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PREPARACION DE DETECTORES DE Ge(Li) PARA RADIACION §

Alberto L, Kasulin
~ Div, Espectroscopfa Nuclear
Comisidon Nacional de Energfa Atéomica

SUMARIO

Se describe un proceso de preparacién de detectores planares y coaxiales
de Ge compensado por corrimiento ibnico de Li. Se dan resultados de las
técnicas ensayadas y de los detectores obtenidos. En detectores planares se
alcanzaron volfimenes entre 1 y 4 cm3. y en coaxiales de 18 cm3. Las reso-
luciones del sistema total para espectroscopia b’ estuvieron entre 4 y 5 keV
(a 1,333 MeV).

Introduccidn

La deteccibn de rayos ] mediante cristales semiconductores se desarrolld a partir de la
obtencion de detectores de Ge. Estos detectores, de alta resolucibn y baja eficiencia ini=
cialmente, mejoraron notablemente ambas caracterfisticas al perfeccionarse las técnicas
del proceso de preparacidn y del crecimiento de los cristales, La eficiencia esti deter—
minada por las caracterfsticas de la interaccién de los fotones § con Ge= decaimiento
exponencial con el espesor = y del angulo sblido abarcado por el cristal; es decir es fune
cidbn del volimen sensible.

El detector consiste en una estructura donor-~intrinseco-aceptor polarizada en inversa y
enfriada a 77°K. La zona sensible a la radiacién es la zona intrinseca en la que la po-
larizacibn crea un campo eléctrico que colecta los pares electrén~agujero generados por
los fotones ¥ . La cantidad de pares electrén~agujero es proporcional a la energfa del
fotdn incidente y se colecta en forma de un pulso de cargas en los bornes del detector,
A 779K la generacidn térmica de pares disminuye de modo tal que sus fluctuaciones son
despreciables respecto de los pulsos de carga, permitiendo al detector una alta resolucidn,
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Para genérar una estructura donor-intrinseco—~aceptor se utiliza la técnica de corrimiento
idbnico. En un cristal aceptor de alta resistividad se difunde litio (donor) a una concentra-
cion de 1017 atomos/cm3 y una profundidad de juntura de 0,5 mm. Polarizando en inver-
sa el diodo asf formado y llevindolo a una temperatura en que los iones donores de litio
tengan movilidad suficiente (30 a 60°C;1 a 40, 10"10cm2./v.seg) estos se desplazan en el
campo eléctrico de la juntura, compensando las impurezas aceptoras y generando una zo-
na intrfnseca. Una vez generada esta estructura se instala el cristal en un crifstato lle~ .
vindolo a 77°K. La evaluacién de las caracteristicas del detector se hace en una lfnea

de electrdnica nuclear: preamplificador, amplificador-conformador y multicanal,

Para asegurar un proceso de preparacidn confiable y repetible se puso énfasis en la ve-
rificacion de los procesos parciales,

Seleccibén del Cristal 2

En la seleccidn del cristal se tomaron cristales con concentracidén de impurezas acepto=

ras activas de 1 a 2, 1014/Cm3, tiempo de vida superior a los 400 microsegundos, movi
lidad de litio a 36°C de 2 a 4.10"10 ¢m2/volt., segundo y concentracién de figuras de co
rrosidn inferior a 3000/cm2, |
Se control6 la resistividad y la distribucidn de figuras de corrosidn, registrandose foto- ‘
graficamente esta Gltima. b
No se encontrd correlacién entre la calidad del cristal y el detector obtenido en los cris~
tales asf seleccionados.
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Difusibn

En los detectores planares la difusibn se hizo en un horno con tubo de cuarzo bajo at=
mosfera de argbn. Se depositd litio en forma de dispersibn en aceite, pintando con és-
ta las &reas a difundir y protegiendo las restantes con grafito coloidal (aquadag). Se eva
pord el aceite protector bajo barrido de argbn y se llevb a temperatura de difusidn.

Para los detectores coaxiales grandes se aplicd litio por evaporacién en vacio (p £ 10-9
torr) rodeando al cristal con un filamento de tungsteno con arrollamientos de litio me-
talico, (figura 2). Calentando a temperatura de difusidbn el cristal desde un calefactor-ba
se sobre el cual se apoya, se evapord sobre &l litio desde el ffilamento, efectuAndose la
difusién simultineam ente,

En amhos casos la temperatura de difusién fue de 410~ 420°C y el tiempo entre 15 y 20
minutos,

La difusibn se controlé por medicion de la resistividad de la capa difundida, por anodiza-
do de ésta y por cobreado de la juntura p-~n.

Las resistividades obtenidas fueron de 0,04Q a 0,1£{l con profundidades de juntura entre
0,4 y 0,8 mm. valores satisfactorios tanto para proveer litio para la compensacibén pos-

terior como para obtener un contacto n* no inyectante.

Una vez obtenida unba difusidén satisfactoria se procedid al corrimiento ibnico para generar
la zona intrinseca.

