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RELACIONES BE ORIENTACION ENTRE LAS FASES c Y B' DEL 
SISIEMA;Ag-Cd ALREDEDOR BEL 50 % ATOMICO

A.L.Sarcey J.E.Kittl 

Departamento de Metalurgia - C.N.E.A.

RESUMEN

Relaciones de orientación entre la fase inicial 5 (hcp desordenada) y 
la final g' (bcc ordenada) de la transformación 5 -*■ g' fueron determinadas 
por rayos X. Se usó para ello un monocristal exagonal montado en una cabe 
za goniométrica acoplada a una cámara de Laue, en el que se producía por 
calentamiento "in situ" el cambio de fase. El avance de la transformación 
se siguió con sucesivos diagramas de difracción por reflexión. Se encontró 
que no existe una relación de orientación definida entre ambas fases. Se 
calcularon, a partir de los anillos de Debye que aparecen, los índices dé 
los planos bcc que difractan.

In troducción

La transformación ; -*• B? del sistema Ag-Cd (Fig. 1)~ fue estudiada por 
dilatometríaí1) , rayos x(2) y por resistividad(3’ '*), y en. platina-caiien- 
te( **5). La energía de activación (Q), calculada a partir de medidas de 
resistividad y del valor medio de la velocidad de avance de las interfases 
para distintas temperaturas, es de (16 + 3) kcal/mol(^* **). Midiendo las 
velocidades de una interfase a dos ..temperaturas , se calcularon las ener­
gías de activación para el movimiento individual de cada una.de ellas(^). 
Se obtuvo un amplio rango de valores: desde 5 kcal/mol a 40 kcal/mol. Da­
das estas energías de activación medidas, se trató de ver si existía o no 
relación de orientación entre los granos £ y 8', lo que permitiría expli­
car las variaciones observadas.

Procedim iento experimental

Las muestras usadas en las experiencias de rayos x fueron monocrista- 
. les de fase exagonal- separados de un disco poli cristalino de 10 mm de diá­
metro y 0.3 mm de espesor, cortado con la máquina de electroerosión de un 
lingote 49% at. Cd (preparado a partir de Ag y Cd 99.999%(6)). Para obte­
ner la fase inicial (, los discos fueron recocidos en un homo de aceite de 

. siliconas a 290°C durante 30 minutosíy templados en rtetracloruro de carbo­
no a 0°C. El tamaño de los granos C obtenidos fue variable,. ha­
biendo algunos de aproximadamente 1 mm que,bebido a :1o delgado del disco, 
aparecían por ambas caras. Estos fueron-los monocristales separados. El¿ 
gido uno,'se<:lo, meato én una cabeza goniométrica y se lo-orientó .hasta ob­
tener un diagrama de difracción de fácilindexado.,Sin mover la muestra, 
sé hicieron luego sucesivos recocidos de 30 minutos■á aproximadamente 80°C,



a cada uno de los cuales siguió un nuevo Laue. Esto permitió, mediante ra 
yos x, seguir el avance de la transformación hasta que se tuvo un 70* de 
fase 6' . Sin volver a calentar se rotó posteriormente la muestra 10, 20 
y 30* en un plano horizontal en ambos sentidos, sacándose un Laue en cada 
una de las posiciones. En todas las experiencias se usó un tubo de cobal­
to.

Resultados experimentales

La figura 2a, muestra el diagrama de difracción correspondiente al 
plano basal de uno de los monocristales exagonales estudiados en la cabeza 
goniométrica. Sin mover el monocristal se hicieron los recocidos anterior̂  
mente mencionados, obteniéndose la secuencia mostrada en 2b y 2c. Puede 
observarse cómo empiezan a aparecer los sucesivos anillos de Debye (produ­
cidos por la difracción de las radiaciones Ka . y Kg del Co en planos de la 
fase 8’.) a medida que progresa la transformación. Esos anillos coexisten 
con el diagrama inicial del monocristal exagonál, que va debilitándose al 
disminuir la fracción no transformada. En la primera etapa de la transfor̂  
mación los anillos tienen una intensidad bastante uniforme. En 2d, sin em 
bargo, hay una zona de mayor intensidad que el resto, que podría indicar 
una cierta textura. Se observa también claramente resuelto el doblete 
K a i - K a 2 • Anillos como los obtenidos en las experiencias pueden correŝ  
ponder a una distribución prácticamente al azar de los cristales 8' en el 
monocristal í, o a úna textura fibrilar alrededor de la dirección 1000X| 
aproximadamente paralela al ház de rayos x. Para decidir sobre ambas pos_i 
bilidades se hicieron las rotaciones antes mencionadas. Las figuras e,f, 
corresponden a las de 10° y 2 0* en el sentido de las agujas del .reloj y 
las i,j, a las de 20° y 30° en el sentido contrario respectivamente, a par 
tir del estado inicial d. De los diagramas puede concluirse que las norm¿ 
les a los planos de la fase bcc que difractan se distribuyen prácticamente 
al azar alrededor de la dirección |000l| paralela al haz de rayos x.

Para ver el efecto de la transformación { í 6' sobre el tamaño de grji 
no, se llevó el monocristal C-inicial, parcialmente transformado, al campo 
de la fase 5. Para ello se hizo un recocido de 20 horas a 290°C, seguido 
de un templado a 0°C. El diagrama final obtenido (Fig.3), corresponde a 
un policristal de aproximadamente 10 u, orientado totalmente al azar. La 
fuerte reducción del tamaño de grano a travos de una transformación de es­
te tipo fue encontrada ya en otros materiales(7).

Discusión

Midiendo el diámetro de los anillos de Debye obtenidos en d, y sabien. 
do que la distancia muestra-película es 3 cm, es posible obtener los índi­
ces de los planos (hkl) de.la fase 6' que difractan. Considerando la lí­
nea Kq del cobalto (1.79 A) resulta para loa hkl correspondientes al pri­
mer y tercer círculo: (222) y (310) respectivamente. El.segundo círculo 
aparece por difracción de la línea Kg del cobalto (1*62 A) eti el plano 
(321).. De los resultado* anteriores se puede afinar entonces que existe



una distribución al azar para las direcciones |222|, ¡ 310 ¡ y 13211 , alredê  
dor de la |000l|. Esta distribución al azar para las mismas direcciones 
se encontró cuando la orientación inicial del monocristal t; era tal que la 
100011 no era paralela al haz-.' De esto se concluye que la.fase 8' crece a 
partir de la ? retenida por templado, sin relación de orientación. En ba­
se a esto se puede pensar, en principio, que los diferentes valores de 
energía de activación encontrados para el crecimiento de distintos crista­
les 8' en un mismo grano C, se deben a que se han medido velocidades de 
avance de interfases c/8' que separan pares de granos £ — 6' con distinta 
relación de orientación. La comprobación experimental de lo propuesto re­
queriría el uso de un equipo de micro-haz de rayos x, para poder determi­
nar la relación de orientación de cada grano 8 ' con la matriz C en la que 
crece.

REFERENCIAS

1. Frankel.W. and Wolf.A., Z.anorg.Allg.Chem. 189. 145, 1930

2. Masson.D., Acta Met._8j 71, 1960

3. Serebrinsky.H., Kittl,.}., J-.Metalürgia-Jl-A.B .M. 22. 961, Í966

4. Kittl,J., Serebrinsky.H* And Gomez,M.P.,: Acta Met. 15. 1703, 1967

5. Sarce,A., Kittl,J. , A ser publicado

6. Sarce,A., Kittl.J., PMM/C-162, Dep. de Metalurgia, Bs.As., Argentina.

7. Speich,G. and Szirmae.A., Trans.AIME, 245, 1063, 1969



340

Fig.2d- Fig.2f-
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Fig.2e- Fig.2j-





TRANSPORTE DE MATERIA A TRAVES DE LA INTERFACE A1/SÍ02 
Parte I

E.Cavanagh*, J.I.Franco** y N.E^Walsoe de Reca***

RESUMEN

Los cambios estructurales en la interface A1/S102 en muestras de 
AI/SÍO2/SÍ (pertenecientes a circuitos integrados) fueron observados des­
pués de los recocidos de estabilización (15 minutos a 1 hora entre 4Ó0 v 
565 °C). J

Se observo un transporte de materia desde el SÍO2 hacia la superficie 
del aluminio a través de sus bordes de grano mediante técnicas autorradio— 
gráficas y microscopía electrónica de barrido. Los precipitados formados 
en las primeras y en las últimas etapas de la reacción del Al con el SiC>2 
fueron reconocidos por reacciones químicas de coloreado, por microscopía 
electrónica de barrido y por difracción de electrones.

In troducción

En los circuitos integrados la interconexión entre los elementos de 
los mismos, asi también como las conexiones del conjunto se obtienen por 
evaporación en vacío de una película de aluminio. Las razones por las cua 
les se elige este elemento son varias: excelente adherencia del depósito ~ 
sobre el SiC>2 , fácil evaporación en vacío convencional (10~6 mm Hg) (Tf =
655 C), bajo costo, facilidad para su obtención en el comercio con elevado 
grado de pureza y ausencia de compuestos intermetálicos en el sistema Al/Si, 
entre otras. Una vez depositada la película de Al, los circuitos son some 
tidos a recocidos pre-eutécticos (T < Te = 577°C) en vacío de 10-6 mm Hg _ 
para asegurar la repetibilidad de las mediciones eléctricas(*) y una buena 
adherencia del film. Se observa entonces una interdifusión en el sistema 
Al/Si a través del Si02 residual en las ventanas de los circuitos (^,1+) y 
un cambio estructural del film de aluminio que queda en contacto con el 
Si02.

