables 4

Initiale value of Variables solved for :
Method : initial expression
Solution : solver 1
use : automatic

Time dependant

relative tolerance : 0.01
Method : BDF

solver 1 steps taken by solver : free
initial step : 0.001
maximum step : 1
Study n :
Configuration de la résolution du modele au éni@asede temps :
Nom Description
step 1:time Physics selection : Solid mechanics 1 et PDE 1
depedant 1 .
time : un pas de temps
step 2 : time Physics selection : Solid mechanics 2 et PDE 2
depedant 2 o
time : un pas de temps
step 3 : time Physics selection : Solid mechanics 3 et PDE 3
depedant 3 o
time : un pas de temps
Dependant Initiale value of Variables solved for :
variables 2 Method : initial expression
Solution :solveur du pas de temps précédent
use : automatic
Dependant Initiale value of Variables solved for :
variables 3 Method : initial expression
Solution :solveur de ce pas de temps
use : automatic
Dependant Initiale value of Variables solved for :
variables 4 Method : initial expression

Solution :solveur de ce pas de temps
use : automatic

Time dependant
solver 1

relative tolerance : 0.01
Method : BDF

steps taken by solver : free
initial step : 0.001
maximum step : 1
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Annexe 4 : Construction du modele traitant de

I'attachement/détachement du lingot de silicium sur un creuset en
silice pour les deux configurations (coin et face).

Afin de faciliter la construction du modéle, lea@s seront décrites selon la logique
de la construction de la simulation Comsol.

Global Definition :

Dans cette section, seuls les paramétres perrhattanmodification facile de la
géométrie sont entrés :

Nom du parameétre Valeur Déscription
ingot_side 10 cm Taille des cotés du lingot
ingot_height 10 cm Hauteur du lingot
crucible _width lcm Epaisseur du creuset
attachment_length lcm Longueur de la zone d’attachement (verticaigjne
attachment_width lcm Largeur de la zone d’attachement (horizontalejn
Model :

Dans cette section I'intégralité de la constructio modéle est décrite :

Géométrie :
N,O”? de Définition Visualisation
I'objet
geometry entity : block |
) width = depth = ingot_side/2
ingot . ) ]
height = ingot_height
corner:x=y=z=0 =
N
\ S
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att_ingot

(attachement
dans le coin)

geometry entity : polygon
X : ingot_side/2 ingot_side/2 ingot_side/2

y :ingot_side/2 (ingot_side-attachment_width)/2

(ingot_side-attachment_width)/2

Z : ingot_heightattachment_length
ingot_height-attachment_length ingot_height

att_ingot

(attachement
sur la face)

geometry entity : polygon
X : ingot_side/2 ingot_side/2 ingot_side/2
y : 0 attachment_width/2 attachment_width/2

z : ingot_heightattachment_length
ingot_height-attachment_length ingot_height

Jint_ingotl

(attachement
dans le coin)

geometry entity : block
width = attachment_length/2*0.8
depth = attachement_width*2*0.8
height = attachment_length*0.8

corner : X = ingot_side/2
y = ingot_side/2-attachment_width*2*0.8
z = ingot_height-2.8*attachment_length/2

rotation : 90°

Jint_ingotl

(attachement
sur la face)

geometry entity : block
width = attachment_length/2*0.8
depth = attachement_width*2 *0.8
height = attachment_length*0.8

corner : X = ingot_side/2*0.8
y=0
z = ingot_height-2.8*attachment_length/2

rotation : 90°
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geometry entity : block
width = attachment_length/2
depth = attachement_width*2