Corrimiento Ibnico

La difusién de litio donor en el cristal aceptor crea una distribucién de concentracidn
de impurezas como la de la figura 1 a). Aplicando un campo eléctrico los iones de li-
tio se desplazan adoptando una distribuciéon como la de la figura 1b). En el rango de
temperaturas considerado (30 a 60°C) las corrientes de generacidon en la zona intrinse~
ca son del orden de varios miliamperes por centimetro cfibico y los campos necesarios
para producir la compensacién de un volimen sensible adecuado (10 a 100 cm3.) en tiem
pos razonables (1 a 2 meses) son de algunos cientos de voltios por centimetro. Esto lle
va a limitar la velocidad de avance de la zona compensada por la capacidad de extrac-
cidn de calor del equipo de compensacibn.

Para detectores planares se utilizd la transmisidén por contactc a una masa de cobre,
Esta fue refrigerada por un circuito cerrado de fredn del tipo convencional controlado
por la corriente del diodo en compensacibébn, La transmisidon térmica se optimizd me-
diante una limina delgada de indio colocada entre el cristal y el cobre. El corrimien-
to idnico se efectud en atmodsfera seca apoyando la cara difundida con Li sobre la ba-
rra de cobre. Se aplicd la tensidn de corrimiento con una fuente controlada por ampli
ficador magnético, regulada por potencia a partir de un lfmite prefijable de corriente
méaxima. La operacidon del refrigerador fue controlada por el mismo limite de corrien
te de modo de mantener al cristal permanentemente en el entorno de méxima potencia
de corrimiento. Este sistema se autorregula en temperatura maximizando en cada ins-
tante la potencia entregada al cristal. La compensacidén final se llevd a cabo regulando
la corriente Ifmite de la fuente, con lo que el equipo de refrigeracion llevd y mantuvo
a temperatura adecuada al cristal.

]

En-los detectores coaxiales se refrigeré por ebullicidn de fredén 113 manteniendo su~
mergido el cristal en proceso de corrimiento y condensando los vapores en condensa=-
dores convencionales de destilacidon. La tensidon de corrimiento, dadas las altas co—
rrientes y la estabilidad inherente a este proceso, provino de una fuente no estabili~
zada con proteccidon a fusible.

El avance de la zona compensada se controld por cobreado electrolftico, Aplicando
una diferencia de potencial de algunas decenas de voltlos entre la zona n* v la zo-
na p y sumergiendo la superficie en una solucibén de SO4Cu2 se deposita cohre en la
zona aceptora remanente, demarcando la juntura intrinseco—a_ceptor.

-
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Se consiguieron en cristales planares profundidades de 13 milfmetros y de 11 mm, en
los coaxiales.

Para eliminar gradientes residuales de compensacion debido a portadores en trénsito
cuya carga espacial es compensada conjuntamente con las impurezas aceptoras, se pro
cedid a aplicar tensibn al cristal a temperaturas decrecientes minimizando paulatinage-
mente el gradiente de compensacidén. En los detectores planares esto se logrd modifi-
cando la corriente lfmite del equipo. En los detectores coaxiales se pasd a un bafio de
solvente frebn MF a 5°C hasta estabilizar la corriente del cristal y luego se llevd a
~40°C para completar la compensacion final. El grado de compensacién obtenido se con
trold midiendo la caracteristica tensidn-capacidad.

Cridstatos

Paralelamente se disefiaron y construyeron los cribdstatos en los que se operan los de~-
tectores siguiendo las técnicas en uso en el Laboratorio Nacional de Brookhaven, adap~
tandolas a las posibilidades y nivel tecnoldgico de la industria nacional, Las soldaduras
se hicieron sin aporte de material bajo plasma de argdn las de pared de espesor infe-
rior a 0,5 milfmetros y bajo arco de argdn las de pared superior a 1,5 milimetros. La
transicidbn cobre-inoxidable se hizo con soldadura de plata comercial, Se controlaron
las eventuales pérdidas de vacfo con un detector de helio con una sensibilidad de 10~10
torr.lt/seg., No se encontraron pérdidas en las soldaduras afin luego de cicladas térmi
camente entre temperatura ambiente y nitrdgeno liquido.

La operacidon satisfactoria de los cribstatos en cuanto a presién residual y aislacion tér
mica requirid un prolongado y cuidadoso desgasado posterior a una prolija limpieza,
Cumplido el control de operacién de los cribdstatos, estos estuvieron listos para recibir
al cristal,

Montaje de los Detectores

Completada la compensacidén de la zona intrfnseca y asegurada la existencia de contac~
tos nt y p no inyectantes, se decapd el cristal cuidando de minimizar el efecto de las
impurezas residuales en la corriente inversa y en el ruido del dispositivo finalmente
obtenido, Esto se logrd lavandolo luego de decaparlo hasta asegurarse que no quedaban
residuos 4cidos y secAndolo con soplidos de nitrdgeno seco. Se lo instald en el crids-
tato evacuando éste y poniéndolo a operar a temperatura de nitrdgeno liquido.