El presente trabajo abarca el estudio del pasaje de materia desde el 
Si02 hacia la superficie del Al a través de sus bordes de grano, las posi­
bles reacciones químicas entre el Si02 y el Al y el reconocimiento de los 
compuestos producidos (Parte I), el estudio de la difusión del Al a través 
del SÍO2 (Parte II) y el estudio cinético del proceso general y su inter­
pretación (Parte III).

* SENID, ** Facultad Ciencias Exactas Buenos Aires, *** CITEFA y CONICET.
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Parte experimental

a. Preparación de muestras de AI/SÍO2/S Í

Sobre Si(lll)p se crece el dióxido de silicio por vía seca (̂  6 horas 
de recocido a 1100 C en atmósfera de 02 $e pureza banda dorada). La capa 
de SÍO2 tiene un espesor de 5000 a 7500 A, constante en cada muestra. So­
bre el óxido se abren ventanas circulares (de 0 ,1 mm de diámetro y espacia 
das entre sí en 0,6 mm) por técnicas fotolitográficas. Las muestras se 
desengrasan y atacan con una solución diluida de HF (reacción controlada 
con FNH4). El Al 99,99% de pureza se evapora en vacío convencional de 10“® 
mm Hgoperpendicularmente al sustrato. Los espesores de Al fueron de 500 a 
1500 A constantes para cada muestra. Se comprobó por difracción de elec­
trones que la película metálica no se oxidaba durante el proceso de evapo­
ración sobre el sustrato SÍ/SÍ02 a temperatura ambiente. Los recocidos de 
estabilización se efectuaron a temperaturas pre-eutécticas (entre 400 y 
565°C) y en un vacío de 10“6 mm Hg. La duración de los recocidos fue de 
15 minutos a 1 hora, observándose cambios estructurales importantes en la 
superficie del Al en contacto con el Si02 para recocidos de mis de 15 minu_ 
tos. Posteriormente las zonas del Al que no se utilizarán para intercone­
xiones se recortan por fotolitografía. El conjunto restante es observado 
por microscopía óptica y por microscopía electrónica de barrido (MEB) con 
un Jeol JSM-U3.

b. Preparación de las muestras de A l para M.E. de transm isión

Una serie de films de Al de igual espesor que los anteriores se depo­
sitó sobre un sustrato amorfo (vidrio) a temperatura ambiente y en un va­
cío de 10- 6 mm Hg. Las películas fueron flotadas y observadas por M.E. de 
transmisión y recocidas en el mismo rango de temperaturas en la platina de 
calentamiento del M.E.Hitachi HU-200.

c. Preparación de las muestras para au to rrad iog ra fía s

El conjunto AI/SÍO2/SÍ fue preparado en la misma forma que las mues­
tras de tipo a., pero en este caso se dopó previamente por difusión el Si02 
con Al26 o con Ni°^. La tabla I señala las características de ambos radi£ 
isótopos.

El conjunto A1/SÍ02(marcado)/Si es sometido a las temperaturas menci£ 
nadas y las autorradiografías se toman sobre la superficie del Al. Si las 
muestras han sido dopadas con A1^6 se utilizan placas Scientia Nuc.7,15 y 
si el dopado se efectúa con Ni63 se emplean placas Scientia Nuc.3,07. Los 
tiempos de exposición fueron variables entre 1 día y 15 días según el ra­
dioisótopo. Otro conjunto fue preparado en la siguiente forma: se evaporó 
Al enriquecido en Al26 (a partir de CI3AJ.26) . El conjunto de Al26/si02/Si 
fue sometido a recocidos idénticos a los anteriores y pulido a bisel. So­
bre el corte a bisel se tomaron las autorradiografías.
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Resultados

a. Muestras á& AI/SÍ.O2/SÍ.

Fig.l muestra una ventana abierta sobre el oxido y metalizada (A = 
lOOOx)• El recocido fue de 15 minutos a 565°C. Aparecen sobre la superfi 
cié del aluminio en contacto con el oxido aparentes figuras de corrosión. 
Algunos autores(3) han considerado que se trataba de agujeros en el Al por 
drenaje de éste a través de sus propios bordes de grano. La MEB nos permi 
tió comprobar que se trataba de precipitados provenientes del Si02 y que — 
se localizaban en los ^ordes de grano del film de Al. La observación de 
un film de Al de 1000 A de espesor, no totalmente coalescido, por MEB per­
mite comprobar la formación de precipitados esféricos en sus calles luego 
de un recocido de 15 minutos a 565°C (Fig.2 - A = 40000 x) . La Fig.3 (A = 
4Ó00x) muestra un sustrato de SÍO2/SÍ con depósito de Al de 5000 A de espe 
sor (geometría de medio campo) recocido de 15 minutos a 565 °C y la Fig.4 
(A = llOOOOx) un precipitado de mayor tamaño. Cuando se atacan las mues­
tras con una solucion de OHNa al 10%^ ) al film de aluminio se solubiliza 
y los precipitados ricos en Si (y cuya composición se desconoce actualmen­
te) se tiñen de color pardo. Esta reacción es altamente sensible y de uti 
lizacion habitual en la determinación de precipitados que contienen Si en 
el Al de los circuitos integrados. Cuando el recocido a 565°C se prolonga 
durante 1 hora el aspecto de los precipitados cambia notablemente (Fig.5 
A = 20000x). Como termodinámicamente es factible la reacción del Si02 con 
el Al para formar AI2O3 (Parte III de este trabajo) se supuso que los nue­
vos precipitados, de color blanco formados, podrían ser dé AI2O3.' Para 
comprobarlo se recurrió a dos métodos: uno "in situ11 de coloreado - químico 
puntual y el otro de réplica de extracción. El primero de los métodos con 
siste en tratar la muestra con una solución de sulfonato sódico de alízari 
na en medio débilmente acidificado con CH3COOH (0,5 mi) (H2) : 100 ml)(5)7 
Los precipitados de AI2O3 dan una coloración violeta intensa. ’ De otro con 
junto de muestras se extrajeron los precipitados de AI2O3 mediante répli-- 
cas. La difracción de electrones permitió comprobar que se trataba de 
YAl2 0 3(1). Uno de los precipitados extraídos se observó por MEB (Fig.6 .
A - 42000x).

b. Muestras de A l evaporado para M.E. de transm isión

Las películas evaporadas de espesor entre 500 y 15000 A tuvieron un 
tamaño de grano inicial de 0,2 a 0,5 u (Fig.7. A * 50000x, espesor del 
film: 1000 A). Los recocidos efectuados en la platina de calentamiento 
del M.E. permitieron observar un tamaño de grano final de 5 a 6 y (para 
temperaturas entre 500 y 565°C y tiempos de recocido de 1 hora cómo mínimo) 
Con recocidos de 1 hora a temperaturas entre 100 y 350°C el tamaño de gra­
no inicial no sufre variaciones apreciables. Se deduce que aún a las tem­
peraturas más altas (entre 500 y 565°C) el tamaño de grano permanece peque 
ño debido al efecto inhibidor del espesor del film. Como la densidad de _ 
borde de grano es alta el pasaje de materia desde el SÍO2 hacia la superfi 
cié es muy factible aún en films gruesos y totalmente coalescidos (15000
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c. Muestras para au to rrad iog ra fia s

La técnica de MEB detallada en a) , nos proporciona evidencia de arras_ 
tre de materia desde el óxido hacia la superficie del Al por sus bordes de 
grano. Su posterior reacción con el Al produce los precipitados esféricos 
que mencionamos. La ubicación de los mismos se comprueba por técnicas autt) 
radiográficas. La Fig.8 (A = lOOOx) muestra una autorradiografxa tomada 
sobre la superficie del Al en la que se nota la concentración del material 
radiactivo en los bordes de grano. Esta muestra fue recocida 15 minutos a 
565°C y el dopado del óxido se hizo con Ni63. £1 depósito de Al se hizo 
grueso (15000 Á) con el objeto de aumentar el tamaño de grano. Dada la ra. 
diación blanda del elemento dopante del SÍO2 el radioisótopo que ha impre­
sionado la placa no puede hallarse por debajo de la superficie del alumi­
nio sino contenido en ésta. Las autorradiografias obtenidas dopando el 
Si02 con Al^, dadas las características del radioisótopo no son de tan 
buena calidad.

Comprobado el pasaje de materia desde el óxido hacia la superficie del 
Al por sus bordes de grano se midieron los tiempos de difusión dentro del 
rango de temperaturas de interés utilizando diferentes espesores del film 
de Al. De estas experiencias pudo evaluarse una energía de activación pa­
ra el proceso de 22.000 cal/mol(6). Este proceso de difusión puede acele­
rarse debido a las tensiones existentes en la interface (diferentes coefi­
cientes de expansión del Al y del óxido). Este fenómeno es particularmen­
te importante en películas delgadas policristalinas(7) donde la relajación 
de las tensiones por el movimiento de dislocaciones es dif ícil(® ) .

Por otra parte en los conjuntos Al26/si02/Si cortados a bisel, las aii 
torradiografías señalan un avance del A1^6 dentro del óxido (de este procê  
so de difusión nos ocupamos en la Parte II de este trabajo) . Se observa 
además un pasaje desde el óxido hacia el Al, tal como lo señaláramos antes.