Jint_ingot2
(attachement height = attachment_length
dans le coin) corner : x = (ingot_sidattachment_length)/2
y = ingot_side/2-attachment_width*2 || \
z = ingot_height-3*attachment_length/2 L/" \
. R =
rotation : 90° \.“\//w e
geometry entity : block
width = attachment_length/2 | -
— 1 *
Jint_ingot2 depth = attachement_width*2 ‘
(attachement height = attachment_length
sur la face) corner : x = (ingot_sidattachment_length)/2 | '
y=0 |t = |
z = ingot_height-3*attachment_length/2 . /\ \)\
rotation : 90° o
geometry entity : block
width = attachment_length/2*1.2
- 1 *)%
Jint_ingot3 depth = attachement_width*2*1.2
i T *
(attachement height = attachment_length*1.2

dans le coin)

corner : X = ingot_side2
y = ingot_side/2-attachment_width*2*1.2
z = ingot_height-3.2*attachment_length/2

rotation : 90°

geometry entity : block
width = attachment_length/2*1.2
depth = attachement_width*2*1.2

Jint_ingot3
(attachement height = attachment_length*1.2
sur la face) corner :x = ingot_side/2
y=0 ‘| LARN |
z = ingot_height-3.2*attachment_length/2 . < \\J
rotation : 90° \ ==
geometry entity : block
width = depth = ingot_side
sim_8 height = ingot_height

corner:x=y=z=0

rotation : 45°




difl

geometry entity : difference
object to add ingot ; Jint_ingot ; Jint_ingot2 ; Jint_ingot3

object to substractsim_8

sol_ingot

geometry entity : convert to solid

input object difl ; att_ingot

crucible

geometry entity : hexahedron

X : (1) ingot_side/2 (2) ingot_side/2+crucible_wviidt
(3) ingot_side/2+crucible_width (4) ingot_side/2
(5) ingot_side/2 (6)ngot_side/2+crucible_width
(7) ingot_side/2+crucible_width (8) ingot_side/2

y : (1) 0 (2) 0 (3) ingot_side/2+crucible_width (Apot_side/2
(5) 0 (6) 0 (7) ingot_side/2+crucible_width (8) atgside/2

z:(1)0(2) 0 (3) 0 (4) 0 (5) ingot_height (6at_height
(7) ingot_height (8) ingot_height

att_crucible

(attachement
dans le coin)

geometry entity : polygon
X : ingot_side/2 ingot_side/2 ingot_side/2
y :ingot_side/2 (ingot_side-attachment_width)/2
(ingot_side-attachment_width)/2

Z : ingot_heightattachment_length
ingot_height-attachment_length ingot_height

att_crucible

(attachement
sur la face)

geometry entity : polygon
X : ingot_side/2 ingot_side/2 ingot_side/2
y : 0 attachment_width/2 attachment_width/2

Z : ingot_heightattachment_length
ingot_height-attachment_length ingot_height
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Jint_cruciblel

(attachement
dans le coin)

geometry entity : hexahedron

X : (1) ingot_side/2 (2ngot_side/2+attachment_length/2*0.§
(3) ingot_side/2+attachment_length/2*0.8 (4) ingide/2
(5) ingot_side/2 (6) ingot_side/2+attachment_lefjth.8
(7) ingot_side/2+attachment_length/2*0.8 (8) ingide/2

y : (1) ingot_side/2*attachment_width*0.8
(2) ingot_side/2*attachment_width*0.8
(3) (ingot_side+attachment_width)/2 (4) ingot_sitle/
(5) ingot_side/2-2*attachment_width*0.8
(6) ingot_side/2*attachment_width*0.8
(7) (ingot_side+attachment_width)/2 (8) ingot_sitle/

z: (1) ingot_heigh®.8*attachment_length/2
(2) ingot_height2.8*attachment_length/2
(3) ingot_height2.8*attachment_length/2
(4) ingot_height2.8*attachment_length/2
(5) ingot_height-attachment_length122
(6) ingot_heightattachment_length/2*1.2
(7) ingot_heightattachment_length/2*1.2
(8) ingot_height-attachment_length/2*1.2

