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Introduction

La montée en puissance de I’énergie photovoltaique devient aujourd’hui une
réalité industrielle et économique qui doit relever les defis technologiques.
Indépendamment des points communs avec les autres énergies renouvelables, I’énergie
solaire photovoltaique présente plusieurs autres avantages. Tout d’abord, elle est
relativement bien répartie a la surface du globe et facilement disponible, ce qui la rend
particulierement appropriée aux regions isolées. Ensuite, le caractére modulaire des
panneaux photovoltaiques permet un montage simple et adaptable a des besoins
énergétiques divers. De plus, les panneaux photovoltaiques exigent peu d’entretien,
sont fiables et ont relativement une longue durée de vie (25 ans), ce qui rend leurs codts
de fonctionnement trés faibles. Enfin, la technologie photovoltaique, dominée par le
silicium, présente des qualités sur le plan écologique car le produit fini est non
polluant, silencieux et n’entraine pas de perturbations du milieu, si ce n’est par
I’occupation de I’espace pour les installations de grandes dimensions. Cependant, avec
une intégration correcte dans les batiments, I’intrusion visuelle du photovoltaique peut
étre minimale.

La méthode de tirage du silicium Czochralski (CZ) est l'une des techniques la
plus importante pour produire des monocristaux de silicium de grande taille et de
qualité optique suffisante, utilisés dans les dispositifs a semi-conducteur pour
application dans le domaine photovoltaique. Divers types de defauts (ponctuels et
étendus) sont présents dans ces cristaux. Dans le cas du silicium, on sait que la
présence de dislocations diminue fortement la durée de vie des cellules solaire [1]. De
plus, de récentes études montrent que les propriétés optoélectroniques des cristaux de
silicium sont influencées par I'existence de dislocations. Leur présence dans les cristaux
est essentiellement due aux contraintes thermiques existant pendant la croissance
Jordan et al. [2], [3]. Donc I’amélioration du rendement du silicium monocristallin
nécessite une amélioration de ses propriétés optoélectroniques pour ses applications
dans I’industrie photovoltaique.

Au cours du tirage, dans le procédé de tirage Czochralski, de nombreux
phénomeénes se manifestent, dont le phénoméne thermique couplé avec le phénomeéne
hydrodynamique, sans négliger le phénoméne de changement de phase lors de la
solidification. De ces étapes, résultent des contraintes résiduelles au sein du silicium
solide, qui subit de trés forts gradients de température. Ces derniers tendent a
augmenter quand le diametre du cristal est plus grand que 300 millimétres, et la
distribution non homogene de fortes contraintes thermiques est créee [4]. Par
consequent, des régions distinctes, avec de multiplication intensive des dislocations, se
manifestent dans le cristal.
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La relation entre la contrainte thermique et la densité de dislocations dans les
cristaux de silicium a été vérifiée par Jordan et al. [5], [6]. Ils ont trouvé que pendant le
procedé de tirage du cristal CZ, le noyau est en compression et la périphérie du lingot
de silicium est en tension [7]. Tanahash et al. [8] a trouvé par la méthode de simulation
que la contrainte thermique dans le cristal augmente avec I'augmentation de la vitesse
de tirage. Apres Takano et al. [9] a remarqué que la contrainte thermique dans un
cristal est sensiblement affectée par la forme de l'interface dans le cas des cristaux de
grand diametre.

Puisque les contraintes thermiques et les dislocations en matériaux électroniques
et optiques réduisent la performance et la fiabilité des dispositifs, la réduction de la
densité de dislocation et des contraintes thermiques des cristaux de grande taille
devient un important objectif. Vu la complexité du probleme, la méthode expérimentale
reste toujours colteuse et demande beaucoup de temps pour aboutir a des résultats
acceptables. D’autre part, la méthode analytique ou méme semi analytique ne peut pas
résoudre des phénomenes aussi complexes. Seule I’approche numérique nous permet
d’obtenir des résultats avec une marge d’erreur contrélable dans un temps satisfaisant.

Ce travail, réalisé dans le cadre d’une these de doctorat en mécanique, est une
contribution a I’étude et simulations numériques des contraintes thermomécaniques
dans le silicium photovoltaique. Notre travail consiste a proposer un modéle de
simulation numérique qui permet de suivre I’histoire thermique et mécanique du
silicium au cours de croissance €elaboré par le procedé de tirage czochralski, mettre en
évidence le rble des différents facteurs, opérationnel, géométrique et thermique
intervenant dans le tirage sur la génération des contraintes. Ainsi des conditions de
tirage optimales, permettant de réduire les dislocations devraient pouvoir étre établies.

Ce manuscrit se présente de la fagon suivante : Le chapitre | décrit dans un
premier temps I’état de I’art du silicium photovoltaique et les différentes technologies
envisagées pour I’obtention du silicium photovoltaiques. Dans un second temps, le
chapitre | dresse la méthode d’obtention du silicium de grade solaire et discute des
défauts cristallins qui en découlent, afin de mettre en évidence I’intérét de notre travail.

Dans le deuxieme chapitre, nous avons présenté une étude sur les phénomenes
physiques et mécanique intervenant lors du processus de tirage des monocristaux par la
méthode de czochralski qui a pour objectifs d’une part de mettre en évidence les
différents parameétres influent sur la qualité du cristal et d’autre part de rappeler les
démarches généralement utilisées pour la modélisation et la simulation des
conséquences thermiques et mécaniques du procédé de tirage Czochralski.

Le troisieme chapitre présente I’état de I’art des travaux réalisés concernant la
modélisation numérique du procédé czochralski. La deuxieme partie de ce chapitre est
consacré a une présentation détaillée des modeles proposés pour I’étude du probléme
thermomécanique du silicium et résolu par le code COMSOL Multiphysics [10] et plus
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particulierement I’adaptation du logiciel au procédé czochralski en utilisant la stratégie
globale stationnaire. Ce chapitre rappelle les différentes équations du probleme thermo-
élastique et thetrmo-élastoplastique. Nous présenterons les différentes conditions aux
limites et initiales utilisées pour la fermeture du probléme dans le cas du procédé
czochralski.

Le dernier chapitre présente une étude numérique du champ de températures et
des contraintes thermomécaniques dans la billette de silicium. Elle est réalisée en deux
étapes successives.

La premiére est consacrée a la simulation du champ de température pendant la
croissance du cristal de silicium de large diamétre (300 mm) dans un systeme de
croissance Czochralski en adoptant un modele bidimensionnel de I’écoulement du
fluide et de transfert de chaleur avec solidification. La répartition des contraintes
thermo-elastiques est calculée a partir du champ de température dans le lingot de
silicium dans I’approximation d’un matériau purement élastique en adoptant le modéle
déformation plane.

La deuxieme étape concerne une étude détaillée de I’influence de différent
parametres, tel que la longueur du lingot du silicium, la vitesse de tirage, la rotation du
cristal et celle du creuset sur la forme de I’interface solide / liquide et la répartition des
contraintes thermiques dans les cristaux de silicium,

Dans la derniére étape nous présentons une analyse des contraintes
thermoélasto-plastique et I’étude de I’effet de la relaxation de ces contraintes due a la
multiplication des dislocations en utilisant le modéle d’Alexander et Haasen [11].
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Chapitre I. Généralités sur la Technologie Photovoltaique

Ce chapitre introduit le cadre dans lequel s’inscrit ce travail : le domaine
photovoltaique. Nous décrivant 1’état de I’art du silicium photovoltaique, ensuite nous
présentons un apercu des technologies photovoltaiques et enfin on discute des défauts
cristallins qui en découlent.

1.1 Le photovoltaique dans le monde
I.1.1 Les énergies renouvelables

L’utilisation massive des énergies fossiles et fissiles, méme si elle a rempli tout
le champ de D’activit¢é des hommes d’aujourd’hui, reste un phénomeéne secondaire a
I’¢échelle de I’histoire humaine ; elle apparait a travers deux pics, I’un au cours du XIXe
siecle avec le charbon et la découverte des machines a vapeur, I’autre au XXe siccle
avec le pétrole, le gaz et le nucléaire. Le monde a besoin d’inventer une nouvelle
stratégie énergétique, qui pour respecter I’environnement global, devra d’abord reposer
sur la modération et D’efficacité énergétique et inévitablement utiliser les sources
renouvelables.

L’irradiation solaire annuelle sur I’ensemble de la planéte au niveau de la mer
représente plus de 5000 fois 1’énergie que nous consommons. Sur le long terme -
environ 50 ans - le potentiel extractible des différentes sources d’énergie renouvelable
pourrait en pratique couvrir la consommation mondiale actuelle.

Mais il est clair que la consommation d’énergie que connait le monde
actuellement, tend a s’accroitre grace a la poursuite de la croissance des pays
industrialisés et a I’expansion démographique et économique des pays en voie de
développement. Si aucun pays ne modifie sa politique énergétique (ou en l'absence
d'une politique énergétique mondiale), les besoins énergétiques de la planéte pourraient
tripler d’ici a 2050.

L’enjeu énergétique de ces prochaines années est donc triple; faire face d’une
part a la disparition des ressources €nergétiques actuelles, et d’autre part, a une
demande toujours croissante, tout en préservant notre environnement. Cependant, seule
une implication politique forte permettra de voir le développement de ces énergies
renouvelables a grande échelle avant I’asséchement des énergies de stock.

1.1.2 Le solaire photovoltaique

La montée en puissance de 1’énergie photovoltaique devient aujourd’hui une
réalité industrielle et ¢économique qui doit relever les défis technologiques.
Indépendamment des points communs avec les autres énergies renouvelables, 1’énergie
solaire photovoltaique présente plusieurs autres avantages. Tout d’abord, elle est
relativement bien répartie a la surface du globe et facilement disponible, ce qui la rend
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particuliérement appropriée aux régions isolées. Ensuite, le caractére modulaire des
panneaux photovoltaiques permet un montage simple et adaptable a des besoins
énergétiques divers. De plus, les panneaux photovoltaiques exigent peu d’entretien,
sont fiables et ont relativement une longue durée de vie (25 ans), ce qui rend leurs coftts
de fonctionnement trés faibles. Enfin, la technologie photovoltaique, dominée par le
silicium, présente des qualités sur le plan écologique car le produit fini est non
polluant, silencieux et n’entraine pas de perturbations du milieu, si ce n’est par
I’occupation de 1’espace pour les installations de grandes dimensions. Cependant, avec
une intégration correcte dans les batiments, I’intrusion visuelle du photovoltaique peut
étre minimale.

Jusqu’en 1997, la technologie modulaire photovoltaique se limitait aux
applications professionnelles (bornes téléphoniques, télédétection, alarme, relais
Télécom, ...etc.), ce qui assurait un développement de la technologie. Mais, avec des
taux de croissance de 15% par an [12], il faut encore attendre jusqu’a 2020 pour que la
production mondiale annuelle atteigne un seuil satisfaisant. Autrement dit, la
conversion photovoltaique de 1’énergie solaire reste un procédé nouveau, ou au mieux
I’énergie pour les sites isolés.

1.2 Les technologies photovoltaiques

Le silicium utilis€¢ pour les cellules photovoltaiques doit étre d’une grande
pureté, quelque soit sa forme. Comme beaucoup d’autres €léments, le silicium peut
exister a température ambiante sous différentes structures, dont les deux extrémes sont
respectivement ’état amorphe et 1’état cristallin (monocristallin ou multicristallin).
Nous allons a présent décrire les différents matériaux utilisés dans [’industrie
photovoltaique et plus particuliérement le silicium.

1.2.1 Le silicium cristallin

Le silicium cristallin est de loin le matériau le plus utilis¢ dans 1’industrie
photovoltaique. On en dénombre 3 types différents:

1.2.1.1 Le silicium monocristallin

Le silicium monocristallin est un matériau de trés haute pureté, qui est obtenu
par des procédés industriels tels que le tirage en creuset (méthode de Czockralski) ou
la purification par fusion de zone (FZ). Le produit fini se présente sous la forme de
lingots monocristallins qu’il faut ensuite découper en plaquettes de 300 j.tm. Cette
¢tape entraine d’ailleurs une perte importante de matériau (jusqu’a 50%). Ce type de
matériau, qui présente d’excellentes qualités €lectroniques, permet la fabrication de
cellules conventionnelles a haut rendement (18%). La part de marché du silicium
monocristallin est donc de moins en moins importante (33,6%) [12], puisque les
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modules produits ont certes un rendement plus élevé mais sont bien plus chers que
ceux en silicium multicristallin. A noter également la commercialisation depuis peu de
cellules a trés haut rendement utilisant du silicitum mono mais avec des technologies
différentes : les HIT (Heterojunction with Intrinsic Thin layer) de Sanyo [13] et les
RCC (Rear contacted cells) de Sunpower [14] dont les rendements sont de 1’ordre de
21%.

1.2.1.2 Le silicium polycristallin

Le silicium multicristallin est quant a lui fabriquer principalement a partir de
sources de matériau moins raffinées ou des rebuts de I’industrie micro-électronique,
mais convient a l’industrie photovoltaique. La majeure partie de ce matériau est
produite par des procédés de solidification unidirectionnelle, tels que le Polix
(Photowatt) ou le Baysix (Bayer). Il se présente également sous forme de lingots de
grandes dimensions qu’il faut découpé en tranches de 200 a 400 mm, grace cette fois-ci
a une scie a fil. Le lingot obtenu est composé de plusieurs gros cristaux, séparés par des
joints de grain. Ce matériau, moins homogene que le silicium monocristallin, a des
rendements des cellules obtenues légeérement inférieurs (15% [13]). Cependant c’est le
matériau qui conduit au colit le plus faible au Wc, en comparaison avec d’autres
procédés. 11 occupe aujourd’hui 55,9 % de part de marché et tend a progresser

D’autres méthodes de production se développent, tel que le silicium en ruban,
cette solution séduisante consiste a produire directement des plaques minces (< 200
um) de silicium multicristallin en utilisant un ruban de carbone qui passe dans un bain
de silicium fondu [15]. Par adhérence, un film de silicium se dépose. Il suffit ensuite de
briler le carbone et on se retrouve avec de fines plaques de silicium prétent a étre
découpées et processées en cellules photovoltaiques, permettant ainsi d’éviter 1’étape
de découpe tres préjudiciable. Cependant cette technique n’a pas réussi a s’imposer, en
raison notamment de la moins bonne qualité du silicium obtenu (purification moins
poussée, cristallisation moins bonne, ainsi que 1’'uniformité et 1’état de surface) et des
vitesses de tirage trop faible (quelques cm/min). Cependant les meilleures cellules
produites présentent des rendements de conversion moyen d’environ 14 %. Le ruban ne
représente aujourd’hui que 3,4% de la production mondiale mais la mise au point
récente du procédé RGS [16] avec des vitesses de tirage trés importantes (6 a 10 m par
minute) pourrait relancer I’intérét du ruban.

1.2.1.3 Le silicium amorphe

Une autre forme de silicium est également utilisée pour la fabrication de cellules
photovoltaique, c’est le silicium amorphe qui a une structure atomique désordonnée,
non cristallisée, vitreuse, mais il posséde un coefficient d’absorption de la lumicre
environ 1000 fois supérieur au silicium cristallin. Une fine couche de 0,3 mm est donc
suffisante pour absorber 1’essentiel du spectre visible. Dans cette technologie, le
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silicium est produit directement sur une plaque de verre a partir du gaz silane SiH4. En
fait, les plaques de verre sont placées dans une enceinte chauffée ou 1’on fait le vide,
puis du silane est injecté et décomposé par une décharge radiofréquence; le silicium
libéré se dépose alors sur les plaques. La présence d’hydrogene est également
nécessaire pour la qualit¢ du matériau (il limite le nombre de défauts en saturant les
liaisons pendantes de silicium présentes a cause de la structure désordonnée).
L’adjonction des dopants est réalisée par ajout de gaz PH3 ou B2 Hg au silane. Avec
ce type de matériau peu colteux par rapport aux autres formes de silicium, on a de
faibles rendements: 5 a 6 % et des problemes de stabilité apparaissent rapidement
quand on I’expose au soleil et aux intempéries (quelques centaines d’heures) [17].
Cependant, le principal probléme des cellules en silicium amorphe est leur dégradation
au cours du temps, dégradation consécutive a la libération de 1’hydrogéne.

Aujourd’hui les piles solaires en silicium amorphe sont principalement
employées pour des biens de consommation (montres, calculatrices...) mais peu
utilisées dans le cadre des installations solaires (seulement 4% du marche
photovoltaique).

1.2.3 Les cellules organiques

Une autre filiére est en train de faire son apparition mais ne s’est pas encore
imposée: les cellules organiques. La recherche et développement de cellules solaires a
base de matériaux organiques ou de polymeres est motivée par les avantages que
présentent ces matériaux : faible colt, matiere premiere illimitée, facilité de mise en
ceuvre, technologie a basse température, grandes surfaces, dispositifs souples... Cette
solution permettrait de plus de traiter selon une méme technologie le substrat (support
mécanique), le matériau actif ou a lieu la conversion photovoltaique et I’encapsulation.
Il existe aujourd’hui des cellules photovoltaiques organiques dont le rendement de
conversion dépasse la barre des 10 %. Elles reposent sur la technologie dite de Gratzel
[18] qui consiste en une jonction entre un polymeére organique et un électrolyte liquide.
La génération photovoltaique se situe dans le polymere et I’¢électrolyte permet d’assurer
le transfert de charge et la différence de potentiel (force électromotrice) par sa jonction
avec le polymere. La présence de 1’¢lectrolyte liquide constitue 1’inconvénient majeur
de cette technologie avec une faible stabilité en temps (évaporation) et une plage de
température de fonctionnement limitée.

Les meilleures performances actuelles sont un rendement de conversion de 3,6%
[19]. L’essor de la filiére est donc conditionné par une amélioration des rendements
mais également par la maitrise et la compréhension des mécanismes de vieillissement
des cellules dont la dégradation au cours du temps est trés importante (durée de vie de
seulement quelques milliers d’heures). Pour I’instant seul des applications jetables sont
envisagées.
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1.3 Méthode de production du silicium

Le silicium a bien d'autres usages que la fabrication de cellules solaires. On
l'utilise en métallurgie (industrie de I'aluminium, toles de transformateurs...) et pour la
fabrication de matériaux (silicones). Seule une petite partie (10%) du silicium produit
est utilisée pour l'industrie des semi-conducteurs (composants électroniques). Les
cellules solaires ne constituent qu'une petite partie de ces composants. Pour cette
raison, on se contente lors de la production du silicium d'une pureté¢ "métallurgique" et
on purifie ensuite le silicium destiné aux semi-conducteurs.

Le matériau de base, la silice ( SiO, ) est trés répandu a la surface de la terre
(quartz, sable blanc...), nécessite d’une part d’étre réduit et d’autre part, d’€tre purifié
afin d’obtenir un matériau de qualité électronique.

1.3.1 Réduction de la silice

On réalise une électrolyse dans un four a arc pour atteindre une température
assez ¢levée pour faire fondre la silice. La silice est mélangée a du carbone. Réaction
principale :

Si0,+2C — Si+2CO

Le silicium obtenu a une pureté de 98%, il faut encore le purifier pour obtenir
un matériau de qualité électronique.