En las ventanas del circuito donde existe una capa de óxido residual 
la migración del óxido hacia el aluminio puede producirse. Aunque termodi_ 
nSínicamente la formación de AI2O3 es factible las cantidades reaccionantes 
son tan pequeñas que si se forman los precipitados de alúmina no pueden rê 
conocerse por coloreado químico con sulfonato de alizarina o extraerse por 
réplica. Tampoco se detectaron precipitados de AI2O3 en las ventanas con 
la microsonda electrónica de Castaing(6).

Conclusiones

A las temperaturas de recocido pre-eutécticas (4Ó0 a 565°C) para estji 
bilizar las mediciones eléctricas de los circuitos integrados y para asegii 
rar la adherencia de sus conductores de Al, se observa:

Un pasaje de materia desde el SÍO2 hacia la superficie del aluminio 
por los bordes de éste, comprobado con técnicas de MEB y autorradio- 
grafícas. La densidad de borde de grano es alta debido a efecto inh¿ 
bidor del espesor del film y la energía de activación del proceso es 
baja (Q “ 22.000 cal/mol-l) (®) .
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Después de un recocido de 15 minutos a 565°C el material difundido 
forma precipitados ricos en silicio. La reacción de los mismos con 
OHNa al 10% que solubiliza el Al y los tiñe de pardo permite su reco- 
nocimiento( **) .

Los precipitados ricos en Si reaccionan con el Al y después de un re­
cocido de-1 hora a 565°C se observan precipitados de AI2O3 reconocidos 
por un "spot test" colorimétrico con sulfonato sódico de alizarina y 
por réplica de extracción. La difracción de electrones permitió est¿ 
blecer que los precipitados extraídos eran Y-AI2O3 .

Las reacciones antes mencionadas son termodinámicamente tan factibles 
sobre el Si02 grueso de las máscaras como en el residual de las vent¿ 
ñas, a pesar de que en el segundo caso no son detectables con las tíc_ 
nicas usadas.
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Radioisótopo

Al26

» - 63Ni

TABLA I 

Vida media

0,7.10** años

85 años

Radiación

Varios picos y un pico de 
aniquilación (0,511 MeV)

Y - 0,37 a 1,49 MeV

6 - 0,067 MeV
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Figura 5. (A = 20.OOOx) Figura 6 . (A - 42 .OOOx).



Figura 8. (A = l.OOOx)

Figura 8. (A = l.OOOx)
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TRANSPORTE DE MATERIA EN LA INTERFACE AI/SÍO2 
(Mecanismo del proceso) Parte II

E.Cavanagh*, J.I.Franco** y N.B.Walsoe de Reca***

In troducción

Considerando la termodinámica del sistema A1/SÍ02 se constata que la 
reducción del Si02 por el Al es factible según:

SÍO2 + 4/3 Al -- - 2/3 AI2O3 + si (1)
Gjg^0C = -60 Kcal/mol

A n á lis is de los resu ltados obtenidos en I  y I I i 1 y 2)

Suponiendo que las solubilidades mutuas de los pares A1/SÍ02 y Si/ 
AI2O3 sean despreciables, puede calcularse la entalpia libre de la reac­
ción (1) y se comprueba que favorece el desplazamiento del equilibrio ha­
cia la derecha (entre 300 y 1000°K) como puede deducirse de su representa­
ción grafica (Fig.l) donde se han incluido los datos conocidos íe otros 
oxidos de la familia del Al(3). La variación de f̂ Gx Para ambos sistemas 
con la temperatura es:(3)

fAG-f <a12°3> = -4Ó0.810 - 3,98 T log T + 87,64 T | Cal/mol| (2) 

fAG? <Si °2> = -210.600 - 3,07 T log T + 52,22 T |Cal/mol| (3)

Como la velocidad de reacción entre sustancias sólidas está gobernada, 
en general, por la velocidad con que llegan los reactivos al lugar de la 
reacción o se alejan los productos del mismo, y teniendo en cuenta la tem­
peratura de iniciación de la reacción (1), es posible que dicha reacción 
tenga lugar y en grado apreciable entre 500 y 565°C. La identificación de 
la Y-AI2O3 o del Si se realizó en la parte I de este trabajo por dos méto­
dos (químico colorimetrico y réplica de extracción analizada por difrac­
ción de electrones). No se detectan otros compuestos con los métodos ci­
tados.

Aceptada la reacción (1) como la más probable a las temperaturas del 
recocido de estabilización (4Ó0 y 565°C) proponemos el siguiente esquema 
cinético de recocido:

a. Se produce un transporte de materia desde el Si02 hasta la superfi 
cié del Al a través de los bordes de grano de la película con una

* SENID, ** Fac.de Cs.Ex. de Bs.As., y *** CITEFA y CONICET.
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energía de activación de 22.000 cal/mol(l). Este proceso se faci­
lita por la alta densidad de borde de grano debido al efecto^inhi- 
bidor del crecimiento de los mismos por el espesor de la película. 
Si se marca el Si02 con un trazador conveniente las autorradiogra- 
fías obtenidas sóhre la superficie del Al26 confirma este resulta­
do.

b. El Si02 en contacto con el Al reacciona de acuerdo con (1). Debi­
do a la exotermicidad de la reacción se producen aumentos locales 
de temperatura, lo cual facilitaría- la formación y desprendimien­
to dé los curiosos núcleos esféricos que fueron observados por 
MEB (1), lo cual explicaría también el redondeo de los bordes de 
grano de una película de Al no coales cida cuando se forman los pre­
cipitados. La Fig.2 muestra un film de Al no coalescido, flotado 
(A » 4Ó.000x) con bordes de grano netos y la Fig.3, un film de Al 
sobre Si02 (A “ 4Ó.000x). Recocidos ambos a la misma temperatura 
se observa en la Fig.3 que la formación de los núcleos esféricos 
consume el Al de los bordes de grano redondeando los mismos.

c. Una vez formada la Al202(Fig.4: A = 20.000x) se produce el aleja­
miento de la misma del lugar de la reacción, y el exceso de Al
mí gra a. través del Si02 con una energía, de activación de 43 Rcsl/ 
mol (si el Si02 es crecido sobre Si(lll)) y con una Q = 50 Kcal/ 
mol si el SÍO2 es vitrificado (2).

No conocemos la energía de activación de la reacción (1) pero si sup<J 
nemos que el paso c. es la etapa más lenta, la cinética de la reacción to­
tal poseería una energía de activación comparable(4),(5) y (6).

DÍ80U8ÍÓh

Diferentes tiempos de recocido a una dada temperatura dentro del ran­
go de estabilización de los circuitos integrados produce efectos diferen­
tes si nos basamos en la reacción (1) y en los hechos experimentales (1) y
(2). Un recocido de 15 minutos a 565°C produce aparentemente solo un pasa 
je de materia desde el dióxido de Si hacia la superficie del Al, pero un 
recocido de 1 hora, permite la formación de AI2O3 . La Fig.5 (A = 5.000x), 
muestra una zona coloreada, difusa, debida al primer paso y núcleos blancos 
con alúmina debidas al segundo paso. Respecto de los núcleos esfericos ob_ 
servados en este trabajo(l) y que aparecen más difusos en la Fig.4 (señala 
dos con flechas) su formación implicaría mezclas de Al y de Si, de composi 
ción variable con un enriquecimiento en Al hacia la periferia. El trata­
miento con OHNa diluido al 10% solubilizaría el Al de las capas exteriores 
y el Si remanente daría por interferencia el color observado y al que hicî  
mos referencia en la Parte I. Esta interpretación difiere de la de Pabnpu 
taloong y col.(5), por cuanto no fue identificada ninguna sustancia extra 
ña a las intervinientes en la reacción(1) mediante difracción de electro­
nes.

Por otra parte, se ha descartado la formación de AI2O3 por reacción 
del Al con la atmósfera durante el recocido, puesto que los tratamientos
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térmicos se hicieron en vacío, y, muestras testigos de películas de Al fio 
tadas no revelaron alúmina por difracción de electrones, ya que la finísi­
ma capa de AI2O3 que puede separarse en estas condiciones está por debajo 
de los límites de detección de esta técnica.'

Geométricamente las muestras presentan zonas con diferentes espesores 
de óxidos: las máscaras y las ventanas (por donde se difunden los dopantes 
en el Si). El esquema cinético analizado es válido para la primera; donde 
el espesor del óxido es residual, si bien reacciona con el Al, la alúmina 
no es detectable con las técnicas utilizadas. La distribución en erf c. 
hallada para la difusión del Al26 en SÍO2 (2), puede ser la distribución 
correspondiente a los cristalitos de AI2O3 . Tanto el método de Gruzin como 
el autorradiográfico no podrían determinar si la distribución de la concen 
tración del radioisótopo es la del elemento solubilizado o la de este com­
binado formando AI2O3. También el uso de la Microsonda de Castaing esta­
ría limitado en este sentido. Es interesante tener eri cuenta que el Si 
que pudiera llegar a la superficie del Al a través de sus corto-circuitos 
de difusión puede producir inconvenientes en la soldadura Al/Au del circuí̂  
to o acarrear problemas de envejecimiento en la película de Al. Respecto 
del primer problema la soldadura de los terminales de Au sobre el Al se ve 
perjudicada por la presencia de cantidades muy pequeñas de Si que catali­
zan la formación de un compuesto temario (supuestamente AuSiAl4) que po­
see malas propiedades mecánicas y eléctricas (7). Respecto del segundo pr£ 
blema, cuando el circuito está en funcionamiento se producen ciclados tér­
micos a bajas temperaturas y éstos generan envejecimiento en aleaciones de 
Al con bajo contenido de Si (Si < 0,4%). Este proceso que es mucho más 
factible en películas delgadas que en muestras masivas causa una notable 
disminución de la resistividad (8) y perjudica, en consecuencia, al circuí 
to.
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Figura 2 (A = 4Ó.OOOx)

Figura 3.(A = 4Ó.000x)

Figura 4.(A = 20.000x) Figura 5.(A = 5.000x)



CRECIMIENTO EPITAXIAL DE Cd Hg. Te 
x  61-x

E.Omcr*, N.E.Walsoe de Reca** y E.Castro***

In troducción

Las aleaciones de CdxHgi_xTe son semiconductoras y tienen un ancho de 
banda prohibida variable con la concentración x (donde x: fracción molar 
del Cd) desde 1,5 eV para el TeCd (x = 1) hasta -0,3 eV para x = 0. La 
Fig.l muestra la variación del gap de energía (Eg) en función de la concen 
tracióní1).