Jint_cruciblel

(attachement
sur la face)

geometry entity : block
width = attachment_length/2*0.8
depth = attachement_width*2*0.8
height = attachment_length*0.8

corner : X = ingot_side/2+attachment_width/2*0.8
y=0
z = ingot_height-2.8*attachment_length/2

rotation : 90°

Jint_crucible2

(attachement
dans le coin)

geometry entity : hexahedron

x : (1) ingot_side/2 (2) (ingot_side+attachment_length)/2
(3) (ingot_side+attachment_length)/2 (4) ingot_Aide
(5) ingot_side/2 (6) (ingot_side+attachment_len@th)
(7) (ingot_side+attachment_length)/2 (8) ingot_Aide

y : (1) ingot_side/2*attachment_width
(2) ingot_side/2*attachment_width
(3) (ingot_side+attachment_width)/2 (4) ingot_sitle/
(5) ingot_side/2-2*attachment_width
(6) ingot_side/2*attachment_width
(7) (ingot_side+attachment_width)/2 (8) ingot_sitle/

z : (1) ingot_heighB*attachment_length/2
(2) ingot_height-3*tachment_length/2
(3) ingot_height3*attachment_length/2
(4) ingot_height3*attachment_length/2

(5) ingot_height-attachment_length/2
(6) ingot_heightattachment_length/2
(7) ingot_heightattachment_length/2

(8) ingot_height-attachment_length/2
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geometry entity : block
width = attachment_length/2

Jint_crucible2 depth = attachement_width*2

height = attachment_length

(attachement
sur la face) corner : X = ingot_side/2+attachment_width/2 sl ‘\ (l
y= 0 / =
z = ingot_height-3*attachment_length/2 ’ / ELJ

rotation : 90° |

geometry entity : hexahedron

X : (1) ingot_side/2 (2) ingot_side/2+attachmenighi/2*1.2
(3) ingot_side/2+attachment_length/2*1.2 (4) ingide/2
(5) ingot_side/2 (6) ingot_side/2+attachment_lefRjth 2
(7) ingot_side/2+attachment_length/2*1.2 (8) ingide/2

y : (1) ingot_side/2-2*attachment_width*1.2
(2) ingot_side/2*attachment_width*1.2
(3) (ingot_side+attachment_width)/2 (4) ingot_sitle/
(5) ingot_side/2*attachment_width*1.2
(attachement (6) ingot_side/2*attachment_width*1.2
dans le coin) (7) (ingot_side+attachment_width)/2 (8) ingot_sitle/

Jint_crucible3

z: (1) ingot_heighB.2*attachment_length/2
(2) ingot_height-3.2*attachment_length/2
(3) ingot_height3.2*attachment_length/2
(4) ingot_height3.2*attachment_length/2
(5) ingot_heightattachment_length/2*0.8
(6) ingot_heightattachment_length/2*0.8
(7) ingot_heightattachment_length/2*0.8
(8) ingot_height-attachment_length/2*0.8

geometry entity : block
width = attachment_length/2*1.2
depth = attachement_width*2*1.2

Jint_crucible3

(attachement height = attachment_length*1.2

sur la face) corner : X = ingot_side/2+attachment_width/2*1.2
y=0
z = ingot_height-3.2*attachment_length/2

rotation : 90°

geometry entity : block

) width = depth = ingot_side/2+crucible_width
bottom_crucib
le height = crucible_width

corner:x=y =0
Z = - crucible_width
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sim_8_crucibl

geometry entity : block
width = depth = ingot_side
height = crucible_width

€ corner:x=y=20
Z = - crucible_width
rotation : 45°
geometry entity : difference
dif2 object to add bottom_crucible
object to substractsim_8_crucible
geometry entity : convert to solid
sol_crucible input object crucible ; att_crucible ; Jint_cruciblel ;
Jint_crucible2; Jint_crucible3; dif2
finalize
. finalization method : form an assembly
in
check box create pairs
pair type : identity pair
Définitions :
nom de la
variable ou de Expression Zone d'application
la fonction
Nx 1 boundaries :
(attachement 1 38,43,48
dans le coin) 20:30:31
Ny boundaries :
(attachement -1 10:14:18:39-44-49
dans le coin) T
Nz 1 boundaries :
11;15;19;40;45;50
(attachement 1
dans le coin) 12;16;20;41;46;51
NX 1 boundaries :
38;43;48
(attachement 1
sur la face) 29;30;31
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Ny