1.3.2 Purification du silicium

On effectue une purification chimique. Une des méthodes, consiste a faire une
distillation a partir de SiHCI; (trichlorosilane) liquide a température ambiante:

Si (solide) + 3Hcl — SiHcl; + H, (gaz)

Le rendement de la réaction est égale a 90%. On a effectue une premicre
purification car des précipités chlorés ne se mélangent pas au trichlorosilane. Puis
SiHCl; (qui a une température d’ébullition faible: 31.8°C) est purifi¢ par distillation
fractionnée, il est plus volatil que les chlorures des principales impuretés. Ce
trichlorosilane purifié est ensuite réduit pour redonner du silicium:

SiHCl; (gaz) + H, (gaz) — Si (solide) + 3HCI
Apres la distillation, la teneur en impuretés actives est inférieure a 1ppm, le

silicium est alors de qualité électronique. Le silicium pur obtenu (donc intrinseéque) doit
maintenant subir un double traitement a la fois d’enrichissement en matériau dopant
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afin d’en faire du silicium extrinséque de type p ou n comportant une proportion d’une
impureté connue et d’obtenir de plus un monocristal convenablement orienté.

1.3.3 Principales méthodes d’élaboration du silicium

En effet, le silicium précédemment obtenu était polycristallin, il y a nécessité de
le transformer en monocristallin pour améliorer sa conductivité. Cette opération est
réalisée dans un four a partir du bain fondu selon deux méthodes :

- Procédure de Czochralski;

- Laméthode de la Zone Flottante (FZ).

1.3.3.1 Procédure de Czochralski

Pour produire du silicium monocristallin, on utilise la méme technique que dans
l'industrie des composants ¢électroniques. La méthode Czochralski est I'une des seules
permettant d'obtenir de gros monocristaux de qualité optique suffisante. Le matériau a
¢laborer est d'abord port¢é a la fusion dans un creuset (figure I.1). Un germe
monocristallin est approché du centre de la surface du bain, avec laquelle il est mis en
contact. Le liquide remonte par capillarité le long du germe, créant une interface triple
liquide-solide-gaz. Le germe est ensuite lentement tiré vers le haut, a des vitesses de
l'ordre du millimetre par heure, pour former un monocristal. L'ensemble de Ia
croissance est effectuée en maintenant le cristal en rotation, de maniere a homogénéiser
le bain et a controler la forme de l'interface solide/liquide [20], [21].

support de creuset
en graphite

= {solation

™ ¢lément de chauffage

@ ;o cle

Figure I.1: Méthode de Czochralski [22]
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La figure 1.2 présente 2 cristaux obtenus par la méthode Czochralski, le premier
a un diameétre de 150mm et le second a un diamétre de 200mm.

Figure 1.2: Lingots de silicium monocristallin [23]

Cependant, les simples cristaux de silicium développés par la méthode de
Czochralski contiennent des impuretés puisque le creuset qui contient la fonte, se
dissout. Pour certains dispositifs électroniques, en particulier ceux exigés pour des
applications de puissance ¢élevée, le silicium développé par la méthode de Czochralski
n'est pas assez pur. Pour ces applications, le silicium de zone flottante (FZ-Si) peut étre
employ¢ a la place.

1.3.3.2 La méthode de la Zone Flottante (FZ)

La méthode de la Zone Flottante permet de fabriquer des monocristaux de tres
haute pureté en comparaison avec les autres méthodes. Elle s'est donc imposée dans le
domaine des semi-conducteurs (Si, Ge, ...). La méthode de cristallisation par zone
flottante permet d’une part de purifier un barreau de silicium polycristallin et d’autre
part de le transformer en un monocristal d’orientation cristalline et de diamétre
contrdlés. La solidification est initiée au moyen d’un germe monocristallin qui
sélectionne ’orientation du monocristal massif. Les différentes étapes de 1’opération
sont illustrées schématiquement sur la figure 1.3.

L’extrémité inférieure du barreau polycristallin est fondue, en général par
induction, aprés un préchauffage par passage d’un courant a effet joule, dans le
barreau. Le germe monocristallin est orienté et plongé depuis le bas dans la goutte de
silicium fondu. La zone fondue est progressivement déplacée vers le haut du cristal.
Elle est maintenue par tensions superficielles. Un controle judicieux des températures,
des vitesses déplacement et de rotation conduit a la recristallisation de tout le barreau.
La pureté du lingot monocristallin est déterminée par la pureté du matériau de départ,

11



Chapitre I. Généralités sur la Technologie Photovoltaique

par celle de ’atmosphére ambiante (vide poussé, gaz inerte) et par les parois du
récipient. Les impuretés résiduelles principales (O, C) sont présentes a raison de 107!
atpmes.m” environ. Des lingots de 15-20 cm de diamétre et de plusieurs dizaines de
kilos sont aisément fabriqués. Au stade initial de la croissance, on procede de fagon
qu'un rétrécissement se forme immédiatement au-dessous du germe (diametre
d’environ 3 mm sur une longueur de ’ordre de 10 mm). L’étranglement ainsi formé
correspond a un accroissement sensible de la surface par apport au volume du cristal.
Cette opération favorise 1’¢limination des dislocations qui sont provoquées par le choc
thermique lors du contact germe froid avec la goutte fondue. En effet, les dislocations
tendent a croitre vers les surfaces libres de I’échantillon ou les contraintes mécaniques
sont plus faibles. Le déplacement uniforme et contrdlé de la zone fondue, garantie
ensuite la croissance d’un monocristal de diamétre régulier et sans dislocations.

Du point de vue des réglages, cette méthode est un mécanisme extrémement
complexe: la vitesse d'avancée, la vitesse de fusion, le volume de fusion, les forces
centrifuges et la puissance du générateur sont des parametres dépendants les uns des
autres et qui doivent étre accordés avec une extréme précision pendant toute la durée
du processus [20].

Les cristaux fabriqués par la méthode de la Zone Flottante et libellés FZ
(floating zone) sont relativement purs grice a 1’absence de contact entre la phase
fondue et un creuset. Il conviennent particuliérement bien a la fabrication de dispositifs
a semi-conducteur de puissance détecteur infrarouges. Par contre, leurs résistances
mécaniques ainsi qu’aux contraintes thermiques est relativement faible.

Element chaunfTant

= [————— Fone fondue

[ Cristal

Figure 1.3 : Schéma de principe de la méthode de la Zone Flottante (FZ) [24].

12



Chapitre I. Généralités sur la Technologie Photovoltaique

1.3.3.3 Procédés de solidification unidirectionnelle

Si on se contente de silicium polycristallin, il possible de procéder par une
méthode qui consiste a utiliser un four semblable a celui donné sur figure 1.4, mais
avec un creuset de forme parallélépipédique (souvent a base carrée). On refroidit le
creuset par le bas, par exemple en le faisant descendre progressivement hors de
1'élément chauffant, comme indiqué a la figure.

creuset en quattz

suppott de creuset
en graphite

51 iquide = izolation

élément de chauffage

Figure 1.4 : Fabrication de lingots de Si polycristallin [22]

Une méthode moins coliteuse consiste a couler le silicium liquide dans des
conteneurs en graphite réutilisables. Le refroidissement se fait par toute la surface
interne du conteneur. La régularité de la colonne des grains est moins bonne que dans
le cas précédent.

1.3.4 Préparation des plaquettes
1.3.4.1 Orientation et découpage

Une fois les deux bouts du lingot sont enlevés du four de croissance, le bout
supérieur sert a constituer le germe monocristallin pour la croissance suivante. Le bout
inférieur contient une concentration d’impureté plus importante que dans le corps du
lingot. Le lingot est ensuite rectifi¢ au bon diameétre sur un tour pour donner un lingot
parfaitement rond. L’ orientation cristalline du lingot est déterminée grace a un appareil
aux rayons X. Connaitre cette orientation est nécessaire pour les €tapes ultérieures de
fabrication. En particulier, la séparation des circuits d’une plaquette les uns des autres,
doit se faire d’un plan atomique. Un monocristal se coupe ou se clive le long d’un de
ses plans réticulaires. L’ orientation utilise les indices de Miller, un monocristal cubique
contient trois plans atomiques: (100), (110) et (111).

13
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1.3.4.2 Découpage et polissage

Pour scier des plaquettes a partir d’un lingot, on utilise une scie diamantée a
diameétre intérieur, elle a la particularité¢ de provoquer le minimum de casse. Le lingot a
scier est collé par son méplat primaire sur une barre afin de maintenir les plaquettes
lors du sciage. On utilise aussi d’autres types de scies a fil diamanté. Quelques
plaquettes sont enlevées du lot pour subir des testes et des mesures, a savoir, le
diametre, la planéité et I’épaisseur; on vérifie aussi ’homogénéité¢ de la résistance.
Apres le sciage, les plaquettes sont nettoyées a 1’eau désionisée. On leur meule les
arétes vives pour les adoucir. Elles subissent ensuite un rodage mécanique a la poudre
d’alumine. On les charge dans une machine a action orbitale ou elles tournent entre
deux surfaces lubrifiées avec de la poudre d’alumine. Aprées ce rodage, les irrégularités
a la surface sont inférieures a 3 microns.

1.4 Structures cristallines

La mati¢re condensée peut prendre deux états solides différents, suivant les
conditions dans lesquelles elle s'est formée : un état dit amorphe, dans lequel la
disposition des atomes est aléatoire, ou un état cristallisé, caractérisé par un
arrangement périodique des atomes. Les solides amorphes sont généralement appelés
des verres et considérés comme des liquides de haute viscosité. Les solides cristallisés
peuvent former des monocristaux, si la périodicité est ininterrompue dans tout le
volume, ou des poly-cristaux, s'il existe une périodicité locale et que le solide est
composé d'un ensemble de grains cristallins de taille & peu prés uniforme. Dans la
microphotographie de la figure 1.5, prise par TEM (Transmission Electron
Microscopy), une vue de coupe du réseau cristallin du silicium permet d'observer sa
périodicité. Le résultat est un ensemble ordonné, ou localement ordonné, des noyaux
d'atomes et d'¢lectrons liés entre eux par des forces principalement coulombiennes. Ces
forces sont plus ou moins importantes suivant 1'électronegativité des ¢léments
intervenant dans les liaisons, ce qui confére aussi des propriétés mécaniques et
¢lectriques au solide cristallisé résultant. On distingue quatre familles de solides
cristallins : les cristaux ioniques, les cristaux covalents, les métaux et les cristaux
moléculaires [25]. L’observation de la surface d’un solide a 1’aide d’un microscope a
effet tunnel (M.E.T.) met en évidence la structure réguliére et périodique des solides
cristallisés.

14
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Figure 1.5 : Microphotographie du réseau cristallin
du silicium (plan (1,1,1)) prise par M.E.T [ 25].

La structure diamant

Dans la structure diamant, chaque atome est entour¢ de 4 plus proches voisins,
ce qui permet de former des liaisons covalentes. Elle peut étre décrite comme étant
formée de 2 structures C.F.C. déplacées 1’'une par rapport a I'autre le long de la
diagonale principale. La position de 1’origine de la seconde structure C.F.C. par rapport
a I’origine de la premiére est (1/4, 1/4, 1/4). Le diamant cristallise dans cette structure,
mais aussi le Silicium et le Germanium.

(000

Figure L.5 : La structure diamant

Cette structure est typique des ¢léments de la colonne IV du tableau périodique,
mais aussi des composés III — V dans lesquels les sites (0, 0, 0) et (1/4, 1/4, 1/4) sont
occupés par différents types d’atomes. On parle dans ce cas de structure Zinc blende

[26].
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1.5 Défauts cristallins dans le Silicium

Dans un lingot monocristallin plusieurs défauts peuvent étre présents, la localisation
de ces défauts sur ’emplacement du circuit intégré peut entrainer son rejet et baisser
ainsi le rendement de fabrication. Il existe plusieurs types de défauts, qui altérent la
qualité des cristaux :

- ponctuels : atome interstitiel, lacunes et impuretés,

- linéaires : dislocations,

- bi-dimensionnels : macles et joints de grains,

- volumiques localisés : bulles et précipités,

- volumiques diffus : contraintes résiduelles et hétérogénéité chimique.

1.5.1 Défauts linéaire : dislocations

Les défauts les plus importants et qui nous intéressent dans cette étude sont les
dislocations. Il existe deux types de dislocations : la dislocation vis et coin (voir figure
1.6), toutes deux crées une distorsion de la maille cristalline. Une dislocation est un
déplacement de plans réticulaires par translation d’une région du cristal définie par le
vecteur de Burgers La contrainte critique G.gqq, introduite par Weertman [27], est la
contrainte a partir de laquelle le mouvement des dislocations devient significatif et la
déformation devient irréversible. Lorsqu’une contrainte de cisaillement devient
supérieure a Ocggq dans un plan de glissement, la déformation plastique intervient par
multiplication des dislocations. Les dislocations sont donc dues aux contraintes
thermomécaniques qui sont elles liées a la courbure des isothermes.

I a ét¢é montré par Jordan et al. [6] que le champ de -contraintes
thermoélastiques calculé et celui des densités de dislocations expérimentales étaient
superposables. Les dislocations ont tendance a se multiplier sous 1’effet des contraintes
thermomécaniques dans les matériaux a faibles opq. La contrainte critique de
cisaillement o est faible pour les semi-conducteurs III-V : respectivement 0,3 et 0,5
MPa pour le GaAs et le GaSb alors qu’elle est de 5 MPa pour le silicium. L’origine des
dislocations est donc en partie thermique et on sait que le creuset, par sa conductivité
thermique différente, perturbe le champ de température dans le cristal.

De plus, les coefficients de dilatation du matériau et du creuset sot différents
dans la majorité des cas, générant ainsi des contraintes de dilatation différentielle au
cours du refroidissement du cristal, susceptibles de favoriser la multiplication des
dislocations. Cet effet est exacerbé en cas d’adhésion du cristal sur le creuset.
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Figure 1.6 : Schéma de la dislocation [28]

Ces différentes causes de génération de dislocations sont toutes liées a 1’emploi
d’un creuset. Afin de diminuer les dislocations, il faut diminuer les contraintes
thermiques subies par le cristal pendant le refroidissement. Il est alors nécessaire de
diminuer les contraintes de dilatation différentielle et les gradients de température
radiaux pres de I’interface liquide-solide.

1.5.2 Défauts bi-dimensionnels

Les défauts de surface a deux dimensions peuvent étre divisés en joints de
grains et en macles.
La quasi-totalité des solides cristallins est constituée d’un agglomérat de cristaux, ou
grains accolés avec des orientations différentes. La taille des grains varie de quelques
microns a quelques millimétres suivant les conditions d’élaboration. Si ces cristaux
sont de nature identique, leur surface d’accolement est appelée joint de grains. Si les
cristaux sont de nature différente, leur surface d’accolement est appelée joint de phases.
La figure 1.7 représente un joint de grains entre des cristaux. Dans les joints, les atomes
occupent des positions intermédiaires entre les nceuds des réseaux adjacents, sans que
les liaisons atomiques soient rompues.
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Figure 1.7 : Représentation bidimensionnelle d’un joint de grains dans un
réseau de bulles. Les bulles ont un diametre 0.5 mm et forment un réseau
cristallin plan. On note une lacune a gauche de la photo [25].

La formation de grains secondaires, et donc de joints de grains, résulte de
germinations parasites. D’aprés Brice [29], une interface liquide-solide concave (vue
du liquide), favorise une croissance polycristalline a partir de la périphérie du
lingot, ou la nucléation tendra a former un grain se propageant vers l’intérieur. A
I’inverse, si I’interface est convexe, le grain est dirigée vers la surface du cristal en
train de croitre et disparait.

On distingue la nucléation homogéne (a hautes valeurs de surfusion de
nucléation) de la nucléation hétérogéne ou elle débute sur un substrat (faibles
valeurs de surfusion de nucléation).

La formation de joints de grains peut également avoir pour origine la
multiplication et la coalescence des dislocations produites par les contraintes thermo
¢lastiques.

Les macles sont des défauts dans 1’ordre d’empilement des couches denses
d’atomes. Au cours de la solidification d’un métal liquide ou de cristallisation d’un
solide dans un réseaux C.F.C, I’ordre d’empilement des plans compacts qui été
théoriquement ABCABC, peut s’inverser, ce qui produit une faute d’empilement. La
figure 1.8 représente deux plans de maclage (A, et A,) délimitant une zone maclée
(région 2) dans une structure C.F.C.
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Figure 1.8 : Représentation schématique de la macle dans le réseau CFC le plan de la
figure Est Le plan (110), les plans A1 et A2 sont les plans de maclages [28].

Le tableau I.1 donne la nature des différents défauts, leur origine et les
parametres qui influent sur leur occurrence. La plupart des défauts cristallins ont pour
origine la thermique et la vitesse de tirage.

Tableau 1.1 : Origine des différents défauts de réseaux cristallins [30].

thermiques, chimiques ou
d’adhésion.

DEFAUTS ORIGINE PARAMETRES
Steechiométri 1luti ) , )
ECMOMEHE, POTUHON, — —p o uit de départ, thermique,
Ponctuels composition initiale, chemin
.- . creuset.
de solidification.
Germes, lacunes, plasticité
) ) Liée aux contraintes Thermique, creuset, vitesse de
Dislocations

tirage.

Joints de grains
et macles

Nucléations parasites,
alignement de dislocations,
facettes a l'interface.

Creuset, thermique,
fluctuations de température,
vitesse de tirage.

Précipités et bulles

Pollution, impuretés,
réactions chimiques,
chemin de solidification.

Creuset, vitesse de tirage,
thermique.

Contraintes résiduelles
Et hétérogénéité
chimique

Plasticité, convection et
Diffusion dans le liquide,
rejet de soluté.

Thermique, vitesse de tirage,
creuset.
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Chapitre II. Phénomene Intervenant lors du procédé de Czochralski (CZ)

1.1 Présentation de la méthode Czochralski

La méthode Czochralski (Figure 1.1) est un procédé de fabrication de
monocristaux par cristallisation a la surface d’un bain fondu. Elle est employée avec de
nombreux matériaux tels que le quartz, la silice, le germanium, et I’arséniure de galium
(AsGa) utilisé en optoélectronique et en €lectronique. La premicre expérience de tirage
d’un monocristal a partir d’un bain fondu, a ét¢ réalisée en 1916 par Jan Czochralski. Il
s’agissait du tirage d’un fil d’étain monocristallin [31], [32]. La découverte du
transistor dans les laboratoires Bell aux USA en 1950 va permettre de lancer le tirage
d’un premier cristal industriel de grandes dimensions par la méthode Czochralski: le
germanium [33]. Puis ce sera le silicium, ainsi que les semi-conducteurs III-V (AsGa,
InP) et II-VI (CdTe). La technique la plus couramment utilisée aujourd'hui pour la
production de nombreux monocristaux est donc le tirage Czochralski. Il convient de
noter que la technologie de tirage par la méthode de czochralski est continuellement
développée [34-40].