En este trabajo se han obtenido las aleaciones mencionadas a partir 
de CdTe y HgTe por crecimiento epitaxial con el método de evaporaciSn-difu 
sión, sin gradiente térmico. Estas aleaciones se emplean en la construc­
ción de detectores de radiaciones infrarrojas. Se estudiaron también: las 
variables que afectan el proceso de obtención de los monocristales, la va­
riación de la composición (con la microsonda electrónica de Castaing) y se 
probó la monocristalinidad de las aleaciones mediante rayos X (método de 
Laue) y por difracción de -electrones.

Parte  experimental

El TeCd(5N) se corta con sierra de hilo (usando CSi como abrasivo) en 
planchitas de 2 x 8 x 4 n  y se pule hasta con AI2O3 ¿e ly. La limpieza se 
hace con solventes y ultrasonido. El TeHg(5N) policristalino se corta de 
igual tamaño con sierra de hilo y se pule con AI2O36 de hasta 3y) después 
de haber sido sometido a un tratamiento de difusión a 300°C para enrique­
cerlo en Hg(5). Los dos tipos de muestras se limpian en tricloroetileno 
en ebullición y se decapan con solución de bromo al 5% en alcohol metílico 
y se colocan en una disposición como la de la Fig.2. El tubo interno del 
conjunto se coloca para disminuir el volumen interior en la ampolla. Esta 
es sellada en vacío luego de varios lavados con A. Partimos de la base 
que: existe una serie continua de soluciones sólidas CdxHgl-xTe con (0 < x 
< 1)(*), los dos compuestos cristalinos de los cuales se obtienen las ale_a 
ciones(TeCd y HgTe) cristalizan con la misma estructura, tipo blenda y tie_ 
nen una variación del parámetro de red de sólo 0,3% (ajeCd = 6,4816 1 y 
aTeHg = 6,4616 Á) .

Resultados -  Variab les que afectan e l  proceso

a. O rientac ión  d e l su stra to

Cptaen-SolaK*) han encontrado que los depósitos obtenidos sobre sus-
* CITEFA. ** CITEFA y CONICET. *** Fac.de Ingeniería. UNBA. Lab. de Semi­
conductores .
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trato (111) no difieren demasiado de los obtenidos sobre sustratos de cual, 
quier orientación cuando la temperatura del tratamiento es suficientemente 
elevada. La Fig.3 muestra el crecimiento epitaxial sobre el sustrato de 
TeCd. En el caso en que la superficie del sustrato sea (111) o muy cerca­
na a esta orientación algunos autores(̂ ) han encontrado relieves muy partí 
culares por ataque químico. Nosotros hemos hallado un tipo de superficies 
semejantes con figuras triangulares (Fig.4. A = 4Ó0x) y terrazas (Fig.5.
A *■ 400x) durante el crecimiento sin que esta estructura afecte la mono- 
cristalinidad de las aleaciones. Se supone que a causa del fenómeno de pía 
laridad cristalográfica asociado con la blenda existen dos tipos equivalen̂  
tes de planos (111) : uno contiene aniones (átomos de Te) y el otro contie­
ne cationes (átomos de Cd). La Fig.4 corresponde a un depósito sobre fase 
"cadmio" (recocido de 5 horas a 550° C). Las zonas aisladas triangulares cij 
yos ángulos son de 60 grados se unen en regiones que forman placas que si­
guen una dirección cristalográfica definida pertenecientes a <100> (Fig.5). 
Cuando se hace un diagrama de difracción de electrones no se observa alte­
ración de la epitaxia, a pesar de la apariencia policristalina del compue¿ 
to crecido. La difracción de electrones del sustrato de TeCd da un diagrâ  
ma de puntos netos prácticamente igual al del depósito (Fig.6 y 7) lo cual 
confirma el crecimiento epitaxial. El clivaje de las láminas observadas 
resulta perpendicular a la superficie del depósito epitaxial. Se observan 
también líneas de Kikuchi lo cual confirma la buena calidad del depósito 
cristalino aún en cristales de espesor considerable.

b. Duración d e l tratam iento

Como se trata de un tratamiento isotérmico de evaporación y posterior 
difusión se puede definir una velocidad de crecimiento del depósito varia­
ble con el tiempo(̂ ). En forma general dicha variación se puede expresar 
como: e ■ Atn(2) , donde: e = espesor del depósito, A = cte que depende del 
material y n a 1/2 .

c. Temperatura d e l tratam iento

La variación del espesor del depósito está ligada a la temperatura 
(°K) para tiempos de tratamientos fijos con una relación de tipo Arrhenius, 
de acuerdo con lo que puede esperarse para un proceso de difusión. En con 
secuencia: e = e0 exp (-Q/RT)0, donde: Q = energía de activación del pr£ 
ceso. Para el rango de temperaturas de nuestro trabajo (500 a 550°C) la 
energía de activación hallada fue de 27,200 cal/mol, coincidente con los 
datos de (*) . Estos autores han publicado datos de Q mucho más bajos para 
recocidos en un rango de temperaturas menor, lo cual sugeriría la posibil¿ 
dad de mecanismos de difusión distintos en los dos rangos de temperatura.

d. Variación  de la  p res ión  p a r c ia l de los  constituyentes

A temperatura fija la presión parcial de los diferentes constituyen­
tes está determinada por el equilibrio de los sólidos en contacto con sus 
vapores. Generalmente la presión de vapor de un constituyente en contacto 
con un compuesto AB es inferior a la de este mismo elemento en contacto
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con su sólido puro A a igual temperatura. Así si se introduce en la ampolla 
uno de los componentes puros no se modifica solamente su presión parcial 
propia sino la de todos sus constituyentes. Si se agrega Hg un aumento de 
su presión (en 20 veces, por ejemplo) puede inhibir el crecimiento del de­
pósito en forma total. El agregado de Cd no produce modificación aprecia- 
ble del espesor, pero, el agregado de Te produce un aumento de la presión 
de este elemento en contacto con TeHg + TeCd de 10-2 a 2,5 mm Hg 560°C (̂ ) 
con lo cual se produce un aumento considerable del espesor. Es necesario 
también considerar que la composición del vapor en contacto conTeHg depen­
de del volumen de la fuente y del volumen de la ampolla que deben mantener 
una relación fija, así se mantiene la relación de presión de Hg y Te para 
evitar que se modifique considerablemente la composición del TeHg.

A n á lis is  con la  Mierosonda de Castaing

Los análisis se hicieron sobre cortes de la muestra a bisel y trans­
versales. Estos últimos tienen la ventaja de dar información más precisa 
porque el haz de electrones no atraviesa las capas inferiores de composi­
ción diferente a la de las superiores. Los compuestos formados por evapo­
ración-difusión son inhomogéneos, es decir, que presentan una composicion 
variable con el espesor. La Fig.9 (A — 600x) muestra un corte transversal 
de un depósito epitaxial. La marca transversal que atraviesa la muestra 
es el daño que produce el haz de electrones sobre la misma e indica exacta 
mente la zona barrida por la sonda. La medida de la concentración de los 
tres elementos Hg, Cd y Te (Fig.8), confirma que se trata de una mezcla 
que responde a la fórmula general CdxHgj_xTe (0 < x < 1). Se observa que 
las concentraciones de Cd y de Hg son complementarias y que la concentra­
ción de Te permanece constante. Si analizamos la Fig.9 se aprecian 4 zo­
nas diferentes. De izquierda a derecha: zona a corresponde al sustrato 
(TeCd), luego se observa la zona b correspondiente a la mezcla de los tres 
elementos con composición variable, la zona c revela una estructura fina, 
cuya composición local no es resoluble con la mierosonda pero que contiene 
principalmente Te y Hg. De estas zonas se han tomado micrografías con el 
MEB (Jeol JSM-U-3) (Fig.10 y 11). Se observa una capa muy fina aparentemen 
te rica en Hg que se rompe en los bordes del sustrato. En la zona d apare_ 
cen compuestos de Te y Hg. En esta zona también son visibles con el MEB 
cristales de Te, geométricos y con un ordenamiento casi perfecto a las 110 
del sustrato (Fig.12).

