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CREUSET POUR SOLIDIFICATION DIRIGEE.

@ Creuset pour la solidification dirigée d'un lingot en un
matériau de lingot choisi parmi le silicium, le germanium et
leurs mélanges, comportant:

- un moule comportant une paroi de fond de moule et
une paroi latérale de moule s'étendant depuis la paroi de
fond de moule le long d'une direction axiale, la paroi de fond
de moule et la paroi latérale de moule définissant ensemble
une cavité pour contenir le matériau de lingot en fusion, et

- un manchon de maintien s'étendant selon la direction
axiale et comportant un matériau de manchon dont la
conductivité thermiqu]Je est anisotrope et présente des com-
posantes radiale A”MC_ et axiale A"M°_, telles que:

Qp>me_ p>me %> 1,0

Op>me” p>modle’s, ' y>moule gtant |a conductivité ther-
mique du matériau de moule,

O XM/ «1,0 et A°MC_ /A% <1,0, A”9" étant la
conductivite thermique du graphite,

le manchon de maintien ceinturant la paroi latérale de
moule autour de la direction axiale.
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La présente invention concerne un creuset pour la solidification dirigée d’un
lingot d’un semi-conducteur tel que le silicium et le germanium.

La solidification dirigée d’un lingot de silicium adapté aux applications
photovoltaiques est un procédé de fabrication qui met en ceuvre des phénomenes
physiques, mécaniques et thermiques complexes, et couplés les uns aux autres. Elle peut
étre opérée par reprise sur germes d’un bain de silicium en fusion contenu dans un creuset
de silice dont la paroi interne est revétue d’un revétement anti-adhérent en nitrure de
silicium. Le creuset est disposé dans une enceinte comportant des régions formées de
graphite et forme avec le revétement anti-adhérent et I’enceinte des sources d’impuretés,
notamment de métaux, d’oxygene, d’azote et de carbone respectivement, qui diffusent dans
le bain de silicium en fusion et qui dégradent les propriétés optiques et électriques du
lingot. L’azote est par exemple connu pour réduire la transparence dans I'infrarouge du
silicium ainsi que la qualité des plaquettes obtenues apres découpe du lingot au moyen
d’une scie diamantée. En outre, les variations locales de température au sein du bain de
silicium en fusion induisent des courants de convection naturelle qui favorisent la
ségrégation des impuretés au niveau de I'interface entre le silicium solidifié et le bain de
silicium en fusion.

Par ailleurs, des contraintes thermomécaniques apparaissent au cours de la
solidification dirigée dans le lingot de silicium en formation, et résultent de gradients de
température se développant d’abord dans les germes au cours de la fusion de la charge de
départ pour former le bain, puis entre les régions centrale et périphérique du lingot en cours
de solidification. De telles contraintes thermomécaniques sont a 1’origine de la
multiplication d’amas de dislocations, formant notamment des sous joints dans le lingot,
qui dégradent les propriétés électriques. De plus, 1intensité des contraintes
thermomécaniques augmente a mesure que la hauteur de matériau solidifié augmente. En
outre, pour une hauteur de lingot fixée, I’intensité des contraintes thermomécaniques peut
augmenter avec la largeur du lingot. La croissance de lingots de grande hauteur et de
grande largeur, avantageuse économiquement, s’avere donc difficile en pratique.

La présente invention vise a pallier a au moins 1’un des inconvénients précités,
et propose un creuset pour la solidification dirigée d’un lingot en un matériau de lingot

choisi parmi le silicium, le germanium et leurs mélanges, le creuset comportant :
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- un moule comportant une paroi de fond de moule et une paroi latérale de moule
s’étendant depuis la paroi de fond de moule le long d’une direction axiale, la paroi de
fond de moule et la paroi latérale de moule définissant ensemble une cavité pour
contenir le matériau de lingot en fusion, et

- un manchon de maintien s’étendant selon la direction axiale et comportant un matériau
de manchon dont la conductivité thermique est anisotrope et présente des composantes

radiale AJ*“et axiale A7 telles que :

mc
A

mc
Ax

o) > 1,0

mc
L

Jmoule

moule (10),

mc
Ar

A9T

> 1,0, AMO%e ggant 1a conductivité thermique du matériau de

mc
Ax

A9T

< 1,0 et < 1,0, 19" étant la conductivité thermique du

graphite,

le manchon de maintien ceinturant la paroi latérale de moule autour de la direction axiale.

Lorsque le creuset est disposé dans un four au sein duquel il est au contact d’un
bloc échangeur thermique par sa partie inférieure, au cours de la solidification dirigée du
lingot, le matériau de manchon, plus isolant axialement que radialement, limite la
propagation axiale dans le manchon de maintien des flux de chaleurs en provenance du
bloc échangeur thermique. La régulation des flux de chaleur appliqués radialement au
lingot et au bain de silicium en fusion est facilitée, comme cela apparaitra plus clairement
par la suite. On peut ainsi plus ais€ément limiter le développement de contraintes
thermomécaniques et des défauts cristallins associés dans le lingot. Il est alors possible de
fabriquer un lingot de plus grande hauteur et présentant une densité de défauts cristallins
sensiblement identique qu’au moyen d’un creuset de I’art antérieur présentant une cavité
de dimensions identiques ou un lingot de mémes dimensions présentant une plus faible
densité de défauts cristallins.

De préférence, le creuset est adapté a la solidification dirigée d’un lingot de
silicium.

La direction «axiale » passe par les barycentres respectifs des sections
transverses, c’est-a-dire paralleles a des plans radiaux, du moule. De préférence, la

direction axiale est la direction verticale, parallele a la direction de la gravité terrestre.
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Une direction « radiale » est contenue dans un plan transverse a la direction
axiale et intersecte la direction « axiale ».

Un plan « radial » est défini par deux directions radiales différentes. Un plan
axial comporte une direction parallele a la direction axiale.

La «hauteur » d’un élément est mesurée selon la direction axiale. La largeur
d’un élément est la plus grande dimension mesurée dans un plan radial. Par exemple, la
plus grande dimension d’un lingot ou d’une cavité ayant une section transverse en forme
de rectangle, est la diagonale du rectangle.