Element de
chauffage

Creuset

Figure II.1 : Schéma de principe de la méthode Czochralski [41]

Cette méthode présente de nombreux avantages :
- Le contrdle visuel permet d'agir en temps réel sur les conditions de croissance
(température, vitesse de tirage),
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- L'absence de contact entre le cristal et le creuset pendant la nucléation permet
une meilleure qualité cristalline par rapport a d'autres méthodes telle que la
technique Bridgman,

- La vitesse de tirage peut étre tres rapide (jusqu'a 1 cm/h) et la dimension des
monocristaux synthétisés trés importante (jusqu'a plusieurs metres de longueur
pour le tirage de barreau de silicium en milieu industriel).

Par contre, la stabilisation de la position de I’interface de solidification et du
diametre nécessitent un gradient de température axial élevé (de I’ordre de 50°C/cm), ce
qui augmente les contraintes thermomécaniques dans le cristal.

11.1.1 Le tirage Czochralski du silicium

Le principe de cette méthode est relativement simple (Figure 11.2) et permet
d'obtenir des monocristaux de silicium de bonne qualité avec des vitesses de croissance
supérieures a celles obtenues par la méthode de Bridgman. Le silicium liquide est
déposé dans un creuset cylindrique de verre de silice. Le creuset est porté a une
température supérieure a la température de fusion du silicium, dans le vide ou sous
atmosphere inerte. Un four résistif ou inductif a radiofréquence peut étre utilisé¢ avec
des ¢léments de graphite trés pur servant a la fois de support et de corps de chauffe.
Une tige métallique en molybdene se terminant en pointe et animée d'un mouvement de
rotation, vient en contact avec la surface du liquide et permet la nucléation spontanée
du monocristal. En ajustant correctement la température, il est possible de stabiliser
'équilibre liquide-solide au voisinage de la surface du bain. Apres solidification d'un
premier germe, la tige est progressivement remontée par un mouvement de translation
et le cristal est tiré a vitesse constante. La formation d’un étranglement par diminution
du diameétre favorise I’élimination des dislocations qui tendent a croitre vers la surface
Par la suite, le diamétre du cristal est controlé en jouant sur la puissance thermique
délivrée au creuset.

(a)

germe

PR

Figure I1.2 : Technique de Czochralski pour la fabrication de Si monocristallin [1]
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Cette puissance est diminuée progressivement en début de tirage pour que le
diametre du cristal croisse, puis ajustée de maniére a obtenir un diameétre constant.

L’homogénéité de 1’ensemble est assurée par une rotation du creuset et du
cristal autour de 1’axe vertical. La croissance d’un monocristal n’est possible que grace
a un controle soigné de tous les parametres : vitesse de tirage (1-20 cm/h) et de rotation
du cristal et/ou du creuset, température, atmospheére ambiant, etc. Des monocristaux de
diametre de I’ordre de 15-30 cm et de 1-2 m de long sont fabriqués ainsi. On estime
qu’un étranglement de 2 mm peut supporter un cristal pesant 150 kg, librement
suspendu. Il n’y a pas d’autre limite a la taille d’un cristal que les dimensions de
I’équipement de tirage a disposition.

Le phénomeéne le plus important dans le processus de czochralski (CZ) est
I'écoulement du bain de silicium. Plusieurs mécanismes sont responsables de
|'écoulement:

(a) En raison de la viscosité du liquide, le cristal et le creuset tournants,
exercent des forces de cisaillement sur le liquide, de sorte que le liquide soit conduit
avec mouvement dans la direction azimutale (écoulement azimutal). En outre, les
forces centrifuges induites par le cristal et les rotations de creuset conduisent le liquide
au voisinage de l'interface cristal/liquide et au fond du creuset. Ces écoulements
méridionaux s'appellent la convection forcée. Le cristal tournant, améliore 1'uniformité
de la structure dans le bain du liquide et la rotation du creuset garantie les symétries
thermiques qui peuvent résulter des irrégularités dans le chauffage;

(b) Le chauffage du creuset cause des différences de température a travers le
liquide. En raison de la dilatation thermique du fluide, le liquide chaud est plus léger
que le liquide froid. Une telle différence des densités, meéne a la flottabilit¢ dans
certaine partie du liquide. En conséquence, la convection est induite (librement ou
convection normale);

(c) Les variations de la tension superficielle le long du ménisque du liquide,
conduisent un autre écoulement appelé la convection de Marangoni. Puisque le
coefficient de tension superficielle de la plupart des matériaux en cristal, sous leur
forme fondue, varie avec la température. Un gradient de température différent de zéro
le long de la surface libre, cause un tragage extérieur non-constant, ayant pour résultat
le cisaillement sur la surface libre. Ce dernier cas n’est pas pris en considération dans le
cas de notre étude.

11.1.2 Ecoulements dans le liquide

La configuration d'écoulement (Figure I1.3) causé par la combinaison de ces
mécanismes, contrdle le transfert de masse et de chaleur dans le liquide. Ainsi la
qualité, la taille et la vitesse de croissance du cristal sont directement liées aux
caractéristiques des configurations d'écoulement. C'est pourquoi la plupart des études
sur le cristal élaboré par le procédé de Czochralski, ont été concentrées sur les
configurations d'écoulement dans le liquide.
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Un autre facteur qui influence sur la qualité du cristal est la forme de 1'interface
liquide/solide. La forme de l'interface peut fortement affecter la qualité du cristal
développé avec le procédé¢ de czochralski. Une interface fortement concave ou
convexe, induit les contraintes thermiques dans le cristal pendant le refroidissement qui
meénent aux fissures et aux dislocations. Ainsi il est trés important de trouver les
conditions opératoires pour une forme d’interface plate (ou presque) pour les cristaux

de silicium.
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Figure 11.3 : Les différents modes d’écoulement de fluide dans Czochralski [41].
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I1.2 Phénomenes d’écoulement de fluide et transfert de chaleur
11.2.1 Equation de continuité

Dans la dynamique des fluides, une équation de continuité est une équation de
conservation de masse. Sa forme différentielle est :

2—’? + V.(pv) (D)

Ou: p est la densité, ¢ est le temps et v est la vélocit¢ du fluide. Pour un fluide
incompressibles, p = constante.

L’équation de la continuité se simplifie a:
Vv =0 (p=constante) (2)
11.2.2 Equations de Navier Stokes

Les équations du mouvement pour un ¢lément de fluide sont données par les
équations Navier Stokes [42, 43].

p(%—: +vV v} =p.f-Vp+ V(,uV v) 3)

Ou: p est la viscosité du fluide, le dernier terme représente 1'effet des forces visqueuses.

Le frottement interne, di a la nature visqueuse du fluide se manifeste seulement
quand une région de fluide se déplace relativement a une autre.

Des couches mobiles plus rapides entrainent en mouvements les plus lents de
sorte que la force soit transférée a partir du plus rapide aux couches plus lentes. De tels
fluides s'appellent les fluides Newtonien.

Le vecteur f représente la force de volume exercée sur I'¢lément du fluide. La
pesanteur est un exemple d'une force de volume. L'effet de pesanteur est de grande
importance dans la convection normale qui est conduite par la différence de densité de
flottabilité et empéchée par l'inertie visqueuse du fluide. La viscosité absorbe I'énergie
cinétique tandis que la force de flottabilité libére I'énergie interne.

f=-gpp (T -T,) (4)

Ou: T, se rapporte a une température de référence, g est la constante de la gravité.
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L'équation ci-dessus, s'appelle l'approximation de Boussinesq. L'approximation
de Boussinesq signifie qu'on assume que la densité du fluide est constante, excepté
dans le terme de buoyancé dans 1’équation de Navier-Stoks (variation au moins de 1%
dans tout le fluide). Dans la dynamique des fluides, l'approximation de Boussinesq est
employée dans le domaine de 1'écoulement conduit par flottabilité.

11.2.3 Transfert de chaleur

Le transfert de chaleur est celui dii a une différence de température. Le transfert
de chaleur peut se produire par trois mécanismes différents : conduction, convection et
rayonnement [44, 42]. La conduction se rapporte au transfert de chaleur qui se produit
a travers un solide stationnaire ou au fluide en lequel un gradient de température existe.
En revanche, la convection se rapporte a la propagation de la chaleur dans un fluide,
donc gaz ou liquide, dont les molécules sont en mouvement et en lequel un gradient de
température existe. Le rayonnement, particuliérement rayonnement thermique, se
rapporte au transfert de chaleur entre deux surfaces a différentes températures séparées
par un milieu transparent aux ondes €¢lectromagnétiques émises par les surfaces.

11.2.3.1 Transfert de chaleur par conduction

Quand il existe un gradient de température dans un corps, I’énergie calorifique
découlera de la région de haute température vers la région a basse température. Ce
phénomene est connu en tant que transfert de chaleur de conduction, et il est décrit par la
loi de Fourier (baptisée du nom du physicien frangais Joseph Fourier),

q=—kVT ®)

Cette équation détermine le vecteur de flux thermique ¢ pour un profil de
température donné T et la conductivité thermique k. Un flux thermique est défini comme la
quantité¢ de chaleur transférée par unité de superficie par ’'unité du temps. La diffusivité
thermique o est lié¢ a la conductivité thermique £, a la chaleur spécifique C, et a la densité p
par,

oa=— (6)

11.2.3.2 Transfert de chaleur par convection

Pour un fluide et dans le cas stationnaire, a pression constante ou pour des
fluides avec une densité indépendante de la température, 1'équation de transfert de
chaleur est donnée par :
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aV:T —vNT =0 (7)

La convection est habituellement la forme dominante de transfert de chaleur en
liquides et en gaz. C'est le terme employé pour caractériser les effets combinés de la
conduction et 1’écoulement du fluide. Dans la convection, le transfert de chaleur se
produit par le mouvement des parties chaudes ou froides du fluide ainsi que le transfert
de chaleur par conduction. Les particules de fluide en contact avec un corps chaud
deviennent plus légeres et montent en cédant leur place a d’autres particules qui ne sont
pas encore chaudes ou qui se sont refroidies. Ces dernicres a leur tour s'échauffent,
montent et ainsi de suite. Ce cycle a comme conséquence une circulation continue et la
chaleur est transférée a des secteurs plus frais. Deux types de convection sont
généralement distingués, la convection libre, dans laquelle les forces de buoyancé
commande le mouvement du liquide, et la convection forcée, ou un ventilateur, un
agitateur, ou des autres moyens sont employés pour déplacer le fluide.

11.2.3.3 Transfert de chaleur par rayonnement

Le rayonnement est un transfert de chaleur par 1'émission des ondes
¢lectromagnétiques qui portent I'énergie a partir du corps d’émission. La relation
gouvernant les corps chauds s'appelle la loi de Stefan Boltzmann [45] :

g=os(T* ~T}) @®)

Ou: ¢ est 1'émissivité, o = 5.6703.10° Watt/m’k” est la constante de Stefan Boltzmann
et T, la température d’environnement.

Le rayonnement est la seule forme de transfert de chaleur qui peut se produire
en l'absence d’autre forme dans le milieu et car elle est le seul type de transfert de
chaleur dans un vide. Le rayonnement thermique est un résultat direct des mouvements
de atomes et molécules dans un matériau. Puisque ces atomes et molécules se
composent des particules chargées (des protons et des électrons), leurs mouvements ont
comme conséquence 1'émission du rayonnement ¢électromagnétique, qui porte l'énergie
a partir de la surface. Au méme temps, la surface est constamment bombardée par
rayonnement des environnements, résultant du transfert de 1'énergie a la surface.
Puisque la quantit¢ de rayonnement émis augmente avec l'augmentation de la
température, par conséquent le résultat est un transfert d'énergie net a partir des
températures plus élevées a des températures basse.

1.3 Phénomeénes mécanique intervenant lors du tirage Czochralski
En cours de tirage, la température du cristal n’est pas uniforme. Egale a la

température de fusion a I'interface de solidification, elle est minimum au sommet du
cristal, et varie dans un rapport important.
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Ce fort gradient thermique, provoque des contractions non uniformes, c’est la
source de contraintes thermo ¢€lastiques. Il en résulte la création de défauts du réseau
cristallin qui doit accommoder ces contraintes : les dislocations. Un gradient thermique
trop important peut méme provoquer la rupture du cristal.

Au refroidissement, les différences de dilatations disparaissent mais les
dislocations subsistent. Ceci explique la présence de contraintes résiduelles dans le
cristal a température basse et uniforme apres tirage.

Ces contraintes résiduelles posent des problémes de qualité. Les cristaux tirés
sous fort gradient thermique peuvent étre treés fragiles a la découpe. En outre, et c’est
un inconvénient majeur, la formation des dislocations altére les qualités optroniques du
matériau [46].

Un des objectifs de la modélisation présentée dans ce travail est donc de
visualiser ces contraintes thermo ¢lastiques et de mettre en évidence leur corrélation
avec la thermique du four.

11.3.1 Rappel sur I’évaluation des contraintes normales et tangentielles

Soit (dV) un élément de volume du domaine Q et (dS) I"une des surfaces centrée
en Xx.
Dans une base orthonormée {¢,,é,,é,} les efforts intérieurs & Q portés sur (dS)

s’écrivent (Figure 11.4):

dv
Tilx, :
ds v
g " Tuxm)
E R E dv'
& -
ez
8

Figure 11.4 : Efforts intérieurs un élément de volume
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3
T(x,7i)dS = Y &0,n;dS )

i,j=1
Ou: 7 est la normale unitaire a (dV) de composantes n;, n,, ny [47].

La contrainte T,(x,7) est appelée contrainte de compression ou de traction

suivant son sens et T, (x,7i) est appelée contrainte de cisaillement.

En effet, la contrainte tangentielle en x porté sur (dV’), symétrique de (dV) par
rapport a (dS) est T, (x,~ii)=—T, (x, ).

T,(x,7i)et T,(x,~7) tendent donc a faire glisser (dV) sur (dV’) dans des

directions opposées.
11.3.2 Formation et évolution des dislocations sous I’action de contraintes
11.3.2.1 Formation des dislocations
Le cristal est un empilement régulier d’atomes. Mais, sous ’action de fortes
contraintes, on observe le glissement d’atomes de part et d’autre de plans, dit plans de

glissement (Figure I1.5). La régularité de la structure cristalline est perturbée : c’est la
formation des dislocations [48] et [49].

/

Dislocation en vis Dislocation en coin

Figure I1.5: Dislocation en (vis et coin)

Ce sont donc les efforts de cisaillement plutét que ceux de traction ou de
compression qui produisent les dislocations.

Il est donc utile de calculer le module de cisaillement maximum en chaque
point, afin de localiser le risque de formation de dislocation.

D’autre part, dans tout cristal, les glissements ne sont possibles que suivant des
plans et des directions déterminées par la structure cristalline. En particulier, les plans
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de glissement d’un cristal de silicium sont paralléles a 1’une des faces du tétracdre
donné sur la figure I11.6.

Les directions de glissement permises sont définies par les arétes de la face
correspondante.

axe de tirage et de
symétrie du cristal

X3 #
1

Xy

X2

Figure I1.6 : Faces du tétraedre
11.3.2.2 Evolution des dislocations

Les propriétés mécaniques du cristal varient en fonction de la température, il
faut en tenir compte pour appréhender le processus de formation des dislocations au
cours du tirage. Nous distinguons donc deux situations :

A haute température : c’est aux températures proches de la température de fusion
que les forces de cohésion entre les atomes du cristal sont les plus faibles. Sous 1’action
du cisaillement du aux dilatations thermiques les dislocations se créent, puis évoluent et
se multiplient suivant deux schémas :

- Une dislocation en engendre d’autres dans le méme plan de glissement. C’est le
glissement des dislocations;

- Une dislocation en engendre d’autres dans d’autres plans de glissement. C’est la
montée des dislocations. Ce phénomeéne est du a la combinaison de la
dislocation avec un défaut ponctuel, tel qu’une impureté ou I’absence d’un
atome dans la structure cristalline. Les dislocations parviennent alors a isoler de
petites régions du cristal appelées cellules.

A basse température : le seuil de contraintes pour la création des dislocations est
beaucoup plus ¢levé qu’aux hautes températures. Les dislocations sont générées
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principalement par glissement de celles préexistantes. Par contre la montée des
dislocations ne se produit plus.

11.3.3 Localisation des dislocations dans un cristal

Il existe différents procédés pour révéler les dislocations. En particulier une
simple attaque chimique (KOH) permet de rendre visible les dislocations a la surface
d’un échantillon.

La figure II.7 montre une coupe horizontale d’un cristal ou « wafer », ayant
subit ce traitement. Ce sont sur de tels wafer que sont implantés les composants
¢lectroniques et qu’es €tudiée la répartition des dislocations [50].

On observe :

1) les bandes de glissements : elles sont réparties de mani¢re ordonnée a la
périphérie du disque. Elles sont regroupées suivant huit lobes (on remarquera
les symétries dues a la structure cristalline). A I’intérieur d’un quelconques de
ces lobes elles ont toutes la méme direction.

Cette direction correspond a I’intersection d’un plan de glissement avec la
coupe, comme I’illustre la figure I1.7.

2) les cellules : elles sont réparties au centre et a la périphérie du wafer. On
observe une zone intermédiaire peu disloquée.

Signalons d’autre part que la répartition des dislocations est identique quelque
soit la hauteur de la coupe dans le cristal, tout du moins dans sa partie
cylindrique.

directions de glissement

_ plan de glissement
coupe du cristal

bande de glissements visible

Figure I1.7 : Plan de glissement
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Chapitre Ill. Modélisation du systeme de croissance CZ

III.1 Etat de ’art de la Modélisation et de la simulation du processus Czochralski

L’ensemble des travaux théorique de modélisation et de simulation du processus
de tirage Czochralski (CZ) ont commencé depuis quelques années, des 1950.
Cependant, ces études n’ont pas eu un important impact industriellement comparé avec
les essais expérimentaux. Ceci est resté inchangé jusqu’a 1980. A ce moment-1a, les
fabricants de puces exigeaient des plaquettes de silicium avec des diametres
suffisamment grands. L'échec était dii a la non linéarité des phénomenes physiques
régissant 1'état de fonctionnement du tirage par la méthode CZ, tel que le transfert de
chaleur par rayonnement, la conduction et la convection, le transfert de masse par
rayonnement, le transfert de masse, I'écoulement du fluide, la cinétique de la
solidification et la dynamique des surfaces libres.

L'observation expérimentale tout récemment faite par rayon X par Hurle [51], a
indiqué le comportement complexe d'écoulement. Cependant. Beaucoup de variables
ne peuvent pas étre mesurées ni impliquées dans de vraies expériences de croissance.
Par conséquent, des modeles mathématiques qui incorporent des phénomenes
physiques importants, sont exigés pour des prévisions précises. Les modeles
mathématiques sont limités par la complexité des équations décrivant la physique du
processus de Czochralski. Des simplifications sont nécessaires pour obtenir des
expressions de forme close et les équations gouvernantes peuvent négliger des
interactions importantes. Les modéles précis exigent des moyens informatiques
énormes. Récemment, avec les avancements rapides en informatique, il est devenu
possible d'effectuer des simulations numériques qui peuvent incorporer les phénomeénes
physiques compliqués de réels processus. De plus en plus de modeles complets sont
donc développés. Par conséquent, notre travail se concentre principalement sur I'effort
de simulation de la croissance des cristaux de silicium par la méthode Czochralski.

