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Résumé:

L’objet de ce travail est de caractériser un lingot de silicium polycristallin
photovoltaique par métallographie, mesure de la résistivité électrique et diffraction des
rayons X. Le but est de connaitre la variation des propriétés physico-chimique sur tout
le volume du lingot.

Mots clés :

silicium polycristallin ; photovoltaique ; macles ; defauts cristallins ; dislocation.

Abstract:

The aim of this work is to characterize a photovoltaic polycrystalline silicon
ingot by metallography, measuring the electrical resistivity and X-ray diffraction the
object is to know the variation of physico-chemical properties of the whole volume of
the ingot.

Keywords:

Polycristallin silicon ; Photovoltaic ; cristallin defects ; twins, dislocations.
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INTRODUCTION

Depuis la révolution industrielle, les besoins rg@gques internationaux ne
cessent d’augmenter, afin d’assouvir ces derniétse humain a eu recourt a diverses
formes d’énergie. Cependant si cela représentpioiepour certains, ailleurs c’est un
échec. En effet, cette production énergétiqueisavac des dégagements de gaz a effet
de serre qui constituent des menaces pour I'envenment; Face a cette situation, de
grands organismes de recherche tels que les cewtionaux de la recherche
scientifique (CNRS), les universités américainegw@bpéennes... , ont commenceé a
exploiter des systemes générateur d’énergie moiolbugmts que ceux utilisés
auparavant. Pour cela dimportantes recherches étiitmises en place dans les
domaines de I'éolienne, les piles a combustibltugbhotovoltaique.

Le matériau principal des cellules photovoltaigestsle silicium. Il est abondant
dans la nature, combiné a I'oxygéne sous formeydies (silice, silicates). La réduction
de la silice (minerais de quartz) par le carboras(bcharbon, houille, pétrole) produit
un silicium bon marché (2 €/kg) mais de faible p&I®9%). Pour respecter les criteres
de pureté du silicium de qualité solaire, le gilmi métallurgique est actuellement
purifié par voie chimique, cette technique est ehéar elle est tres énergétivore et
nécessite des installations tres lourdes, la ptamtus’adapte difficlement a la forte
demande en matériau.

L'augmentation de la production de cellules phottaiques et I'amélioration
des procédés existants devraient permettre a teleneéduire les colts de cette
technologie (le colt du watt « installé »), pourf&re une énergie plus rentable.

Ce travail porte essentiellement sur I'étude d&t’ structural et de la résistivité
électrique pour les différentes positions des éill@rs sur les lingots, poly-cristallin
obtenus par refroidissement dirigé.

Nous nous proposons d'étudier dans le premiexiéi®e et troisieme chapitres
quelques propriétés du silicium, défauts cristallimpuretés et leurs effets sur les
propriétés électriques. Nous traitons aussi leferdifts procédés d’élaboration et de
purification du silicium mono et poly-cristallinjrsi que la fabrication des plaques
photovoltaiques.

Dans le quatriéeme chapitre, nous traitons leséudfites techniques de la
réalisation des manipulations tel que la caractos métallographique, électrique et la
diffractions des rayons X.

Quant au cinquieme chapitre, nous présentonssetitins les résultats obtenus
et leurs donner un sens physique.



CHAPITRE I : Géneralites sur
I’énergie solaire photovoltaique



CHAPITRE | : Généralités sur I'énergie solaire phobvoltaique

I-1 le silicium dans le photovoltaique

L’électricité photovoltaique implique les contexgsophysique et énergétique,
les propriétés physiques du rayonnement solaie,plepriétés technologiques des
dispositifs de conversion photovoltaique et finaem celles des systemes et des
applications qui exploitent efficacement cette gieefl].

La conversion photovoltaique a lieu dans diverséneix semi-conducteurs.
Tous n'ont pas les mémes propriétés d’absorptiospictre solaire et leur cout sont
tres différents. lls donnent lieu a de nombreusesds de développement qui trouvent
des applications dans divers domaines [2].

Actuellement les matériaux utilisés pour I'énergietovoltaique se distinguent
suivant quatre branches principales :

- Le silicium cristallin

- Les couches minces

- Les composants IlI-V (colonne 3 et 5 de la clasatfon périodique)
- Les concepts innovants (cellules organiques, eslalcolorant...)

Le graphique de la figure I-1 montre la répamitaes différents matériaux sur le
marché photovoltaique.

Cl5 0.5%

a-Sifuc-Si 5.2% /

Ribbon c-Si 2.2%
Others 0.1%0

Cdle 4.7% ————————

mono c-Si 42.2%

rulti c-Si 45.2%

Figure I-1 : Répartition des différents matériaux sur le manuihetovoltaique [3].

Le silicium cristallin et multicristallin représent'écrasante majorité du marché
des cellules photovoltaiques. Le silicium est unémau abondant a la surface du globe
et non toxique ; de plus, grace au développemeritirdkistrie micro-électrique, les
propriétés et les procédés de transformation driusit sont assez bien connus : oxyde
naturel (SiQ) présentant d’excellentes propriétés isolantgsassivantes. La mise en
forme du silicium se décline sous des formes varigei sont sources de filieres
technologiques différentes : substrats monocris&glpolycristallin ou amorphe [40].



CHAPITRE | : Généralités sur I'énergie solaire phobvoltaique

I-2 Demande en silicium de qualité photovoltaique

La croissance continue et soutenue de l'industhetqvoltaique impose une
production plus importante de silicium de qualitéofovoltaique. Actuellement la
demande en silicium pour I'industrie photovoltaigqlépasse la demande de l'industrie
électronique. Il est donc impossible de fonctionc@mme jusqu’au début des années
2000, ou [lindustrie photovoltaique utilisait legebuts et rejets de lindustrie
électroniques (« scraps »). L'industrie chimiqueiffant le silicium métallurgique
(Wacker, Hemlock, REC...) a visiblement sous-estimécioissance du marché du
photovoltaique. Or vu les infrastructures nécessairl’affinage du silicium (site classé
SEVESO et investissement supérieur au milliard diaxt), I'offre en matériau de
qualité électronique ne peut pas s'adapter a la toéte demande du marché du
photovoltaique. La figure I-2 montre I'évolution teproduction et de la demande en

silicium.
g Solar: growth potential = 3IZI%\<
60000 ™
|Si|icon: expected growth = 10%
50000
= |Shortages of Polysilicon
2 N
F 40000 =
& | Total Capacity ‘
g 30000
)
> \
20000 -
10000
_—--____/
0 u
1980 1985 1990 1995 2000 2005 2010
‘ Bl Semi-conductor demand @ Photovoltaics demand ‘

Figure 1-2 : Evolution de la production et de la demande eaiih [4].

Depuis environ quatre ans, la production de silicide qualité électronique ou
photovoltaique est inférieure a la demande (figt#l; qui s'est traduit en une pénurie.
En 2007, la production s’établit a environ 50 0®aries, alors que la demande approche
les 75 000 tonnes. Cette pénurie entraine une éaesssible du colt du silicium de
qualité photovoltaique.

Les producteurs de silicium de qualité solairedeatttuellement de répondre a
cette demande puisque la production devrait paksé0 000 a plus de 200 000 tonnes,
plusieurs entreprises s’introduisent dans ce mgehe
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I-3 L’industrie photovoltaique

La production mondiale des cellules photovoltaig@eesnme la puissance
installée ne cessent de croitre depuis 15 ansrgthime soutenu, en moyenne de 30%
par an. La Figure I-3 montre la production mondidée cellules en GW par année.
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Figure I-3: Production mondiale de cellules en GWpar année [2]

Les fortes disparités de développement du photaiple suivant les pays sont
liées aux différentes politiques incitatives misas ceuvre. Bien qu’en croissance
exponentielle, le secteur industriel photovoltaigsé dépendant des aides financiéres
publiques.

Aujourd’hui, le colt du watt d’origine photovoltaig est compris entreEBN et
3 €/W suivant les technologies et le lieu d'instadh des modules. La viabilité économique
de [I'électricité photovoltaique est attendue a uix pde 1 €/W. Les recherches et
l'innovation ont ainsi pour enjeu d'abaisser le§itgade production des cellules pour

atteindre cet objectif [2].
I-4 L’énergie solaire

L’énergie qui nous vient du soleil représente laaginiotalité de I'énergie
disponible sur terre. Outre I'apport direct sousrfe de lumiere et de chaleur, elle est a
I'origine de la biomasse (photosynthése), du cytkau, des vents et sous forme
stockée durant des millions d’années, de nos résete gaz, de pétrole et de charbon.
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L’énergie du soleil est produite par les réactidagusion thermonucléaire : les
noyaux d’hydrogéne (protons) s’assemblent en noghidium (2 protons) [5].

Le rayonnement solaire porteur d’énergie

Le rayonnement émis par le soleil est constitué@dks electromagnétiques dont
une partie parvient constamment a la limite supégiede I'atmosphére terrestre. En
raison de la température superficielle du soleivi@n 5800 K), ce rayonnement
électromagnétique se situe dans la gamme de longliende de la lumiére visible
(entre 0,4 et 0,75 pum) [6].

Le soleil décharge continuellement une énorme déati€nergie radiante dans
le systéme solaire, la terre intercepte une toetiéeppartie de I'énergie solaire rayonnée
dans I'espace. Une moyenne de 1367 watts atteagueshmetre carré du bord externe
de I'atmosphere terrestre. La part d’énergie resmurela surface de la terre dépend de
I'épaisseur de I'atmosphére a traverser [7].