En cuanto al mecanismo del proceso, se produce un transporte de mate­
ria por interdifusión actuando el TeCd como sustrato y el TeHg como fuente 
vapor, esto varía las propiedades superficiales y desencadena la^reacción 
de formación del depósito. Se observa una distribución no homogénea de p£ 
ros en las capas depositadas debido a un gradiente de concentración de va­
cancias ( k) y que tiene su máximo en la zona de interdifusión donde son ge­
neradas las vacancias (Fig.13). La concentración de vacancias en la supe£ 
ficie es menor aunque mayor que la concentración en equilibrio en la fase 
vapor.. La superficie de la fuente también esta caracterizada porcia misma 
concentración de equilibrio. La probabilidad de que se evaporen átomos a 
partir del depósito es inferior a la de evaporación de átomos a partir de 
la fuente porque sobre los átomos depositados actúa una fuerza asociada al
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gradiente de concentración de vacancias de Hg que tiende a mantenerlos en 
la superficie y permite que difundan hacia el interior del sustrato.

Conclusiones

Se obtuvieron crecimientos epitaxiales monocristaliños de composición 
CdxHgi_xTe (0 < x < 1) de hasta 100 y de espesor por evaporación-difu 
sión, sin gradiente de temperatura. La variación de la concentración 
de las soluciones se hizo con microsonda.
Se analizaron las variables que influyen el proceso: tiempo y tempera 
tura de recocido, orientación del sustrato, presiones parciales de 
los constituyentes, etc.
Se comprobó la monocristalinidad de las muestras por difracción de xa 
yos X y de electrones.
Se estudió el aspecto estructural de las mismas con MEB.
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Figura 3. (A = 400x) Figura 4. (A = 400x)

Figura 5. (A = 4Ó0x) Figura 6. TeCd

Figura 7. Aleación CdxHgi_xTe Figura 8. (A - 600x)
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Figura 9. Registro directo de la microsonda electrónica

Figura 10. (A = 2.500x) FiSura 11• <A = 10-OOOx)

Figura 12. (A = 2.000x) Figura 13. (A = 2.000x)





DEFECTOS GENERADOS POR DIFUSION DE Al en Si 
C.A.Caroni*, E.M.Manghi* y N.E.Walsoe de Reca**

RESUMEN

La difusión de elementos del grupo III (Al e In) en Si (111) tipo "p" 
o "n" de los circuitos integrados da origen, después de tratamientos térmi 
eos de estabilización, a figuras triangulares en las ventanas de los mis­
mos. Dichas figuras no corresponden a dislocaciones generadas durante la 
difusión del Al o In en Si, sino a figuras de ataque por aleación.

In troducción

El conjunto de AI/SÍO2/SÍ de los circuitos integrados se somete a re­
cocidos pre-eutécticos (T « 577°C) para asegurar la adherencia del film de 
Al y la repetibilidad de las mediciones eléctricas(^) y (2) . En las venta­
nas del circuito, o sea en la zona de contacto Al/Si, después del trata­
miento térmico, se observa la presencia de agujeros triangulares similares 
a las figuras de corrosión de dislocaciones (Fig.l) . En estas zonas se 
produce una interdifusión del par Al/Si aún en presencia del SÍO2 residual 
(20 a 80 A). Se consideró,en consecuencia, que por cambios de volumen aso 
ciados con la difusión pudieran generarse defectos que darían origen a las 
figuras observadas. Las difusiones típicas de dopantes en Si (P o B) pro­
ducen tensiones localizadas en la red que pueden relajarse por formación 
de dislocaciones o que resultan en un desorden cristalino local. La formai 
ción de defectos a causa de impurezas difundentes es probable por encima 
de una cierta concentración crítica de las mismas. En el caso del B y del 
P es suficiente que las concentraciones estén por encima de 5.10̂ -̂  at/cm̂
(3), ( “0 y (5).

En este trabajo hemos estudiado el efecto de la difusión de los ele­
mentos utilizados como contactos en materiales semiconductores y ambos 
pertenecientes al grupo III de la tabla periódica: Al e In a partir de una 
alta concentración de los mismos (depositos evaporados de 5.000 a 7.500 A).

Parte experimental

Sobre muestras de Si/Si02 (residual, orientación (111) , se deposito 
Al o In por evaporación, con geometría de medio campo en vacío convencio­
nal de 10_6 nnn Hg, sobre el sustrato a temperatura ambiente. El espesor 
de los depositos fue de 5.000 a 7.500 A. Los recocidos de difusión se hi­
cieron de 30 minutos a 565°C para el sistema SÍ/SÍO2/AI y de 5 horas a 
150°C para el sistema Si/Si02ln. Las temperaturas de recocido fueron ele­

* CITEFA. ** CXTEFA Y CONICET.
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gidas de la siguiente manera: a) en el caso de Al algunos grados por deba­
jo del eutéctico y b) en el caso del In se guardo la misma relación que pa 
ra el Al tomando como referencia la temperatura de fusión de ambos elemen­
tas . La distribución de defectos en las muestras se observó por topogra­
fía de Rayos X en transmisión (método de Lang.). El principio en que se 
basa esta técnica es el siguiente:

La intensidad difractada por una familia de planos (hkl) de una mues­
tra monocristalina es sensible a los defectos de estructura presentes en 
el interior de la misma. (El poder reflector del cristal es mayor en las 
zonas tensionadas o con defectos que en sus zonas libres). Se puede obte­
ner, en consecuencia, sobre una placa fotográfica que se mueve solidaria­
mente con la muestra (Fig.2) un relevamiento de los defectos presentes en 
el cristal dado que las zonas con defectos aparecen contrastadas respecto 
a las zonas de cristal perfecto. El método es no destructivo^ el tipo de 
contraste es similar al que se obtiene por microscopía electrónica y si 
bien la resolución de la técnica de Lang es menor que en este caso, resul­
ta más apropiada para la detección de defectos en volumen. Todas las topo 
grafías se han obtenido con radiación de Mo sobre placas Ilford^L^ y 
tiempos de exposición de aproximadamente 2 horas por mm de traslación.

Resultados experimentales

De las Figs. 3 (a y b), 4 (a y b) y 5 (a y b) de topografía puede ob­
servarse que el numero y distribución no ha variado antes y despues de la 
difusión (serie a y serie b), respectivamente. Los valores de la densidad 
de dislocaciones (p) fueron determinados por el método de las interseccio­
nes^) y se- comprueba que es el mismo antes y despues de la difusión.

Discusión de los resu ltadas

La densidad de dislocaciones producidas por un proceso de difusión se 
relaciona con la variación de concentración de soluto de acuerdo con la 
teoría de Prussin(6). Este modelo se basa en que las tensiones generadas 
por el gradiente de concentración del soluto son comparables con las produ 
cidas por un gradiente térmico. Timoshenko(^) ha derivado la tensión para 
una placa delgada, cuya distribución de temperatura^es independiente de x 
y de z en planos de y = cte. Por analogía la tensión producida en una 
oblea simétricamente difundida (Fig.6) resulta:

ax = az - BE/l-v | C -  2a C dy | con 6 = | (1-Rso]/Rs j) 3IN 1
—a

donde
B: coeficiente de contracción de la red por difusión 

Rg0l: radio iónico del átomo de soluto 
Rsi: radio del átomo de Si
N: densidad de sitios en la matriz de Si
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E: módulo de Young (Eg¿ = 1,7 . 10 dina/cm )(?)' 
v: módulo de Poisson

En el caso de mantener constante la concentración en superficie (Cs), 
el perfil de concentración está descripto por una función de distribución 
que es la de error complementaria:

C = Cg erf | (a - y)2/4 Dt| ^ 2 (2)

donde ’ • ' •>
C = C(y,t) concentración de soluto 

a e y: ver Fig.4
D: coeficiente de difusión . • •
tí duración de la difusión ,

Si, en cambio, el proceso de difusión se hace en dos pasos: el depósî  
to del material y luego la redistribución del mismo sin introducir material 
difundente adicional, la concentración se describe por una función gaussija ■ 
na: 1

l
C = C ' exp - | (a - y)^/4 Dt| *** * ' . . (3)

Introduciendo la expresión (2) en (1) resulta: '
1 . ' i ' *

8 C E- ' ». 0 1/2-, í: C-\ .
. . > ... , a - t-2- erf c | -4* . „  - 2 ¡ (4)

X ' 1_V ' (4 Dt) " a7r ' ' V...

y en el caso de la distribución gaussiana reemplazando (3) en (1).:

a - *'-Cví \ 6) :x 1-v 7r ■ 4 Dt ait h , ■* • ¡ ‘ ‘ »*
La ec.4 se aplica en el caso de la difusión del Al y del In en Si 

(condiciones de este trabajo), la ec.(5) se aplica en la difusión de B, 
por-ejemplo, según condiciones de (4). En ambos casos el Ox máxima se ob­
serva al comienzo del proceso de difusión para t = 0 :

°*<m«x) = (6)

La Tabla I consigna los radios iónicos del soluto (A) , los de $' calcû  
lados con los datos anteriores, Cs (1200°C o la temperatura de la experien̂  
cia y los Ox máximos calculados). Se observa qúe los Ox máximos del Al, As, 
Ga están por debajo de la tensión de fluencia del Si a 1200°C (tensión de 
fluencia del Si 5,5 . 109 dinas cm2 a 800°C y 0,16 . 109 a 1225°C)( ®) y 
con mayor razón lo estarán los valores a menor temperatura, entre ellos 
también del In. En consecuencia, la difusión de.estos elementos en Si,re¡i 
lizada en las condiciones mencionadas no debe introducir nuevas dislocaciô  
nes, hecho que hemos verificado experimentalmente por topografía de Rayos 
X en el caso del Al y del In. En el caso de P y del B las tensiones máxi­
mas inducidas son algo mayores que el límite elástico del Si y por lo tan-
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to es razonable esperar generación de dislocaciones en el proceso de dopa­
do. Descartada la posibilidad de generación de nuevas dislocaciones por 
difusión del Al en Si la presencia de las figuras triangulares no se atri­
buye a estos defectos lineales. Por otra parte estas figuras aparecen en 
iguales condiciones en nuestras libres de dislocaciones.