II1.1.1 Modélisation de I’écoulement du fluide et transfert de chaleur

Des simulations numériques du procédé de cristallogene du cristal de
Czochralski ont été effectuées par beaucoup de chercheurs. Les simulations différent
les unes des autres, il y a celles qui emploient les approximations d'écoulement et qui
simulent des écoulements bidimensionnels de cavité, elles emploient un mod¢le global
qui inclut le cristal, le liquide, I’inducteur de chauffage, et d'autres composants du four.
Les méthodes de différence finie et d'¢lément fini ont été employées pour les modeles
d'écoulement axisymétriques ou tridimensionnels, bidimensionnels de liquide.
D'excellentes discussions sur la modélisation et la simulation sont présentées dans les
articles de Chan [52], de Brown [53], de Muller [54], et plus récemment de Hurle [36]
et de Parasad et al [55].

Des ¢études par ¢léments finis ont été faites par Brown et ces Co-auteurs [56, 57,
58]. Ils ont développé une approche, intégrant le modele capillaire thermo
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hydrodynamique (IHTCM) qui tient compte du calcul de l'interface et des formes du
ménisque. Le modele dTHTCM est basé sur une analyse conjuguée, y compris 1) le
transfert de chaleur par la conduction dans le cristal, 2) le rayonnement gris entre tous
les composants dans l'appareillage de procédé CZ et 3) la convection axisymétrique,
stationnaire, convection laminaire dans le liquide. Récemment, les modé¢les par élément
fini ont également incorporé un modele du k-¢ pour expliquer la turbulence dans le
liquide [58].

Des travaux utilisant les méthodes de différences finies et de volumes finis, ont
tiré bénéfice de l'avancement dans la simulation numérique. Kopetsch [59, 60] était le
premier a employer les formes déformables de I’interface solide/liquide et la forme
liquide/gaz ambiant dans la simulation du processus CZ. Il a employé une
transformation algébrique pour le domaine du cristal et une transformation numérique
pour le domaine du liquide.

Kopetsch [60] a calculé différents cas combinés de la flottabilité, de la
convection forcé, et des écoulements thermo capillaires, et a comparé les résultats aux
solutions obtenues. La déflection de l'interface cristal/liquide a été démontrée.

Xiao et Derby [61] ont développé un modéle massivement paralléle d'éléments
finis pour des calculs numériques. Utilisant ce modele, ils ont simulé 1'écoulement du
liquide d'un cristal de YAG dans la configuration CZ. Les interfaces cependant, ont été
traitées comme des coordonnées orthogonales planaires et réguliéres et ont été
employées dans leur travail.

C'est remarquablement intéressant que récemment, Koai et Coauteurs [62] ont
développé une méthode hybride qui emploie un modéle global de conduction et
rayonnement, basée sur le code FEM, ABAQUS. Le modele de rayonnement
thermique, et une solution tridimensionnelle des équations de Navier Stokes basé sur
une méthode de volume finie pour le champ d'écoulement du fluide a été utilisé.

Le travail de Zhang [63] est basé sur une méthode de maillage adaptative multi
zone, combinée avec des coordonnées curvilignes de volume fini. Cette technique a été
employée pour simuler la haute pression du procédé du cristallogéne du cristal par
Zhang et Parasad [64, 65]. L'influence de la convection de gaz dans le procédé a haute
pression du cristallogéne du cristal a été¢ bien démontrée par leurs calculs.

Anselmo et al [66], ont étudié le comportement oscillant de 1'écoulement du
fluide et le transfert de chaleur dans un creuset avec le nombre de Grashof variant de
107 a 10% TIls ont constaté que valeur d'oscillation est une fonction du rapport de la
hauteur de quantité liquide dans le creuset sur le rayon de celui-ci et de la forme du
fond du creuset. Plusieurs travaux ont décrit ce phénomene, par exemple, Brown [53],
Muller [54], Dupret et autres [67] et Parasad et al [55].
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Wilcox et Fulmer [68] étaient probablement les premiers a suggérer que
'écoulement dans le procédé CZ est turbulent, en entreprenant une expérience avec un
nombre de grashoff faible (Gr = 10°) pour le fluorure de calcium (Pr. = 1). Depuis lors,
plusieurs investigations faisant référence a la turbulence de 1'écoulement du fluide, ont
été entreprises par Cockayne et Gates [69], Cockayne et al [70], Kim et al [71],
Carruthers et Witt [72], Kim et al [73], Koller [74] et Kakimoto et al [75]. Ces études
ont impliqué des expériences physiques entreprises dans des creusets. Par conséquent,
'écoulement du fluide dans de réels processus de croissance de Czochralski, serait plus
turbulent que celui observé dans les études mentionnées ci-dessus.

Ristorcelli et Lumley [76] ont identifié plusieurs instabilités du liquide, liées a la
flottabilité, a la tension superficielle et aux forces de rotation qui pourraient mener a la
turbulence dans une grande quantité de liquide dans le processus Czochralski. Ce sont
les instabilités dues a la rotation du disque, les instabilités centrifuges, les instabilités
induites par la flottabilité au-dessus d'une surface horizontale, les instabilités induites
de tension superficielle, les instabilités dues a la rotation du creuset, les effets de
rotation et de flottabilité pour des gradients de température verticale et horizontale.

Kobayashi et al [77] ont effectué¢ des mesures de la température dans le procédé
Czochralski de production du silicium (Si) et ont présenté les résultats en termes de
solutions analytiques basées sur les modeles standards k-¢. Cependant, leur approche,
qui est obtenue a partir de 1'analyse des écoulements de la couche limite, peut ne pas
étre appropriée pour les écoulements dans les enceintes. Kinney et Brown [58] ont
incorporé le modele de k-¢ de faible nombre de Reynolds a leur modéle global, pour
¢tudier l'effet du laminarisation de I'écoulement pres de 1’enceinte et ils ont rapporté un
certain résultat d'une maniere encourageante.

Des simulations numériques tridimensionnelles de la convection normale dans
la configuration cylindrique ont ét¢ conduites par Neumann [78] et Wanschura et al
[79]. 1ls ont constaté que la configuration d'écoulement convecteur, au dela des points
critiques, est liée a la perturbation appliquée a 1'état statique initial. Touihri et al [80]
ont effectu¢ la simulation a trois dimensions de 1'écoulement convecteur régulier dans
un cylindre de chauffage vertical. Dans leurs simulations on a observé la configuration
d'écoulement axisymétrique et non axisymeétrique.

Dans des configurations cylindriques, Vrentas et al [81] ont étudié 1'écoulement
convecteur de stabilités conduit seulement par des effets flottables ou de thermo
capillaire. Des nombres critiques de Rayleigh et les nombres de Marangoni sont
rapportés pour différents allongements, utilisant un fluide avec le nombre de Prandtl
infini.

Wagner et al [82] ont conduit des simulations numériques a trois dimensions de
la convection normale dans un cylindre vertical, ouvert avec de divers états de frontiere
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imposés sur la surface supérieure. Elles ont prouvé que la perturbation axisymétrique
peut mener a I'écoulement a trois dimensions non axisymétrique.

Dauby et al [83] ont présenté une analyse de stabilité linéaire de la convection
couplée de Bénard-Marangoni dans un cylindre vertical. Ils ont trouvé que les surfaces
latérales de conduite sont plus stables que des fronti¢res isolantes.

Il y a beaucoup d'applications de technologie dans lesquelles I’interaction entre
le rayonnement avec la convection est significative et change le mécanisme de transfert
de chaleur, nous pouvons citer Siegel et Howell [84], et Modest [85]. Dans des
systémes de traitement de matériaux, le fait que le liquide est absorbant, émettant et
dispersant dans la gamme de fréquence de rayonnement thermique, le rend important
pour comprendre l'interaction entre le transfert de chaleur de convection et le
rayonnement thermique [Shu et al, 86]. Les changements du champ thermique
provoqués par le rayonnement, peuvent changer le champ d'écoulement convecteur et
en outre, changer la structure cristalline des matériaux produits par la méthode
czochralski.

Plusieurs chercheurs ont travaillé sur le probléeme du rayonnement et de la
convection combinés, dans un systéme Czochralski simplifi¢ (Larson [87], Chang et al.
[88], Desreyaud et Lauriat [89], Webb et Viskanta [90]). Une revue sur ce probléme est
donnée par Yang [91].

Tan et Howell [92] ont présenté¢ une étude numérique sur le rayonnement
thermique combiné et la convection dans un procédé¢ Czochralski, en supposant que le
creuset avait une section carrée. Des simulations ont été effectuées a de divers nombres
de Rayleigh. Ils ont constaté que la présence du rayonnement interne change la
température et les champs d'écoulement de maniere significative.

Shu et al [86] ont proposé un modele numérique pour des phénomenes de
transport et de solidification dans des liquides d'oxyde avec et sans la présence d'un
champ magnétique appliqué. Le modele est basé sur la solution par éléments finis des
équations de Navier Stokes on introduisant la force de Lorentz. L'équation de transfert
radiatif a été résolue par la méthode discontinue des éléments finis. Dans leurs résultats
ils ont suggéré que le rayonnement interne ait l'effet significatif sur le comportement de
solidification.

Shyy et al. [93] et Prescott et Incropera [94] ont étudié le procédé de
solidification des alliages utilisant un modele amélioré de k-¢ pour la porosité de
d'écoulement du fluide. Leurs deux études ont prouvé qu'en présence de la turbulence,
la vitesse de transfert de chaleur global est trés différente de celle d'un écoulement
laminaire. Un modele de turbulence devrait étre utilisé dans la simulation, pour obtenir
des résultats précis.
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Un autre mécanisme d'entrainement d'écoulement important dans le processus
CZ est les rotations du cristal et du creuset. Dans le meilleur des cas, les vitesses les
plus élevées de rotation peuvent considérablement améliorer I'homogénéité azimutale.
Cependant, il y a des limitations pratiques et théoriques sur la vitesse de rotation. La
dépression dans hauteur du creuset due a la rotation est donnée par [95].
Deuxiémement, les vitesses de rotation élevées du cristal amplifieront l'effet de
l'excentricité, la création de 1'écoulement ondulé rend le systeéme fortement asymétrique
et peu convenable pour la croissance de bons cristaux. Pour des écoulements fortement
non symétriques dans un cylindre en rotation on peut se référer a Yang et al [96].

Ladeinde et al [97] ont trouvé que 1’écoulements asymétriques commencent
dans le systeme industriel CZ quand la vitesse de rotation est 20-30 tr/min. Parasad
[55] a constaté expérimentalement, que des rotations du creuset d'environ 5-6 tr/min
réduisent au minimum la quantité de I'oxygene incorporée au creuset, et qu'une vitesse
de rotation d'environ 10 tr/min est optimale pour une meilleure structure cristalline

I11.1.2 Modélisation sur la qualité

Parallelement au travail expérimental sur le transport de 1'oxygene dans la
croissance du silicium CZ, Moody [98] était probablement le premier a employer le
calcul numériquement du transport de 1'oxygene dans la croissance du silicium CZ. Des
méthodes numériques ont ét¢ également employées pour étudier l'effet du champ
magnétique sur le transport de 1'oxygeéne [99, 77]. Les deux études ont assumé un état
d'écoulement laminaire stationnaire dans le creuset, correspondant a un creuset de petit
diametre. Les effets du champ magnétique sur les écoulements et le transport de
I'oxygene dans le silicium liquide durant le procédé CZ, ont été numériquement simulés
par Hirata et Hoshikawa [100], utilisant un mod¢le tridimensionnel.

Kim et Longlois [101] ont simulé 1’écoulement laminaire du transport de
'oxygene pendant la croissance du cristal de silicium de 150 millimétres de diamétre
dans le systéme CZ (le nombre de Grashof est de I’ordre de 2x10°), avec et sans un
champ magnétique. Ils ont prévu le comportement oscillant d'écoulement dans le
liquide. La concentration en oxygeéne prévue, semble étre bien conforme aux mesures
expérimentales.

Togawa et Al [102] ont €galement résolu les équations laminaires de Navier
Stokes pour le cristallogéne du cristal de silicium de 150 millimétres de diamétre. Ils
ont modelé la concentration en oxygene moyenne dans le cristal, en faisant la moyenne
des données oscillantes sur une certaine période de temps. Les calculs numériques sont
conformes qualitativement bien a leurs données expérimentales.

Apres s'étre rendu compte de 1'importance du nombre élevé de Grashof dans les
cristaux de grands diamétres dans un systeme de cristallogéne de silicium, plusieurs
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chercheurs ont essayé¢ de présenter les modeles turbulents pour traiter 1'écoulement
complexe du liquide associé avec le transport de 1'oxygéne.

Kinney et Brown [58] étaient probablement les premiers investigateurs qui ont
employé le modele de turbulence pour calculer le transport de l'oxygeéne dans la
croissance du silicium de grand diamétre. Ils ont également comparé la prédiction
laminaire de la distribution de I'oxygene a la prédiction de turbulence. L’écoulement de
'oxygene calculé avec une convection laminaire montre la structure multi cellulaire de
I’écoulement, qui est également la configuration d'écoulement typique qui a été
rapportée pour des modéles d'écoulement laminaire dans leur simulation laminaire de
turbulence.

Le méme mod¢le standard de k-¢ a été également utilisé par Yi et al [103] pour
simuler la croissance des cristaux du silicium czochralski de 150 millimetres et de 250
millimétres de diametre. Un processus dynamique, dans lequel la longueur en cristal
change avec le temps, a été¢ simulé en utilisant la méthode des volumes finis avec
l'algorithme SIMPLE [104], et d’aprés les solutions stationnaires obtenues, une bonne
concordance entre la prévision et la concentration en oxygene a été rapportée pour un
cristal de 150 millimetres de diametre. Des simulations numériques ont été effectuces
pour le cristal de 250 millimetres de diametre utilisant des diverses valeurs des vitesses
de rotation du cristal et de creuset. Ils ont trouvé qu’avec I'augmentation de la vitesse
de rotation du creuset, la concentration en oxygeéne dans le cristal augmente de manicre
significative. Un processus d'optimisation a ét¢ également présenté pour choisir les
meilleurs parametres de processus.

Récemment, Zhang et Al [105, 106] ont présenté le modéle RNG de k-g& pour
simuler I'écoulement de fonte dans des cristaux de 300 millimetres de diametre dans
des creusets de 600 millimetres et de 750 millimetres de diametre. Dans un creuset de
grande taille, si la température entre le creuset et le cristal est maintenue a 85 K, Ila
présence des rotations, pour diviser la cellule a courant simple en cellules multiples,
s'est avérée plus petites et plus faibles. En conséquence, on a observé une distribution
stratifiée de l'oxygene, qui montre un effet mélange de diffusion. Il s'est avéré que le
niveau de concentration diminue avec I'augmentation de la vitesse de rotation du cristal
et augmente avec I’augmentation de la vitesse de rotation du creuset.

I11.1.3 Modélisation des contraintes thermiques et dislocations

Jordan et al [2], [3], [5], [6] sont les premiers a expliquer théoriquement, la
formation des contraintes et des dislocations dans le cristal, en proposant que la
formation de la dislocation soit causée par la présence des contraintes thermo élastiques
dans le cristal. Quand la contrainte thermique dépasse la contrainte critique de
cisaillement (ocrss). Les dislocations commencent a se former et se multiplient par
glissement dans les directions de glissement. IlIs ont supposé que lors du tirage, le
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cristal est une longue tige cylindrique. Ils ont calculé la distribution de la température
de conduction et les composants de la contrainte thermique. La distribution de densité a
montré un bon accord qualitatif avec celle observée sur des sections prises de la partie
cylindrique des vrais cristaux. Apres le travail de Jordan et al, on a observé ces
derniéres années que des études sont été entreprises par beaucoup d'autres chercheurs,
pour le calcul de la distribution des contraintes thermiques dans le cristal.

Dans certaines études, le cristal a été isol¢é et l'interface a été¢ simplifiée en tant
que formes planes [17, 107, 108, 109, 110]. Et I'effet des champs d'écoulement et de
température du liquide n'a pas été pris en considération. D'autres améliorations ont été
apportées par Motakef et koai [111, 112, 113], Dupret [114, 115] et Bornside [116]
etc., en employant des mod¢les globaux de rayonnement et de conduction qui ont
inclus le liquide et le cristal.

Cependant, ces modeles ont négligé la convection dans le liquide, bien que le
calcul de la forme d'interface ait ét¢ inclus. La sensibilit¢ de la distribution des
contraintes thermiques et de I'échange thermique par rayonnement a été bien démontrée
dans ces simulations. Récemment, Kinney et al [57, 58] ont étudi¢ la sensibilité de la
dynamique d'interface et de la distribution des contraintes via la convection du liquide.
Imaishi et al [117] ont simulé la convection et les contraintes thermiques durant la
croissance des cristaux simples d'oxyde et du silicium. Tous ces modé¢les supposent que
la croissance du cristal est thermo ¢€lastique et ils ont utilisé la méthode des ¢léments
finis pour le calcul des contraintes dans le cristal.

Plus récemment, GAO et al. [118] ont utilis¢ le logiciel de modélisation
thermique de la croissance cristalline CrysVUn, pour I'analyse numérique de la position
d'interface de croissance, le transfert de chaleur, I'écoulement d'argon et la convection
du liquide. Ils ont prévues la forme d'interface et la distribution des contraintes
thermiques pendant la croissance des cristaux de silicium Czochralski (CZ) de 300
millimetres de diamétre avec différentes vitesses de tirage. La comparaison des
résultats de mesures et de simulations a donné une bonne concordance.

Bornside et al. [116] ont pu réduire au minimum les contraintes thermo
¢lastiques produites dans le cristal de silicium dans le procédé de Czochralski, grace a
une ¢tude quasi stationnaire, utilisant un mod¢le décrivant le transfert de chaleur a
hautes températures et la solidification. Ils ont obtenu les conditions optimales en
utilisant différentes configurations géométriques du bouclier thermique.

Miyazaki et al. [119.120] ont développé un programme ¢élément fini
tridimensionnel, pour l'analyse des contraintes thermiques des monocristaux, en
considérant l'anisotropie é€lastique et la dépendance des propriétés du matériau de la
température. D'une part, Nakayama et Masaki [121] ont développé un programme
informatique pour une analyse transitoire de la conduction de chaleur qui peut simuler
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le processus de croissance de CZ d'un monocristal de silicium en prévoyant les
¢léments finis automatiquement et en considérant le rayonnement thermique entre le
monocristal et tout son environnement, c’est-a-dire, liquide, inducteur et bouclier de
rayonnement.

Il est difficile d’absorber 1'énorme chaleur latente provoquée par la solidification
du silicium liquide, quand le diamétre du cristal est plus grand que 300 millimétres. En
conséquence, les gradients de température tendent a augmenter et la distribution non
homogene des contraintes est créée, Miyazaki et al [4].

L'analyse numérique des contraintes €lastiques et de la distribution thermiques
d'effort du cristal de silictum de 300 millimétres, sous la considération de différents
boucliers thermiques, a été faite par GAO et al [122]. Ils ont démontré que la présence
et la forme du bouclier thermique, de la pression de gaz et de la vitesse peuvent
fortement affecter la distribution des contraintes de von Mises dans le cristal de
silicium. En revanche, I'augmentation de la pression du gaz ne peut pas avoir comme
conséquence un effet significatif.