Du point de vue énergétique, le rayonnement éleagmétique solaire est
constitué de photons de longueur d’oriddéransportant une énergie donnée par la
relation :

_ _ C
E=hv= hi (I-1)

Oou

E(J) : énergie,

h (J.s) : constante de Planck (=6,62%0

c(m.sY) : vitesse de la lumiére (=330

Mm) :longueur d’onde (souvent exprimée en microg)etr
v(Hz) : fréquence.

On établit donc une relation directe entre I'énerdu photon exprimée en
électronvolt (eV) et sa longueur d’'onde exprimégienpar :

E.,=1.2419
Aum (1-2)

Le flux de photons par seconde et paf &y de longueur d’ondé est donné
par la relation :

_m. A (I-3)

ou:

Ngy (cmi® s*. uni® : flux de photons,
M, (W.m? .um?) : irradiance spectrale,

dr (um) : tranche de longueur d’onde de largeur sglechormalisée (en général de
1um) [8].
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I-5 La conversion photovoltaique

I-5-1 La cellule photovoltaique

Les photopiles sont des composants électroniqguagnadi- conducteur qui,
lorsqu’ils sont  éclairés par le rayonnement selaidéveloppent une force
électromotrice capable de débiter un courant densircuit extérieur. Donc c’est la
transformation directe de la lumiére en électriqidr un processus appelé « effet
photovoltaique» [9].

I-5-2 L’effet photovoltaique

L’effet photovoltaique utilisé dans les cellules iseta permet de convertir
directement I'énergie lumineuse des rayons solagreglectricité par le biais de la
production et du transport dans un matériau semihacteur de charges électriques
positives et négatives sous l'effet de la lumidCe. matériau comporte deux parties,
'une présentant un exces d’électrons et l'autre deficit en électrons, dites
respectivement dopée de type n et dopée de typerpque la premiére est mise en
contact avec la seconde, les électrons en exces ldamatériau rdiffusent dans le
matériau p. La zone initialement dopée n devierdrgde positivement, et la zone
initialement dopéep chargée négativement. |l se crée donc entre elleshamp
électrigue qui tend a repousser les électrons @amsne n et les trous vers la zone p.
Une jonction PN a été formée tel quil est montér da figure -4 [7].
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Figure I-4 : Diagramme des bandes d’énergie au voisinage jdaddon PN [10].



I CHAPITRE | : Généralités sur I'énergie solaire phobvoltaique

L’effet photovoltaique est la transformation dieecte la lumiére en électricité
(courant continu CC). Son principe réside en urlksam des photons incidents (flux
lumineux) avec les électrons libres et les élestrda valence en leur communiquant
une énergie (), si cette énergie est supérieur ou égale a paate gap de ce semi-
conducteur (Eg = Ec -Ev), I'électron passe de ladeade valence a la bande de
conduction en laissant un trou derriere lui, d’@pparition des paires électron- trou
dans différents points de la jonction.

Donc toute particule minoritaire prés de la joncte une probabilité tres forte
pour la traverser et la jonction s'oppose uniqudman passage des porteurs
majoritaires.

Si les photons ont une énergie tres supérieurg, dlEpassent de la bande de
valence a un niveau instable de la bande de caondutfexces d’énergie sera transmis
sous forme de phonons au réseau cristallin puidupen chaleur et I'électron prendra
un niveau stable dans la bande de conduction.

Si les photons ont une énergie inférieure & Egelseront pas absorbés et leurs
énergies ne contribuent pas a la conversion phtitogae la figure I1-5 montre le
principe de cette conversion[10].

Champ electrique E

Bande de conduction
- Courant Ie

—_—

Cor— Electron ( —= E_
Photon Ay > Eg
NI Ng———= Ec-E =5
Bande interdite (gap) E

O @ O Trou =0 = —=—O
.

Courant Ipf”

Bande de valence

Figure 1-5: Principe de la conversion photon-électron dansystéme a deux niveaux
d’énergie [8]
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Figure I-6 : lllustration du double filtrage du spectre solaiae pn systeme ¢
conversion photovoltaique a deux niveaux d’énedpegap Eg imposant la longueur
coupureic [8].

I-5-3 La caractéristique électrique dela cellule photovoltaique

La caractéristique électrique (coul-tension) de la cellule photovoltaique
représentée sur la figul-7 suivante :

]
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. Sous obscurite
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Figure I-7 : Caractéristique coure-tension d’une cellule sola [11].

Puissancemaximale et rendemen

La partie intéressante de la caractéristique cd-tension, pour l'utilisateul
c'est celle qui génere de I'énergie, qui respond a la puissance maximale.
La figure I-8représentla puissance maximale sur une caractéristcourant-tension.
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Figure 1-8 : Puissance maximale sur une caractéristiqgue coteasiton [12].

Au point Ry, situé au « coude » de la caractéristique, laspaise de la photopile
est maximale pour I'éclairement considéré. Ce paitnpuissance maximale, est associé
a une tension dite de tension maximajedt/de courant maximah

R I;n.Un (1-4)

Le rendement énergétique est défini quant a luinsenhe rapport entre cette
puissance maximale produite et la puissance dunregraent solaire qui arrive sur le
module photovoltaique.

Si «S» est la surface de ce module, et E I'éataént en W/rfy le rendement
énergétique de la cellule s’écrit[12] :

T]— E_S (1-5)
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N Chapitre Il : Le silicium photovoltaique
[I-1 Généralités
lI-1-1 Quelques propriétés de Si

Le silicium est le 2" élément du groupe IVA dans le tableau périodiges d
éléments, c'est un élément électropositif tétrantehé,
Masse atomique = 28,08 ; numéro atomique = 14arrayomique = 0,39
A la pression atmosphérique le silicium se crisallen une structure CFC diamant
comme montré sur la figure II-1.

Figure II-1 : Structure cristalline du silicium montrant lessians tétraédriques[13].

Il ne se trouve jamais seul dans la nature, maisoembinaison avec l'oxygene
qui forme des oxydes et silicates.

Le silicium est un semi-conducteur avec une énatgigap de 1.12 eV a 25°C.

Tableau |.1: les propriétés mécaniques et thermiques de gifigild].

Propriété Valeur
Densité atomique (atomes/tm 5.0 x 10°
Point de fusion (°C) 1410
Point d’ébullition (°C) 2355
Densité (g/cma 25°C) 2.329
Volume de contraction a la fusion (%) 9.5
Conductivité thermique (300K)( W.ctK™) | 1.5

lI-1-2 Propriétés Photovoltaiques de silicium

Aujourd’hui, plus de 99 % des équipements photavqgiies utilisent le silicium
comme matériau de base. Ce dernier se présentéifidusntes formes, les plus répandues
étant le silicium monocristallin, le silicium mudtistallin et le silicium amorphe.

Le silicium offre de nombreux avantages. Préserai@mdance dans la cro(te terrestre

(20%), c’est un matériau non toxique. Outre sespinEtes semi-conductrices, le

silicium présente un oxyde naturel 2iQui trouve de nombreuses applications en
micro-électronique.
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[1-1-3 Les différents états de silicium

Les différents états de silicium photovoltaiquetson
- Le silicium monocristallin.

- Le silicium polycristallin.

- Le silicium amorphe.

- Les rubans de silicium.

- Les couches minces de silicium.

lI-2 les impuretés dans le silicium

Il est connu que les impuretés ont des effets $nefficacité du silicium
photovoltaique. Les atomes des impuretés peuveparaitre comme des solutions
solides, comme une paire avec les autres élenmartexemple FeB ou comme un large
agrégat qui précipite avec le silicium ou avecdeses éléments par exempleSigjui
dépend de la température, la concentration etraitdedes imperfections (dislocations,
joints de grain). Si la température ou I'environe@inchimique sont altérés, elle peut
prendre quelque temps avant qu’un nouvel équibbreétabli.

Le temps d’atteindre I'équilibre peut dépendre gesametres tels que la
température, la vitesse de refroidissement, la csitipn chimique, la taille des grains,
la densité des dislocations et autres.

L’effet des impuretés peut étre changé par deteinants thermiques et par
I'exposition de matériau a un piégeage atmosphéritzuns lequel les éléments diffusent
sur le silicium et se combinent avec les impurfdgs

[I-2-1 Les impuretés non métalliques (oxygéene et daone)
* L’oxygéne

Il provient essentiellement de I'atmosphére et pecgénéralement des sites
interstitiels En forte concentration, il précipiswus forme de SiOx qui affecte la
génération et la durée de vie des porteurs min@stakEn effet, sa présence conduit a
un piégeage des impuretés dans la couche et aégnadation de la durée de vie et de
la longueur de diffusion des porteurs minoritait&$]

La précipitation de lI'oxygéne dépend de la tendarfempérature, le temps et la
température des sites de nucléation. Il a un coeffi de diffusion élevé

 Carbone

Le carbone est présent dans des sites substitatganles précipités de SiC. La
précipitation du carbone est liée a la fois a saceotration et a la précipitation de
'oxygene. La précipitation de I'oxygene entraingeuexpansion de volume, d’'ou le
passage d’atomes de silicium en position inteediitiqui réagit avec le carbone en
position substitutionnelle pour former un précig#SiC: Si + G- SiC [16]

10
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[I-2-2 Les impuretés métalliques

Le silicium poly-cristallin est caractérisé par usgnifiante concentration
d’'impuretés métalliques due a la mauvaise qualitéiticium utilisé comme matériau
de base pour I'élaboration du matériau. Une comtatiin par les impuretés

métalliques rencontrées durant les traitementsuéebaempératures est aussi possible.

Elles existent sous différents états de chargeypatt a la fois des sites substitutionnels
et interstitiels dans le réseau cristallin, et Jousies des complexes [17].