El mecanismo que proponemos es el siguiente:
En zonas atacadas superficialmente por los reactivos de limpieza se 

producen figuras de corrosión debido a inhooogeneidades de la superficie. 
Una vez depositado el Al la difusión es m£s fScil en estas zonas porque 
existe una mayor superficie de contacto. Durante el tratamiento térmico 
cono la solubilidad sólida del Al en Si aumenta de 0,008Z en peso a 250*C 
hasta 1,30Z en peso a 550*C(9) es lógico suponer que se produce un ausento 
del tamaño de las figuras de corrosión por un mecanismo de ataque por ale¿ 
ción. La forma da los agujeros se atribuye a la orientación (111) del sus 
trato.

Tabla I S C* (1200*0 ox (1200*C) CS(600*C) ax(600*C)
Elem. Rsol(A) 3cm /at 3at/ca dina/ca2 at/ca^ dina / ca2

P 1,07 4,3 .10~24 4.7.1021 10.4.109 8.2 .1 0 19 6.55.108

B 0,98 8 ,2 .10-2 4 5,0.1020 7,0.109 2 .6 .10 20 3,68.10*
Sb 1,36 -3,0 .10-2 4 5.8.1019 -3,0.109 1,9.1019 -9.69.107

As 1.17 0 1.7.1021 0 1 .2 .1021 0

Ga 1.27 -5,6 .1024 4,0.1019 -0,4.109 5.5.1018 -5.24.107

Al 1,29 -6 , 8  .1 0 -2 4 2 ,0 .10 19 -0 .2 .109 7,0.1018 -8.09.107
In 1,44 -1.03.10-24 - - 5.4.1018 -9.45.106

Si 1,17 “ - 5,5.109 
Fluencia a 
1225*C

— 6 ,0 .108 
Fluencia 
a 800 *C
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Figura 3a. Si (111) p + Al ante^de 
la difusión (p = 270 disloc. cm ).

Figura 4a. Si (111) n + Al antes de
la difusión (p “ 180 disloc.cm-3)„

Figura 3b. Si (111) p + Al difusión 
de 1 hora a 565°C

Figura 4b. Si (111) n + Al difusión 
de 1 hora a 565°C
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Figura 5a. Si p(lll) In antes dé la Figura 5b. Si(Ul)p In difusión de
difusión (p « 350 disloc.cm . 5 horas a 150°C

Figura 1. (A = 400x)





DESARROLLA) DE TRANSISTORES PLANARES EE SILICIO
C.Cortes, A. Boselli, O.Filipello, M.Maciel, J.A.Albísu* 

y A.Bragagnolo**

RESUMEN

Se han diseñado y fabricado transistores planares de Silicio a escala 
de laboratorio. Para ello se procedió al desarrollo y puesta a punto de 
todas las técnicas y procesos para la fabricación y evaluación de este ti­
po de dispositivos.

Se han empleado equipos construidos en nuestros laboratorios y drogas 
y materias primas en su mayoría de procedencia local.

Se describen los procedimientos utilizados para llegar a los primeros 
dispositivos operativos, los resultados obtenidos en esta etapa y las difi 
cultades observadas.

Sobre aproximadamente 100 prototipos un 25% de dispositivos resulta­
ron de características comparables a los comerciales (B entre 50 y 150) 
salvo la tensión de ruptura base-colector (20 V promedio) y un 45% de dis­
positivos mostraron una conductancia de salida anormalmente alta (aproxima 
damente 1 mlimho). —

In troducción

El objetivo de esta etapa del trabajo consistió en desarrollar y po­
ner a punto cada uno de los procesos de la tecnología planar hasta lograr 
un grado de control suficiente como para asegurar el funcionamiento esta­
ble de los dispositivos experimentales.

De acuerdo al análisis y evaluación de su funcionamiento, surge el or 
den prioritario en que los procesos tecnológicos serán ajustados hasta su 
forma definitiva, de manera de concentrar los mayores esfuerzos en los pun 
tos críticos del desarrollo. —

Diagrama de procesos

Un esquema del método seguido para la fabricación de los dispositivos 
puede verse en la figura 1 .

A continuación se presenta una breve descripción del mismo.
Se parte de obleas de Silicio tipo N pulido (paso A), que son limpia-

G.F.S., dTEFA. * U.N.S. ** CONICET.
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das (B-l) y oxidadas (C-l). La película de óxido formada es de un micrón 
aproximadamente.

Fotolitográficamente (D-l) se abren ventanas en el óxido, que serán 
las futuras zonas de base.

Se limpian los restos de fotoresina (B-2) y se introducen las obleas 
en un homo con atmósfera oxidante y en presencia de boro.

Se forma entonces (E-l) una película de vidrio de borosilicato y en 
el lugar en que fueron abiertas las ventanas se produce difusión de boro 
hacia el interior del Silicio, cambiando en estas zonas el tipo de Silicio 
de n a p.

Posteriormente se elimina la capa de vidrio formada (E-2), pero que­
dando el óxido formado en (C-l).

Se procede a otro paso de oxidación (C-2) en el que crece diodo de Si_ 
licio, cerrándose las ventanas abiertas en (D-l) , y progresando aun mas la 
difusión del boro admitido durante (E-l).

Mediante fotolitografía se abre un segundo sistema de ventanas (D-2) 
mediante el cual puede tenerse acceso a la juntura p-n base colector ya 
formada, para su evaluación.

Posteriormente se realiza un proceso (G-l) similar a la predeposicion 
de boro, pero utilizándose fósforo en este caso. (Dopante tipo n). Quedan 
así formadas las zonas de emisor (dentro de la zona de base) y de contacto 
de colector (fuera de la zona de base).

Se disuelve el vidrio de fosfosilicato (G-2), se cierran las ventanas 
formadas en (D-2) mediante oxidación (paso C-3) y se abre un tercer siste­
ma de ventanas (D-3) para hacer contactos con los dispositivos que están 
bajo el óxido.

Puede hacerse a esta altura la evaluación eléctrica de los mismos 
(F-2) o la aplicación de contactos metálicos, lo que se logra aluminizando 
las obleas (G-l), delimitando las áreas de contacto mediante fotolitogra­
fía (D-4) y formando una aleación aluminio-silicio que posea una caracte­
rística óhmica adecuada. Esta aleación se logra mediante un tratamiento 
térmico (G-2) en atmósfera de Nitrógeno.

D eta lle s  experimentales

Los procesos descriptos en el párrafo anterior se efectuaron del modo 
y con las precauciones usuales en Microelectrónica, con excepciones que a 
continuación se describen. Fue necesario introducir estos cambios debido 
a la dificultad de obtener materiales y drogas de la pureza corrientemen­
te utilizada en esta tecnología.

Todos los gases usados en el presente trabajo son de pureza industrial,
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obtenidos en plaza. El grado de pureza de las drogas es pro—analisis, y 
la resistividad del agua deionizada estuvo comprendida entre 0 ,5 y Mohm cm.

La imposibilidad de obtener la fuente liquida de difusión de boro 
(BBr3) obligó a reemplazarla por trimetilborato, acerca del cual no se pu­
do obtener información precisa, no obstante lo cual se obtuvo un control 
suficiente del procesa para esta etapa del trabajo.

Evaluaciones:

El espesor de los óxidos fue medido a partir de sus colores de inter­
ferencia.

Las profundidades de juntura en las distintas etapas se midieron con 
interferómetro, mediante pulido a bajo ángulo y cobreado.

Las densidades de dislocaciones se evaluaron por revelado químico con 
reactivo de Sirtl.

El espesor de las películas de aluminio evaporadas se midieron con in 
terferómetro. —

En cuanto a las evaluaciones eléctricas, se realizaron fundamentalmen 
te mediciones X-V en las junturas (F-l) y curva Ic -Vce (F-2, F-3).

El nivel de dopaje luego- de las difusiones fue determinado mediante 
la medición de resistencias monolíticas de cuatro terminales, incluidas co 
mo testigo junto a los dispositivos. ~

El carácter óhmico de los contactos fue comprobado mediante sus cur­
vas características I-V.

Resultados y conclusiones

Los transistores construidos son de grandes dimensiones (aproximada­
mente 2 mm2) y estructura simple, para facilitar el alineado de las cuatro 
máscaras sucesivas, que debió hacerse manualmente. Las dimensiones fueran:

zona de base 1300 x 1040 micrones
zona de emisor 700 x 700 "
abertura p/contacto emisor 430 x 430 "
abertura p/contacto base 300 x 430 "

El error máximo permisible en la alineación de este juego de máscaras 
es de 135 micrones. Se observó que en ningún caso los errores han supera­
do los 50 micrones, siendo en la gran mayoría de las nuestras, en promedio, 
inferiores a 20 micrones.

Se obtuvo un 25% (aprox.) de transistores de características satisfaĉ  
torias, dos de las cuales pueden verse en las figuras 2 y 3 .
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Un 45% de los dispositivos presentaron altos valores de conductancia 

de salida (hasta 1 milimho) .
La ganancia de corriente promedio fue de 114, la tensión de ruptura 

de la juntura colectora (BVct,0) 19.9 V y la de juntura emisora (BVebo)
8,8 V.