Schvezov et al. [123] ont fait une analyse par simulation numérique, du transfert
de chaleur et des contraintes thermiques dans les monocristaux d’InP de 6 cm de
diameétre élaboré par le procéd¢ Czochralski. La distribution des contraintes thermiques
dans le cristal est calculée en employant le champ obtenu de la température. Ils ont
étudié les effets de plusieurs parameétres du processus sur 1'écoulement, le transfert de
chaleur, la forme croissante de interface et sur la contrainte thermique.

Des techniques numériques et analytiques sont employées, afin de calculer les
contraintes thermiques pres de l'interface de solide/liquide pendant la croissance d'un
cristal par la méthode de Czochralski (Lambropoulos [108]). En supposant le cristal
¢lastique isotrope, Lambropoulos a montré 1'effet de la déformation non élastique a
hautes températures, en expliquant explicitement la relaxation des contraintes prés du
centre de l'interface de solide/liquide.

Il est devenu évident que la contrainte thermique pendant la croissance de CZ
joue un roéle important dans la génération des dislocations. La relation qualitative entre
la densité de dislocation et la contrainte thermique dans un monocristal a été étudiée
jusqu'ici en comparant des contraintes de cisaillements obtenus a partir d'une analyse
¢lastique de contrainte thermique a la contrainte de cisaillement critique (Miyazaki-
[124]).

Récemment, Muiznieks et al [125] ont développé un modéle bidimensionnel
basé sur le code de calcul FEM, ANSYS, pour calculer le champ de la température
dans le cristal croissant considérant 1'échange de chaleur de rayonnement avec les
réflecteurs et 1'environnement et les contraintes thermiques induites et ont déterminé la
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zone disloquée. Par une étude paramétrique pour différents cas de conditions aux
limites thermiques et différentes géométries du cristal, les contraintes thermiques sont
calculées. Les auteurs ont fait quelques recommandations sur la facon de réduire les
contraintes et éviter la génération de dislocations.

On a trouvé que pendant le procédé de tirage du cristal CZ, que le noyau est en
compression et la périphérie du lingot de silicium est en tension (Tsukada [7]).
Tanahash [8] a trouvé, par la méthode de simulation, que la contrainte thermique dans
le cristal augmente avec l'augmentation de la vitesse de tirage. Aprés, Takano [9] a
remarqué que la contrainte thermique dans un cristal est sensiblement affectée par la
forme d'interface dans le cas des cristaux de grand diametre.

Avec SZABO [126], une solution analytique a été dérivée, pour la description
des champs de contrainte apparaissant dans les conditions non homogenes de
distribution de la température durant la croissance des monocristaux de Czochralski. Le
cristal tiré a été modelé par une tige ¢lastique d’un rayon constant et de longueur semi
infinie, alors que ses propriétés €lastiques et thermiques étaient prises indépendamment
de la température.

L'évidence expérimentale suggere que le cristal subit une déformation plastique
pendant qu'il se développe. Une description alternative de formation de dislocations se
fonde donc sur la modélisation microscopique de la dislocation et de la multiplication,
et présente la notion de la détente provoquée par les contraintes plastiques dans le
cristal. Volkl et Muller [127, 128, 129] ont proposé un calcul en déformation plastique,
basé sur le modele d'Alexandre et Hassen (AH). Les données expérimentales et les
calculs numériques menés par Volkl et Muller [127] ont prouvé que la dynamique de
dislocation prévue par le modele AH est appropriée pour la croissance de Czochralski.

Maroudas et Brown [130] ont prévu la dynamique du silicium utilisant le
modele AH. En méme temps, Motakef [131] a prétendu que le ocrss basé sur les calculs
thermo ¢élastiques, aussi bien que des approches quantitatives réduit la densité par cette
formulation, sont compatible au modéle d'Alexandre et Hassen. Evidemment, il est
nécessaire de faire plus de travail expérimental pour pouvoir valider les prévisions.
Noter qu'une méthode précise, qui correle le niveau de la contrainte thermique avec la
formation des défauts dans le cristal n'est pas encore disponible. En outre, I'approche
Jordan et le modele AH n'expliquent pas le mécanisme de génération des dislocations.
Le modele AH exige des simulations complexes et de vastes ressources informatiques,
tandis que le modéle plus tot de ocrss emploie seulement des formulations €lastiques
linéaires.

L’apport essentiel dans le travail que nous présentons dans cette theése, porte sur

I’étude de I’effet de différentes parameétres dans un systéme de croissance Czochralski,
sur la forme de D'interface solide/liquide et la simulation de la répartition de la
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température et contraintes thermiques dans les cristaux de silicium de large diameétre
(300 mm). Pour cela un mode¢le bidimensionnel de 1’écoulement du fluide et de
transfert de chaleur avec solidification a été développé. Les équations de Navier-Stoks
et d'énergie dans le liquide et 1'équation de conduction de chaleur dans le cristal sont
résolues par la méthode des volumes finis. La contrainte thermo élastique est calculée a
partir du champ de température par I'adoption du modéle déformation plane dans une
géométrie axisymétrique pour un cristal cylindrique. Le calcul est fait a I’aide du
logiciel Femlab.

II1. 2 Le modeéle de transfert de chaleur avec solidification

I11.2.1 Modé¢le physique

Le procédé de tirage du silicium par la méthode de czochralski (CZ) est
schématisé dans la figure III.1 (a). Le domaine numérique considéré dans la présente
¢tude est montré dans la figure I11.1 (b). Le processus est stationnaire et axisymétrique.
L'écoulement du fluide est laminaire et incompressible. On suppose que des propriétés
thermo physiques du liquide sont constantes. Le fond du creuset est thermiquement
1solé. La solidification est considérée a I’interface solide/liquide et la forme du front de
cristallisation coincide avec la température de solidification Tm. On assume que le
liquide et le cristal échangent seulement le rayonnement avec I’environnement ambiant
(le gaz) a une température constante Ta. Les parametres de la géométrie et du systeme
de croissance (CZ) sont énumérés dans tableau II1.1.

(a) t (b)
GAZ GAZ
AMBIENT I AMBIENT
-
z Alk g
‘_» r I'c N|
I‘
| LIQUIDE hc
LIQUIDE !
o !

Figure III. 1: (a) Schématisation du processus de Czochralski, (b) domaine numérique
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II1.2.2 Modéle mathématique

Les équations gouvernant le domaine du liquide sont discrétisées par les
équations de Navier Stokes, couplées avec les équations d'énergie avec solidification.
Les équations partielles différentielles gouvernant 1’état stationnaire, incompressible, et

axisymétrique de 1’écoulement du fluide sont données dans des coordonnées
cylindriques comme suit :

e L’équation de continuité :
0 1 0
—(pu )+ ——\(prv)=0
— (pu)+ ——(prv) (1)

e Les équations de la quantité de mouvement :

Suivant -U:

%(puuﬁ%%(pruu):%(yi—jj+%§(rﬂz—jj—0ng—Z_§ (2)
Suivant-V:

e e o
Suivant-W:

o e
e Equation d’énergie

R e o e Lt B PO
_%g(ﬂ”"mf) )

Ou: u, v et W sont, les composants axiaux, radiaux et azimutaux de la vitesse
d’écoulement du fluide respectivement, g /'accélération due a la gravité, f est le
coefficient de dilatation thermique, / représente 1'enthalpie, et les deux dernicres termes
représentent la source convectrice de solidification.
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Tableau III. 1: Parametres de la géométrie et du systéme de croissance (CZ)
utilisés dans la simulation

Rayon du Creuset, r 200 mm

Rayon du Cristal, 1, 150 mm
Hauteur du Creuset, h, 200 mm
Hauteur du Cristal, hg 150, 300, 450, 600 mm
Vitesse angulaire de rotation du cristal, g 1, 5,10, 15 tr/min
Vitesse angulaire de rotation du creuset, ®, 1, 5,10, 15 tr/min
Vitesse de Tirage, v, 20 mm/h
Température des bords du Creuset, T, 1850 K
Temperature Ambiante, T, 700 K

e Conditions aux limites

Pour les conditions aux limites thermiques, une température constante sur les bords
du creuset et un transfert de chaleur convective radiatif entre le gaz et le liquide d’une
part et entre les bords du cristal et le gaz d’autre part ont été utilisées. Les conditions
aux limites correspondant aux différentes surfaces données dans la Figure III.1, pour le
probléme du champ de température et d'écoulement sont :

Sur la périphérie et I’extrémité du cristal:

oT
u=vy,v=0w=ra, —ksE:h(T—YL)ma(T“—Tf) (6)
A D'interface gaz/liquide :
ov ow or
u=0,—=0—=0, ~k,—=HT-T.)+&,0" -T,
0z oz m or ( C) mG( a ) (7)

Aux bords et au bas du creuset :
u=0v=0w=ram., T=T, (8)
Sur I’axe de symétrie:

ou oT
—=0,y=0,w=0, — =0
a0 or ©)

Ou: k est la conductivité thermique, / est le coefficient d'échange thermique, ¢ est
I'émissivité du matériau, 6 est la constante de Stefan-Boltzman, 7, est la température
ambiante du gaz; w, et w,. sont les vitesses angulaires de rotation du cristal et du
creuset respectivement.
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I11.3 Modele mathématique de la thermoélasticité

Dans le procédé de tirage par la méthode czochralski, le lingot de silicium est
soumit a des gradients de température axiaux et radiaux, qui se manifestent par une
hétérogénéité des volumes élémentaires dans le silicium. Cette hétérogénéité peut etre a
I’origine des contraintes thermiques, Boly [132].

La formulation d'élasticité, bien que facilement disponible en manuels [133], est
présentée ici en totalité. On assume que les matériaux sont isotropes et homogenes en
ce qui concerne leurs propriétés mécaniques et thermiques, et la température T utilisée
ici représente l'incrément de la température de 1'état initial de contraintes quand T = 0.
Dans la théorie linéaire d'¢lasticité, le tenseur de déformation ¢; est li¢ au vecteur de
déplacement u; par les relations suivantes:

SU-E;(MI-J +uj7i) (10)

On assume que la déformation totale dans le cristal est une combinaison linéaire
des déformations élastiques et thermiques, écrite comme suit :

0 Al
81'] :gi]' +gij (11)

\ 0 J4 4 . r1r . r1r . N ‘ . r
Ou: &;; représente la déformation €lémentaire du parallélépipede due a I'incrément de

la température a T = 0.
0
g; = PI.0 (12)

Ou: p est le coefficient de dilatation thermique et le symbole 0ij est le delta de
kronecker.

La relation ci-dessus représente la propriété d'un corps isotrope dans lequel une

variation de température n’a comme conséquence aucun changement des angles de
cisaillements.

Le tenseur de déformation &j; est exprimé comme suit :

Z :%{%‘ _L”’(‘fzj)@j} (13)

Ou: G est le module de cisaillement, v est le coefficient de Poisson et 7 (oj) = o est la
trace du tenseur de contraintes, oy, Les d'équations (11)- (13) se réduisent a :
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O-ij \% 1+v
36 =51 Ty e 5, P a4
L’équation d’équilibre s’écrit :

Ou: le F; est la force de volume, p est la densité et i, est l'accélération dans la

direction x;.

Substituant les expressions de déplacement dans 1'équation ci-dessus et
admettant des conditions quasi statiques, les équations pour le vecteur de déplacement

sont obtenues comme [134]:
G, gy + (2+ G)“k,ki +F =T, =0 (16)

Ou: A est la constante de lamé, E est le module de Young.

E
Avec: A= - (17)
(1+v)1-2v)
G(31+2G)
G=——-""/
(1+G) (18)
oA
2(4+G) (19)
E
2G=—-—
(1+v) (20)
y=(31+2G)p 1)

Compte tenu de la symétrie de la géométrie et du chargement ainsi que de
I’effet négligeable de la pesanteur, les équations (14) se réduisent a [57] :

Ou lou u Ou 1 6e 201+v) or
—+ +—+ —= B
or ror r 8zF 1-2vor 1-2v " or

(22)
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820) 10w, w1 de_2l+v) o
> p (23)

or r (9r oz° 1 2v 82 1-2v ° oz
Ou: or r Oz @4)

Les contraintes thermiques sont calculées d’aprés la loi de Hooke pour un
matériau isotrope de la maniére suivante :

E | Ou 14 1+v
o, =—|—+ e— ol (25)
I+vior 1-2v  1-2v
Opo = £ i Y oo Ity ol
Y lwvir 1-2v 1-2v (26)
o - E 8a)+ V. 1+v oT
T ol4vioez 1-2v 1-2 @7)
. E 6a) ou
= 21+v) o 82 @8)

La contrainte équivalente de Von Mises s’écrit dans les coordonnées
cylindriques :

1 1
Oym = ﬁ I:(Grr ~—Oupo )2 + (099 — O )2 + (O-zz — Oy )2 ]/2 (29)

I11.4 Modé¢le mathématique thermo-elasto-plastique d’Alexander et Haasen

Le modele d’Alexander et Haasen [11] se propose de décrire le comportement
plastique. Pour cela, on utilise un certain nombre d’équations décrivant 1’évolution des
quantités macroscopiques de déformation (densité de dislocation, vitesse moyenne des
dislocations, contrainte effective). Ce modele se référe a un comportement collectif
global des dislocations. La relation d'Orowan exprimant la vitesse de déformation
plastique et résultant du flux de dislocation est:

oeP!

ot

=bV.N (30)
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Ou: N est le nombre de dislocations par unité de surface, b est le vecteur de Burger et V/
exprime la vitesse moyenne des dislocations :

V =B. exp(— k—QTj(aeﬁ‘)’" (31)

Ou: m, B et k sont des constantes empiriques qui dépendent du matériau semi-
conducteur, Q est I’¢énergie de Peierls soit 2.2 Ev, et o, représente la contrainte
effective de la dislocation et donnée par la relation:

Oup =Op — A«/N (32)

Avec: oy est la contrainte équivalente de Von Mises.

Les dislocations se multiplient pendant qu'elles se déplacent et ayant pour
résultat I'évolution de la densité de dislocation. Il est raisonnable de supposer que la
vitesse de multiplication est proportionnelle a la densité de dislocation et a la vitesse de
leur mouvement. Ainsi I'évolution de la densité de dislocation est donnée par :

dN
E =b VNGeﬁf (33)

Alexander et Hassen supposent que la multiplication des dislocations soit
proportionnelle a la contrainte effective. Les deux équations (30) et (33), décrivant la
vitesse de déformation plastique et la vitesse de densité de dislocation deviennent :

de? 0

7 =N.¢g.b.B,. exp(— ﬁj(geﬁ )(" (34)
dN Q +1
A =Nk, .Bv.exp(— _RTJ(O-e‘ﬁ)m (35)

La déformation totale résulte de plusieurs mécanismes qui sont supposés indépendants
et additifs. Parmi eux, la déformation plastique.
La déformation totale s’€écrit :

%[e]=% eel]+%[gth]+%[gpl] (36)
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La déformation élastique [€°'] suit la loi de BOLY [132] et s’écrit :

1 %
el
/ ZG(U 1+v ’fj

Avec : = oy représente trois fois la pression hydrostatique.

(37)

La loi de comportement de la déformation résultant de la dilatation thermique
selon Dour [135] est la suivante :

& =aAT.5; (38)

La déformation plastique contribue seulement au cisaillement. Pour le calcul
incrémental, I’équation (19) peut s’écrire :

06y = 52(2; B 1:v'252 +aol (39-2)
a2 %
A

Et par addition des équations (39-a et 39-b et 39-c), il vient la dilatation en
volume de :

&:i{aaﬂ +80,y+60. -5
2G

+3a.0T

oe doit suivre la loi thermo ¢€lastique isotrope et il est indépendant de ¢,

om est tiré de (23) et porté dans les autres équations, se qui donne la loi de
comportement exprimé en contraintes :
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o€ 2y 1+v
T =20¢c. + oe—-2a. ol .
T oy 1—2v (41-2)
O& gy 2v 1+v
—2 =20&,, + oe—=2a. ol i}
AR 1—2v (41-b)
o€ 2v 1+v
Z =20¢.. + oe—-2a. ol .
=" 120y 1-2v (41-c)
%, _ 20¢,. — 20" (41-d)

Les expressions thermo ¢lasto-plastiques (41.a) au (41.d) sont portées dans
I’équation d’équilibre (15) et exprimant 1’équilibre mécanique.

L’équation d’équilibre relative a r s’écrit :

0 0 2 2v 0 1+v 0O
25(55W)+£(55rz)+;(5w —599)+E-5(5€)—21_2v0‘§(5]’)
(42)
_22(55171): 0
oz
De méme, pour I’équation d’équilibre relative a z, qui devient :
0 0 2 2v 0 l+v 0
25(&%)+E(5gzz)+;(5rz)+m-g(5€)—21_2‘)055(&)
(43)

25 ) -2 (567 )=0

or r

II1.5 Méthode de résolution numérique des champs des températures
et des contraintes

Les équations bidimensionnelles de (1) a (5) avec leurs conditions aux limites
pour le champ de fluide et de température dans la configuration CZ ont été résolues
numériquement, en utilisant la méthode des volumes finis [136]. Afin de coupler le
champ de vitesse et de pression dans les équations de quantité de mouvement,
I’algorithme (Simple) proposé par Patankar [104] a été adopté. Afin de résoudre le
probléme du mouvement de I'interface solide/liquide pendant la solidification, une
méthode enthalpique de maillage fixe, proposée par VOller et Bennon [137], [138] a
¢été utilisée dans ce travail. On a assumé une zone de maillage mince, dans laquelle la
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chaleur de la solidification latente a été libérée. La chaleur latente associée avec les
phénoménes de changement de phase dans le procédé de Czochralski, est incorporée
dans 1’équation d'équilibre thermique global. Les équations de Navier-Stoks et
d'énergie dans le liquide ainsi que 1'équation de conduction de chaleur dans le cristal,
sont résolues par la méthode de volume fini. En se basant sur le champ de la
température calculé, l'isotherme de solidification a été prévue et correspond a la
position de l'interface cristal/liquide.

Par cette définition, l'interface cristal/liquide coincide avec Il'isotherme de
solidification, par conséquent, la distribution finale de la forme d'interface et de
température est obtenue. Les données sur les champs de température et du maillage,
sont utilisées pour calculer la contrainte thermique. Le calcul de champs de contraintes
se fait uniquement dans la partie solide de la géométrie, donc le calcul commence a
partir de I’interface de solidification.

III. 6 Résolution du probleme a I’aide du logiciel Femlab
II1. 6.1 Présentation du logiciel Femlab

Nous avons utilisé la version 3.2 du logiciel Comsol-Femlab pour cette étude. 11
permet de modéliser et simuler des phénoménes physiques descriptibles sous la forme
d’équations aux dérivées partielles. Femlab propose des solveurs performants qui
peuvent résoudre numériquement des problémes de trés grande taille. Grace a des
mode¢les prédéfinis, on peut simuler simplement la plupart des phénomeénes physiques,
et les coupler entre eux. Pour des applications pointues, il est également possible de
travailler directement sur les équations et les modifier selon les besoins grace a
I’interface graphique. Femlab utilise une discrétisation par la méthode des éléments
finis, avec un maillage automatique de la géométrie en triangles ou tétracdres. Son
langage de programmation est basé sur Matlab (The Mathworths, Inc.) [139].