La « conductivité thermique » d’un matériau est déterminée dans une plage de
températures comprise entre Tt - 500°C et Tr+ 200°C, Trétant la température de fusion du
matériau de lingot. La conductivité thermique d’un matériau est par exemple mesurée par
application de la norme ASTM-1461 ou ASTM C-177. Elle peut aussi &tre obtenue de
publications du domaine technique de l’invention, telles que « Handbooks of materials
properties — thermal conductivity ». En particulier, dans une variante ou le matériau de
lingot comporte plus de 99,9% de silicium, la température de fusion Tt du matériau de
lingot est égale a 1414°C. Selon une autre variante ot le matériau de lingot comporte plus
de 99,9% de germanium, la température de fusion Tt du matériau de lingot est égale a
938°C.

Une premiere piece qui « entoure », voire qui « ceinture », une deuxieme piece
autour de la direction axiale est disposée radialement a I’extérieur par rapport a la
deuxieme picce. Une deuxieme piece disposée « radialement a I'intérieur » d’une premicre
picce est telle que la distance, mesurée selon une direction radiale, qui la sépare de la
direction axiale, est inférieure a la distance, mesurée selon la direction radiale, entre la
direction axiale et la premicre picce disposée « radialement a 1’extérieur ».

De préférence, le matériau de manchon présente un module de Young adapté
au maintien de la forme du moule au cours de la solidification dirigée du lingot. L’homme
du métier sait mettre en ceuvre des méthodes de mesure d’un module de Young. Par
exemple, lorsque le matériau de manchon comporte du graphite, le module de Young peut
étre mesuré selon les normes ASTM C747 et ASTM C769.

Par « maintien de la forme du moule au cours de la solidification dirigée », on
considere que la variation, au cours de la solidification dirigée, entre la largeur du moule et

la largeur initiale du moule avant solidification dirigée, mesurée a 30°C, n’excede pas 3 %
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de la largeur initiale du moule. Par exemple, dans une variante préférée ou le moule est
formé de silice, pour mettre en ceuvre la solidification dirigée d’un lingot de silicium, le
moule est chauffé a une température supérieure a la température de transition vitreuse de la
silice. Au-dela de la température de transition vitreuse, une diminution temporaire de la
rigidité du moule est observée. Ainsi, le manchon de maintien évite que le moule en silice
ne se déforme trop sous I’effet de son ramollissement et de la pression induite par le
matériau contenu dans la cavité. Le moule présente ainsi au cours de la solidification
dirigée une forme sensiblement identique a celle qu’il présente a température ambiante.

Le manchon de maintien est creux. De préférence, le manchon de maintien
entoure la paroi latérale de moule sur toute la face radialement extérieure de la paroi
latérale de moule. De préférence, le creuset est configuré pour que le manchon de maintien
entoure la paroi latérale de moule sur toute la hauteur du bain de matériau de lingot en
fusion et/ou du lingot en cours de solidification, lorsque le creuset contient un tel bain et/ou
un tel lingot. En particulier, le manchon de maintien peut avoir une forme complémentaire
de la paroi latérale de moule. Il comporte au moins une ouverture débouchant a une
extrémité du manchon et de préférence une autre ouverture a I’extrémité opposée selon la
direction axiale.

De préférence, le manchon de maintien est un tube, de préférence cylindrique,
par exemple de révolution. De préférence, le manchon de maintien présente une section
transverse présentant des contours interne et externe rectangulaires, notamment carrés.

Le manchon de maintien comporte de préférence une paroi de manchon qui
s’étend selon une direction parallele a la direction axiale et ceinture la paroi latérale de
moule autour de la direction axiale. De préférence, la paroi de manchon est au contact de la
paroi latérale de moule.

De préférence, la paroi de manchon est intégralement formée par le matériau
de manchon.

De préférence, la paroi de manchon est d’épaisseur constante, par exemple
comprise entre 5 mm et 50 mm. L’ « épaisseur » d’une paroi correspond a la plus grande
distance entre deux grandes faces opposées de la paroi, mesurée selon une direction
radiale. La paroi de manchon peut présenter plusieurs faces externes et internes.

Le manchon de maintien peut étre monolithique. En variante, le manchon de

maintien peut comporter une pluralité de portions de manchon amovibles li€es les unes aux
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autres, par exemple au moyen de comiéres sur lesquelles deux portions de manchons
adjacentes sont vissées.

. La paroi de manchon de maintien peut présenter une hauteur comprise entre 100
mm et 1000 mm, une largeur comprise entre 100 mm et 2200 mm. L’épaisseur de la paroi
de manchon peut étre comprise entre 5 mm et 50 mm.

Le matériau de manchon présente une conductivité thermique anisotrope dont

. . Ape . .

les composantes radiale A]*“et axiale A3 sont telles que le rapport ;1:"5 est supérieur a 1,0.
X

Ame ) )

e est supérieur a 1,5, de préférence supérieur a 5,0, de préférence

De préférence, le rapport

supérieur a 10,0, voire méme supérieur 4 20,0. Le manchon de maintien transmet ainsi plus
aisément les flux de chaleur radiaux que les flux de chaleurs axiaux, ce qui facilite le
maintien d’une forme prédéterminée du front de solidification au cours de la solidification
dirigée du lingot.

Ape

De préférence, le rapport —2om

de la composante radiale A7*“de la conductivité

thermique du matériau de manchon sur la conductivité thermique du matériau de moule
Amoule oct inférieur a 0,8, de préférence inférieur a 0,5, voire inférieur a 0,2.

e

De préférence, le rapport v

de la composante radiale A7*“de la conductivité

thermique du matériau de manchon sur la conductivité thermique du graphite A9" est
inférieur a 1,0.

De préférence, la composante radiale A7*° de la conductivité thermique du
matériau de manchon est supérieure 3 10 W.m™*. X

De préférence, la composante axiale A7*¢ de la conductivité thermique du
matériau de manchon est inférieure 3 10 W.m K™, de préférence inférieure 2 1 W.m™* K.

De préférence, le matériau de manchon est un matériau composite comportant
pour plus de 95,0% de sa masse, une région conductrice de manchon (45) formée de graphite,
et une région d’isolation de manchon (40) formée d’un matériau choisi parmi un feutre de
carbone, de préférence présentant une densité inférieure a 0,3 g/cm’, et une laine minérale,
par exemple une laine d’alumine, et leurs mélanges. En variante, le matériau de manchon
peut étre homogene.

Le feutre de carbone est également dénommé fibre de carbone ou fibre graphite

dans le domaine technique de I’invention. Il peut étre rigide, souple ou semi-rigide.
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Le matériau de la région d’isolation de manchon peut présenter une
conductivité thermique anisotrope dont la composante radiale est supérieure a la
composante axiale.