Los valores anormales de conductancia de salida de algunos de los diŝ  
positivos y tensión de ruptura de casi todos tienen origen en la caracte­
rística inversa de la juntura base colector. Hay varios factores que pue­
den estar afectando la corriente de fuga y la tensión de ruptura de estas 
junturas, sobre los que se está trabajando actualmente, los principales 
son:

a) contaminación en los óxidos
b) defectos cristalinos
c) junturas excesivamente superficiales
Respecto de a) se han podido observar importantes variaciones en la 

tensión de ruptura de junturas antes y después de disolver la película de 
Si02 que las cubre.

En muchos de los casos en que la ruptura era precedida por fuga fuer­
temente creciente con la tensión inversa (característica curvada) la elimi 
nación del óxido permitió la obtención de ruptura muy bien definidas, así 
como la vuelta de la corriente de fuga a sus valores correctos.

Mediante el revelado químico de defectos se han observado grandes di­
ferencias en su concentración entre óxidos crecidos en fase seca y húmeda 
y antes y después de un decapado del tubo de cuarzo usado en el homo de 
oxidación.

En b) se consignan los defectos cristalográficos (principalmente dis­
locaciones) que como es sabido se producen en la estructura del silicio de_ 
bido a los procesos de fabricación, (difusión, oxidación, enfriamiento, 
etc.).

En particular, se han observado variaciones en la tensión de ruptura 
de la juntura base colector, originadas por la difusión de fósforo durante 
la formación de la juntura emisor base, y también cambios estrechamente re_ 
lacionados con la velocidad de enfriamiento de las muestras luego de los 
procesos que deben realizarse a alta temperatura.

Debido a las grandes dimensiones de los transistores construidos, es 
muy grande la probabilidad de que algún defecto cristalino se aloje en una 
zona activa malogrando sus características eléctricas.

Respecto al punto c) debe aclararse que se optó por fabricar inicial- 
mente los dispositivos con profundidades de juntura menores que las usua­
les para evitar problemas que aparecieran en la disolución del vidrio de 
borosilicato ( -2) los que actualmente están en vías de solución.

En dispositivos con junturas muy superficiales (en nuestro caso son:
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0 ,6 micrones para la emisora y 1 ,0 micrón para la colectora) puede ocurrir 
ruptura prematura por dos motivos:

1) Gomo el radio de curvatura en el borde de la juntura es aproximada 
mente igual a su^profundidad, un valor pequeño de esta da origen a 
un gran campo eléctrico (proporcional a la inversa del radio de 
curvatura) ocurriendo la ruptura de la juntura colectora anticipa­
damente por los bordes.

2) Si la zona de base tiene un ancho pequeño, y más aún si el dopaje 
de la misma es escaso (0,4 micrones y 1,3 Kohm/cuadrado en nuestro 
caso) puede aparecer el efecto punch-through al unirse las zonas 
desiertas de la juntura emisora y colectora.
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CONVERSION FOTOVOLTAICA CCN HETERQJUNTURAS CdS-Cu2S
Julio A.Bragagnolo*, José A.Albisu** 

Alfredo Boselli, Carlos Cortes, Jorge Molina

Grupo tísica del Estado Sólido - C1TEFA

RESUMEN

Se ha realizado un estudio de la tecnología de las heterojunturas de 
SCd-SCu2 • Fueron elaboradas baterías solares utilizando diversos sustra­
tos y grillas colectoras. Resultados satisfactorios fueron obtenidos con 
sustratos de Fe-Ni y acero inoxidable y se desarrolló una grilla serigra- 
fiada con eficiencia de colección comparable a la grilla convencional de 
Cu-Au. Se concluye que la tecnología estudiada es accesible en las condi­
ciones ̂actuales de desarrollo de nuestro país suscribiéndose algunas posi­
bles líneas de investigación.

1. In troducción

Uno de los mas importantes métodos de aprovechamiento de la energía 
solar es^su conversión directa en energía eléctrica por medio del efecto 
fotovoltaico. La potencia disponible sobre la superficie terrestre prove­
niente de la radiación solar (aproximadamente 1 Kw/m2 durante 5 horas por 
día en un día claro), su carácter prácticamente inagotable, las altas efi­
ciencias de conversión lograda, la falta de contaminación asociada con es­
te proceso entre otras razones, sugieren unas enormes posibilidades de es­
te enfoque para la complementación y eventual reemplazo de las fuentes con 
venclónales de energía.

El principal criterio restrictivo para la conversión fotovoltáica en 
gran escala es el alto costo de los conversores solares, compuestos de ba­
terías solares interconectadas en panelesí1’2) -

El^costo de instalación por debajo del cual un sistema fotovoltaico 
generaría energía a un precio competitivo con los sistemas convencionales] es 
500 U$S/Kw(^). Dos tecnologías aparecen actualmente como viables para la 
obtencion de baterías solares a bajo costo: homojunturas de Si y heterojun 
turas de SCd-SCu2(^)« La. tabla I muestra el resultado de algunas estima­
ciones de costos para ambas tecnologías (*)•

Un examen de dicha tabla sugiere los siguientes comentarios:

* Miéinbro de la Carrera del Investigador del CONICET
** Departamento de Ciencias Exactas, Universidad del Sur.
(') Los costos de la Tabla I incluyen solo las baterías solares*
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1) Para hipótesis equivalentes sobre progreso tecnológico y volúmenes 

de producción, el costo de Si es mayor que el de SCd-SCu2•

2) Con los volúmenes actuales de producción las tecnologías actuales 
están lejanas de los costos rentables (Tabla I, Filas a, b, c y d) ■

3) Con grandes volúmenes de producción en las tecnologías actuales, 
alcanzadas ya a nivel de laboratorio, podrían obtenerse costos al­
tamente competitivos (Tabla I, Filas g y h).
De acuerdo con L.O.Herwig, de la National Science Fundation de 
EE.UU., esto debiera ocurrir hacia la mitad de la próxima década 
(8).

Como ejemplo del significado de estos costos en (1) se estima que pa­
ra un costo de baterías solares de 14Ó U$S/Kw, el costo total del sistema 
(incluyendo protección, equipo de acondicionamiento de potencia, etc.), sê 
ría de 236 U$S/Kw, con un costo al consumidor del orden de 0,012 U$S/Kwh 
que se compara favorablemente con los costos actuales en EE.UU., del orden 
de 0,05 U$S/KWh(1,z).

Existen además numerosas aplicaciones en la que £la generación fotovol̂  
taica es ya, o puede a corto plazo ser competitiva con la convencional. 
Además de la tecnología espacial, que dio origen a la presente generación 
de baterías solares, puede considerarse su utilización en señalizacion( ), 
irrigación en zonas aisladas (* °) , estaciones meteorológicas y de telecomunî  
caciones automáticas(^), equipos de navegación(̂ *) y en general en cual­
quier situación en que la energía convencional no sea fácilmente disponi­
ble. Un ejemplo notable es la operación desde 1960 de un generador foto- 
voltáico dé 100 W (de origen francés) para la refinación de cobre en Chi- 
le<? ).

Es conveniente recalcar que las consideraciones de factibilidad ante- 
riores han sido hechas suponiendo la existencia de una infraestructura tec_ 
nológica, científica e industrial como la que poseen EE.UU. y los países 
altamente desarrollados de Europa, lo que hace dudosa su validez en otros 
lugares de la tierra.

En lo que a la Argentina se refiere, existe un plan de desarrollo de 
baterías solares de Si, llevado a cabo por el Departamento de Semiconduc­
tores de la C.N.E.G.H., pero no hay experiencia previa en he tero junturas 
de capas delgadas de SCd-SCu2 y no existen evaluaciones de costos. Del 
análisis anterior se desprende que sería de Ínteres una contribución en es_ 
te campo.

El presente trabajo es el resultado de un estudio de la tecnología de 
las heterojunturas de SCd-SCu2 realizado por el Grupo de Física del Estado 
Sólido del Instituto de Investigaciones Científicas y Técnicas de las Fuer̂  
zas Armadas (CITEFA) con los siguientes objetivos:

a) Evaluar las dificultades tecnológicas de un proyecto de investiga­
ción y desarrollo del dispositivo fotovoltaico en las condiciones 
actuales de nuestro país.

b) Sugerir algunas líneas de investigación posibles.
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El núcleo de este estudio consistió en la fabricación de varias se­
ries de baterías solares de SCd-SCu2 haciendo uso de la planta piloto de 
circuitos híbridos y del laboratorio de Microelectrónica de CITEFA.

Una descripción detallada de los procesos involucrados en la elabora­
ción dél dispositivo como así también los valores óptimos de los paráme­
tros intervinientes pueden hallarse en (12) ...

2. Resultados

Las baterías, de aproximadamente 3 o 4 cm2 de are a, fueron evaluadas 
por medio de su característica tensión-corriente (V-l), bajo una ilumina­
ción de un sol (100 mw/cm2). En corto tiempo se obtuvieron eficiencias su 
periores al 2%, corrientes de corto-circuito de hasta 10 mA/cm2 y tensio-- 
nes de circuito abierto de 450 mV. Aunque las eficiencias máximas obteni­
das con heterojunturas de SCd-SCu2 están entre el 7 y 8%, estos resultados 
se comparan favorablemente con los de otros centros de investigación para 
tiempos de trabajo equivalentes.