boundaries :
1
(Z‘Sf‘fahfargg)m 25:26:27:42;47:52
Nz 1 boundaries :
(attachement 10;13;16;40;45;50
sur la face) L 19;21;23;41;46;51
Integration 1 boundaries :
(attachement operator name : intop1 18:19:20:29;48:49
sur le coin) ;50;51
Integration 2 boundaries :
(attachement operator name : intop?2 14;15;16;30;43;44
sur le coin) ;45;46
Integration 3 boundaries :
(attachement operator name : intop3 10;11;12;31;38;39
sur le coin) ;40;41
Integration 1 boundaries :
(attachement operator name : intop1 16;19;25;29;48;50
sur la face) ;51;52
Integration 2 boundaries :
(attachement operator name : intop?2 13;21;26;30;43;45
sur la face) ;46;47
Integration 3 boundaries :
(attachement operator name : intop3 10:23:27:31;38:40
sur la face) ;41;42
-[min(abs(ts.SI11),Scrss)*sign(ts.SI11)*Nx
+ts.S112*Ny+ts.SI13*Nz]*uz-
Tdudz [ts.SI12*Nx+min(abs(ts.SI22),Scrss)*sign(ts.SI22)*N entire model
+ts.S123*Nz]*vZ-
[ts.SI13*Nx+ts.SI23*Ny+min(abs(ts.SI33),Scrss)*sitmSI33)*Nz]*wZ
J1 intop1(8*(ts.Ws*Nz+Tdudz)) entire model
J2 intop2(8*(ts.Ws*Nz+Tdudz)) entire model
J3 intop3(8*(ts.Ws*Nz+Tdudz)) entire model
Eadh 0.709 [J/m"2] entire model
Wadh Eadh*0.8*8*attachment_width entire model
pair name : apl
Identity pair Pair type : Identity pair
(zfjt?f;]fearzg;t Source boundaries : 57;58;59;60
Destination boundaries : 17;18;20;22
pair name : apl
Identity pair Pair type : Identity pair
(zltjt?f;?argg)m Source boundaries : 57;58;59;60
Destination boundaries : 21;22;23;24
Matériels :
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nom du — , .
matériau Valeurs utiles : Zone d'application
o=4,151F0K"
N E=131.16Pa domains :
Silicon
v=0.27 6,7,8;9
Scrss = 1,59.1Pa]
a=0,55.10K™
N E=78,7.18Pa domains :
Silica
v=0.18 1;2;3;4;5
Scrss = 5000.fqPa]

Thermal stress :

Ici est décrit comme le module « thermal streds £omsol est modifié afin de
répondre a nos attentes.

Nom des
propriétés

Description

Visualisation des zones
d’application

thermal linear

Thermal Linear Elastic
domains : tous
solid model : isotropic

E, v, p, a from materials

elastic Tref = 1685 K
modification équation de ts.Ws
ts.S|, € min(abs(ts.S),Scrss)*sign(ts.$)
Symmetry
symmetry boundaries : 1;2;6;25;26;27;28;34;35;42;47;52 (coin

boundaries : 1;2;6;9;12;15;28;34;35;39;44,49 (face)
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free

free
boundaries : 3;4;5;8;9;13;17;32;33;36;37;53;54,;69®in)
boundaries : 3;4;5;8;11;14,;24,32;33,;36;37;53;546%face)

thermal
insulation

thermal insulation

boundaries : 1;2;3;5;6;9;13;17;25;26;27;28;32;38383#2;47;
52;53;54;55;56 (coin)

boundaries : 1;2;3;5;6;8;9;11;12;14;15;28;32;33358439;44;49 ;
53;54;55;56 (face)