De préférence, la région conductrice de manchon et la région d’isolation de
manchon s’étendent chacune de part en part de 1I’épaisseur de la paroi de manchon.

De préférence, la région conductrice de manchon et la région d’isolation de
manchon sont définies par des portions respectives du manchon de maintien, chaque
portion étant intégralement contenue entre deux plans radiaux.

La région conductrice de manchon et la région d’isolation de manchon peuvent
définir des portions de manchon amovibles telles que décrites précédemment.

De préférence, la région conductrice de manchon et la région d’isolation de
manchon sont superposées 1’'une a 1’autre selon la direction axiale et sont au contact 1’une
de I’autre.

De préférence la région conductrice de manchon et la région d’isolation de
manchon sont fixées 1’une sur 1’autre. En variante, le manchon de maintien peut comporter
une ossature, formée par exemple de graphite ou d’'un composite de carbone rigide,
définissant des ouvertures dans lesquelles la région conductrice de manchon et la région
d’isolation de manchon sont logées. La région conductrice de manchon et la région
d’isolation de manchon peuvent étre fixées, par exemple par collage, par rivetage ou par
vissage, a |’ossature.

L’épaisseur de la région conductrice de manchon et I’épaisseur de la région
d’isolation de manchon peuvent étre identiques.

De préférence, la région conductrice de manchon et la région d’isolation de
manchon présentent des sections transverses identiques, selon un plan de coupe transversal
a la direction axiale.

Selon une variante préférée, le creuset comporte une pluralité de régions
conductrices de manchon et une pluralité de régions d’isolation de manchon, les régions
conductrices de manchon et les régions d’isolation de manchon étant disposées en
alternance selon la direction axiale. De préférence, une des régions conductrices de
manchon et une des régions d’isolation de manchon consécutivement disposées selon la
direction axiale définissent ensemble un motif (Mm) qui est répété périodiquement le long

de la direction axiale.
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Le motif peut notamment étre formé d’une région conductrice de manchon
tubulaire et d’une région d’isolation de manchon tubulaire présentant des sections
transverses identiques, par exemple de contours intérieur et extérieur rectangulaires,
notamment carrés.

De préférence, le rapport de la hauteur d’un motif sur 1’épaisseur de la paroi de
manchon est compris entre 0,1 et 5,0, de préférence compris entre 0,3 et 3,0. En particulier
la hauteur d’un motif peut étre comprise entre 5 mm et 100 mm, de préférence entre 15
mm et 50 mm.

Le rapport de la hauteur de la région d’isolation de manchon du motif sur la
hauteur du motif peut €tre compris entre 0,05 et 0,7. En particulier, la hauteur de la région
d’isolation de manchon du motif peut €tre comprise entre 2 mm et 25 mm.

En ce qui concerne le moule, il est constitué, de préférence pour plus de 90%,
de préférence pour plus de 99%, voire pour 100% de sa masse par un matériau de moule.

La conductivité thermique du matériau de moule est inférieure a la composante
radiale de la conductivité thermique du matériau de manchon.

Un matériau de moule préféré est la silice.

Le moule définit une cavité pour contenir le matériau de lingot en fusion. Le
volume de la cavité peut €tre supérieur a 10 litres, de préférence supérieur a 100 litres, de
préférence supérieur a 250 litres, voire supérieur a 500 litres.

La cavité peut présenter une section radiale de contour circulaire ou de
préférence rectangulaire, notamment carré.

Les faces de la paroi latérale de moule et de la paroi de fond de moule
définissant la cavité peuvent €tre recouvertes d’un revétement anti-adhérent, notamment en
nitrure de silicium.

La paroi latérale de moule peut définir un cylindre de révolution. Selon une
variante préférée, la paroi latérale de moule peut comporter une pluralité de portions de
moule, de préférence présentant chacune une forme de plaque d’épaisseur constante,
définissant un tube creux de section rectangulaire ou carrée. De préférence, la distance
entre deux faces opposées de la paroi latérale de moule, mesurée selon une direction
normale aux parois est comprise entre 100 mm et 2000 mm.

La hauteur de la paroi latérale de moule peut étre supérieure a la hauteur de la

paroi de manchon. En particulier, I’altitude de I’extrémité supérieure de la paroi latérale de
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moule peut €tre supérieure a 1’altitude de I’extrémité supérieure de la paroi de manchon.
L’ «altitude » est mesurée selon la direction axiale, dans le sens opposé a celui de la
gravité terrestre, par rapport a une position de référence prédéterminée, par exemple la face
de la paroi de fond de moule opposée a la face en regard de la cavité.

Le moule est de préférence au contact du manchon de maintien. De préférence,
la face radialement intérieure de la paroi de manchon est en contact de la face radialement
extérieure de la paroi latérale de moule.

Le moule est adapté a la fabrication de lingot par solidification dirigée. De
préférence, le rapport de la hauteur de la cavité sur la largeur de la cavité est inférieur a
2,0, de préférence inférieur a 0,5.

De préférence, le creuset comporte une sole disposée au contact de la paroi de
fond de moule et du manchon de maintien, la sole étant formée d’un matériau de sole
présentant une conductivité thermique A°° supérieure a la composante axiale A7 de la
conductivité thermique du matériau de manchon.

De préférence, le matériau de sole présente une conductivité thermique
A% supérieure 2 10 W.mL.K™!, de préférence supérieure 2 30 W.m LK.

De préférence, le matériau de sole est le graphite.

La sole peut s’étendre dans un plan radial. De préférence, la paroi de fond de
moule est en contact avec la sole sur I’intégralité de sa face opposée a celle en regard de la
cavité.

De préférence, la surface de contact entre le manchon de maintien et la sole est
définie enticrement par la région d’isolation de manchon. La transmission d’un flux de
chaleur selon la direction axiale entre la sole et la paroi de manchon est ainsi limitée.

Par ailleurs, I’invention concerne un four pour la solidification dirigée d’un
lingot en un matériau de lingot choisi parmi le silicium, le germanium et leurs mélanges, le
four comportant :

- un ensemble de solidification comportant le creuset selon 1’invention et un
bloc échangeur thermique sur lequel repose le creuset selon la direction
axiale, et

- un écran de régulation thermique s’étendant le long de la direction axiale et

comportant un matériau d’écran dont la conductivité thermique A°* est

inférieure a la conductivité thermique du matériau de lingot A4,
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I’écran de régulation thermique et I’ensemble de solidification étant mobiles en translation
I'un par rapport a l'autre selon la direction axiale, I’écran de régulation thermique
entourant le creuset dans au moins une configuration du four.