Les principales caractéristiques intéressantes de Femlab, méme si toutes n’ont pas
¢été exploitées lors de cette étude, sont :

- Les solveurs directs ou itératifs dont on peut modifier la plupart des
parametres;

- Des modeles stationnaires lin€aires et non-lineaires, ou dépendant du temps;

- Les propriétés physiques peuvent &tre spécifiées en tant que constantes
numériques ou comme fonctions de différents parametres, tels que le temps,
I’espace ou d’autres propriétés;

- La formulation générale des équations aux dérivées partielles pour les
systémes physiques les plus courants.
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I11. 6.2 Méthode de résolution d’un probléme sous Femlab

La résolution d’un probléme a 1’aide de Femlab suit une succession de calcul,
qui se décompose suivant les quatre étapes de la résolution par la méthode des ¢léments
finis :

1. Création de la géométrie;
2. Définition des propriétés physiques intervenant dans les équations aux dérivées
partielles;
Définition des conditions aux limites;
Choix du Maillage;
Résolution numérique;
Visualisation des résultats.

N kW

Ces étapes de calcul s’effectuent indépendamment, ce qui permet une grande
souplesse d’utilisation et une diminution du temps de calcul.

II1. 6.2.1 La géométrie

S’agissant d’une géométrie 2D axi-symétrique, celle-ci est dessinée sur un plan
de coupe passant par I’axe de symétrie de la géométrie qui correspond aux deux
domaines liquides dans le creuset et solides dans le cristal. Ce plan de coupe est
représenté dans la figure I11.2 (mode de visualisation du logiciel Femlab 32.a).

La géométrie complete (creuset et cristal) s’obtient par révolution autour de
I’axe de symétrie (figure II1.3). La premiere géométrie initialement étudiée est un
cristal de 150 mm de rayon et de 400 mm de hauteur correspondant aux cas étudiés
expérimentalement et numériquement par d’autres chercheurs. La longueur du creuset
est de 200 mm, le rayon et de 200 mm ce qui correspond a la dimension du domaine du
silicium liquide compris entre les bords du creuset et I’isotherme de solidification.

—~

r=0

Figure I11.2 : Géométrie utilisée pour la simulation
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Figure I11.3 : Géométrie utilisée pour la simulation (vue en 3D)

I11.6.2.2 Définition des propriétés physiques intervenant dans les équations aux
dérivées partielles

Pour chaque sous domaine considéré, il faut fixer les valeurs des constantes ou
variables qui interviennent dans les €quations (par exemple la masse volumique, la
viscosité...). Ces variables peuvent étre une fonction de I’espace, du temps ou d’autres
variables calculées. Femlab n’utilise pas d’unités spécifiques, si bien que pour éviter
les erreurs, il vaut mieux travailler dans le systéme international d’unités. Certains
noms de variables sont choisis par défaut. De méme, certains modes d’applications
nécessitent I’intervention de variables extérieures, qu’il faut renseigner dans les champs
adéquats, avec les bonnes variables. Par exemple, 1’équation de diffusion convection
utilise le champ de vitesse u déterminé par la résolution des équations de Navier-
Stokes.

Les propriétés physiques et les conditions de croissance du systéme CZ, sont
données dans le tableau III.2.
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Table I11. 2: Propriétés physiques et thermiques du silicium

Propriétés valeur Unité
Temperature de solidification, Ty, 1686 k
Chaleur latent de fusion, AH; 1110 kl/kg
Conductivité thermique
Solide, £; (0.98)-(9.42 x10™) .T W/K.m
Liquide, &, 66.5
Chaleur specifique J/K kg
Solide, Cp; 1000
Liquide, Cp,, 915
Densité kg/m’
Solide, p; 2530
Liquide, p, 2570
Emissivité
Solide, & (0.9)-(26x107) .T
Liquide, &, 0.30
Coefficient d’échange de chaleur, / 7 W/m2.K
Coefficient de dilatation thermique, S 3.2x10°° 1/k
Coefficient de Poisson, v 0.25
Module de Young, E 1.31x10" Pa

III. 6.2.3 Définition des conditions aux limites

On définit les conditions aux limites sur chaque frontiére du domaine dessiné.
Les conditions aux limites sont prises en charge par Femlab et différent selon le modele
choisi. Pour les équations de Navier-Stokes avec un fluide incompressible, on peut
définir la vitesse ou la pression, en entrée ou en sortie, et le non- glissement aux parois.
Pour I’équation de diffusion-convection, on peut fixer la concentration ou le flux en
entrée et les parois sont isolants.

II1. 6.2.4 Le maillage

Femlab propose neuf types de maillages de différentes finesses, de
I’extrémement fin a ’extrémement grossier. Seulement, il est possible de modifier les
parameétres pour 1’améliorer. Le maillage peut étre affiné, selon la complexité de la
géométrie du probléme, sur un sous domaine, une frontiére ou autour d’un point
particulier.

Le maillage utilisé pour discrétiser la géométrie étudiée est de type lagrangien
avec remaillage automatique en fonction de la déformation. Les mailles sont de forme
triangulaire (voir figure I11.4) et les nceuds se déplacent en fonction de la déformation
de la matiére. Lorsque la déformation de la maille dépasse 100%, un remaillage
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automatique de la picce est réalisé. Ceci a pour but d’améliorer la précision des calculs
et d’éviter le chevauchement de certaines mailles, qui peut se produire lorsque la
matiere s’enroule sur elle-méme comme lors de la formation du bourrelet par exemple.

Une boite de maillage a été créée dans la zone de la géométrie proche de
I’interface (sur les trois premiers millimétres a partir de la ligne liquide/solide) afin

d’affiner les mailles dans la partie qui subit la majorit¢ des déformations et des
phénomeénes thermiques importantes.

De plus, le maillage a été affiné sur ’ensemble du contour de la géométrie de
facon a pouvoir faire face aux gradients thermiques et notamment ceux qui se
produisent au contact cristal/gaz et liquide/gaz (voir figure 111.4).

Ainsi, dans la partie €¢loignée du lingot, qui représente I’extrémité du lingot, les
mailles ont une taille moyenne de 1,3 mm le long de ’axe de symétrie de la géométrie.
Elles sont de 0,5 a 0,7 mm a D’interface cristal/gaz et liquide/gaz et liquide/creuset.
Dans la boite de maillage, la taille moyenne des mailles est trés fine, elle est de 0,15

mm a D'interface, et des mailles grossiéres de 1’ordre de 1.6 mm a I’extrémité libre de
la géométrie.

Ces dimensions ont ¢été choisies a partir de tests réalisés avec des tailles de
mailles différentes et correspondent au meilleur compromis entre un colt de calcul
relativement faible et une bonne précision des résultats.
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Chapitre Ill. Modélisation du systeme de croissance CZ

I11. 6.2.5 Résolution numérique

La résolution est d’autant plus longue que le nombre de noeuds du probléme est
¢levé. Sa vitesse dépend également du type de solveurs choisi. Il est possible de fixer
une initialisation qui peut étre une valeur, ou une solution précédemment enregistrée.
On peut choisir la ou les variables que 1’on souhaite résoudre, dans le cas d’un
probléeme multi physique que 1’on peut découpler. Le jeu de données a créer pour la
résolution numérique compléte comprend le modele de comportement, les propriétés
physiques, émissivités et conductivit¢ du matériau, et les conditions aux limites
imposées sur le maillage. Ces donnés sont saisies conventionnellement par I’interface
de maillage et stockées sur un fichier texte. Ce fichier pourra étre ultérieurement
modifi¢ par 1I’éditeur de texte. Il suffit a I’utilisateur d’ordonner au logiciel la résolution
en désignant le fichier donné, précédemment créé et le fichier contenant le maillage.

IIL. 6.2.6 Visualisation des résultats
Apres la fin de la procédure de calcul, on obtient en sortie deux fichiers. L’un

contenant les températures aux nceuds du maillage qui serviront au calcul des
contraintes et 1’autre est un fichier post-traitement pour la visualisation des isothermes.
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Chapitre IV. Résultats et discussion

IV.1 Modéle thermo-élastique

Dans un premier cas de notre étude, la distribution du champ de température et
la répartition des contraintes thermiques dans des cristaux de silicium de large
diametre (300 mm) dans un systéme de croissance Czochralski a été étudiée
numériquement en utilisant le modele bidimensionnel de I’écoulement du fluide et de
transfert de chaleur avec solidification. La contrainte thermo-elastique est calculée a
partir du champ de température dans le lingot de silicium dans I’approximation d’un
matériau purement ¢élastique en adoptant le modele déformation plane, en géométrie
axisymétrique d’une billette cylindrique. Le calcul des champs de contraintes se fait
uniquement dans la partie solide du lingot, donc le calcul commence a partir de
I’interface qui sépare le silicium liquide en bas et le silicium solide en haut.

IV.1.1 Champ de température et de contrainte de Von Mises

La figure IV.1 représente 1'évolution des champs de température dans le liquide
et le cristal, et la distribution de la contrainte thermo-¢élastique correspondante dans un
cristal de 400 millimétres de hauteur, la vitesse de tirage est constante (v, = 35 mm/h).
Dans cette figure, le coté gauche montre les isothermes dans le liquide et le cristal
séparées par des pas de 15 K. Le coté droit montre les courbes d’iso-contraintes
séparées par des pas de 2 Mpa.

La figure IV. 2 montre le profil de température le long de la biellette (suivant
I’axe Z) pour différents rayons r.

Max: 34.57

30
1125
1120
115

10
5

Min: 0.25

Figure IV.1: Champs de température et de contrainte dans le cristal de silicium
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Dans la figure IV.1, nous pouvons observer deux points chauds (les zones de
concentrations de contours de contraintes) correspondant a deux valeurs maximales
pour la contrainte, une au centre de l'interface et I’autre sur la périphérie du cristal. On
constate aussi que la forme de I’interface liquide/solide a un grand effet sur la
contrainte thermique, pendant la croissance et la valeur de cette contrainte diminue
progressivement du fond du cristal jusqu'a I’extrémité libre, ou elle atteint une valeur
presque nulle.

La distribution de la température a l'intérieur du cristal fournit un indice pour la
possibilité de concentrations de contrainte et de leurs endroits. Dans la figure IV.1, la
région correspondant a la contrainte la plus €élevée est celle preés du bord du cristal (34.6
Mpa) ou un grand changement de profil de température se produit (voir figure IV.2).
La grande variation de la température dans cette région peut étre expliquée par
I'exposition soudaine a la radiation. Le résultat actuel, prouve cependant clairement,
que c'est le gradient de température longitudinal ¢élevé qui induit directement des
points chauds dans le cristal.

Il est maintenant clair que la forme de I’interface liquide/solide a un effet
néfaste sur la valeur maximale de la contrainte thermique dans le silicium durant le
processus de croissance du silicium [140]. Un effet semblable est obtenu dans notre
étude. On peut aussi observer, que la forme de I’interface liquide/solide représentée sur
la figure IV.3 prend une forme convexe dans le cristal, ce dernier n’est en réalité
qu'une isotherme correspondant a la température de solidification. La déflection
maximale est de I’ordre de 15 mm. Cette variation de la forme de I’interface affecte la
valeur de la contrainte thermique le long de I’interface, comme il est indiqué sur la
figure IV.3, la valeur maximale de la contrainte localisée dans le centre de I’interface
est trés grande, elle est de I’ordre de 25.2 MPa.
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Figure IV.2: Profil longitudinal de température pour plusieurs rayons.
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Figure IV.3: Profil de la forme d’interface solide/liquide

La figure V.4 (a) illustre la variation de la contrainte équivalente de Von Mises
suivant le rayon du lingot. Sa valeur est une mesure de 1’état globale des contraintes
dans le lingot, en remarque ’allure particuliere que prennent ces courbes. Ils ont une
forme W ce qui confirme les remarques trouvées par Volkl et al [128]. L ordre de
grandeur de la contrainte au front de solidification, représenté¢ par la courbe
correspondant a l'interface, varie de 2 a 25 MPa. L’ordre de grandeur de la contrainte
le long de la périphérie et qui passe par le deuxiéme point chaud représenté par la
courbe z = 0.04 m, varie de 15 a 36.4 MPa. En comparaison avec les autres courbes et
de point de vue quantitatif, ces figures confirment que la zone qui est juste en dehors
du front liquide/solide et juste au bord du bas de la biellette est soumise a des
contraintes importantes par rapport au reste de la biellette, mais ne dépassant
néanmoins pas, la résistance a la rupture du silicium (135 MPa). Les mémes remarques
peuvent étre faites pour la figure IV.4 (b). Sur cette dernicre, la contrainte décroit trés
rapidement entre le front de solidification et I’endroit ou z = 0.04 m, puis elle prend
une allure progressivement décroissante qui tend vers 0 a I’extrémité libre du lingot.
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Figure IV.4 (a): Variation suivant r de la contrainte de Von Mises pour 4 positions de z
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IVV.1.2 Champ des composantes de contrainte

La figure IV.5 représente 1'évolution des champs de température dans liquide et
le cristal et la distribution des composantes de contraintes correspondantes dans le
cristal, respectivement la contrainte radial (s,,), de cisaillement (o,,), axial (6,) et la
contrainte angulaire (64y). Dans cette figure, le coté gauche montre les isothermes dans
le liquide et le cristal séparées par des pas de 15 K. Le c6té droit montre les courbes
d’iso-contrainte pour le cristal séparées par des pas de 2 Mpa.

Sur la figure IV.5 (a), on remarque une grande concentration des contours de la
contrainte de cisaillement c,, au voisinage du front de solidification. Ceci traduit 1’effet
des gradients thermiques intenses, entre le front et la surface du lingot, soumis au flux
exercé par le creuset. Un peu plus loin, il y a deux zones ou on remarque un
resserrement des contours de la contrainte de cisaillement, qui est due au fort gradient
de température mais de signe opposés. Ceci signifie que le bas du lingot est en
compression et le haut est en tension. L'extrémité du lingot représente la partie la plus
froide, ou le gradient devient pratiquement nul et en conséquence la contrainte a
diminué.

En observant la figure IV.6 (a), qui représente le profil de la contrainte o,
longitudinalement est transversalement, on peut relever que la contrainte au front de
solidification et au voisinage de celui-ci est trés grande en comparaison avec celles
mesurées aux autres niveaux. Cette derniére est une contrainte de compression, elle
atteint en valeur absolue 4.8 MPa, tandis que la contrainte maximale de traction est de
I’ordre de 2.3 MPa. Mais du point de vue quantitatif, ces valeurs sont faibles. Ces
résultats quantitatifs renforcent les remarques qualitatives de la premiére figure qui
représentent les contours.

Sur la figure IV.5 (b) qui illustre la répartition de la contrainte 6,, le long du
lingot, on remarque qu’il y a deux zones, on a un resserrement des contours de la
contrainte 6,,, qui sont de signes opposés, le cceur bien au centre du lingot est en
tension et la périphérie est en compression.

Les figures IV.7 (a et b) illustrent la variation de la contrainte axiale c,, a
différentes cotes transversales et longitudinales du lingot de silicium. Sur la premiere
figure par exemple, on remarque que toutes les courbes passent presque par un méme
point d’intersection, trés proche de la position (r = 0.11m) ou la contrainte est
quasiment nulle, ensuite elles changent de signe. Les contraintes sont trés proches a
différents niveaux et un peu faible du point de vue quantitatif, a I’exception de celles
qui présentent les contraintes au front de solidification et a ’extrémité du lingot qui
sont quasiment nulles. La deuxieme figure illustre le fait, que les contraintes maximales
sont de compression sur la périphérie (9.7 MPa) tandis que la contrainte de traction va
se localiser a l'intérieur, sur I’axe de symétrie (7 MPa).
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Sur la figure V.8, qui illustre la répartition de la contrainte oy le long du lingot,
on constate qu’il y a deux zones ou on remarque un resserrement des contours de la
contrainte oy et de signes opposés, le cceur du lingot juste en bas du lingot est en
compression et la périphérie est en tension.

La variation de la contrainte (o) est illustré sur la figure IV.8, ou on remarque
que la contrainte est trés importante est de 1’ordre de -25 MPa au front de solidification
et de 32 Mpa sur le coté périphérique. Ce comportement est dii a la différence de
température entre le cceur et le bord du lingot. On peut dire que le coeur est en
compression et le bord est en tension dans le sens de 1’angle théta selon la convention
de signe. Donc, le silicium solide se dilate en compriment celui du coeur, qui est encore
mou. Tout ¢a se passe a une température de I’ordre de 1000°C. Dans le reste du lingot,
la contrainte angulaire est relativement faible. A son niveau le plus élevé, elle est cinq
fois plus petite en valeur absolue que celle au niveau de I’interface liquide-solide, qui
est de ’ordre de 5 MPa.

La figure IV.5 (d) illustre la répartition de la contrainte o,, le long du lingot. On
remarque qu’il y a une seule zone de concentration des contours de contrainte o, de
signe négatif qui témoigne que le cceur du lingot, juste au dessus du front de
solidification est en compression par apport au reste de la biellette de silicium.

Les figures IV.9 (a) et (b) représentent la variation de la contrainte radiale (o,,).
On remarque que la contrainte est presque nulle a partir de z = 1.6 m, en haut de la
biellette. On constate aussi que la contrainte est toujours négative a différents niveaux
dans le lingot, ce qui n’est plus clair au front de solidification. L’ordre de grandeur de
cette dernicre a r =0 et en valeur absolue est égal de 25 MPa et pratiquement nulle a r =
0.15 m.

Le fait que la contrainte est toujours négative vient de 1’état du silicium solide
qui est en compression selon la direction r, c'est-a-dire les bords du lingot se
refroidissent rapidement en dégageant de la chaleur par convection et rayonnement
avec l’air froid ambiant. Le bord de la biellette solidifiée va jouer le role d’un mur
empéchant le cceur, qui n’a pas encore atteint la méme température, de se dilater dans
le sens positif selon r. Ce dernier va subir une compression et il en résulte de tout ¢a
des contraintes résiduelles dans le matériau du lingot.

En faisant une comparaison qualitative et quantitative de ces résultats, avec ceux
obtenus par Szabo [126] dans le cas d’un matériau parfaitement €lastique, on peut
montrer que les résultats obtenus sont trés proches du point de vu ordre de grandeur et
que les contraintes se comportent de la méme fagon du point de vue qualitatif.
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Figure VI.5: Champs de température et les champs des quatre composantes de
contrainte dans le cristal de silicium : a) contrainte de cisaillement (a,;)
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IVV.2 Effet des différents parametres sur la répartition des contraintes

Dans cette section, une série de simulations sous différentes conditions
opératoires a €té conduite pour calculer le champ de température dans le cristal, le
champ de contrainte di a la dilatation thermique et 1’influence de la hauteur du lingot
du silicium. L'impact de la vitesse de tirage, la vitesse de rotation du cristal et celle du
creuset sur la forme de l'interface solide/liquide et la contrainte thermique sont discutés
en détail dans les sous-sections suivantes.

IV.2.1 Effet de la longueur du silicium

La distribution du champ de température et la répartition des contraintes
thermiques dans des cristaux de silicium de large diameétre (300 mm) dans un systeme
de croissance Czochralski a été étudiée numériquement pendant les différentes stages
du processus de croissance, pour révéler l'effet de la longueur du cristal sur la
croissance de la forme d'interface et la contrainte thermique.