[12-2-1 Diffuseurs lents : exemple de I'aluminium édu titane

Il a été rapporté que 5pg/g d’aluminium ou 10pgégtithne dans la charge de
silicium réduise l'efficacité des cellules d’au mei25%, on peut voir ¢a sur le graphe
de la figure 11-2 [18].
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Figure 1I-2 : Effet d'une contamination en aluminium et en t#aur le rendement des
cellules photovoltaiques [18].

[12-2-2 Diffuseurs rapides : exemple du fer

Méme si le fer est une impureté tres recombinapdeteneur en fer dissous
semble désormais moins critique pour le rendemestcgllules solaires. En effet il a
éete déemontré que le rendement des cellules solaséspeu influencé lorsqu’on
multiplie par 100 la concentration en fer dissdlf] [

[1-3 Les défauts

[1-3-1 Dislocations

Les dislocations sont des défauts linéaires, céegsrtir d’'un glissement de
certains plans atomiques par rapport a d’autreslela distorsion de deux régions
adjacentes I'une par rapport a I'autre dans lacsire cristalline.

Elles sont dues aux chocs thermiques lors de békion du matériau ou encore
a la présence d'impuretés [19].

11
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Ces dislocations constituent des sortes de «pks>plians atomiques dans le
cristal, dont 'amplitude est égale a un nombred¢ances interatomiques, permet de
retrouver le cristal parfait a longue distance.nijditude du «plis», discontinuité de
translation qui caractérise le défaut par rappam aristal parfait, est caractérisée par le
vecteur de Burger?b. La figure 1I-3 représenteésadtiquement dans un cristal, deux
types de dislocations :

-Une dislogation coin, dont la ligne de dislocatibnest perpendiculaire au
vecteur de Burgers b ;

-gne dislocation vis, dont la ligne de dislocatiorest parallele au vecteur de
Burgers b.

Il peut exister des dislocations mixtes, dontdadi fait un angle compris entre 0
et 90° avec le vecteur de Burgers.

TL L
a) b)
a) Ligne de dislocation coin, b) Ligne de dislocation vis, L est
. L= .
L est perpendiculaire’a b. parallele a b.

Figure 1I-3 : Les deux types de dislocations dans un cristgl [20

Les mécanismes responsables de la présence deatishe dans les cristaux sont :

- Germination hétérogene de dislocations induitelgmicontraintes internes dues
aux contraintes différentielles des différentes tipar du cristal lors du
refroidissement ; I'origine de ce phénomene peudtaerer dans les gradients de
température ou dans la présence de précipités @s a@hmpuretés ayant un
coefficient de dilatation thermique différent déucele la matrice.

- Apparition de dislocations a l'interface de dergBientrées en contact les unes
avec les autres au cours de leur croissance.

- Agglomération de lacunes crées thermiquement aheas de lacunes peuvent
alors s’effondrer en boucles de dislocations lazesg?21].

Les dislocations sont électriguement actives, edlegmentent la vitesse de
recombinaison des porteurs minoritaires ce qui ggae la réduction de leur
longueur de diffusion, de plus elles induisent lig@sons pendantes, zones de

12
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ségrégation des impuretés. Cela entraine un affaéishent des propriétés
électriques du silicium polycristallin [22].

1I-3-2 Les joints de grains

Les joints de grains peuvent étre considérés codaaanterfaces separant deux
cristaux de méme nature dont I'orientation estédéhte. C’est une région de transition
ou un arrangement localisé des atomes permet dtanocder sans contrainte a grande
distance la différence d’orientation.

Les joints de grain contiennent une forte dende€liaisons pendantes. Ces
défauts introduisent des niveaux localisés darmitale interdite qui ont pour effet de
piéger les porteurs de charge minoritaires, ent &ffe liaisons pendantes attirent les
porteurs majoritaires. Il s’ensuit une zone de ghat’espace qui agit comme un puits
de potentiel a I'égard des porteurs minoritairds.cbnstituent donc des centres de
recombinaison. Cela entraine une atténuation d#efesité des porteurs minoritaires,
conduisant a une dégradation des propriétés @aesi du semi-conducteur
polycristallin dans sa globalité. Les joints deigrsont aussi le siége d’'une ségrégation
des impuretés et des éléments dopants qui deviemaetifs [22].

Dans les matériaux covalents, la structure atomidjue joint de grains est
étroitement liée a sa structure électronique. Qasbrmation de liaison covalente qui
détermine la structure atomique du joint de grars.ne peut cependant pas exclure la
possibilité de liaisons pendantes associées a tis électroniques dans le gap
d’énergie fondamentale. La figure 1l-4 met en énmEun joint de grain de deux phases
différentes et un joint de grain de deux phasestidue [23].

Figure 1I-4 : Polycristal, et schématisation a deux dimensionunt de grain de deux
phases différentes et un joint de grain de demsgh identique [20].
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[1-3-3 Les macles

Les macles sont des défauts dans l'ordre d’empidendes couches denses
d’atomes. Au cours de la solidification d’un méliguide ou de cristallisation d’un
solide dans un réseau CFC, l'ordre d’empilement ple®is compacts qui étaient
théoriquement ABCABC, peuvent s’inverser, ce qoidoiit un défaut d’'empilement. La
figure II-5 représente deux plans de maclage €AA;) délimitant une zone maclée
(région 2) dans une structure CFC.
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Figure 11-5 : Représentation schématique de la macle dansdaud3-C le plan de la
figure est le plan (110), les plans Al et A2 sestplans de maclages [24].

1I-3-4 Les joints de macles

Il peut exister des plans cristallographiques paligrs autorisant le cristal a se
disposer indifferemment dans le prolongement decsmmtation initiale (cristal-mere)
ou en position symétrique par rapport a ce platiqudier (cristal maclé) : ceci suppose
qgue les niveaux dénergie des atomes en positidgialen et en position symétrique
soient identiques, les joints de macle sont aisémeoonnaissables a leur tracé
rectiligne (figure II-6).
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" =

Symétrie ",

Figure [I-6 : Schématisation a deux dimensions d’un joint de engf].

lI-4 Génération, recombinaison de porteurs

Lorsque des courants de porteurs circulent dangdtal, la balance génération-
recombinaison, qui est corollaire de I'équilibretmodynamique, se retrouve rompue,
les concentrations de porteurs retrouvent leurgwal d’équilibre et 'un des deux
processus, génération ou recombinaison, I'emporde l&utre. De nombreux
mécanismes peuvent intervenir dans ces processel®s) & nature du cristal, ses
imperfections et la température [25].

lI-4-1 Taux de génération et de recombinaison

Les taux de génération g et de recombinaison réesemtent les nombres de
porteurs de chaque type crées ou éliminés par udté&olume et unité de temps
(cm3sY). Dans la mesure ou les processus de génératiode etecombinaison
s’effectuent par paires, ces taux sont communskaotrons et aux trous.

A I'équilibre thermodynamique, on a:

g =r

Hors équilibre, on s’intéresse tout naturellementtaux net de génération-
recombinaison :

U=r-g (11-1)

Dans toutes les situations pour lesquelles le pmate de génération reste
inchangé par rapport aux conditions d’équilibre pent poser :

T g=g (11-2)

Et de simples considérations cinétiques sur le headie la loi d’action de masse
permettent alors d’établir 'expression générale :

U= B (pnh (11-3)

Ou B est une fonction plus ou moins complexe dex@atrations de porteurs,
selon les mécanismes physiques mis en jeu danpréegssus de génération et de
recombinaison.

L’expression (11-3) montre, comme on pouvait styeadre, que a un exces de
concentration de porteurs (pmi®), correspond une situation de recombinaison igette
> 0) et que, en cas de défaut de concentratiorapgort a I'équilibre (pre n?), le taux
net U est négatif et représente donc en fait ux natide génération [25].
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[1-4-2 Mécanismes de recombinaison

[1-4-2-1 Recombinaison SRH

L'apparition des états électroniques dans le gadfa(ds) par la présence
d'impuretés et dimperfections cristallines dans Isemi-conducteurs, conduit au
piégeage des électrons ou des trous pour les éransénsuite vers la bande de
conduction ou de valence, ce qui influe sur la catigité du semi-conducteur des
paires électrons-trous par la capture d’'un électi®ita bande de conduction et un trou
de la bande de valence provoquant ensuite levosngoaison [26].

lI-4-2-2 Recombinaison Auger

Au niveau du dopage ou d’injection éleveés la redmaibon d’Auger peut étre
effectuée, c’est une recombinaison a trois padgwu I'énergie libérée lors de la
recombinaison d’'un électron de la bande de conolucivec un trou de la bande de
valence est transférée a un autre électron outue @au [37].

a) b) /
e * L ]
\ \
............. . — ) (1) 2) )
| ! /
lff \\ P'l’ i:'
O @ @ QO
/
a) Recombinaison SRH b) Recombinaison Auger

Figure II-7 : Mécanismes de recombinaison [26].
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I11-1-Elaboration du silicium métallurgique

Le silicium métallurgique (MG-Si), résulte de la transformation de la silice dont
on a extrait I’oxygene dans un four a arc électrique. Cette réaction, appelée réduction
carbothermique, consiste a porter a des températures trés élevées un mélange de quartz
et d’espéces carbonées (réducteurs du type coke, houille et bois), qui vont se combiner
avec I’oxygéne du quartz pour donner du monoxyde. Le bois permet d’espacer les
materiaux [27].

Avant d’aboutir a la réduction carbothermique plusieurs réactions antérieures se
produisent dans différentes zones du four. Ces reactions sont présentées par la
figure 111-1 :

Au dela du four : formation de fumée de

slice
/ 2 510(g) + O(g) — 2S104(g)

/ T entre 300 et 1000°C : une décomposition

Electodz du SIO '
2810(g) — Si(s) + Si04(s)

/ T=1800°C formation de SiC :

S10(g) +2C(s) — SiC(s) +CO(g)

Ecoulement du
slicium fordu

T=2000°C formation de Si et de Si0 :
1.5 S1045(Ls) + SiC(s) = 0.5 Si(l) +
2 Si0(g) + CO(g)

Figure 111-1 : Four de production de silicium métallurgique [28].