Par « reposer », on considere que le poids du creuset est supporté directement
ou indirectement par le bloc échangeur thermique.

De préférence, le creuset est au contact du bloc échangeur thermique. De
préférence, la sole est au contact du bloc échangeur thermique.

La conductivité thermique A% du matériau d’écran est de préférence inférieure
a 10 W.mL. K, de préférence inférieure 2 3 W.m'.K!, de préférence inférieure 2 1 W.m"
LK.

L’écran de régulation thermique isole radialement une portion du creuset et le
cas ¢chéant du lingot qui y est contenu. Au cours de la solidification du lingot, I’écran de
régulation thermique peut €tre déplacé relativement a I’ensemble de solidification, et
notamment relativement au creuset, ce qui détermine la forme et la position du front de
solidification. La position de 1’écran de régulation relativement au creuset selon la
direction axiale influe sur les conditions thermiques qui sont appliquées différemment au
lingot solidifié¢ et au matériau de lingot en fusion. L’intensité des gradients thermiques,
notamment radiaux, dans le lingot peut ainsi &tre réduite par un choix prédéterminé du
déplacement de I’écran de régulation thermique au cours de la solidification du lingot, que
I’homme du métier peut déterminer, par exemple par simulation numérique ou a partir de
de la détermination de la position et la forme de I’interface solide/liquide, ou
expérimentalement par mesure physique, notamment au moyen de thermocouples. Par
exemple, la détermination de la position et de la forme de I’interface solide/liquide est
mesurée par « palpage », ¢’est-a-dire par mise en contact avec le lingot en formation d’une
canne en quartz immergée dans le bain de matériau de lingot en fusion. Le palpage de
I’interface solide/liquide peut €tre réalis€ en différentes positions radiales, par exemple au
centre le long de 1’axe du moule et/ou le long de la paroi du moule, et a différents instants
de la solidification du lingot. Ainsi, la germination et la croissance de grains parasites sur
la périphérie du lingot peut étre contrélée. En outre, un déplacement adapté de I’écran de
régulation peut assurer que I'interface entre le matériau de lingot solidifié et le matériau de
lingot en fusion conserve une forme constante, de préférence convexe tout au long de la

solidification dirigée du lingot. Par la suite, par souci de concision, I’interface entre le
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matériau de lingot solide et le bain de matériau de lingot en fusion pourra étre dénommée
interface « solide/liquide ». La précipitation des impuretés diffusant dans le bain de
silicium peut ainsi €tre maitrisée. Au contraire, avec les dispositifs de I’art antérieur, la
forme de I’interface solide/liquide et la précipitation des impuretés sont des phénomenes
subis : ’interface est généralement concave en début de formation du lingot, puis devient
convexe, le rayon de courbure de 'interface convexe augmentant avec la hauteur de lingot
formé. Ainsi, selon I’invention, on améliore la qualit¢ du lingot obtenu, en réduisant
I’accumulation d’impuretés, par exemple des précipités a I’interface solide/liquide.

De préférence, I’ensemble de solidification est immobile par rapport au sol sur
lequel le four est disposé, et 1’écran de régulation thermique est mobile par rapport au sol.
On évite ainsi la mise en ceuvre de moyens de levage chers et complexes pour déplacer le
creuset comme dans I’art antérieur, notamment lorsque le four est destiné a la production
d’un lingot présentant un rapport de la hauteur sur la largeur inférieur a 1,0 et un volume
supérieur a 100 litres.

De préférence, 1’écran de régulation thermique ceinture intégralement le
creuset autour de la direction axiale. On peut ainsi imposer des flux de chaleur radiaux
spécifiques, par exemple identiques quelle que soit la direction radiale, sur toutes les faces
du lingot. De préférence, la distance radiale entre les faces en regard de 1’écran de
régulation thermique et du creuset est comprise entre 5 mm et 25 mm. Notamment, au-dela
d’une distance de 25 mm a 40 mm, la région d’isolation d’écran est trop €loignée de la
paroi latérale de moule pour former une barricre thermique efficace. De préférence la
distance radiale entre 1’axe d’extension de I’écran de régulation thermique et 1’axe du
moule est inférieure a 15 mm. De préférence, le moule et 1’écran de régulation thermique
sont coaxiaux.

De préférence, I’écran de régulation thermique présente une forme générale
tubulaire et creuse, s’étendant selon la direction axiale entre deux plans radiaux distincts.
Par exemple, 1’écran de régulation thermique présente une section transverse de contours
intérieur et extérieur rectangulaires, notamment carrés. De préférence, I’écran de régulation
thermique comporte une paroi d’écran s’étendant selon la direction axiale, de préférence
présentant une épaisseur constante. Par exemple, 1’épaisseur de la paroi d’écran est

comprise entre 5 mm et 80 mm, de préférence compris entre 15 mm et 40 mm.
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De préférence, la conductivité thermique du matériau d’écran est inférieure a
10 W.mL.K"!, de préférence inférieure 2 1 W.m™*.K!. Le matériau d’écran peut étre choisi
parmi un feutre de carbone, une laine minérale, par exemple une laine d’alumine et leurs
mélanges.

Le matériau d’écran et le matériau de manchon peuvent €tre identiques ou
différents.

Selon une premicre variante, 1’écran de régulation thermique peut présenter
une région d’isolation d’écran formée du matériau d’écran et une région conductrice
d’écran formée de graphite. Au cours de la solidification du lingot, la région conductrice
d’écran composée de graphite peut Etre disposée en regard du matériau de lingot en fusion
et la région d’isolation d’écran peut étre disposée en regard du lingot en formation, ce qui
permet d’apporter radialement de 1’énergie thermique au matériau de lingot en fusion tout
en isolant thermiquement le lingot en formation. De préférence, la région d’isolation
d’écran et la région conductrice d’écran sont séparces par un plan s’étendant radialement.
De préférence, la région d’isolation d’écran est disposée sous la région conductrice d’écran
selon la direction verticale. Autrement dit, elle est située a une altitude inférieure de la
région conductrice d’écran.