Temp_top

Temperature

To=1685 K
boundaries : 8;37 (coin)
boundaries : 24;37 (face)

Temp_bot

Temperature
To = Thot
boundaries : 4;7;36 (coin)
boundaries : 4;7;36(face)

199




attachment Pair-> Continuity
(attachement ir selection identi .
dans le coin) pair selection identity pair
\
attachment Pair-> Continuity
(attachement . L . .
sur la face) pair selection indentity pair
a)"/
|
|
“L
] . Point-> Fixed Constraint
fixed_point )
point : 1 “
|
Mesh :
Nom Description Zone d’'application

Free Tetrahedral ]
) ] domains : 2;4
size : finer

global_mesh

Free Tetrahedral )
) edges : 26;27;28;32;111;112;113;117 (coin
attachment_mesh size : custom

) ) edges : 19;31;32;36;108;116;117;121 (face)
maximum element size : 0.0002

Study :

Configuration de la résolution du modele :
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Nom

Description

parametric

stationnary solve> parametric
parameter names : Thot

parameter values : range(1684;-2;1000)

stop condition

parametric> stop condition
Stop expression : mod1.Wadh+0.015-mod1.J3
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Annexe 5 : Construction du modele traitant de

I'attachement/détachement du lingot de GaSb sur un creuset en silice.

Afin de faciliter la construction du modéle, leags seront décrites selon la logique
de la construction de la simulation Comsol.

Global Definition :

Dans cette section, seuls les paramétres perrhattarmodification facile de la
géomeétrie sont entreés :

Nom du paramétre Valeur Déscription
ing_radius 5,5 mm Rayon du lingot
ing_height 30 mm Hauteur du lingot
cru_width 2 mm Epaisseur du creuset
att_length 0,43 mm Longueur de la zone d’attachement
Model :

Dans cette section I'intégralité de la construttior modéle est décrite :

Géométrie :

Nom de I'objet Définition Visualisation

geometry entity : polygon
ingot x =0 0ing_radius ing_radius ing_radius

y = 0 ing_height ing_height ing_height-att_length O

geometry entity : Bézier polygone

X = ing_radius ing_radius-att_length/2*0.8 ing_resdi

o att_length/2*0.8 ing_radius

Jint_ingotl ) ] ) ]

y = ing_height-att_length/2*1.2 ing_height-att_l&mg*1.2
ing_height-2.8*att_length/2 ing_height-2.8*a&ngth/2

open curve
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geometry entity : Bézier polygone

X = ing_radius ing_radius-att_length/2 ing_raditts{angth/2

o ing_radius
Jint_ingot2 ) ) ) )
y = ing_height-att_length/2 ing_height-att_length/2
ing_height-3*att_length/2 ing_height-3*att_lehgt
open curve
geometry entity : Bézier polygone
X = ing_radius ing_radius-att_length/2*1.2 ing_resdi
o att_length/2*1.2 ing_radius
Jint_ingot3 ) ] ) ]
y = ing_height-att_length/2*0.8 ing_height-att_l&mg*0.8
ing_height-3.2*att_length/2 ing_height-3.2*aéngth/2
open curve
) geometry entity : convert to solid
sol_ingot . o o o o
input object ingot ; Jint_ingotl ; Jint_ingot2 ; Jint_ingot3
geometry entity : polygon
crucible X = ing_radius ing_radius ing_radius ing_radius+evigth

ing_radius+cru_width

y = 0 ing_height-att_length ing_height ing_height O

bottom_crucible

geometry entity : rectangle
width = ing_radius+cru_width
height = cru_width
base : corner
r=0
Z = - cru_width
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Jint_cruciblel

geometry entity : Bézier polygone

X = ing_radius ing_radius+att_length/2*0.8
ing_radius+att_length/2*0.8 ing_radius

y = ing_height-att_length/2*1.2 ing_height-att_l&#mg@*1.2
ing_height-2.8*att_length/2 ing_height-2.8*a&ngth/2