Le silicium en fusion ainsi obtenu est récupéré dans des poches, oxygéné par
insufflation d’air pour former des oxydes de calcium et d’aluminium qui vont étre
extraits par séparation du laitier (phase contenant des oxydes métalliques, silicates,
aluminates et chaux, formés lors de la fusion). Le silicium est ensuite mis en forme par
refroidissement et moulage en lingotieres.

111-1-1 Composition chimique de silicium metallurgique

La pureté finale du silicium de qualité métallurgique est de 98 a 99%, soit un
taux d’impuretés d’environ 15000 ppm (Fe, Ca, Mg, Al, C, O, V, Cr, Mn..), avec
comme contrainte des teneurs en bore et phosphore de I’ordre de 20 a 500 ppm [13].
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Le silicium liquide brut contient 1 & 3% d’impuretés qui dépendent de la matiere
premiere et le type des électrodes. Les principales impuretés sont [29] :

Fe :0.2-1%

Al :0.4-0.7%

Ca:0.2-0.6%

Ti:0.1-0.02%

C:0.1-0.15

I11-1-2 Purification du silicium métallurgique

Il existe des différents procédés pour purifier le silicium métallurgique :

I11-1-2-1 Procédé SIEMENS

Cette famille de procédés est basée sur la forte attraction de I’atome de silicium
pour les ions chlorures CI'. lls consistent a synthétiser des composés gazeux contenant
du silicium, généeralement des chlorosilanes, a les purifier par distillation puis a déposer
le silicium polycristallin par décomposition thermique. Les principales variantes sont
des routes trichlorosilane, monosilane et tétrachlorosilane tel qu'il est montré sur la
figure 111-2 [30].

Ce procédé s’opére en trois étapes et génere un dégagement gazeux de
trichlorosilane SiHCI3. Son rendement est de 25%, pour une consommation en énergie
d’environ 150 KWh/Kg. C’est le procédé utilisé historiquement pour I’industrie
électronique.

\. /| +Hydrochlorination catalysée par le
% cuivre a 300-350°C
MG-Si | «MG-Si + 3HCL — SiHCL, + H, | Mawe

\ Silicium
\ Ty pely-cristallin
9 .

' + Distillation du SiHCl, a 250°C Trichlorosilane

et hydrogéne

Electrodes
en graphite

Dans le cas d'un réacteur de
type Siemens, le dépot a lieu

sous cloche chauffée a
1100-1200°C via des électrodes

en graphite.

\/ « Décomposition thermique a 1100°C
par fournées ou en continu

S0G-Si | +SiHCL, + H, — S0G-Si + 3 HCl

Figure I11-2 : Procédeé Siemens [27].
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111-1-2-2 Procédé Elkem

Tout I’enjeu de la voie métallurgique est de diminuer les couts de production
tout en garantissant une qualité suffisante pour les applications solaires. Plusieurs
industriels et centres de recherche développent actuellement des procédés qui
permettent de s’affranchir du passage par les composés gazeux, dans le but de réaliser
une économie d’énergie. Les procédés métallurgiques consistent traditionnellement en
une série de fusion et de solidification successives permettant d’eliminer
progressivement les impuretés.

Le procédé Elkem consiste en un traitement du silicium métallurgique par un
laitier de silicate de calcium a haute température suivi d’un lessivage chimique a basse
température. Les impuretés résiduelles sont collectées sur le dessus du lingot obtenu
aprés une solidification directionnelle. Les blocs éliminés sont ensuite réintroduits en
amont dans le procédé, la figure 111-3 montre les difféerentes étapes du procéde

Raffinage pyro-metallurgique: séparation  Raffinage hydro-  Fusion et solicification  Concassage et granulation
du aitier, coulee et solidification metallurgique:
lessivages acide et alcalin

Figure 111-3 : Le procédé Elkem [31].

I11-1-2-3 Purification par plasma

Le principe général du procédé consiste a traiter le silicium liquide par un
plasma d’argon dans lequel sont ajoutés différents gaz réactifs. Les espéces actives
générées au sein du plasma vont réagir en surface du bain de silicium liquide et se
combiner avec les impuretés pour créer des composes volatils, évacués hors de
I’enceinte de traitement. La figure 111-4 montre le dispositif de ce procédé.
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Gaz auxiliaire I Gaz réactif(s)

Gaz plasmagéne
o O )
Inducteur HF '] (]
S T 0O O
Torche Plasma

C\ /D Creuset froid inductif
=

00000

Inducteur MF Silicium
N
2

Figure 111-4 : Dispositif de purification par plasma [32].

I11-1-2-4- Le procédé PHOSTIL
Four & arc FERROPEM
Si métallurgique
transfert liquide
Ségrégation
Si UMG1
transfert solide
L 4
Ségrégation PHOTOSIL
Si UMG2
transfert solide

v

| Purification Plasma
Si UMGp

transfert liquide

Solidification Cristallisation
Charge de Si solaire Lingot de &1 solaire

Figurelll-5: Les différentes étapes du procédé PHOTOSIL [18].
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111-1-2-4-1 FerroPem

L’expertise de FerroPem sur I’interaction des matieres premiéres sur les
impuretés dans le silicium métallurgique permet de produire un silicium a moindre cout
avec des teneurs en impuretés acceptables [18].

Ce procédé utilise comme matériau de base le silicium de qualité métallurgique
MG (Métallurgic Grade), ce silicium UMG (UpgradedMetallurgic Grade) est fondu et
solidifié dans un creuset en graphite. Lors de la premiére étape de solidification, le rejet
de soluté au niveau de I’interface solide-liquide permet d’obtenir un silicium purifié de
qualité metallurgique de gradel, UMGL. Les concentrations typiques apres ségrégation
sont données dans le tableau 2.

Tableau 2: Concentrations en impuretés dans un lingot de qualit¢ UMG1 selon
le procéde Ferropem [33].

Impuretés Al |B| Ca |Cr| Fe | P |Ti |V

UMGI (ppm) 140 | 8 | 100 | 4 | 400 20 1 5

—
=]

I11-1-2-4-2 Le procédé PHOTOSIL

Dans le cadre du procédé PHOTOSIL le silicium est purifié par I’intermédiaire
d’une torche plasma. L’élimination des impuretés contenues dans le silicium
métallurgique s’effectue a I’interface silicium-plasma. Les gaz réactifs, O, et Hy,
introduits dans le plasma formant des espéces excitées qui réagissent avec les polluants
du silicium en créant des especes volatiles.

Le débit de gaz dans la torche a plasma permet le renouvellement du gaz a la
surface du silicium, les impuretés sont ainsi évacuées dans le gaz de sortie. Pour que les
especes réactives du plasma réagissent avec les impuretés, celles-ci doivent diffuser a
I’interface du silicium liquide. Le brassage électromagnétique du silicium permet le
renouvellement de la surface du bain et favorise la diffusion des impuretés a I’interface.
Ce traitement est efficace pour volatiliser le bore et le carbone ainsi qu’une purification
du silicium en calcium et en aluminium [18].

Apres la purification, le silicium peut étre solidifié soit par une solidification
contrblée et dirigée soit elle est effectuée dans une lingotiére.

I11-2-Elaboration des monocristaux

111-2-1 La méthode CZOCHRALSKI

Pour produire du silicium monocristallin, on utilise la méme technique que dans
I’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 élaborer est d’abord porté a la fusion dans un creuset (figure I11-6). 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
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triple liquide-solide-gaz. Le germe est ensuite lentement tiré vers le haut, a des vitesses
de I’ordre du millimétre par heure, pour former un monocristal. L’ensemble de la
croissance est effectuée en maintenant le cristal en rotation, de maniéere a homogénéiser
le bain et a controler la forme de I’interface solide/liquide comme le montre la
figure 111-6 [34].

A
f

creuset en quatte

support de creuset
en graphite

IIV T
= jzalation

| F‘:\\ élé:gﬁt de chauffage

C:;) ;0 cle

Figure 111-6 : Méthode de CZOCHRALSKI [35].

La figure 111-7 présente 2 cristaux obtenus par la méthode CZOCHRALSKI

Figure I11-7 : Lingots de silicium monocristallin [35].

Les avantages du procédé Czochralski proviennent de I’absence de contact
cristal-creuset et de la possibilité d’élaborer des cristaux de diamétre important avec des
vitesses de tirage relativement élevées (au moins de I’ordre du centimétre par heure).

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, induisant des défauts
cristallins.
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111-2-2 La méthode BRIDGMAN

La spécificité de la méthode Bridgman est I’emploi d’un creuset qui contient la

charge polycristalline et un germe monocristallin. Cette charge polycristalline est
fondue ainsi qu’une partie du germe, puis le creuset est déplacé dans un gradient de

température a une vitesse contrblée. La solidification s’opere ainsi a partir du germe

orienté. On distingue la méthode Bridgman verticale (VB) et la méthode Bridgman

horizontale (HB) comme on peut le voir sur les figures 111-8 et 111-9

Element

Creuset

/ .-
chauffant ./ .'I
T |
\\1 I|I
)
1
]
]
]
|
]
I
)
]
]

.'I Gradient de

I'I temperature
]
|
]
|II
CRISTAL i
I|
]
)
)
]
]
]

Figure 111-8 : Schéma de principe de la méthode Bridgman verticale (VB) [36].