De préférence, la région conductrice d’écran et la région d’isolation d’écran
s’étendent chacune selon la direction axiale. Selon une deuxiéme variante, 1’écran de
régulation thermique est constitué par la région d’isolation d’écran formée du matériau
d’écran. La hauteur de région d’isolation d’écran peut étre supérieure a 50 %, de
préférence supérieure a 80 %, voire supérieure a la hauteur de la paroi latérale de moule.
Ainsi, au cours de la solidification dirigée d’un lingot, lors du déplacement de 1’écran de
régulation thermique par rapport au creuset, la portion du lingot directement ou
indirectement, par exemple par 1’intermédiaire des germes, au contact de la paroi de fond
de moule est ceinturée par la région d’isolation d’écran. De cette facon, ladite portion du
lingot est isolée des flux de chaleurs radiaux pour chauffer le bain de matériau de lingot en
fusion, ce qui permet de réduire l'intensité des gradients de température radiaux a
I’intérieur de la portion du lingot.

Par ailleurs, le four comporte de préférence un module de pilotage configuré
pour translater 1’écran de régulation thermique par rapport a I’ensemble de solidification,

notamment de sorte a maintenir une interface convexe entre le lingot solidifié et le bain de
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matériau de lingot en fusion au cours de la solidification dirigée du lingot. Comme indiqué
ci-dessus, I’homme du métier sait modéliser ou mesurer, par exemple par palpage,
I’évolution de I’interface solide/liquide au cours de la solidification dirigée dans le four. Il
est donc a méme de déterminer, en fonction des parametres de chauffage du four et de
refroidissement du lingot, les conditions de déplacement de 1’écran thermique, telles que
par exemple la vitesse de déplacement et la durée de phases statiques de I’écran de
régulation thermique, de maniere a imposer une forme spécifique de D’interface
solide/liquide.

De préférence, le module de pilotage est configuré pour translater I’écran de
régulation thermique par rapport a 1’ensemble de solidification de sorte que la hauteur de
I'interface solide/liquide convexe et/ou le rapport entre la hauteur de I’interface
solide/liquide et la largeur de I’interface solide/liquide soient constants sur plus de 80%, de
préférence sur plus de 90%, de préférence sur plus de 95%, voire sur 100% de la hauteur
du lingot a solidifier.

Une interface solide/liquide « convexe » est telle qu'un point de I’interface
solide/liquide dans la région centrale du lingot en solidification est situé a une altitude plus
élevée qu’un point de I'interface au contact de la paroi latérale de moule. De préférence, la
hauteur de I’interface solide/liquide est inférieure a 3 cm et préférentiellement inférieure a
1 cm. La hauteur de I’interface solide/liquide correspond a la différence d’altitude entre le
point de I’interface solide/liquide d’altitude la plus élevée et le point de I’interface
liquide/solide au contact de la paroi latérale de moule.

Le bloc échangeur thermique est configuré pour extraire, par exemple par
conduction, la chaleur contenue dans le creuset au cours de la solidification du lingot, et
notamment assurer la solidification du matériau de lingot au contact de germes disposés
sur la paroi de fond de moule. Par exemple, le bloc échangeur thermique peut consister en
un bloc de graphite présentant une masse supérieure a 10 kg. Selon un autre exemple, il est
constitué par une boite a eau en cuivre dans lequel circule un liquide caloporteur, par
exemple de I’eau, a une température comprise entre 15°C et 40°C.

Le four peut comporter une enceinte, par exemple formée de fibre de carbone,
définissant un logement dans lequel 1’écran de régulation thermique et I’ensemble de
solidification sont disposés. L’enceinte peut comporter une base sur laquelle repose

I’ensemble de solidification et un couvercle amovible pour accéder au logement. De
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préférence, I’enceinte se divise en deux parties selon la direction axiale a une position
axiale plus basse que le plan de charge du four représenté par le fond du creuset.
L’enceinte peut comporter une ou plusieurs paroi d’enceinte sur laquelle est monté au
moins un moyen de chauffage et/ou un moyen de refroidissement configuré pour chauffer
et/ou refroidir respectivement la paroi de moule.

Par ailleurs, I’invention concerne un procédé de fabrication d’un lingot en un
matériau de lingot choisi parmi le silicium, le germanium et leurs mélanges, le procédé
comportant au moins les étapes consistant a :

a) disposer d’un four selon I’invention, la cavité du creuset contenant un bain
comportant, de préférence constitué par, le matériau de lingot en fusion, puis

b) procéder a la solidification du lingot a partir du bain tout en déplacant
I’écran de régulation thermique relativement a 1’ensemble de solidification
selon la direction axiale.

Préalablement a I’étape a), on peut paver la face de la paroi de fond de moule
définissant le fond de la cavité au moyen d’au moins un germe formé du matériau de
lingot. Le pavage peut étre adapté a la production d’un lingot multicristallin, et par
exemple €tre formé de germes présentant une largeur inférieure a 10 mm. En variante, il
peut comporter des germes présentant une largeur comprise entre 10 et 400 mm adaptés a
la production d’un lingot « mono-like ». Selon encore une autre variante, le pavage peut
consister en unique germe pour former un lingot monocristallin.

De préférence, le matériau de lingot est le silicium.

De préférence, au cours d’une étape ap) préalable a I’étape a), on dépose une
charge de départ comportant le matériau de lingot dans la cavité et on fond la charge de
départ pour former le bain. De préférence, au cours de 1’étape ag), on déplace 1’écran de
régulation thermique par rapport a I’ensemble de solidification de sorte & maintenir une
interface, convexe ou concave, présentant une hauteur inférieure a 40 mm.

De préférence, a 1’étape b), on déplace I’écran de régulation thermique par
rapport a I’ensemble de solidification de sorte a maintenir une interface convexe entre le
matériau de lingot solidifié et le matériau de lingot en fusion. De préférence, a I’étape b),
on déplace I’écran de régulation thermique par rapport a I’ensemble de solidification de

sorte que la hauteur de ’interface solide/liquide convexe soit constante sur plus de 80%, de
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préférence sur plus de 90%, de préférence sur plus de 95%, voire sur 100% de la hauteur
du lingot a solidifier.

De préférence, a 1’étape b), 1’altitude de la portion d’isolation d’écran est
inférieure a la hauteur du lingot au centre.