La Figure IV.10 représente les résultats de simulation des champs de la
température dans liquide et le cristal, et la distribution thermo-¢élastique correspondante
dans le cristal pour différents stages de croissance. Quand la vitesse vp = 10 mm/h, et
les tailles du cristal prisent sont successivement (a) 150 millimetres, (b) 300
millimeétres, (c) 450 millimetres et (d) 600 millimetres. Dans ces figures, le coté gauche
représente les isothermes dans le liquide et le cristal séparées par des pas de 30 K. Le
coté droit montre les courbes d’iso- contraintes séparées par des pas de 3 Mpa.

Pour tous les résultats représentés dans la figure IV.10, nous pouvons observer
un phénomeéne remarquable, deux points chauds correspondant a deux maxima de
contraintes pour différentes longueurs, un au centre de I’interface solide/liquide et
'autre sur la périphérie du cristal. La contrainte thermique maximale sur la périphérie
du cristal est plus grande que celle au centre de I’interface et la forme de l'interface
solide/liquide est sensiblement affectée pendant la croissance.

La figure IV.11 représente 1'évolution de la forme de Iinterface de
solide/liquide pour différentes hauteurs du lingot de silicium. La croissance de
I’interface change d’une forme convexe en concave avec l'augmentation de la longueur.
Quand la longueur est basse (150 millimetres), l'interface est trés convexe. Quand la
longueur devient plus grande, I’interface devient concave dans cristal. La déflection
maximum de l'interface de croissance diminue de 22.5 a -10 millimétres, a mesure
que la longueur varie de 150 jusqu' a 600 millimetres puisque la vitesse de tirage est
supposée constante. Ce changement de la forme d'interface affecte la variation de la
contrainte ¢lastique de Von Mises le long de l'interface (Figure VI.12). Nous pouvons
observer que les profils de la contrainte thermique vont d'une forme (W) a une
forme (U) et la contrainte thermique maximum située au centre de l'interface est la plus
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haute (25.2 MPa) dans le premier cas ou l'interface est convexe. Quand la forme de
I’interface change, la contrainte au centre devient beaucoup plus petite (14.6 MPa),
mais au bord de l'interface elle devient plus grande.

Il est maintenant évident que la forme de l'interface solide/liquide ait un effet
néfaste sur le maximum de la contrainte thermique pendant la croissance du cristal. La
valeur de la contrainte de Von Mises devient plus grande dans le cas ou l'interface
devient plus convexe dans le cristal.

Les profils des contraintes de Von Mises le long la périphérie du cristal pour
différentes tailles du cristal sont montrés dans figure IV.13, il est clairement observé
que l'augmentation de la longueur induit un niveau de contraintes décroissant, mais
qualitativement cette variation n'est pas significative, les valeurs des pics de la
contrainte sur la périphérie augmente de la valeur 36.4 a 31.3 MPa, quand la longueur
du cristal change de 150 a 600 millimetres. C'est principalement da a la croissance de
la longueur du cristal. La diminution de la contrainte peut étre expliquée par les
mécanismes de transfert de chaleur a l'intérieur du cristal. Le gradient de température
dépend de la superficie. Le cristal échange plus de chaleur avec 1’air ambiant froid,
ayant pour résultat la courbure d'isotherme. Les gradients de température qui existent
dans le cristal sont faibles et donc la contrainte thermique diminue quand la longueur
du cristal est grande. En outre, le cristal échange moins de chaleur par rayonnement
avec l'environnement extérieur et le gradient de température dans le cristal augmente et
par conséquent, la contrainte sur la périphérie augmente quand la longueur est basse.
Deuxiémement, 1'endroit ou la contrainte maximale apparait, ne change pas pendant la
croissance du cristal. Cette prévision de la variation de contrainte pendant la croissance
du cristal, est en compléte accord avec 1'observation de Volkl et al [128].

La valeur maximale de la contrainte de Von Mises obtenue dans le présent
calcul est légerement plus grande que celles trouvées par Muzinek et al [125], ainsi
c’est trés dangereux et les dislocations peuvent se produirent a l'interface pendant la
croissance.
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Figure IV.11 Evolution de la forme de I’interface solide/liquide pour différentes
hauteurs du lingot de silicium
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différentes hauteurs du lingot de silicium
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Figure IV.13 : Evolution de la contrainte de Von Mises le long de la périphérie pour
différentes hauteurs du lingot de silicium

IV.2.2 Effet de la vitesse de tirage

La figure IV.14 représente I'évolution des champs de température dans le liquide
et le cristal, et la distribution de la contrainte thermo élastique correspondante dans le
cristal pour les différentes vitesses de tirage imposées et €gales respectivement a 5
mm/h, 20 mm/h, 35 mm/h et 50 mm/h. Les vitesses de rotation du cristal et du creuset
sont maintenues constantes et égales a 1 tr/min. Dans ces figures, le coté gauche illustre
les isothermes dans le liquide et le cristal séparées par des pas de 15 K. Le coté droit
illustre les iso-contraintes dans un cristal de 400 millimétres de hauteur séparées par
des pas de 2 MPa. Nous pouvons observer deux points chauds correspondant a deux
maximums de contraintes pour différentes vitesses de tirage, situés au centre de
l'interface et au bord du cristal.

Nous pouvons observer, que la croissance de la forme d'interface change d’une
forme concave a une forme convexe avec 'augmentation de la vitesse de tirage (Figure
IV.15). Quand la vitesse de tirage est faible (5 mm/h), l'interface est concave. Quand la
vitesse de tirage devient plus grande, l'interface devient trés convexe dans le cristal. La
déflection maximale de l'interface augmentera de -7.2 a 27.3 millimétres.

Les figures IV.16 et IV.17 représentent les profiles de la contrainte de Von
Mises le long de l'interface et les profils axiaux de la contrainte de Von Mises le long la
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périphérie du cristal. On peut observer clairement qu'une vitesse de tirage plus élevée
induit un niveau de contrainte croissant. Au centre de I’interface, la contrainte de Von
Mises augmente plutot remarquablement (de la valeur maximale 13.8 MPa jusqu'a la
valeur maximale de 31.6 MPa) mais et au bord du cristal, la variation de la contrainte
maximale n'est pas significative (de 31.9 a 36.2 MPa), en augmentant la vitesse de
tirage de 5 mm/h a 50 mm/h. Ceci est di principalement a 1’augmentation de la
déflection de l'interface, le cristal devenant plus convexe. C'est aussi di a la chaleur de
fusion, qui est proportionnelle a la vitesse de tirage. La contrainte thermique dans le
cristal de silicium sur l'interface, dépend de la forme de l'interface et du gradient de
température et cette superficie, et donc la contrainte thermique augmente avec la forme
curvilinéaire de l'interface. En méme temps, avec l'augmentation de la déflection de
l'interface, la chaleur latente pendant la transformation de phase, n'est pas libérée a
temps et par conséquent les gradients de température et la contrainte thermique
augmenteront avec I’augmentation de la vitesse de tirage du cristal.

La valeur de la contrainte de Von Mises devient plus grande dans le cas ou
l'interface deviennent plus convexe dans le cristal, qualitativement, cet important
résultat est dans l'accord complet avec GAO [118] et Zou [140], qui ont également
trouvé des points chauds identiques.

La figure 1V.18 représente la relation entre la vitesse de tirage et le changement
du maximum de la contrainte thermique dans le cristal, au centre de l'interface et sur la
périphérie du cristal. Dans cette figure, on constate clairement que pour des vitesses de
tirage variant de la valeur de 5 a 50 mm/h, le maximum de la contrainte thermique dans
le cristal dépend lin¢airement de la vitesse de tirage.
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Figure IV.14 : Champs de température et de contrainte thermique dans le cristal pour
différentes vitesses de tirage : a) 5 mm/h, b) 20 mm/h, ¢) 35 mm/h et d) 50 mm/h.
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Figure IV.15 : Déflection de I’interface pour différentes vitesses de tirage
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Figure IV.16 : Contrainte de Von Mises le long de 1’interface pour différentes vitesses
de tirage
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1VV.2.3 Effet des rotations du cristal et du creuset sur I’état de contrainte

Afin d'améliorer la symétrie thermique autour du cristal et également
homogénéiser la distribution du dopant, durant le processus de Czochralski, le cristal
et/ou le creuset sont généralement tournés dans des directions opposées. Ainsi il est trés
important de savoir l'effet des rotations du cristal et du creuset sur 1’état de contrainte et
des champs de température dans le silicium. Les vitesses de rotation du cristal,
imposées dans cette étude varient de 1 a 15 tr/min, en supposant que le creuset tourne
dans le sens opposé (. = -5 tr/min). Les vitesses de rotation du creuset varient de 1 a
15 tr/min, en supposant que le cristal tourne dans la direction opposée (ws = -5 tr/min).
La vitesse de tirage et maintenue constante et égale a 20 tr/min.

1VV.2.3.1 Effet de vitesse de rotation du cristal

La Figure IV.19 montre les isothermes dans le liquide et le cristal, et les courbes
d’iso contraintes dans le cristal pour les différentes vitesses de rotation imposées du
cristal. Dans ces figures, les isothermes dans le liquide et le cristal sont séparées par des
pas de 15 K (illustrées sur le coté gauche des figures a, b, c et d). Les iso contraintes
sont séparées par des pas de 2 MPa. (Illustrées sur le c6té droit dans le cristal en a, b, ¢
et d).

La forme de I’interface cristal/liquide n’est pas sensiblement affectée par la
variation de la vitesse de rotation du cristal. La déflection maximale de 1’interface
augmente de -8.2 a 5.4 mm), en variant la vitesse de rotation du cristal o, de 1 a 15
tr/min. La forme de l'interface change d’une forme concave a une forme convexe avec
I'augmentation de la vitesse de rotation du cristal (voir les figures IV.19 et 1V.20).
Quand la vitesse de rotation est faible (os = 1 tr/h) l'interface est concave. Dans le cas
ou la vitesse de rotation atteint la valeur critique de 10 tr/min, la forme de I’interface
liquide/cristal est presque plate. Quand la vitesse de rotation devient plus grande (®s =
15 tr/min.) l'interface devient convexe dans le cristal.

D’aprés les figures IV.21 et V.22, qui représentent les profiles de la contrainte
de Von Mises le long de l'interface et les profils axiaux de la contrainte de Von Mises
le long la périphérie du cristal, on remarque que la contrainte maximale de Von Mises,
au centre de l'interface, augmente avec 1’augmentation de la vitesse. Particulierement,
la contrainte maximale de Von Mises augmente de la valeur maximale 13,6 MPa
jusqu'a la valeur maximale de 18,3 MPa) ce qui représente presque une différence de
35 %. Au bord du cristal, la variation de la contrainte maximale n'est pas significative
(de la valeur maximale 31,7 MPa jusqu'a la valeur maximale de 33,3 MPa), ce qui est
environ 5 % a mesure que la vitesse augmente de 1 tr/min & 15 tr/min.

D’aprées les résultats donnés dans la figure IV.23, nous notons que la valeur
maximum de la contrainte thermique est linéairement proportionnelle a la vitesse de
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rotation et la valeur maximale de la contrainte de Von Mises devient plus grande dans
le cas ou l'interface devient plus concave dans le liquide. Ce comportement est
conforme au résultat numérique de derby et Schwabe [141, 142]. Les résultats
présentés ici démontrent le role important joué par la rotation du cristal sur la forme de
l'interface pendant le processus de croissance CZ.

1VV.2.3.2 Effet de vitesse de rotation du creuset

La figure 1V.24 représente I'évolution de la forme de I’interface cristal/liquide
pour différentes vitesses de rotation du creuset. La croissance de la forme d’interface
reste toujours concave avec l'augmentation de la vitesse de rotation du creuset. Quand
la vitesse est tres faible (o, = 1 tr/min), l'interface est peu concave (-3,6 mm). Quand la
vitesse atteint une valeur plus grande (o, = 15 tr/min), la concavité¢ de 1’interface
augmente pour atteindre -7,16 mm. Par conséquent, ce changement de la forme
d'interface affecte la variation de la contrainte élastique de Von Mises le long de
l'interface. Mais qualitativement, cette variation n'est pas significative, les valeurs
maximales de la contrainte, au centre de I’interface, diminuent (de la valeur maximale
15,3 a 14,4 MPa) de presque de 6 %. Au bord du cristal, la contrainte thermo élastique
diminue faiblement (de la valeur maximale 32,2 a 31,8 MPa) d’environ 1 % quand la
vitesse de rotation du creuset augmente (de 1 tr/min a 15 tr/min).

Dans la figure IV.25, nous pouvons observer la relation entre la contrainte
thermique et la vitesse de rotation du creuset. La valeur maximale est linéairement
dépendante de I’augmentation de la vitesse de rotation du creuset.

Qualitativement, la prédiction obtenue de 1’effet de vitesse de rotation du
creuset, sur la forme d’interface et sur la valeur de la contrainte thermique est conforme
au résultat numérique de Xiao et al [61] et Muzinek et al [125]. La valeur maximale de
la contrainte thermo ¢élastique de Von Mises obtenue dans ces calculs, est 1égeérement
plus grande que celles indiquée par Muzinek et al. Les résultats présentés dans ce
travail, démontrent le role important joué par la rotation du cristal et celle du creuset
sur la forme de l'interface solide/liquide et 1’état de contraintes pendant le processus de
croissance CZ.
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Figure IV.19 : Champs de température et de contrainte thermique dans le cristal pour différentes
Vitesses de rotation du cristal (wg): a) 1 tr/min, b) 5 tr/min, ¢) 10 tr/min et d) 15 tr/min.
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Figure IV.20 : Déflection de I’interface pour différentes vitesses de rotation du cristal
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Figure IV.21 : Contrainte de Von Mises le long de 1’interface pour différentes
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81



Chapitre IV. Résultats et discussion

T

T

N
(&)
|

——o_ =1 tr/min
—— o_= 5 tr/min
——o_=10 tr/min
——o_ =15 tr/min

N
o
|

—_
o
1

Contrainte de Von Mises (Mpa)
o

0 | ! | ! | ! I I

T I T
000 005 010 015 020 0,25
z (m)

0,30
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Figure IV.24 : Déflection de I’interface pour différentes vitesses de rotation du creuset
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IV.2 Calcul paramétrique et optimisation du procédé czochralski

La recherche des paramétres optimaux du procédé czochralski pour les cristaux
de silicium a été réalisée en faisant varier les parametres suivants: longueur du lingot
de silicium (L), vitesse de tirage (v,), vitesse de rotation du cristal (o) et vitesse de
rotation du creuset (®,).

Le tableau IV.1 donne les intervalles des valeurs des parametres étudiés qui ont
été fixés par rapport a d’autres études d’optimisation sur I’élaboration du silicium
czochralski [143], [144].

Tableau IV.1 Intervalle de variation des parameétres du procédé czochralski

Parametre Intervalle d’étude
Longueur du lingot 100 — 650 mm
Vitesse de tirage 1 — 50 mm/h
Vitesse de rotation du cristal o, 1 — 30 tr/min
Vitesse de rotation du creuset ®, -1 — (-30) tr/min

La méthode des réseaux de neurones artificiels (RNA) permet d'optimiser les
paramétres principaux impliqués dans le processus de croissance de monocristal
efficacement. C’est un outil puissant pour l'approximation des fonctions non linéaires
et largement appliqué dans divers domaines. Ils sont notamment appliqués pour
résoudre des problemes de classification, de prédiction, de catégorisation,
d’optimisation, de reconnaissance des formes et de mémoire associative [145], [146],
[147], [148].

Dans cette étude, d'abord le modele d’écoulement du fluide et le modéele
transfert de chaleur avec solidification (FFSHT) ont été développés pour simuler la
croissance du monocristal de Si-CZ. Le modele développé nous a permit d’établir la
relation entre les parametres du processus et la contrainte thermique. Un algorithme
génétique a ¢ét¢ alors adopté pour optimiser les parametres affectant la forme et la
position de l'interface et par conséquent la contrainte thermique.

Le logiciel COMSOL Multiphysics (Femlab 32.a) a ét¢ employé pour
développer l'algorithme ci-dessus ; pour optimiser les parametres affectant la forme de
l'interface et la valeur maximale de la contrainte thermique dans le processus de
croissance de CZ et qui permet d’obtenir un état de contraintes optimale, les résultats
des valeurs optimales obtenues par la simulation sont énumérées dans le tableau I'V.2.
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Tableau VI.2. Résultats des valeurs des paramétres optimums

Longueur du Vitesse de Vitesse de Vitesse de Contrainte
lingot (mm) tirage rotation du rotation du maximum
(mm/h) cristal o (rpm) creuset ®, optimale a
(rpm) I’interface (Mpa)
650 2.3 26.7 -4.2 7,8 Mpa

Les variables optimisées ont été par la suite employées dans le modele
d’écoulement du fluide et le transfert de chaleur avec solidification, pour évaluer la
performance du modéle d'optimisation et prédire la forme d’interface et 1’état de
contraintes minimales (figure IV.26). Les valeurs optimisées de 2.3 mm/h, de 26.7
tr/min et 4.2 tr/min ont été obtenues pour la vitesse de tirage du cristal et la vitesse de
rotation du cristal et celle du creuset, respectivement pour un cristal de grande
dimension.

Maxi: 28.65

25

120

15

10

_ |5
e Mini: 4.113e-3

Figure V.26 : Champs de température et de contrainte thermique dans le cristal pour
les conditions optimales obtenues
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IV.4 Modeéle thermo-élasto-plastique
IV.4.1 Champ de température et de contrainte de Von Mises

La Figure IV.27 montre 1'évolution des champs de température dans liquide et le
cristal, et la distribution de la contrainte thermo-¢€lasto-plastique correspondante dans le
cristal. Les données du silicium utilisées sont celles de Dour et al [135] avec: le facteur
géométrique @ = 1, le module du vecteur de Burgers b = 0.384E-09, la valeur initiale
de la densité de dislocation N, - 50E+06 cm™ et 1’énergie de Peierls O =2.2 Ev.

Dans cette figure, le coté gauche montre les isothermes dans le liquide et le
cristal séparées par des pas de 15 K. Le c6té droit montre les courbes d’iso-contraintes
séparées par des pas de 2 Mpa.
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J

Figure IV.27 Champs de température et de contrainte thermo-¢lasto-plastique dans le
cristal de silicium

Dans la figure IV.27, nous pouvons remarquer le méme phénoméne que dans le
cas d’un matériau purement ¢élastique. Il y a deux zones de concentrations de contours
de contraintes correspondant a deux valeurs maximales pour la contrainte, une au
centre de l'interface et I’autre sur la périphérie du cristal. On constate aussi que la
valeur de cette contrainte diminue progressivement du fond du cristal jusqu'a
I’extrémité libre, ou elle atteint une valeur quasiment nulle.
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Les figures IV.28 (a) et 1V.28 (b), illustrent la variation de la contrainte de Von
Mises (o,,) respectivement le long de la biellette (suivant 1’axe Z) pour différents
rayons et transversalement (suivant 1’axe r) pour différentes hauteurs.