T
——— Gradient de température
CRIS Il—:‘s.L W)
GERME ]
N £ 7
Eéservoir éventuel T
—————

o
A ! le scellé
Hpoie scelies d’élément volatil
——————— |
Figure 111-9 : Schéma de principe de la méthode Bridgman horizontale (HB) [36].

La méthode Bridgman présente plusieurs avantages dont le principal est le

contrdle du gradient de température indépendamment de la vitesse de solidification. Les

valeurs du gradient de température imposes peuvent étre faibles et sont souvent
inférieurs a 10°C/cm. Le creuset permet de contrdler facilement les dimensions et la

forme du cristal.
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L’inconvénient majeur du procédé Bridgman est I’emploi d’un creuset qui
constitue une source de pollution et produit des nucléations parasites, des contraintes
thermiques dans les cristaux et des contraintes de dilatation différentielle.

I11-2-3La méthode de la zone flottante (FZ)

La méthode de la zone flottante permet de fabriquer des monocristaux de trés
haute pureté. Elle 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 diameétre
contr6lés. La solidification est initiée au moyen d’un germe monocristallin qui
sélectionne I’orientation du monocristal massif. Les différentes étapes de I’opération
sont illustrées schématiquement sur la figure 111-10.

Comme montré sur la figure 111-10, I’extrémité inférieure du barreau
polycristallin est fondue, 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 contrble judicieux des
températures, des vitesses de déplacement et de rotation conduit a la recristallisation de
tout le barreau [20].

Element chanfTant

St ——  _ Fone fondue

——————— Crxi=tal

Figure 111-10 : Schéma de principe de la méthode de la Zone Flottante (FZ) [35].

L’avantage majeur de ce procédé est I’absence de contact du liquide et du
solide avec le creuset, ce qui évite la contamination. Le contr6le de la composition
chimique du liquide par I’ajout d’une source externe d’élément volatil est facilité par le
rapport surface/volume important de la méthode.

Cette méthode présente un inconvenient majeur de par la limitation du
diamétre des échantillons [37].
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111-3 Cristallisation des lingots et mise en forme des plaques en silicium

Le principe d’élaboration des lingots de silicium polycristallin est basé sur une
méthode de cristallisation orientée dans un creuset fixe soumis a un écoulement de

chaleur unidirectionnel.

La fusion de la charge de silicium est réalisée dans un creuset en graphite
calorifugé sur toute sa surface. L’ajout d’un agent encapsulant a la charge permet
d’éviter la contamination du silicium par le creuset et facilite la récupération du lingot

[23].

La température du bain est stabilisée a une température légerement supérieure a
la température de fusion du silicium (1420°C). La cristallisation est obtenue en
supprimant une partie du calorifuge de la paroi inférieure du creuset. Ceci permet
I’évacuation de la chaleur latente de solidification et conduit a une solidification dirigée

qui peut se faire de plusieurs maniéres :

- Le creuset est fixe (silicium fondu par induction) et on établit un gradient de

température entre le haut et le fond (Polix) (figure 111-11).

Spites MF

-

«——— support

Fusion

Isolation thermigue amovible

'J,/ Plafond graphite
/ _ creuset quartz .
/ //Isolation thermigue
i —1 N 0 [ 1|
i i 1] 1
iy £ Ny I
I i ] I Silicium liguide I I
B S
0 B 4 O u 1
0 o 1] i
I B N 0 | g
Il & : 1 silicium solide _ [ f
= i ] I

e
e

/

Solidification

Figure 111-11 : Procédé Polix pour la solidification unidirectionnelle du silicium

multicristallin [39].
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- Le creuset se déplace dans un four a gradient de température (méthode
Bridgman) (figure 111-12).

Bridgman classigque

LT,
LTI

Figure 111-12 : Procédé Bridgman pour la solidification dirigée de silicium
multicristallin [40].

La phase suivante consiste a récupérer le lingot par retournement du creuset en
utilisant les propriétés de I’agent encapsulant.

Cette technique de cristallisation avec creuset fixe simplifie la technologie et
favorise la planéité du front de solidification. L’encapsulation des lingots est aussi
utilisée pour éviter la diffusion des impuretés du creuset vers le silicium.

L’élimination des impuretés se fait par ségrégation. Plus solubles en phase
liquide que solide, les impuretés vont migrer vers les zones se solidifiant en dernier.
Pour le cas d’un refroidissement par le bas, elles vont se concentrer sur le haut du
lingot.

liquide
Taux
d'impuretes liquide
solide solide
»
Temps

Figure 111-13 : Mécanisme de ségrégation des impuretés lors de la cristallisation [27].

Les lingots monocristallins et les briques multicristallines sont ensuite
découpés en tranches par une scie a fil, a une épaisseur d’environ 250 um. Il faut
souligner une perte importante de matériau lors du sciage (30 a 40 % non recyclé). Les
plaquettes sont alors prétes a suivre les étapes de réalisation de cellules photovoltaiques.
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Figure 111-14 : Blocs de silicium a gauche, plaguette a droite [18] .

I11-4-Dopage de silicium
I11-4-1Dopage de type N

Un atome de Si posséde quatre élctrons, dont chacun est en liaison covalente
avec un des quatres atomes adjacnts de Si. On y ajoute maintenant, a titre d'impureté de
substitution, un atome d’impureté de valence 5, soit un atome des éléments du groupe
VA du tableau périodique (par exemple P,As ou Sb). Seuls quatre des cing électrons de
valence de ces atomes d’impuretés peuvent participer a la liaison puisqu’il n’y a que
quatre liaisons possibles avec les atomes voisins. L’électron excédentaire est ici
faiblement lié a la région entourant I’atome d’impureté par une légére attraction
électrostatique. L’énergie de liaison de cet électron étant relativement peu prononcée, il
est alors facile a retirer de I’atome d’impureté et devient ensuite un électron libre ou
conducteur [35].
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Figure I11-15 : Le silicium dopé n [41]
111-4-2Dopage de type P

L’ajout au silicium d’impuretés de substitution trivalentes telles que
I’aluminium, le bore et le gallium, du groupe I11A du tableau périodique, produit I’effet
opposé. Une des liaisons covalentes de chacun de ces atomes est a court d’un électron,
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et cet électron manquant peut étre assimilé a un trou faiblement lié a I’atome
d’impureté. Ce trou peut étre libéré de I’atome d’impureté par suite du transfert d’un
électron provenant d’une liaison adjacente [35].

Figure 111-16 : Le silicium dopé p [41].
I11-5 La fabrication des cellules photovoltaiques

Pour fabriquer la cellule photovoltaique il faut suivre I’enchainement des
étapes suivantes :

- Décapage : des plaques dopées p a partir de bore lors de la cristallisation sont
décapees dans un bain chimique afin d’éliminer les défauts superficiels crées par
le sciage.

- Texturation : la texturation de la surface en petites pyramides ou entonnoirs
permet d’améliorer la collecte des photons dans toutes les directions en réduisant
la réflexion.

- Dopage : la zone dopée n est formée par diffusion de phosphore.

- Bords de plague : la couche n+ est retirée des bords de plaque pour séparer
I’émetteur de la face arriére.

- La couche anti-reflet : une couche anti-reflet a base d’oxydes ou de nitrure de
silicium ou d’oxydes métalliques est déposée en face avant. Elle sert a passiver
la surface en limitant les recombinaisons entre charges afin de conserver la
conductivité du matériau.

- Champ face arriére : la face arriere est dopée p+ par diffusion d’aluminium.
Cette couche joue aussi un role de conducteur ohmique avec I’électrode arriére.

- Métallisation : les contacts électriques sont des métaux déposés en face avant
(électrode -) et en face arriere (électrode +).

La figure 11I-17 montre en coupe la composition d’une cellule au silicium
cristallin.
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Figure 111-17 : La composition d’une cellule au silicium cristallin [5].
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V-1 Prélevement des échantillons

IV-1-1 Echantillons de base

Les échantillons sont tirés de lingots en formesemi-cylindre (Figure 1V-1)
tiré par la méthode de BRIDJMAN au quelle on faitdécoupage longitudinal.

Figure IV-1 : Lingot ou sont découpés les échantillons.

Nous avons travaillé avec deux types d’échantilliessis de deux expériences
différant par la composition chimique de leurs @v&s premiére "SI T401103" et "SI
U1146" qu'on notera respectivement expériencest Z1L.€es échantillons représenté
par du silicium métallurgique sont issus de lingaislés par la méthode de Bridgman,
sans brassage électromagnétique. Le brassageiseipgiement a distribuer en surface
les éléments chimiques existants dans les écloarill

IV-1-2 La découpe des échantillons

La découpe des échantillons est faite avec uneorrionconneuse, chaque
lingot est découpé en quatre suivant le refroidiese dirigé de bas vers le haut, et
chaque position est découpée en trois échantiflonsmilieu et deux cotés) comme
montré sur la Figure IV-2.
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20A1 20A 20A2 21J1 21J 2172
20D1 20D 20D2 21G1 21G 21G2
2011 201 2012 21F1 21F 21F2
2051 205 2052 21C1 21C 21C2

Figure IV-2 : Position des échantillons sur la coupe transveidas lingots.

Vu que les échantillons des deux cotés sont ideesih cause de la symétrie
lors de leur refroidissement, on travaillera suréashantillon tiré du milieu et un des
deux cotés.

La découpe a été réalisée a l'aide d'une micragdromeuse montrée sur la
figure 1V-3 suivante.

Figure VI-3 : Micro-trongonneuse.
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V-2 Préparation métallographique
I\VV-2-1 Polissage

Le polissage permet d'obtenir une surface lissangl non rugueuse et
d’éliminer la couche d’oxyde superficielle.