A I’étape b), de préférence, I’écran de régulation thermique est disposé selon
au moins deux positions différentes selon lesquelles 1’écran de régulation thermique est en
regard du bain et/ou du lingot en formation.

De préférence, le lingot obtenu a la fin de 1’étape b) est tel que le rapport de la
hauteur du lingot sur la largeur du lingot est inférieur a 2,0, de préférence inférieur a 0,5.
De préférence, le lingot obtenu a la fin de I’étape b) présente une hauteur comprise entre
100 mm et 700 mm et une largeur supérieure a 300 mm.

L’invention pourra &tre mieux comprise a la lecture de la description détaillée
qui va suivre et du dessin annexé dans lequel :

- la figure 1 représente en coupe verticale un exemple de creuset selon

I’invention,

- la figure 2 représente un détail de la paroi de manchon du creuset de la

figure 1, et

- les figures 3 et 4 représentent un four selon I’invention.

Dans les différentes figures, des références identiques sont utilisées pour
désigner des organes identiques ou analogues. Par ailleurs, dans les figures, les proportions
des éléments constitutifs des creusets et fours n’ont pas été nécessairement respectées. Par
ailleurs, par souci de clarté, certains éléments peuvent étre représentés a distance les uns
des autres alors qu’ils ne le sont pas en pratique.

Le creuset 5 illustré sur la figure 1 comporte un moule 10, une sole 15 et un
manchon de maintien 20. Le moule est formé de silice et comporte une paroi de fond de
moule 25 s’étendant transversalement selon une direction axiale V, qui est verticale, et qui
passe par les barycentres des sections transverses a la direction axiale du moule. Le moule
comporte en outre une paroi latérale de moule 30 s’étendant selon la direction axiale a
partir de la paroi de fond. La paroi latérale de moule et la paroi de fond de moule
définissent une cavité 35 adaptée a contenir un bain de matériau de lingot en fusion, de
préférence du silicium. Le moule repose sous ’effet de son poids propre sur la sole, qui est

formée de graphite.
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Le manchon de maintien comporte une paroi de manchon 38 qui ceinture toute
la périphérie de la paroi latérale de moule, autour de la direction axiale. Il est par ailleurs
au contact de la paroi latérale de moule.

Pour mettre en ceuvre le procédé de solidification dirigée d’un lingot de
silicium avec le moule de silice du creuset de la figure 1, le moule est chauffé a une
température supérieure a la température de transition vitreuse de la silice qui le compose,
ce qui induit une diminution temporaire de la rigidité du moule. Le matériau de manchon
présente un module de Young tel que le manchon de maintien assure le maintien de la
forme du moule au cours de la phase de transition vitreuse du moule. Ainsi, le manchon de
maintien €vite que le moule en silice ne se déforme trop sous I’effet de son ramollissement
et de la pression induite par le matériau contenu dans la cavité. Le moule présente ainsi au
cours de la solidification dirigée une forme sensiblement identique a celle qu’il présente a
température ambiante.

Comme observé plus en détail sur la figure 2, le manchon de maintien
comporte une pluralité de régions d’isolation de manchon 40 formées de feutre de carbone
et une pluralité de régions conductrices de manchon 45 formées de graphite. Les régions
conductrices de manchon et les régions d'isolation de manchon présentent des formes de
portions de tubes délimitées le long de la direction axiale par des plans radiaux Pi, P2, Ps.
Chaque portion de tube peut étre monolithique ou composé d’un assemblage. Les régions
conductrices de manchon et les régions d'isolation de manchon sont en outre alternées
selon la direction axiale. Une région d'isolation de manchon est, par exemple, vissée de
part et d’autre de la direction axiale a des régions conductrices de manchon adjacentes. Par
ailleurs, les régions conductrices de manchon sont fixées, par exemple vissées, entre elles,
de sorte que le manchon de maintien présente un module de Young adapté au maintien de
la forme du moule lors de la solidification dirigée du lingot. Une région d'isolation de
manchon et une région conductrice de manchon consécutives définissent un motif M qui
est répété périodiquement selon la direction axiale. Le motif présente une hauteur Hym
comprise entre 10 mm et 200 mm. De préférence, la hauteur d’une région d’isolation de
manchon Hmi est comprise entre 5 mm et 100 mm et la hauteur d’une région conductrice
de manchon Hmp est comprise entre 5 mm et 195 mm. La hauteur Hne de la paroi de
manchon est par exemple comprise entre 100 mm et 1000 mm . Dans I’exemple de la

figure 1, I’altitude zy de I’extrémité supérieure de la paroi latérale de moule est supérieure
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a I’altitude zmc de la paroi de manchon. Dans une variante illustrée sur la figure 3, elle peut
étre inférieure ou égale a I’altitude de la paroi de manchon.

Comme cela a été précisé précédemment, dans 1’exemple de la figure 1, les
régions d’isolation de manchon et les régions conductrices de manchon sont disposées en
alternance le long de la direction axiale. Lorsque le manchon de maintien est exposé a un
flux de chaleur radial, les régions d’isolation de manchon définissent des barrieres
thermiques pour ledit flux. Ledit flux est alors conduit au travers de la paroi de manchon
par I'intermédiaire de la région conductrice de manchon vers la paroi latérale de moule.
Autrement dit, d’un point de vue thermique, les régions d’isolation de manchon et les
régions conductrices de manchon sont disposées en parallele au sein du matériau de
manchon lorsqu’exposées a un flux de chaleur radial.

La paroi de manchon présente par ailleurs une épaisseur ey, mesurée selon une
direction radiale, comprise entre 5 mm et 50 mm.

Par ailleurs, le manchon de maintien repose sur la sole. Plus précisément, le
contact entre le manchon de maintien et la sole s’effectue par I'intermédiaire de la région
d'isolation de manchon disposée a ’extrémité inférieure du manchon de maintien, dite
région de manchon d’extrémité. La surface de contact Sws entre le manchon de maintien et
la sole est définie enticrement par la région de manchon d’extrémité. La région de
manchon d’extrémité, formée d’un matériau présentant une conductivité thermique
inférieure a la conductivité thermique de la région conductrice de manchon, définit une
résistance thermique entre la région conductrice de manchon en graphite et la sole en
graphite. De cette fagon, la région d’extrémité de manchon permet d'éviter la propagation
le long de la direction axiale d'un flux de chaleur dans la paroi de manchon ce qui facilite
la régulation des flux thermiques radiaux imposés au lingot et matériaux de lingot en
fusion lors de la solidification dirigée.