Dans la figure IV.28 (a) qui illustre la variation de la contrainte de Von Mises
(oym) selon r, la contrainte le long de la ligne du front de solidification, a une valeur
qui varie entre 0.25 et 3.7 MPa. En comparant ces résultats avec ceux donnés dans la
figure IV.4 (a), on remarque que la contrainte a gardé le méme comportement, par
contre du point de vue ordre de grandeur, sa valeur maximale a beaucoup diminué
d’un facteur légérement inférieur a 7, ceci est di a ’effet de la relaxation plastique.

Sur la figure IV.28 (b) qui représente la variation de la contrainte de Von Mises
en fonction de z, pour trois positions de r, sur le long du bord du lingot, la contrainte
croit rapidement pour atteindre une valeur maximale égale a 4.7 MPa ensuite, cette
contrainte prend une allure progressivement décroissante qui tend vers 0.5 MPa. En
comparant avec la figure IV.4 (b), on remarque que les résultats du modele thermo-
¢lastique, décroisent treés rapidement. Du point de vue qualitatif, on remarque que la
valeur maximale de la contrainte a diminuée en grandeur d’un facteur légerement
supérieur a 7. Donc I’effet de la relaxation par les dislocations, qui se traduit par des
glissements de plan cristallin, compense cette contrainte résiduelle.
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Figure IV.28 (a) : Variation suivant r de la contrainte de von mises pour
4 positions de z
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Figure IV.28 (b) : Variation suivant z de la contrainte de von mises pour
3 positions de r
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IVV.4.2 Champ des composantes de contrainte

La figure IV.29 montre la distribution des températures dans liquide et le cristal,
et la distribution des composantes de contraintes correspondantes dans le cristal,
respectivement la contrainte de cisaillement (o,,), la contrainte axial (o;), la contrainte
angulaire (o), la contrainte radial (o,,), Dans cette figure, le coté gauche montre les
isothermes dans le liquide et le cristal séparées par des pas de 15 K. Les courbes d’iso-
contrainte dans le cristal représentées a droite sont séparées par des pas de 2 MPa. Sur
cette figure, on remarque le méme phénomene déja observé dans le cas purement
¢lastique, la différence et surtout quantitative.

Pour les résultats obtenus dans la figure IV.30, qui illustre la variation de la
contrainte de cisaillement o, & différentes sections transversales et longitudinales du
lingot de silicium, il est & constater que la valeur maximale calculée de la contrainte de
compression o, localisée dans la position (0.092 m, 0.05 m), est tres large par apport a
la valeur maximale de la contrainte de tension o, localisée dans la position (0.092 m,
0.24 m). Sa valeur maximale absolue est trois fois supérieure a cette dernieére. En
comparant avec le cas purement ¢élastique, on constate que la contrainte de cisaillement
a diminué sensiblement de la valeur maximum en valeur absolue de 4.9 MPa a 0.5 MPa
dans le cas élasto-plastique. Donc le fait de relaxation par les dislocations est
clairement visible sur la contrainte de cisaillement ou on a injecté le terme plastique.

En ce qui concerne la contrainte axiale o,,, la figure IV.29 (b) qui illustre la
répartition de la contrainte o,, le long du lingot, on remarque qu’il y a deux zones
distinctes qui montrent que le cceur du lingot est en tension et la périphérie est en
compression. Le maximum de la contrainte de tension est de I’ordre de 1.2 MPa en
valeur absolue, localisé sur I’axe de symétrie a une hauteur de 0.16 m (Figure 1V.30
(a)). Tandis que le maximum de la contrainte de compression, situé a une hauteur de
0.12 m sur le long de la périphérie est de 1.5 MPa en valeur absolue. Du point de vue
grandeur, la valeur maximale calculée de la contrainte de compression G, est presque
équivalente a la valeur maximale de la contrainte de tension 6,,. Les contraintes le long
de P’interface et a I’extrémité sont quasiment nulles (Figure IV.31 (a)).

En comparant avec le cas d’'un matériau de comportement élastique, il y a une
légere différence de comportement du champ de contrainte entre les deux modeles avec
un décalage des points chauds d’un millimetre dans le cas elasto-plastique. On constate
aussi que la contrainte axiale 6,, a diminuée d’un facteur 1égeérement supérieur a 6 du
fait de la relaxation plastique (du point de vue grandeur et en valeur absolue, de la
valeur maximum 9.7 MPa a 1.5 MPa).

89



Chapitre IV. Résultats et discussion

3) Max: 0.21 b) Max: 1.21
- 0|2
,,,,,,,,,,,, {
0.1
0.5
0
-0.1 0
2 05
-03 e
| ' N B
' Waos |
05 ‘ / 1.3
Min: -0.50 Min: -1.58
c) d)
Max: 4.34 Max: 0.04
,,,,,,,, 4 0
3 -0.5
1443 k 2 -1
1 -1.5
0 -2
-1 -2.5
1686 k
2 -3
-3.5
~ Min; -3.78 \.H Min: -3.78

Figure IV.29 : Champs de température et les champs des quatre composantes de contrainte
dans le cristal de silicium : a) contrainte de cisaillement (@,.), b) contrainte axial (o ;)
¢) contrainte angulaire (6yy), d) contrainte radial (o,,)
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Figure V.30 (a) : Variation suivant r de la contrainte cisaillement c,, pour 4 positions
de z
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Figure IV.30 (b) : Variation suivant z de la contrainte cisaillement c,, pour
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Figure IV.31 (a) : Variation suivant r de la contrainte axiale &, pour 5 positions de z
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92



Chapitre IV. Résultats et discussion

Les évolutions de la figure 1V.32 présentent le profil de la contrainte oy
longitudinalement et transversalement successivement pour différents rayons et
différentes hauteurs. On remarque que le cceur est en compression (avec un maxima
dans le centre de I'ordre de -3.7 MPa) et le bord est en tension (avec un maxima
localisé sur la périphérie a une hauteur de 0.04 m et de I’ordre de 4.3 MPa) dans le sens
de I’angle théta selon la convention de signe. Dans le reste du lingot, la contrainte
angulaire est relativement faible.
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Figure V.32 (a) : Variation suivant r de la contrainte axiale 6y, pour 3 positions de z
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Figure IV.32 (b) : Variation suivant z de la contrainte axiale gy, pour 3 positions de r
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En comparant avec le cas du comportement ¢élastique, on constate que du fait de
la relaxation plastique, la valeur maximale de la contrainte angulaire o)y a diminuée
d’un facteur supérieur a 7, en valeur absolue, de la valeur maximale 32 MPa a 4.3 MPa.

Sur la figure IV.33, qui représente la variation de la contrainte (o,,)
longitudinalement et transversalement, on constate que la contrainte est quasiment
nulle le long de la périphérie ensuite elle devient négative aux autres niveaux dans le
lingot. A son niveau le plus haut elle est de ’ordre de 3.8 MPa en valeur absolue, situé
au centre de l’interface. Ceci témoigne que le silicium est compression selon la
direction r. En comparant avec le cas purement €lastique, on constate que la contrainte
radiale a diminué d’un facteur supérieur a 6, en valeur absolue, de la valeur maximum
25.3 MPa a 3.8 MPa dans le cas ¢lasto-plastique.
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Figure V.33 (a) : Variation suivant r de la contrainte axiale o,, pour 3 positions de z
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Figure IV.33 (b) : Variation suivant z de la contrainte axiale a,, pour 3 positions de r
IV.4.3 Analyse et comparaison entre les deux modeéles de comportement

Pour mieux analyser la variation des valeurs des composantes de la contrainte
pour les deux modéeles de comportement nous pressentons dans la figure IV.34 les
valeurs maxima en valeur absolues de ces contraintes pour les deux modeles.
Concernant le modelé élastique, nous pouvons remarquer qu'aprés retour a la
température ambiante, les contraintes présentent les valeurs les plus importantes, se
sont la contrainte angulaire (c49) comme contrainte dominante et la contrainte radiale.
Elles sont successivement de 1’ordre de 32.4 et 25,3 MPa. Cela s’explique par le fait
que le gradient de température radial est trés important suivant I’axe r. Les contraintes
résiduelles suivant les deux autres directions sont relativement faibles. Tandis que dans
le cas d’un matériau élasto-plastique, les valeurs de ces deux contraintes deviennent
proches, elles sont successivement de 1’ordre de I’ordre de 3,8 et 4.3 MPa, témoignant
d’une répartition plus homogeéne des composantes de contraintes. D’autre part, nous
pouvons constater que le facteur de relaxation de la contrainte de cisaillement est le
plus ¢élevé en comparaison avec les contraintes principales (og), (0;), (0,,). Pour la
contrainte de cisaillement, il est 1égérement inférieur a 10, et de I’ordre de 7.4, 6.7 et
6.2 successivement pour les contraintes (Gg), (0,), (6,,). C’est I’effet de la contribution
plastique.
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Figure IV.34 (b) : Variation des contraintes pour les deux mod¢les

D’autre part, nous pouvons constater aussi que les contraintes maximales sont
transversales. Elles sont de traction et localisées principalement dans la zone
périphérique du lingot de silicium. Qualitativement c’est le méme résultat obtenu dans
la littérature [77].

La figure IV.35, représente la variation de la contrainte de cisaillement suivant r,
le long de la ligne la plus chaude, pour les deux modéles ou 1’effet de la relaxation est
clairement visible sur la contrainte de cisaillement ou on a injecté le terme plastique. Il
est évident que le comportement de la contrainte est le méme pour les deux cas, mais
on remarque clairement que cette contrainte a diminuer sensiblement, sa valeur
maximum en valeur absolue ét¢ de 1’ordre de 4.8 MPa dans le cas d’un matériau
¢lastique et est devenue égale a 0.5 MPa dans le cas du mode¢le élasto-plastique. C’est
le résultat de la relaxation par multiplication de dislocations qui se traduit par des
glissements de plans cristallins qui compensent cette contrainte résiduelle.
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Ce travail concerne la prédiction numérique du comportement thermomécanique du
silicium monocristallin de large diametre (300 mm), élaboré par le procédé de
czochralski. En se basant sur une analyse par éléments finis, plusieurs modéles de
simulation ont été développés sur le code de calcul numérique FEMLAB 32.a.

Grace a un modele numérique bidimensionnel de I’écoulement du fluide et de
transfert de chaleur avec solidification développé sur FEMLAB, nous avons pu simuler
le champ de température pendant la croissance du cristal. En adoptant le modele
déformation plane a partir des champs de température déja calculé, on a pu déterminer
la distribution des contraintes thermo élastiques dans le lingot de silicium. Ces résultats
ont permis de suivre I’évolution du gradient thermique au cours de sa croissance.
Celui-ci est tres important au centre de I’interface solide/liquide et sur la périphérie du
cristal. Ce gradient thermique va étre responsable de I’apparition d’un gradient de
déformation qui peut générer des zones de concentrations de contraintes (points
chauds) dans ces endroits. Nous avons pu constater que la contrainte thermique au bord
est plus grande qu'au centre de I'interface.

D’apres I’analyse des composantes de contrainte, nous avons constaté que les
contraintes maximales sont angulaires. Elles sont de traction et localisées
principalement dans la zone périphérique du lingot de silicium. Du point de vu
qualitatif, nous avons obtenu le méme résultat que ceux rencontrés dans la littérature.

Les résultats qui concernent I’effet de différentes longueurs du lingot de silicium
sur la forme de I’interface solide / liquide et la répartition des contraintes thermiques
dans les cristaux de silicium, montrent que la forme de I’interface solide / liquide
devient trés concave et que la valeur maximale de la contrainte thermique dans le
cristal, diminue remarquablement pendant la croissance du lingot de silicium.
L'influence de la vitesse de tirage sur la forme d'interface et la valeur de la contrainte
est relativement plus grande ainsi que I'augmentation de la contrainte thermique a une
évolution linéaire, dépendante de la valeur de la vitesse de tirage. La croissance de
I'interface devient trés concave et la contrainte thermique augmente légérement avec
I’augmentation de la vitesse de rotation du cristal. En outre, l'influence de la rotation du
creuset sur la forme d'interface et de la contrainte thermique est insignifiante. Aussi, la
valeur maximale de la contrainte thermique dans le cristal dépend linéairement de
I’augmentation de la vitesse de rotation du creuset ou celle du cristal.

Le modele génétique des réseaux de neurones artificiels RNA a été employe pour
optimiser les parametres du processus czochralski pour obtenir un état de contrainte
minimal. Les valeurs optimisées de 2.3 mm/h, de 26.7 tr/min et 4.2 tr/min ont été
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obtenues respectivement, pour la vitesse de tirage du cristal, la vitesse de rotation du
cristal et celle du creuset, pour un cristal de grande dimension.

Le modeéle proposé, en considérant une loi de comportement élasto-plastique
d’Alexander et Haasen, a permit de prédire I’évolution des contraintes au cours de la
croissance des monocristaux de silicium. Du fait de la relaxation de ces contraintes, due
a la multiplication des dislocations, on a constaté que la contrainte équivalente de VVon
Mises a sensiblement diminuée.

Dans le cas d’un matériau élasto-plastique, on a remarqué une répartition plus
homogene des composantes de contraintes. D’autre part, nous avons constaté que le
facteur de relaxation de la contrainte de cisaillement est le plus élevé en comparaison
aux contraintes principales et il est 1égérement supérieur a 10. Ceci est le résultat de la
relaxation par multiplication de dislocations, qui se traduit par des glissements de plans
cristallins, qui compensent cette contrainte résiduelle. La comparaison des résultats
numérique en termes de contraintes résiduelles, avec des données bibliographiques a
permis une validation qualitative de la réponse du modéle développé.

Ce travail, réalisé au Laboratoire de Meécanique de I’Université Mentouri
Constantine, dans le cadre d’un travail de recherche sur le comportement
thermomécanique du silicium, nous a permis d’optimiser les parametres de tirage, pour
diminuer les contraintes thermiques qui résultent lors du tirage et d’ameliorer la qualité
des lingots dans une production industrielle du silicium photovoltaique.

A I’issue de ce travail, nous pouvons relever quelques observations et présenter
guelques perspectives.

e |l serait intéressant de développer une procédure sur Femlab permettant
d’introduire dans le modéle, un maillage adaptatif qui dépendra de la position de
I’interface au cours de la solidification. Cette démarche permettra de diminuer la
taille du probléme notamment en terme de temps de calcul et d’espace mémoire
nécessaire pour la résolution numérique du probléme.

e Etendre I’étude développée, en considérant d’autres paramétres qui influent sur
la réponse thermique et mécanique, tels que la température ambiante, la
dimension du creuset, les propriétés du silicium, etc. Cette perspective peut étre
intéressante a explorer au niveau de la modélisation du processus de croissance
Czochralski.

e Finalement, des calculs tridimensionnels pourraient également étre réalisés avec

les mémes models afin de reproduire une situation plus proche des conditions de
croissance réelle durant le procédé de tirage Czochralski.
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Résumeé

La méthode de tirage du silicium Czochralski (CZ) est I'une des techniques la plus
importante pour produire des monocristaux de silicium de grande taille, utilisés dans
les dispositifs a semi-conducteur.

Au cours du tirage, dans le procédé de tirage Czochralski, de nombreux phénomenes
se manifestent, dont le phénoméne thermique couplé avec le phénomene
hydrodynamique, sans négliger le phénomene de changement de phase lors de la
solidification. Il résulte de ces étapes des contraintes résiduelles au sein du silicium
solide qui subit de trés forts gradients de température. Ces derniers tendent a augmenter
quand le diameétre du cristal est plus grand que 300 millimétres, et la distribution non
homogéne de fortes contraintes thermiques est créée, et par conséquent des régions
distinctes dans le cristal avec de multiplication intensive des dislocations se
manifestent. Puisque la présence des contraintes thermiques et des dislocations dans le
silicium, réduit la performance et la fiabilité des dispositifs, la réduction de la densité
de dislocations et des contraintes thermiques dans les cristaux de silicium de grande
taille devient un important objectif.

Ainsi, ce travail est une contribution a I’étude et simulations numériques des
contraintes thermomécaniques dans le silicium photovoltaique élaboré par le procéde
de tirage czochralski. Grace a un modele numérique bidimensionnel de I’écoulement
du fluide et de transfert de chaleur avec solidification développé sous FEMLAB, nous
avons pu simulé le champ de température pendant la croissance du cristal. En adoptant
le modéle déformation plane a partir des champs de température déja calculé on a pu
déterminer la distribution des contraintes thermo élastiques dans le lingot de silicium.

L’influence de différent parametres, tel que la longueur du lingot du silicium, la vitesse
de tirage, la rotation du cristal et celle du creuset sur la forme de I’interface solide /
liquide et la répartition des contraintes thermiques dans le silicium sont investis en
détail. Une optimisation des parameétres du processus czochralski pour obtenir un état
de contrainte minimale a été établie.

En considérant une loi de comportement élasto-plastique basé sur le modeéle
d’Alexander et Haasen on a pu déterminer I’effet de la relaxation de ces contraintes due
a la multiplication des dislocations. Une analyse de comparaison des composantes de
contraintes pour les deux modeles de comportement a été faite. La comparaison des
résultats numériques en terme de contraintes avec des données bibliographiques été
satisfaisante.

MOTS-CLES : Czochralski, silicium, interface solide/liquide, vitesse de tirage, vitesse de
rotation du cristal, vitesse de rotation du creuset, contrainte thermo élastique, contrainte
thermo élasto-plastique.
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Abstract

The Czochralski (CZ) crystal growth method is one of the most important techniques
for producing large size single crystals of silicon utilized in semiconductor devices.

In this process, many phenomena coexist in the growth setup. Of which the thermal
phenomenon coupled with the hydrodynamic phenomena, without neglecting the phase
change phenomena during solidification.

However, it is hard to timely dissipate the enormous latent heat induced by the
solidification of Si melt when the crystal diameter is larger than 300 mm.
Consequently, temperature gradients tend to increase and an inhomogeneous stress
distribution is created, and consequently contains a distinct region in the crystal with
intensive multiplication of dislocations than smaller size crystals. Since thermal
stresses and dislocations in electronic and optical materials reduce device performance
and reliability, the reduction of dislocation densities and thermal stresses in large size
crystals becomes an important issue.

This work is a contribution to the study and Numerical simulations of thermo
mechanical stress of photovoltaic silicon Czochralski crystal growth, using a fluid flow
and solidification model developed on FEMLAB, we could simulate the moving
solid/melt interface problem and the temperature field in the large diameter of the
silicon single crystal growth in a Czochralski process. The thermo-elastic stress is
calculated from the temperature field by adopting the plane strain model.

The effects of pulling rate, crystal and crucible rotation to the crystal/melt interface
shape and thermal stresses distribution in the silicon single crystal are investigated in
detail. The optimization of the operating parameters such as pulling rate, crystal and
crucible rotation speed to obtain a minimal thermal stress is obtained.

While considering elasto-plastic behaviour based on Alexander and Haasen model,
have could to reveal the effect of the relaxation of these stresses due to the
multiplication of dislocations. A comparison analysis of stress components for the two
models of behaviour was made. A good agreement between our numerical simulations
and those found in the literature is obtained.

KEYWORDS: Czochralski, Silicon, Crystal/melt interface shape, pulling rate, crystal
rotation, crucible rotation, Thermo-elastic stress, thermo-elasto-plastic stress.
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