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Introduction

Depuis | ongtempsdéaes mat ®r i aux sor

Métallurgie du bronze

(Tombe de Rekhmiré, gouverneur
de Thebes, 1430 av. J.C)

LmZnp

- Métaux - Matériaux de construction,
- Semi -conducteurs - Biomatériaux
- Polymeéres - Composites
- Céramiques - é
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Introduction

Les mat ®ri aux | es plus couramment

Solide

Liquide Solide
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Introduction

Les mat ®ri aux | es plus couramment

Solide

Liquide Solide

90 % des métaux
et cristaux produits
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Solidification

Techniques de solidifications

U Moulage
- Moules destructibles (sable)
- Moules permanents (métalliques)
- Coulée continue

U Croissance cristalline
Czochralski
Bridgman

Fusion de zone
-THM, VGMé

U Forgeage, estampage, roulage
U Extrusion
U Métallurgie des poudres

U Atomisation, dépot par spray

UEtcéetcé
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Solidification

Solidification dirigee

C—1 |
@ ()
. q g
= : Zone Liquide
@ ® chaude VAV VAV
@ . '
® : Solid
Front de solidification -
G (Interface solide T liquide) 3 —— =
@ @ Y ¥ ¥ ¥l
@ @ &
® ® i . :
@ o Zone . :
@ ) froide
[ o A P
I V ] Alliages transparent (W. Losert et al.)
Parameétres de contrble : Microstructures de solidification
U G : gradient de température V augmente :

U C, : concentration initiale (alliages)
U V :vitesse de tirage
U R (= G.V): vitesse de refroidissement

Plan A Cellules A Dendrites
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Solidification

Conditions de
solidification

(H. JUNG, IM2NP)

Microstructures

Microstructures de solidification

-

Propriétés

> Applications

Colonnaire

>

Anisotrope

Equiaxe

>

Uniforme

Bloc moteur, Hydroaluminium

ARNO
[
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Solidification
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Vi sual i sation de | O0otlmguider f ace s
Alliages métalliques : Matériaux analogues
organiques transparents .
Liquide
Al - 3,5 % pds Ni SCN 0,3 % pds eau
(Y. Dabo, IM2NP) (C. Weiss, IM2NP)
Trempe + Métallographie post -mortem
(polissage m®canique, attaque chimiqueé)
L mmm)  Image figée de la microstructure J ) Observation in situA etentemps
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Solidification
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(Y. Dabo, IM2NP) (C. Weiss, IM2NP)
Trempe + Métallographie post -mortem
(polissage m®canique, attaque chimiqueé)
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Imagerie X synchrotron

Le rayonnement X synchrotron

Rayonnement de Larmor :

Grenoble, France

Electron

e

'
acceélération

V <<C

Rayonnement synchrotron :

Electron
Vv : . -
accélération £mi ssion doéun rayonnement
U Intense (brillance ~ 1013 x source labo)
i Polychromatiquie2A) T = 0,1
Ve U Cohérent ( ondes planes)

1947, General Electric Research Lab. (USA)
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Imagerie X synchrotron

Radiographie X synchrotron

v

v

Résolution : 7,46 um /pixel
1 image /3 second es

v

Al - 3,5 % pds Ni

Onde plane Echantillon Détecteur
monochromatique (Caméra CCD)

Champdevue :15x 6 mm?2

Origines du contraste

U Absorption (élémentléger A clair, élémentlourd A foncé)
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it Contraste de phase (d®phasage, diffraction de Fres
Image directe et non déformée de la microstructure de
solidification, in situ et en temps réel



Imagerie X synchrotron

Topographie X synchrotron

Faisceau
polychromatique
(blanc)

Faisceaux

diffractés

Echantillon Film radio

Topographies

(h,k,I)

Diagramme de diffraction (Laue)

Origines du contraste

U Loide Bragg:

2d,,, sin(@;) = ni

U Déformations des plans cristallins

Image déformée de la microstructure de solidification,
visualisation des contraintes et désorientations
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Imagerie X synchrotron

Dimensions des échantillons

e =200 um
L =40 mm
| =6 mm

spositif exp®ri mental ~ |

Enceinte UHV

Syst me doi mager|i
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Imagerie X synchrotron

Radiographie X en faisceau monochromatique

Systeme de
translation

Faisceau Faisceau
polychromatique monochromatique

Monochromateur Enceinte UHV Caméra
cristaux Si(111) Stoppeur de FReLoN
(cabine optique) taisceal
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Imagerie X synchrotron

Topographie X en faisceau polychromatique

Systeme de ] Disque
translation J porte - films

<—
|

Faisceau
polychromatique

|

=
=

‘ Monochromateur Caméra
! \ . post-échantillon FReLoN
! i 1+ cristaux Si(111)
Enceinte UHV
Stoppeur de
faisceau
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Tr ali

t ement

doi

ma g e

Al-4,0%pdsCu

R =1K/min
to + 60min
Images brutes Image aprés
avant traitement division
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Croissance colonnaire