La figure 3 représente en coupe verticale un exemple de four 70 selon
I’invention.

Le four comporte un ensemble de solidification 75 comportant le creuset 5
illustré sur la figure 1 et un bloc échangeur thermique 80. La cavité du moule 35 contient
un lingot 82 en formation et un bain de matériau de lingot en fusion 83, séparé€s par une
interface solide/liquide 84 convexe. Le creuset repose sur le bloc échangeur thermique. Le

four comporte en outre un écran de régulation thermique 85 disposé radialement a
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I’extérieur du creuset, et qui dans la configuration du four illustrée sur la figure 3, entoure
le creuset sur sa périphérie.

Le four comporte en outre une enceinte 90 en fibre de carbone définissant un
logement d’enceinte 95 dans lequel ’ensemble de solidification et I’écran de régulation
thermiques sont disposés. L’enceinte comporte une base 100 sur laquelle repose
I’ensemble de solidification et un couvercle 105 amovible, par exemple mobile en
translation par rapport a la base selon la direction axiale. Dans une configuration de
fermeture du four, le couvercle repose sur la base de sorte a isoler le logement d’enceinte
de D’extérieur. En particulier, ’enceinte définit une paroi latérale 110, sur laquelle est
monté au moins un moyen de chauffage 115, par exemple a induction, pour chauffer le cas
échéant, le lingot en formation 82 et le bain de matériau de lingot en fusion 83.

Le bloc échangeur thermique est par exemple une boite a eau pour extraire la
chaleur du creuset transmise par la paroi de fond de four.

Le four peut aussi comporter un moyen de chauffage supérieur 120, disposé sur
une paroi de haut 125 de I’enceinte définie par le couvercle, pour chauffer axialement le
bain de matériau de lingot en fusion. Les parois latérales de I’enceinte 90 peuvent étre
solidaires ou partiellement solidaires du couvercle 125. En particulier, la surface de
jonction entre le couvercle et la base peut étre disposée dans le méme plan que la sole 15
au contact du moule. De cette fagon, en déplacant axialement le couvercle par rapport a la
base, I’introduction et le déchargement du creuset dans le four sont facilités.

L’écran de régulation thermique est mobile relativement a ’ensemble de
solidification selon la direction axiale. Il s’étend selon la direction axiale et est coaxial
avec le creuset. Il se présente sous la forme d’un tube creux, et comporte une région
d’isolation d’écran 150 formée de fibres de carbone a laquelle est superposée une région
conductrice d’écran 155 en graphite. La région d’isolation d’écran présente une hauteur
Hfsupérieure a plus de 50% de la hauteur du lingot a solidifier.

Le four comporte en outre un module de pilotage 160 pour déplacer I’écran de
régulation thermique par rapport a I’ensemble de solidification.

Le module de pilotage 160 comporte un moteur 165 et un organe de liaison 170
relié au moteur et a I’écran de régulation thermique. Le moteur peut étre actionné pour
déplacer 1’organe de liaison associ¢ a 1’écran de régulation thermique. Le module de

pilotage comporte par ailleurs une unité de contrdle 175 reliée au moteur, par exemple
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électriquement. L’unité de contrdle est configurée pour lire un fichier comportant, en
fonction d’un instant déterminé du procédé de solidification dirigée d’un lingot mis en
ceuvre au moyen du four, au moins un parametre de pilotage étant par exemple la vitesse
de déplacement et/ou la durée de déplacement et/ou la position relative suivant I’axe V de
I’écran de régulation thermique. Elle est en outre configurée pour actionner le moteur de
sorte a déplacer I’écran de régulation thermique en fonction de la valeur du parametre de
pilotage lu dans le fichier.

Les figures 3 et 4 illustrent par ailleurs la formation d’un lingot. La cavité du
moule contient le lingot en formation 82 obtenu par solidification d’un bain 83 de matériau
de lingot en fusion et séparé du bain par l'interface solide/liquide 84 convexe.

Sur la figure 4, par rapport a la figure 3, au cours de la solidification dirigée,
I’interface solide/liquide a été déplacée selon la direction axiale. La masse de lingot
solidifi€¢ a augmenté et le volume de bain liquide est réduit. L’écran de régulation
thermique a été déplacé de maniere a suivre I'interface solide/liquide pour maintenir sa
convexité. Par exemple, comme illustré sur les figures 3 et 4, dans un mode de mise en
ceuvre du procédé, I’écran de régulation thermique peut €tre déplacé en cours de
solidification dirigée du lingot de sorte que 1’altitude Z. de la face supérieure de la région
d’isolation d’écran séparant les région d’isolation d’écran et région conductrice d’écran
reste inférieure a I’altitude maximale Hg de I’interface solide/liquide. Les altitudes sont
mesurées par rapport a une référence commune, par exemple la face de la paroi de fond de
moule en regard de la cavité. Ainsi, on isole radialement le lingot en formation en limitant
I’échange de flux thermique radial avec les parois de I’enceinte du four. La température du
lingot en formation est ainsi plus homogene, ce qui limite le développement de contraintes
thermomécaniques au sein du lingot.

Le module de pilotage peut étre configuré pour contrdler la différence A entre
I’altitude maximale Hg de I'interface solide/liquide et 1’altitude Ze de la face supérieure de
la région d’isolation d’écran. Par exemple, I’altitude maximale Hy de 1’interface
liquide/solide peut €tre mesurée, par exemple par palpage automatisé. On peut ainsi définir
une forme convexe spécifique de I'interface solide/liquide. Notamment, le module de
pilotage peut étre configuré pour que la différence A soit constante, notamment positive, de

préférence inférieure a 50 mm, pendant plus de 90% de la durée de solidification du lingot.
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On limite ainsi le développement de grains parasites se développant a partir des parois du
moule et les contraintes appliquées au solide.

Comme cela apparait a présent, 'invention améliore la ségrégation des
impuretés dans le lingot et réduit les contraintes appliquées au solide a 1’origine du
développement de défauts cristallins dans le lingot.