Le polissage a été effectué en deux étapes :

- Polissage grossier (abrasion) :
Tout d’abord on a enlevé les bouts et les arr&ésséghantillons en utilisant un
papier abrasif de granulométrie 240 de facon anibties extrémités arrondies
au lieu des extrémités carrées et pointues quiecaieht le déchirement du
papier abrasif, en suite, on a fait un polissagedauypapier 1200 en utilisant de
'eau comme lubrifiant, cela pour enlever la coudhexyde et améliorer I'état
de surface.

- Polissage de finition :
Il est réalisé sur un drap fin et doux fixé surdisgue rotatif, en utilisant comme
lubrifiant de la poudre d’alumine de granulométt&0,3um mélangé avec I'eau
distillée, pour obtenir des surfaces miroirs.
Apres le polissage, les échantillons doivent étreés avec de I'eau distillée et
bien séchés.

I\VV-2-2 Les attaques chimiques et observation

IV-2-2-1 Mise en évidence des joints de grains

Lors de notre étude bibliographique, on a trouwsiglurs solutions permettant
de révéler les grains et les joints de grain ajos leur direction ; Vue la disponibilité
des produits on a eu recourt a la solution suivante

HNO3/CH;COOH/HF avec des concentrations de 5, 3 et 2 régpaent avec
des puretés respectives décrites par le fabri6aab, 99%, 48%).

Les échantillons polis ont été immergés dans settgtion pendant 30 s, en suite
rincés avec de I'eau distillée et séchés.

IV-2-2-1-1 Observation métallographique

l'utilisation des microscopes binoculaires dangéeie des matérieux se dégrade
au profis de matériels de pointe mais dans ceras comme dans le notre il est
indispensable de passé par une macrostructuréafgouvoir observer les grains et les
joins de grain.

IV-2-2-1-2 Observation de la macrostructure (macrosopie)

Aprés le polissage et I'attaque chimique, on pibwaar les grain d'une maniere
approximative a I'ceil nue donc pour avoir de bonnemgyes révélant les grains et les
joints de grains des échantillons, on a eu recurt microscope binoculaire ayant des
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grossissements inférieures a 50 fois (figure IV-Wpbservation a été réalisée a
'USTHB (faculté de chimie, laboratoire de métadjigr structurale)

Figure IV-4: Microscope binoculaire.
IV-2-2-1-3 Calcul de la taille des grains

La norme NFA04-102 permet de définir une taillegiains moyenne pour un
matériau polycristallin dense et monophasé a pditin champ circulaire ou carré
comme montré sur la figure IV-5 :

Figure IV-5 : Image type de la norme NFA04-102, schématisantliage monophasé
polycristallin pour lequel une taille moyenne deaimgs est recherchée.[42]

Le nombre de grains pris en compte est :
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(IV-1)
n=nmn+%n

ou ny est le nombre de grains contenus entierement ldactsamp, et nle nombre de
grains coupés par le bord du champ. Le facteurt@resfacon de prendre en compte le
probleme de bord du champ.

Le nombre de grains par unité d’'aire est :

(IV-2)
_ n
m=1a
Ou:
A: l'aire du champ.
m : nombre de grain a l'intérieure du champ
Le diamétre équivalent moyen est défini par :
d 1
m=—
Vm
(IV-3)

[V-2-2-2 Mise en évidence des dislocations et desaes

Pour la mise en évidence des dislocations et ledesiaon a eu recourt a la
solution suivante :

HF/CH3COOH/HNQ avec les concentrations respectives : 36 ; 15 et 2

Les produits HF/CH3COOH/HNO Ont des concentrations respectives indiquésepar |
fabriquant de 100%, 99% et 69%.

Démarche suivie pour la mise en évidence des distots :

- Rincage pendant 30 secondes avec (HF/CH3COOH/HNI®3)oncentrations
respectives 1, 0 et 9.

- Attaque chimique avec la solution (HF/CH3COOH/HNQI® concentrations
respectives de 36, 15 et 2.

- Rincage pendant 2 secondes avec (HF/CH3COOH/HN@3amcentrations
respectives 1, 0 et 9.

- Lavage a I'eau distillée.

- Lavage au Solvant Alcool méthylique

- Séchage.
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IVV-2-2-2-1 Observation métallographique

Les relations entre les rendements lors de l'enapli@s structures sont un point
capital dans la science et le génie des matérihast essentiel d’observer celles-ci aux
échelles appropriées. L'observation au microscqyijee est un échelon indispensable
de cette caractérisation. Méme si il existe de finss méthodes, en particulier la
microscopie électroniqué&a microscopie optique reste une méthode de caisatién et
de contrble de qualité des matériaux aussi courprgssentielle.

IV-2-2-2-2 Propriétés optique des solides
Les matériaux solides présentent des propriétégmums trés diverses. lIs

réflechissent, transmettent et absorbent plus ansrie flux lumineux inciden¢0; ils
réfractent la lumiere transmise et quelques-unsfimrescents (figure IV-6).

Chaque matériau se caractérise par diverses gnangéysiques dues a sa
réaction a la lumiére. Ces grandeurs sont intrimsgcet fonction de la constitution
structurale et/ou modulées par I'état de surfadeaqQe propriété optique de chaque
phase varie suivant la couleur, c’est-a-dire lagl@ur d’ondel, et I'indice i du
faisceau. Les flux et les indices (réflexion, réfian et transmission) s’expriment par
une valeur vectorielle en fonction de et

* Le pouvoir réflecteur R &) : mesure la proportion du flux lumineux réfléchit

* L'indice de réfraction nifl) : exprime la réduction de la vitesse de la lumi@ans
le milieu par rapport au vide.

* Le facteur de transmissiar(r:¢t/¢0) : mesure la transparence.

00

L e
mjonincident | rayonéfléch

|
\\ /

milic ]‘ \K//ﬂ \/ (Dr

milie

I
|
[
[
I
|
| T 1

| rayon réfracté

Figure IV-6 : Effet de la lumiere dans un matériau : réflexi@fraction, absorption
[42].
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Ou :
- g flux du rayonnement incident.
- @, flux du rayonnement réfléchi.

- @ flux du rayonnement réfracté.
[V-2-2-2-3 Observation des macles et des dislocati®

Aprés avoir effectué 'attaque chimique pour laenén évidence des macles et
des dislocations, on a eu recourt a un microscqpige avec des grossissements de
50, 100 et 200 (figure 1V-7).

Figure IV-7 : Microscope optique.
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I\VV-4 Diffraction aux rayons X

[V-4-1 Introduction

La diffraction des rayons X est une méthode usedEment utilisée pour
identifier la nature et la structure des produiistallisés. En effet, cette méthode ne
s’appligue qu’a des milieux cristallins (rochedstaux, minéraux, pigments, argiles...)
présentant les caractéristigues de ['état crigtallc’est-a-dire un arrangement
périodique, ordonné et dans des plans réticulaireBmensionnels des atomes
constitutifs. Les atomes s’organisent donc en ptatisulaires plus ou moins denses qui
sont désignés par leurs coordonnées (h, k, I) darsysteme de repérage de I'espace.
La méthode permet ainsi clairement de distingugrple@duits amorphes (verre..) des
produits cristallisés [42].

IV-4-2 Nature des rayons X

Les rayons X sont des rayonnements électromagmstidont la longueur
d’onde) est comprise entre et 10° m, soit entre 0,1 et 10 A (figure IV-8).

10"~ 107 10" 107 107° 10~ 10~ 1 10° 107 10° 10°
Radiations Radiations Ondes Radioélectriques Circuits
Rayons Ultra- | In%ra- Ondes FM TV ondes En
Rayons X Viollettes|: ::; rouges Radar | Grandes ondes moyennes et courant
Gamma = courtes ondes alternatif

Spectre visible

Bleu Jaune
vert vert
VIOLET BLEU VERT JAUNE ORANGE ROUGE
400 500 600 700

Longueur d’onde en nm

Figure IV-8: Les RX dans I'échelle des longueurs d’'onde desmagments
électromagnétiques [43

IV-4-3 Production des rayons

La source actuelle des rayons X est appelée ledalizoolidge, c’est un tube a
vide poussé comportant deux électrodes (figure)lJ42):

- Une cathode émettrice d’électrons qui est un #atrde tungstene chauffé par
effet thermoionique.
- Et une anticathode représentant la cible métallgquesst portée, dans les tubes
ordinaires, a un potentiel positif de I'ordre dedaB0 Kv.
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A RX
Chauffage

Filament == ? 4 Anode
—\ Electrons \_' /—
HT- HT+
Gaine
RX

Figure IV-9 : Schéma d’un tube a rayons X [43].

C’est cette trés haute tension (THT) qui accéléseélectrons du filament pour
aller bombarder la cible et produire les rayongeéte derniere doit étre refroidie, car la
plus grande partie de I'énergie cinétique des kdastest transformée en chaleur. Moins
de 1% de cette énergie est transformée en rayoha Histribution spectrale d'un tube
a rayons X est composée d’'un rayonnement contayonement de freinage) et de
radiations caracteéristiques du matériau composartillle. Le tube est muni d’'une
fenétre en béryllium pour absorber les rayonnemasiisles.

I\VV-4-4 Description de montage

Un diffractométre conventionnel est composé d'ubetia rayons X, d'un
goniomeétre, d’un systéme de fentes, d’'un déteakde I'échantillon (figure 1V-10).

Cercle de focalisation Fente du détectour
Fente de -
_Efwerg{ence Fente ' D'_éf_gcteur
f,] ' anti-diffusion L \
: V' -"_____ A
/o i'f Echantillon /¢ .-l 24 /
|I LY . . fl .II .
Tubea / ~/ Filtre Kp
rayons X
Cercle de mesure
““-»,___________F_____.-*

Figure IV-10 : Schéma d’'un diffractométre [44].