El cribstato se evacud de presidon atmosférica a 10=4 torr. con un equipo libre de acei~
te en base a zcolitas enfriadas a temperatura de nitrogeno liquido de tres etapas - sen~
das bombas sucesivamente operadas por valvulas de bajo desgasado. (figura 3). Ocasio=-
nalmente se ayudd con una bomba idnica de 8 It/seg. para bajar la presién al rango de
10~% torr. pero no se encontraron diferencias en el comportamiento del detector, arries—
gando en cambio eventuales contaminaciones del cristal por la operaciéon de la bomba it~
nica.

Estabilizada la temperatura del cristal alrededor de 77°K se controld la caracterfstica
tension~corriente evaluando el tratamiento quimico final, el nivel de contaminacién de-
bido a gases residuales en el cridstato y el cuidado de manipulacién durante el monta-
je. Para evitar el comportamiento erritico de la caracteristica tensidn-corriente en fun
ciéon del tratamiento quimico final se cuidd que nada tocara la superficie expuesta nei-p
entre el decapaje y el montaje en el cridstato,

Los desplazamientos, reacomodamientos y la precipitacion de litio en la zona intrinseca
durante el decapaje y el montaje dan lugar a fluctuaciones en el nivel de compensacidn
que se traducen en fluctuaciones del campo eléctrico en la zona intrinseca. En el dis-
positivo final estas fluctuaciones provocan variaciones en la aptitud de coleccidén de pa-
res electron-agujero producidos por la radiacidn ionizante, es decir alteraciones loca
les en la relacidon lineal entre la energfa del fotdon incidente y la carga depositada en

los bornes del detector. Estas variaciones locales provocan un ensanchamiento del foto=
pico degradando la resoluciéon del detector, Para evitar que esto afecte el comporta ~

miento del detector el proceso de montaje se hizo en un tiempo corto (40 minutos) sin-
cronizando los diversos procesos involucrados. El control del desajuste en el nivel de
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cémpensacibn se hizo mediante la medicidbn de la caracterfstica tensidr-capacidad.

Se encontrd que después de montado, la tensitn de polarizacibn a 77°K produce un rea-
comodamijento residual de la distribucién de litio en la zona intrfnseca y que la evolu=—
cwn de los gases provenientes de desgasados residuales en el cridstato afecta a las ca-
racterfsticas de los detectores durante los primeros meses después de montado y eva=

cuado.

Mediciones

Una vez obtenidas caracteristicas tensidn~corriente=capacidad gatisfactorias se evalud la
aptitud del detector como tal. Acoplado a un preamplificador realimentado por capacidad,
de modo de hacerlo sensible a cargas, se conectd la salida del preamplificador a un am-~
plificador lineal con conformador - primer diferenciador, integrador y segundo diferencia
dor con constantes de tiempo variables independientemente - cuya salida alimentaba una
unidad convertidora analbgica a digital de 4096 canales como unidad perisférica de entra=-
da a una computadora utilizada como multicanal, Las mediciones se hicieron con 60co
optimizando las constantes de tiempo del conformador segfin las caracterfsticas de cada
detector, midiendo el ancho a mitad de altura del fotopico correspondiente a la transi -
cién de 1,333 MeV y calibrando con la diferencia entre éste fotopico y el correspondlen-
te a la transxclbn de 1,173 MeV.

La capacidad del convertxdor analbgico digital permitié desplegar los 1333 keV de la tran
sicion de mayor energia del 60Cco de modo de operar con una 8eparacién del orden de
0,33 keV/canal. Para evaluar la influencia del preamplificador - amplificador -~ confor-
mador en la resolucidén total del sistema se inyectaron en los bornes del detector pulsos
de carga de amplitud constante (Q A = 2/10.000) y equivalente a la carga que deposita
en estos bornes una radiacidén con energfa del orden de 1,3 MeV., La fluctuacién con que
este pulso, inicialmente de amplitud fija, se recibe en el multicanal es medido como un
ensanchamiento de un pico originalmente monocanal. Su ancho a mitad de altura indica el
aporte de la lfnea electrbnica a la resolucién del sistema. Este ancho fue del orden de
3 keV para los preamplificadores- amplificadores acoplados a los detectores medidos.

Resultados

Para detectores planares y coaxiales se obtuvieron resoluciones (anchos a mitad de altu~
ra) entre 4 y 5 keV para el sistema total, aportando el detector entre 3 y 4 keV suponien
do que se sumen cuadréiticamente las fluctuaciones de coleccidon con las fluctuaciones de
amplificacién. Los voltmenes de los detectores planares fueron de 1 a 4 centfmetros cfi
bicos y de los coaxiales de 18 centimetros clibicos. Las eficiencias se correspondieron
con las de detectores comerciales de volumen equivalente.

La duracién de los detectores estuvo determinada por la calidad de los cridstatos utiliza-
dos. A partir del desarrollo de cri6statos seglin las técnicas anteriormente mencionadas,
no se ha encontrado limitada esta duraciébn. Un detector de 18 centimetros chbicos y re
solucidén (ancho a mitad de altura) de 3,5 keV (a 1,333 MeV) propios se encuentra operan
do desde hace seis meses sin inconvenientes (figura 4). Un segundo detector de gran ta-
maifio en etapa de puesta a punto no presenta inconvenientes emergentes de su cribstato,
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