Bien entendu, l'invention n’est pas limitée aux exemples, fournis a titre

illustratif.
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REVENDICATIONS

1. Creuset (5) pour la solidification dirigée d’un lingot en un matériau de lingot
choisi parmi le silicium, le germanium et leurs mélanges, le creuset comportant :

- un moule (10) comportant une paroi de fond de moule (25) et une paroi latcrale de moule
(30) s’étendant depuis la paroi de fond de moule le long d’une direction axiale (V), la
paroi de fond de moule et la paroi latérale de moule définissant ensemble une cavité (35)
pour contenir le matériau de lingot en fusion, et

- un manchon de maintien (20) s’étendant selon la direction axiale et comportant un
matériau de manchon dont la conductivité thermique est anisotrope et présente des

composantes radiale A]*et axiale A7 telles que :

mc
pL:

mc
Ax

o > 1,0

me
Ar

2T __ > 1,0, AMOUe gtant la conductivité thermique du matériau de
Jmoule q

moule,
Ame

A97

me
Ax

A97

< 1,0 et < 1,0, A97 étant la conductivité thermique du

graphite,
le manchon de maintien ceinturant la paroi latérale de moule autour de la direction axiale.

2. Creuset selon la revendication 1, dans lequel la composante radiale A7* de
la conductivité thermique du matériau de manchon est supérieure a 10 W.mlK! et la
composante axiale A7 de la conductivité thermique du matériau de manchon est inférieure
310 W.m'L. K"\, de préférence inférieure 3 1 W.m* K.

3. Creuset selon I"'une quelconque des revendications 1 et 2, dans lequel le
manchon de maintien comporte une paroi de manchon (38), de préférence intégralement
formée par le matériau de manchon, s’étendant selon la direction axiale et ceinturant la paroi
latérale de moule autour de la direction axiale.

4. Creuset selon ’'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel
le matériau de manchon est un matériau composite comportant pour plus de 95,0% de sa
masse, une région conductrice de manchon (45) formée de graphite, et une région d’isolation
de manchon (40) formée d’un matériau choisi parmi un feutre de carbone, une laine minérale,

par exemple une laine d’alumine et leurs mélanges.
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5. Creuset selon I’'une quelconque des revendications précédentes, la région
conductrice de manchon et la région d’isolation de manchon s’étendant chacune de part en
part de I’épaisseur (em) de la paroi de manchon.

6. Creuset selon ’une quelconque des revendications 4 et 5, dans lequel la
région conductrice de manchon et la région d’isolation de manchon sont superposées 1’une
a I’autre selon la direction axiale et au contact I’une de I’autre.

7. Creuset selon 'une quelconque des revendications 4 4 6, dans lequel la
région conductrice de manchon et la région d’isolation de manchon présentent des sections
identiques, selon un plan de coupe transversal a la direction axiale. |

8. Creuset selon I’'une quelconque des revendications 4 a 7, comportant une
pluralité de régions conductrices de manchon et une pluralité de régions d’isolation de
manchon, ies régions conductrices de manchon et les régions d’isolation de manchon étant
disposées en alternance selon la direction axiale.

9. Creuset selon la revendication précédente, dans lequel une des régions
conductrices de manchon et une des régions d’isolation de manchon consécutivement
disposées selon la direction axiale définissent ensemble un motif (Mm) qui est répété
périodiquement le long de la direction axiale.

10. Creuset selon la revendication précédente, dans lequel le rapport de la
hauteur (Hmm) d’un motif et ’épaisseur (ex) de la paroi de manchon est compris entre 0,1 et
5,0, de préférence compris entre 0,3 et 3,0.

11. Creuset selon I’'une quelconque des revendications précédentes, comportant
en outre une sole (15) disposée au contact de la paroi de fond de moule et du manchon de
maintien, et étant formée d’un matériau de sole présentant une conductivité thermique 1%°
supérieure a la composante axiale A7 de la conductivité thermique du matériau de
manchon, de préférence le matériau de sole est le graphite.

12. Creuset selon la revendication précédente, dans lequel la surface de contact
(Sms) entre le manchon de maintien et la sole est définie entiérement par la région d’isolation
de manchon.

13. Creuset selon ’une quelconque des revendications précédentes, dans lequel
le rapport de la hauteur de la cavité sur la largeur de la cavité est inférieur a 2,0, de préférence

inférieure a 0,5.
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14. Four (70) pour la solidification dirigée d’un lingot en un matériau de lingot
choisi parmi le silicium, le germanium et leurs mélanges, le four comportant :

- un ensemble de solidification (75) comportant le creuset (5) selon I'une

quelconque des revendications précédentes et un bloc échangeur thermique
(80) au contact du creuset et superposé au creuset selon la direction axiale,
et

- unécran de régulation thermique (85) s’ étendant le long de la direction axiale

et comportant un matériau d’écran dont la conductivité thermique est
inférieure & la conductivité thermique du matériau de lingot, de préférence
inférieure 4 10 W.mL.K,
’écran de régulation thermique et I’ensemble de solidification étant mobiles en translation
I’un par rapport a ’autre selon la direction axiale, 1’écran de régulation thermique entourant
le creuset selon au moins une configuration du four.

15. Four selon la revendication 14, dans lequel 1’écran de régulation thermique
présente une région d’isolation d’écran (150) formée du matériau d’écran et une région
conductrice d’écran (155) formée de graphite.

16. Four selon I'une quelconque des revendications 14 et 15, comportant un
module de pilotage (160) configuré pour translater I’écran de régulation thermique par
rapport 4 I’ensemble de solidification, notamment de sorte 4 maintenir une interface (34)
convexe entre le lingot solidifié (82) et le bain (83) de matériau de lingot en fusion au cours
de la solidification dirigée du lingot.

17. Procédé de fabrication d’un lingot (82) en un matériau de lingot choisi parmi
le silicium, le germanium et leurs mélanges, de préférehce “étant le silicium, le procédé
comportant au moins les étapes consistant a :

a) disposer d’un four selon 1’une quelconque des revendications 14 a 16, la
cavité du creuset contenant un bain (83) comportant le matériau de lingot
en fusion, puis

b) procéder a la solidification du lingot (82) a partir du bain tout en déplacant
I’écran de régulation thermique relativement a I’ensemble de
solidification selon la direction axiale.

18. Procédé selon la revendication précédente, comportant une étape ao),

préalable a ’étape a), au cours de laquelle on dépose une charge de départ comportant le
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matériau de lingot dans la cavité et on fond la charge de départ pour former le bain, et, de
préférence, au cours de 1’étape ao), on déplace 1’écran de régulation thermique par rapport a

I’ensemble de solidification de sorte a maintenir une interface, convexe ou concave,

présentant une hauteur inférieure a 40 mm.
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