Le faisceau divergent, issu du tube a rayons Xfoeslisé par I'’échantillon s'il
existe des plans inter réticulaires d’espacemamreespondant a 'angkeformé par le
faisceau incident et I'échantillon. Ce rayonnenmdifftacté converge en un point situé
sur le cercle de focalisation. Un balayage de lamte diffraction est obtenu a I'aide
d’'un goniomeéetre nomm@é-2 6 ou I'échantillon plan effectue une rotation avet u
mouvement uniforme de vitesse angulditetandis que le détecteur avec sa fente
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réceptrice placée sur le point de focalisation ieuautour de I'échantillon avec une
vitesse .

I\VV-4-5 Diffraction des RX par les cristaux

Les corps cristallins peuvent étre considérés cerdas assemblages des plans
réticulaires plus ou moins denses. Ces plans téties sont séparés par des distances
caractéristiques (d) selon la nature du cristabici#né [43].

Avec un rayonnement de longueur d’onde suffisantrpetit on peut obtenir des
diffractions par les plans réticulaires. Cette aéfion est d’autant plus intense que le
plan est « dense » c.-a-d. riche en atomes.

On assiste au phénomene de diffraction dans ueetidin donnée, si les ondes
du rayonnement diffusées par les nceuds des diffém@ans réticulaires du réseau
cristallin engendrent une interférence constructiams cette méme direction. Cette
condition s’exprime de maniére simple soit danséeeau direct, en considérant les
familles des plans (hkl) dans le réseau directditmm de Bragg), soit par la condition
de Laue, en considérant les rangées [hkl]* du tés&eproque.

IV-4-6 Condition de Bragg

Soient deux ondes arrivant sur deux plans réii@daous un angle d’'incidence
0 et diffusées sous le méme angle (figure IV-11).diféérence de marche entre les
ondes, entre les plans (P) et (P’) est donnée par :

(IV-4)

§ = HO 4+ O'H' = 2d 1y SinO

La diffraction aura lieu quand la condition d'iftmence constructive est
vérifiée, a savoir :

d = nA
(IV-5)
Avec d : distance inter-réticulaire séparant dglaxs de méme famille (hkl),
A : longueur d’onde du rayonnement diffracté,
n : 'ordre de diffraction (nombre entier)
La condition de diffraction, dite de Bragg est alor
(IV-6)

2d(hkl) sin O(hkl) = n(hkl) A

Cette équation représente la relation fondamentéle2gie la diffraction.
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’ 2 Rayonnement
, y . ;
Rayonnement diffusé

incident e

Diffusion

Interférences:

Constructives ﬁ

diniy Atomes
Jv " Destructives
o =
ety
Y ® . o . ° ° X _ Diffraction  Absence

de
diffraction

Figure IV-11 : Principe de la loi de Wulff-Bragg [43].

Les directions des faisceaux diffractés dépendest dimensions du réseau
cristallin ; par exemple, pour un systeme cubiqeepdramétre a, la distance inter-
réticulaire d est égale a:

a (VI-7)

A R4 K2 412

d =

D'ou

a=dh?+k?+I2

(VI-8)
Et par conséquent, I'équation de Bragg pour uresystcubique s’écrit :
2a )
niA = sin 6
VR + K2 + 2
(VI-9)

IV-4-7 Macro-contraintes et microdéformations

La diffraction des rayons X permet de détermiresr micro-contraintes (ou
microdéformations) et les macro-contraintes. Rappetjue les microdéformations sont
liées a des variations a petite échelle autouradealeur moyenne d, entrainant un
élargissement des raies (figure llI-14-a). Pountesro-déformations, on considere une
déformation uniforme « e » d’'un ensemble de gramtsainant une déformation globale
des distances inter-réticulaires [44] :
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°=4, (VI-10)

D’une autre fagon

(VI-11)
e : déformation.

d : distance inter-réticulaire du matériau contraim adouci.

do : distance inter-réticulaire du matériau donnéel@péiche ASTM.

Une raie de diffraction correspondant a une fadi plans cristallins subira

un déplacement (figure IV-12-b).

Le principe de la méthode de mesure est de prendmreme jauge de
déformation la distance inter-réticulaire d’'une fidgende plans cristallins (hkl). La
mesure de la déformation e est reliée au dépladem@® d’'une raie de diffraction

correspondant a la famille de plans (hkl) [43].

A28
I

I \ Ll
ik R JERY;
A cre
/ \ / \
_--’/ il \Rg—— o _/ \\'\-—._ -
2g Angle de mesure 20 Angle de mesure

@) (B)

| |
g

Figure IV-12 : Influence des macrocontraintes « a » et des noatogintes « b » sur
les pics de diffraction des rayons X [44].

IV-4-8 Conditions expérimentales

Diffractomeétre PANalytical: XPERT-PRO,tuberadiogeréramique a
anticathode de cuivre, puissance du générateur.d®KA, 45 KV.

Logiciel pour I'acquisition des donnéd3ataCollector de PANalytical.

Logiciel pour traitement des donnéekghScore Plus de PANalytical.
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Longueur d’onde CuK[A]: 1,5418.
Angle de depart [°2]: 20,0000.
Angle final 2 [°]: 120,0000.

Taille du pas 2 [°]: 0,0170.

Temps du pas [s]: 85.725.

I\V-5 Détection du type d’'impureté par effet SEEBECK

C’est une technique qui permet la détection de tye dopage en utilisant deux
pointes en contact avec les échantillons, I'unepaéstes est chauffée a I'aide d’'un fer
a souder, l'autre est a la température ambiangepomtes sont reliées directement a un
voltmetre qui permet de mesurer la différence dieermieel entre ces deux pointes.Si
notre échantillon n’est pas doper, le voltmétréchéfra des valeurs tres proche de zéro,
dans le cas contraire on apercevra une fluctugiasitive ou négative au dépend du
dopage de ce méme échantillon, dans notre casawailtavec des échantillons non
dopés donc on utilise cette technique pour mettreéddence le type dimpureté
contenu dans ces échantillons. La manipulationséalest effectué a I'USTHB (faculté
de physique), elle est montrée sur la figure I\eit8essous.

FER A SOUDER

Figure 1V-13 : Photographie du dispositif de I'effet SEEBECK.

IV-6 Mesure de la résistivité électrique :

La résistivité électrique est mesurée par la nughdes quatre pointes, c'est une
méthode constituée d'un montage comprenant un ampéme, un voltmetre relié en
série avec les échantillons par le billet de quagicentes dont deux reliées a
l'ampéremetre et les deux autre au voltmeétre tel mpontré sur la figure IV-14 ci
dessous la manipulation a était réalisée a I'US&H#Bfaculté de physique.
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;“.IJL‘I’JEJ"‘.HIE f(‘!E

Figure 1V-14 : Photographie du dispositif de la méthode de quainetes.

Il
R |I'|
SEMI - =
CONDUCTOR
MATERIAL '
\1k 1
+ w2 1 | vour-
- 3 v METER
— = Lt
a 1
fi=0
I

Figure 1V-15 : Montre une représentation simplifiée du montagkadigure ci
dessous.[45]

Les valeurs des courants imposés sont entren®06t 1mA tous dépend des
échantillons ; chaque valeur imposée corresponaedDDP qui est enregistrée dans le
volte-métre. Pour chaque échantillon, on traceolarlze V= f () ; on obtient alors une
droite de pente R (résistance électrique).

On déduit la résistivité électrique a I'aide dedhation :
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.t

. ot
sinh-
S

.t
smhg

Oou:
- R : la résistance calculée par la méthode desegpaintes.
- t : I'épaisseur de I'échantillon (cm).

- s : distance entre pointes en (cm).

(VI-12)
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CHAITRE V : Résultats et discussions

V-1 introduction

Dans cette partie, on présente les différentdtedsiobtenus lors des différentes
manipulations qui nous permettrons de donner \gréfgiation physique des résultats.

Ainsi, on va comparer les différentes positions éehantillons des deux lingots
du point de vue structural, cristallographiquelet&ique.

V-2 Caractérisations structurales

V-2-1 micrographies révélant les grains et les jois de grain

Quelques micrographies permettant de constateadiation qualitative de la
dimension des grains, présentées sur les figures V-2 ; V-3 ; V-4 ; V-5 ; V-6 ; V-7 ;
V-8. Celles-ci sont issues de l'observation maapge de ['état structural des
échantillons des deux lingots issus du Si T4011038le Si U1146 sans brassage
électromagnétique

2mm

o

: % X4 -‘f Fis~ TN, : __I==aaa——mas
Figure V-1 : Macrostructure de 20 | 1 Figure V-2 : Macrostructure de 20 |

2mm

ede20S1

Figure V-3 : Macrostructur Figure V-4 : Macrostructure de 20 D
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» - B
— e AR
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b

Figure V-5 : Macrostructure de 21 F
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Figure V-8 Macrostrct

-

urede21J

Aprés avoir analyser toute ces macrographies, ésume les dimensions

moyennes des grains dans le tableau V-1 ci dessus :

Tableau V-1 : La taille moyenne des grains des différents édhham.