open curve

Jint_crucible2

geometry entity : Bézier polygone

X = ing_radius ing_radius+att_length/2
ing_radius+att_length/2 ing_radius

y = ing_height-att_length/2 ing_height-att_length/2
ing_height-3*att_length/2 ing_height-3*att_lehgt

open curve

Jint_crucible3

geometry entity : Bézier polygone

X = ing_radius ing_radius+att_length/2*1.2
ing_radius+att_length/2*1.2 ing_radius

y = ing_height-att_length/2*0.8 ing_height-att_l&mg*0.8
ing_height-3.2*att_length/2 ing_height-3.2*a&ngth/2

open curve

geometry entity : convert to solid

sol_crucible input object crucible ;bottom_crucible ; Jint_cruciblel ;
Jint_crucible2; Jint_crucible3
finalize
. finalization method : form an assembly
in
check box create pairs
pair type : identity pair
Définitions :
nom de la . ; L
variable Expression Zone d'application
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boundaries

NI N 28;31;34
! 20;21,22
boundaries
Nz -11 7;9;11,29;32;35

14;16;18;30;33;36

Integration 1

operator name : intopl

boundaries :

11;14;20;34;35;36

Integration 2

operator name : intop2

boundaries :

9:16;21;31;32;33

Integration 3

operator name : intop3

boundaries :

7:18;22;28;29;30

-[min(abs(ts.SI11),Scrss)*sign(ts.SI11)*Nr+ts. SINZ{*uZ-

Tdudz [ts.SI12*Nx+min(abs(ts.SI22),Scrss)*sign(ts.SI22yjNvZ entire model
J1 intop1(ts.Ws*Nz+Tdudz) entire model
J2 intop2(ts.Ws*Nz+Tdudz) entire model
J3 intop3(ts.Ws*Nz+Tdudz) entire model
Eadh 0.22 [J/m"2] entire model
pair name : apl
) . Pair type : Identity pair
Identity pair )
Source boundaries : 12;13;15;17
Destination boundaries : 41;42;43;44
Matériels :
nom du . Zone
‘o Valeurs utiles : , L
matériau d’application
a=73.100K"
E=87.16Pa domains :
GaShb
v=0.3 6;7:;8;9
Scrss = 0,5.10[Pa]
a=0,55.10K"
N E=78,7.18Pa domains :
Silica
v=0.18 1;2;3;4;5

Scrss = 5000.1(Pa]

Thermal stress :

Ici est décrit comment le module « thermal stseds Comsol est modifié afin de
répondre a nos attentes.

Nom des
propriétés

Description

Visualisation des zones

d’'application
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thermal linear

Thermal Linear Elastic
domains : tous
solid model : isotropic

E, v, p, a from materials

elastic Tref = 983 K
modification équation de ts.Ws
ts.S|, € min(abs(ts.§),Scrss)*sign(ts.$)
- |
Axial Symmetry

axial boundaries : 1;

symmetry
free
free ]
boundaries : 2;3;4,6;8;10;19;23;24;26;37,;38;39;40

thermal thermal insulation
insulation

boundaries : 2;3;4;6;8;10;19;23;24;26;37;38;39;40
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.l
Temperature
Temp_top To=983 K
boundaries : 19;27 (coin)
Temperature
Temp_bot To = Thot
boundaries : 5;26 (coin)
attachment Pair—> Continuity
(attachement air selection identity pair
dans le coin) P yp
Point-> prescribed displacement
fixed_point point : 1
cocher prescribed in z direction
Wo = 0
Mesh
Nom Description Zone d’'application

global_mesh

Free Triangular

domains : all
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size : normal

attachment_mesh

Free Triangular
size : custom

maximum element size : 0.0001

points :

7:33

Study :

Configuration de la résolution du modéle :

Nom Description
stationnary solve> parametric
parametric parameter names : Thot

parameter values : range(982;-2;400)

stop condition

parametric> stop condition
Stop expression : modl.Eadh+0.015-mod1.J3
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