Al-4,0%pdsCu

Déstabilisation et croissance dendritique

R =1 K/min
to +15min t, +30min t, +45min to + 60min
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Croissance colonnaire

Déstabilisation et croissance dendritique

Al-4,0%pdsCu

R =1 K/min
to + 15min t, +30min t, + 45min Temps reel :
1h15min
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Croissance colonnaire

Déstabilisation et croissance dendritique

Solute profile (wt%)

Al-4,0%pdsCu
R =1 K/min

w
~s
-

-
-
o
1 1

o
»
> L
L]

8 10
Z (mm)

Mesures quantitatives des
profiles de composition

to + 15min ty + 30min ty + 45min cf poster Aziz Bogno

A. Buffet et al.,
Mat. Sci. Forum, 2009
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Croissance colonnaire

Désorientations de la structure dendritique

Radiographie

Al-3,5%pdsNi

V=1um/s
ty, + 30min ty, + 45min
-
Topographie
= P . - - . BINSTITUT
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Croissance colonnaire

Désorientations de la structure dendritique

Radiographie

Al-3,5%pdsNi

V=1um/s ik _
ty, + 30min ty, + 45min
é (022)
0.12°
~
X
~ A}
N
W | &y,
Topographie T T
B. Billia et al.,

Phys. Rev. Let., 2004

Contrainte de pliage:
0.02 <03 <0.27 MPa

G. Reinhart et al.,
Met. Mat. Trans. A, 2009
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Transition Colonnaire

- Equiaxe

Sol i1 di fir cat.i

Al-3,5%pdsNi
Affiné Al -Ti-B
V=15 A 12 pum/s

on
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Transition Colonnaire

- Equiaxe

Sol i1 di fir cat.i

Al-3,5%pdsNi
Affiné Al -Ti-B
V=15 A 12 pum/s
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Transition Colonnaire - Equiaxe

Solidification doéalliages a

Saturation de | ¢oefficaci
des affinants

1400
) 1200
Al-3,5%pdsNi 3 ‘ ; ; 3
o ) Position e\
Affiné Al -Ti-B 1000 ; s s :

\ 600

400

200

Diametre équivalent (um)

Vitesse de croissance
(um/s)

V=15 A 4pum/s

H. NgyuenThi et al.,
Met. Mat. Trans. A, 2007
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Croissance equiaxe

—— —
@ @
@ ®
@ ®
@ ®
@ | . ||®
NEJEEIRC
Al-4,0%pdsCu G "“"OI ° °
R= 0.5 K/min ® Sol ®
@ @
® @
@ @
@ @

— ] 1
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Croissance éequiaxe

Interactions entre grains

V (um/s)
15
Modele de Pelcé
-V
A2
10 -’\
5
o L4
1400 1600 1800 2000

V (unv/sec)
15

A. Bogno et al.,
Trans. Ind. Inst. Met., 2009

cf poster Aziz Bogno

100 s

0 L,

1 C®

Claz) _:\ / - Cii(z

140 16

Croissance libre

P. Pelcé, Dynamics of curved fronts (Academic Press, 1998) ch. 3

00

1800 2000
Time (sec)

Interaction solutale

LmZnp
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Perspective Si

-PV

Etude de la solidification du Si polycristallin

700 1 .m_ma@ryaﬁm—____j
o 600 + [ polycrystalline B others GritS
S 5004
k]
E é.. 400
g
&= U0 20 mm
3 200- —
400 _
04 Grains
B B colonnaires
8 8 85 g -
T - & o 8§ o 8
~ -— o o
N N
Photowatt Si
Production de cellule PV par type
(D. Carlson) Macles
Problématique : Contrdle de la structure de grains dans le Si -MG
N®cessit® déam®liorer | a caract®risation et | a

(programme ANR HABISOL) pour :

U Optimiser le contréle de la structure de grain dans les procédés de fabrication

U Fournir des données pour le développement et la validation de modéles prédictifs

compr ®he
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]
Institut Matériaux Microélectronique Nanosciences de Provence y

MArm  *
UMR &242 CMRS, Universités Paul Cézanne, Provence et Sud TeulonVar

WO

e




Perspective SI  -PV

Etude de la solidification du Si polycristallin

D®vel oppement dbéun nouveau (rojetios<jcbordf N.Manrgpli@ck)i me nt [a |

U Four haute température (>1500 (03]

U Imagerie X synchrotron (Radiographie + Topographie)

Acces direct ala d ynamigue de formation des grains de silicium

Analogie avec des études précédentes :

7 o

Maclage au cours de la
croissance de a-Al;Mg,
(topographie)
Phys.Stat. Sol.(a) 204, (2007)%8, 27212727

CET au cours de la croissance
déun guasiHAcRdiMnt al
LA MAITRISE THERMIQUE (radiographie)
Physical Review E 74 (2006) 031605
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