échantillons| Dimensions moyenne déshantillong Dimensions moyenne d
grains (mm) grains (mm)
L L L L I
2011 1,3916| 2,159 1,026 21J1 1,4030095 | 0,423
201 1,4674| 2,262 | 0,981 | 21 1,493R1358 | 0,389
20S1 1,4041 2,098 1,102 21G1 1,4382169 | 0,402
20D 1,4708 2,182 1,064 21F 1,5248672 | 0,482
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Ou:
L : le diametre moyen des grains
L : la longueur moyenne des grains
| : largeur moyenne des grains

On constate que les dimensions entre les dewotéingont différentes sur
I'aspect longueur et largeur des grains. Ceci né $gexpliquer que par la différence de
la composition chimique des deux lingots de silitcimétallurgique, du fait que les
conditions d'élaboration sont identiques, mais $lciums métallurgiqgues sont
différents

On voit daprés le tableau V-1 que quelque soitpdsition verticale des
échantillons sur les lingots, la taille moyenne dgesins reste inchangée cela est di au
fait que la vitesse de refroidissement soit la ménadgré que le lingot ne se solidifie
pas complétement au méme moment (Figure IV-2)

Par contre, par rapport aux positions horizonfab¢es, milieu), les échantillons
situés au milieu des lingots ont des grains pluss,gcela est di a la vitesse de
refroidissement sur la paroi du lingot qui est @levée que sur le milieu (figure V-9)

.

Figure V-9 : Montrant la direction et la vitesse de refroidiaseat.

V-2-2 micrographies révélant les macles et jointsedmacles

Quelques micrographies permettant de voir la miomotire maclée comme montré sur
les figures V-10 ; V-11; V-12 ; V-13 ; V-14 ; V-15/-16 ; V-17.
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Figure V-10 : Microstructure 20 D 1

Figure V-11: Microstructure de 20 S

200 pm
P

Figure V-12 : Microstructure 20 A 1

Figure V-13:

Microstructure de 20 A

Figure V-14 : Microstructure 21 C

Figure V-15:

Microstructure de 21 C 1
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200 ym
P

Figure V-16 : Microstructure 21 F 1 Figure V-17 Microstructure de 21 G

Globalement les macles ne présentent pas d’otientagéométrique
préférentielle sur 'ensemble des micrographies.

On remarque sur les figures V-11 ; V-17 qu’a patés joints de grains qui sont
une source de défauts, de nombreuse macles nagssemtersent I'intérieur des grains.

V-3 Diffraction rayons X

Les figure V-18 et V-19 représente les diffractoges des échantillons 20D et
21 F (un échantillon de chaque lingot).

| CTrwia T ]
_L{4nn:-
om0 ~ (220)
A0 -
20000 —
l (422)
(= o >
o » o w o » = 1m ne
Pasinn [TTheid Capper (Ca])

Figure V-18Diffraction rayons X de I'échantillon 20D
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Tableau V-2 : Plans diffractés, distances interréticulaires, paretres de mailles et
fraction de plan diffracté déduites du diffractograne de I'échantillon 20D.

d 2 hkl a (A) Sic S %
1,91750 47,3716 (22 0) 5,4235 5080,53 40,66
1,35455 69,3158 (4 00) 5,4182 5948,47 47,61
1,10780 88,1093 (422) 54271 641,72 5,14

Tableau V-3 : Plans diffractés, distances interréticulairggrametres de mailles et
fraction de plan diffracté déduites du diffractogmme de I'échantillon 20D.

Distance inter-| Distance inter-
hkl réticulaire (A) | réticulaire ASTM € (%) | %
(220) 1,91750 1(,A9)201o 0,1354 55
(400) 1,35455 1,3577 0,2320 6
(422) 1,10780 1,1086 0,072 12

¢m=0,1465 %

Cam
20000~

& (220)

it

";:l
(531) :
I i W N—— . L

Figure V-19 : Diffraction rayons X de I'échantillons21F
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Tableau V-4 : Plans diffractés, distances interréticulaires, panetres de mailles et
fraction de plan diffracté déduites du diffractograne de I'échantillon 21F.

d 2 hki a Sic S %
1,90204 47,7805 (220) 5,3798 16914 47,66
1,24022 76,7932 331) 5,4060 1508,65 42,51
091653 | 114,3764 531) 5,4223 296,56 8,35

Tableau V-5 : Plans diffractés, distances interréticulaires, paretres de mailles et
fraction de plan diffracté déduites du diffractogmme de I'échantillon 21F.

Distance inter-| Distance inter-
hkl réticulaire (A) | réticulaire ASTM € (%) | %
(220) 1,90204 1(,A9)201o 0,94 55
(331) 1,24022 1,2459 0,46 30
(531) 0,91653 0,918 0,16 7
&m= 0,52 %

On remarque que les valeurs des distances interréticulaires des plans diffractés

de tous les échantillons sont inférieures a celles des fiches ASTM (d (hkl) échantillons <

d (hkl) ASTM) ; ce qui montre que le réseau est sous compression. Cette compression

du réseau est due a la présence des contraintes provoquées par les éléments

chimiques ayant des rayons atomiques plus faibles que celui du silicium.

On constate que la microdéformation au niveau du ler lingot (Si T401103) est
inférieure a celle du second lingot (Si U1146), cette différence est due a la différence

des impuretés entre les deux lingots
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V-4 Effet SEEBECK

L'effet SEEBECK u la technique de la pointe chauffante est une teci®
utilisée dans la majorité des pour détecter le type de dopadeans notre cas, on
l'utilise pour cerner le type d'impureté présemtsdaos échantillon:

Lors de la manipulation (indiqué daia partie expérimentale -4) on a observé
I'apparition de potentiel posf par rapport a toutes échantillor sur I'écran du
voltmetre, signifiant la présence de porteur de chs positivesplus précisément de
impuretés de type "P", autrement, des éléments appartenami group IIA du
tableau périodique des éléme tel que B,Al.. @s impurets peuvent influer
considérablemerstur la conductivité électrigt

V-5 Résistivité électrique
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Figure V-20: Courbe U=f(i) des échantillons 20dD2( A
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Figure V-21: Courbe U=f(i) des échantillons 20 120 A 1

52



CHAITRE V : Résultats et discussion

16
14 /
12

10 /
a8

2 ‘f

U{mVv)

a 2 4 =] B 10 1z
v=1462x-0,113 1 (i)

Figure V-22 : Courbe U=f(i) des échantillo 20 S, 201,26 1et20 11
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Figure V-24 : Courbe U=f(i) des échantillons 21 Gefl21J 1
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Figure V-25 : Courbe U=f(i) des échantillons 21 C24t F
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Figure V-26 : Courbe U=f(i) des échantillons 21 C 124tF 1

Tableau V-6 : Résumant les résistivités électrics de tous les échantillor

Echantillons Résistivité Echantillons |Résistivité
électrique(Q.cm) électrique Q.cm)
20Aet20D 187,9: 21Jet21 G 4910,94
20 A1 et20D 1355,8¢ 21J1et21 G15893,13
2011, 20 S 1,478,6¢ 21 F 1 et 21 €8964,11
201et20S 1
21Fet21C 9821,89
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Ces valeur sont traduite sur la figur-27
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Figure V-27 : Résistivité électrique selon les positions sur ilegdts

En comparant les valeurs de la résistivité éleatricentre les différen
échantillons du silicium sans brassage électrontapgre on constate que la résisti
diminue suivant la direction du refroidissement (olas vers le haut). Cela esl
principdement a la ségrégation chimiqiCe qui est cohérent avec les résultats obt
lors de I'expérience M (effet SEEBECK). @ a conclu que les impuretés présnt
dans le silicium sont du groujlllA du tableau périodique des éléments,Al), qui sont
définis comme étant des porteurs de chs positives avec des masses atomiq
inférieures a celle du siliciu, ce qui explique leur migration vers les positioas plus
hautes du lingot (ségrégation chimique), donnant a une résistivité électrique [s
faible dans la zone la plus haute du lit

On remarque que la résistivité électrique est emélaiion avec la taill
moyenne des grains. D¢, les joints de grains sont le siege de phénoide la
recombinaison des porteurs minoritaires. Les coaisons de charges sont liées
présence de liaisons pendantes qui se trouventvaaundes joints de grain et c
dislocations.
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CONCLUSIONSET PERSPECTIVES

Dans ce travail, nous sommes parvenus a caramstéléix lingots de silicium
métallurgique différents. Malgré que ces lingotsesb élaborés selon les méme
conditions, les résultats obtenus sont tres dififste

La résistivité électrique diminue de bas en halarske sens du refroidissement
dirigé du lingot. La partie inférieure reste la Heeire étant donné qu'elle contient le
taux le plus faible d'impureté. Ceci est confirmegr ge qu'on a vu dans la partie
bibliographique (112-2-1) ou des taux dimpuretésest faibles réduisent
considérablement le rendement électrique de lalleeHolaire. Le fait que la partie

supérieure possede la plus basse résistivitéfigigmi'elle contient un grand taux
d'impureté, d’ou un rendement énergétique tresefaib

L’effet des impuretés, la densité de dislocatibdeemaclage sont en corrélation
directe avec le parametre de la maille cristalllaemicrodéformation et la résistivité
électrique.

Les microdéformations par compression constatées dues a la présence
d'impuretés ayant des rayons atomiques plus fadue celui du silicium.

D’'une maniére générale, d'apres les résultats obtate la diffraction aux
rayons X, on peut déduire du fait que les microd@fdions sont différentes, que les
impuretés présentes dans le lingot de I'expéri@iceont supérieures a celles présentes
dans I'expérience 20. Suite aux valeurs destiésis électriques, on peut dire qu’'on a
plus d’'impureté de type porteur de charges danpdBence 20 que I'expérience 21. Ce
qui nous permet de dire que le lingot de I'expé&eedl contient beaucoup d'impureté
non porteuses de charges.

Ces résultats peuvent étre améliorés en prenadidpositions suivantes :
- Faire une analyse chimique de la matiere premier
- Travailler sur des échantillons de plus grandéase.

- Analyser quantitativement la densité de dislocet et la densité de macles.

- Etudier le rendement électrique de la celluletpholtaique en fonction des
parametres métallurgiques.

- Etudier l'influence des recuits sur la migraties impuretés.
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