Los mejores resultados fueron obtenidos en sustratos de Fe-Ñi y acero 
inoxidable (Fig.l). La grilla serigrafiada fue impresa con epoxy conduc­
tor y optimizada hasta obtenerse resultados equivalentes a los de la gri­
lla convencional. Este último resultado es particularmente promisorio 
puesto que la grilla de Cu-Au contribuye con la mayor parte del costo ac­
tual de la batería (^ ) . No se ha determinado la degradación de las bate­
rías solares fabricadas.

3. Conclusiones

La experiencia obtenida puede resumirse como sigue:
1) Al igual que en otros proyectos relacionados con la tecnología de 

semiconductores, en la investigación y desarrollo de heterojuntu­
ras de SCd-SCu2 se tropieza con el inconveniente de la carencia de 
materiales de grado electrónico (en particular (SCd).

2) La tecnología estudiada es accesible inmediatamente a nivel de labo 
ratorio para la estructura científico-técnica de nuestro país.

Las mismas consideraciones son válidas para baterías solares de Si.

El primer paso en el establecimiento de un plan de investigación y de 
sarrollo en conversión fotovoltáica debiera ser un estudio de factibilidad, 
necesariamente multidisciplinario (aspectos técnicos, económicos, arquitec 
tónicos, sociales) que determinaría la tecnología más conveniente. Un gru 
po de este tipo debiera incluir especialistas de los entes estatales rela­
cionados con la generación y distribución de la energía eléctrica en nues­
tro país y daría lugar a la colaboración con otros países del área latino­
americana.



En cuanto a la tecnología de heterojunturas de SCd-SCu2, las siguien­
tes líneas de investigación y desarrollo parecen necesarias:

1) Estudio de sustratos rígidos, compatibles con la impresión seri- 
grafiada ,(13 y 1!*)-

2) Estudio de procesos alternativos de obtención de la capa de SCd 
(impresión, aerosol(6’7), etc.)*

3) Control del proceso de formación de la juntura, actualmente poco 
repetible.

4) Estudio de procesos de degradación(6)
5) Producción de materiales puros (grado electrónico), en particular 

SCd.

3S0
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TABLA I
Costos estimados de conversores fotovoltáicos 

para máxima radiación solar incidente

Tecnología
Vol. de 
Prod. 

(Kw / año)
Hipótesis
tecnológica

Costo
(U$S/Kw
pico)

Observaciones Ref.

(a) Si 105 Tec. actual 30.000 Costo de oblea 
de Si sin procê  
sar)

(4)
(5)

(b) Si 105 Tec. act. con 
mejoras plausi­
bles

20.900 Costo de paneles
solamente
(1972)

(2)
(5)

(c) SCd-SCu2 10 Tec. actual 35 .000 Costo de baterías 
solares solamente

(6)

(d) SCd-SCu2 45 Tec. actual 8.830 Costo de paneles 
solamente (1974)

(5)

(e) Si I08 Tec. act. con 
me joras plausi­
bles

1.000 Costo de baterías 
solares solamente

(4)
(5)

(f) SCd-SCu2 106 Tec. act. con 
mejoras plausi­
bles

.140-210 Costo de baterías 
solares solamente

(1)

(g) Si 108 Crecimiento con̂  
tinuo de cintas 
de Si

375 Costo de baterías 
solares solamente

(4)

(h) SCd-SCu2 1,8 x 106 Nueva Tecnología 
probada en lab. 
Faltan datos de 
degradación

60 Costo de baterías 
solares solamente

(7)
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Figura 3 . C a r a c ter ís tica  I-V de una batería  so la r  de 
SCcl-SCu.2 obtenida (su b stra to  de acero in ox id ab le , area: 
3 cm2).





SISTEMA DE MEDICION CE CARACTERISTICAS
I.Abrutzky y C.Hofer

CNEA - Area Reactores Nucleares 
Departamento Instrumentación

SESUMEN

Usando el principio de detección en fase y análisis armónico, se ha 
implementado un sistema de determinación de características C-V, R-l-V, 
dC/dV-V y dR-l/dV-V y su dependencia con la frecuencia, apropiado para aná̂  
lisis de dispositivos semiconductores. Debido a que se trata de un siste­
ma que no actúa por resonancia, permite determinar variaciones temporales 
de los parámetros C, y sus derivadas.

Con el mismo es factible la medición precisa de variaciones de capaci 
dad del orden de 10—2 pF aún en presencia de bajas impedancias de fuga ope 
rando en el rango de 20 Hz a 50 KHz. —

In troducción

Una herramienta sumamente valiosa en el estudio de junturas p-n, ba­
rreras de Schottky y estructuras MOS, tanto para la determinación de pro­
piedades intrínsecas del material, como aquellas propias del dispositivo 
es el análisis de las características C-V, R~1—V y sus derivadas, como así 
también la dependencia temporal de las mismas en los casos en que las po­
blaciones de cargas en diversos estados o niveles de energía sean función 
del tiempo. Es en este último caso donde resulta particularmente inconve­
niente el uso de Q-metro y otros puentes en los que la medición se realiza 
ajustando elementos de circuito variables hasta condición de resonancia, 
pero aún cuando los parámetros a determinar sean constantes en el tiempo, 
el uso de sistemas resonantes requiere que el Q del elemento a medir sea 
razonablemente alto (Q > 1) para que la resonancia sea observable y el pa­
rámetro pueda ser determinado con alguna precisión. Diversos sistemas han 
sido propuestos para solucionar las dificultades mencionadas (* a 9) ha­
biéndose utilizado en el presente trabajo la técnica descripta en(® y 9) .

Sistema básico  de medición con am p lif icado r operaciona l

El circuito de la Fig.l muestra el. sistema básico de medición de un 
dispositivo que suponemos un capacitor puro.

La entrada al amplificador operacional es una tierra virtual, esto es 
Vg = 0; por tanto, si vi = vi eos wt es

il = Cdv/dt = wCvi sen wt
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y ya que por amplificador no circula corxifinte ¿2 ° -̂1 y
v * i~R. ° wCv. sen wt s 2 f 1

esto es el voltímetro de valor eficaz da una salida proporcional a. la capa 
oitancia a medir. Para el caso Zd = K se obtendría análogamente una sali­
da proporcional a 1/R.

Separación de componentes de d is t in ta  fase

Cuando el dispositivo a medir no es un elemento de circuito puro, si­
no una combinación en paralelo de R y C, como es generalmente el caso, el 
circuito descripto no permite resolver parte real e imaginaria de la impe- 
dancia Zd , indicando solammte el voltímetro una señal proporcional a |Zd I - 
Es necesario entonces separar las corrientes activa y reactiva. Esto se 
consigue con el uso de un amplificador lock-in( ), en el cual una señal 
de referencia iref y una señal a analizar ii, de la misma frecuencia produ 
cen una salida de tensión continua v = Kii eos (iref» î) d^cle K es una 
constante de proporcionalidad dependiente de la amplificacion del equipo. 
De este modo, ajustando la fase de iref se elimina la componente de señal 
no deseada y se tiene en la salida un valor proporcional a la inversa de 
la componente de Zj) a determinar»

Medición de pequeñas va riac iones en un parámetro

Cuando se desea medir variaciones de un parámetro alrededor de un va­
lor elevado, puede eliminarse éste sumándole a la corriente Í2 el valor C£ 
respondiente en contrafase. Se ha dispuesto con este fin un segundo am­
plificador operación al. Por otra parte, cuando la componente en cuadratu­
ra es muy elevada respecto a la componente a medir, se puede efectuar con 
este mismo amplificador una compensación, de tal modo que la magnitud de 
ambas corrientes a la entrada del lock-in sea tal que disminuya el error 
proveniente de la limitación del ajuste de fase en el mismo.
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D e tem rin a a ió n  de la s  d e r iv a d a s

El sistema de medición de C y R“  ̂descripto, puede dar en forma direc 
ta también las derivadas de estos parámetros, respecto de la tensión. Supcm 
gamos una excitación vi eos wt superpuesta a una tensión continua V0. Ten­
dremos para el caso de un capacitor no lineal

i = CdV/dt = -wCvj sen wt (1)

desarrollando la capacitancia C(V) en serie de Taylor alrededor de VQ y 
reemplazando en (1)

i = wC(Va)vi sen wt + ¿ w(dC/dV),_ vj sen 2wt (2)
¿ Vq 1

En el caso de una resistencia no lineal se tiene, análogamente

i = wo(V0)v̂  sen wt + w(da/dV)^ v̂  sen 2wt
esto es, las amplitudes de la segunda armónica de la corriente son propor­
cionales a las derivadas de la capacidad y la conductividad respecto a la 
tensión. Es posible sintonizar con el amplificador lock-in esta segunda 
armónica y graficar las funciones derivadas.

C ircu ito s  u t il iz a d o s

DIAGRAMA EN BLOQUE DEL SISTEMA

En las figuras 2 y 3 se muestran curvas características para el MOSFET 
TIXS 67 obtenidas con el equipo.

El rango de frecuencias del sistema es función tanto del equipo mismo 
como de las características de conductividad del dispositivo bajo prueba.
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E L EC TROME TRO

100 M

El amplificador loc.k-in opera entre 20 Hz y 50 KHz. La determinación de la 
conductividad de un dispositivo MOS, que está en el orden de 10_llu requie_ 
re una resistencia de realimentación del electrómetro de 10U Ohm para ga­
nancia 1, lo que reduce en ancho de banda al equipo a 7 KHz. En la medi­
ción de capacidades el límite en frecuencia está impuesto por el lock-in.

El valor de la señal de test en mediciones R“* o C Vs V está limitado 
infe-riormente por el ruido y superiormente por la aliñealidad del disposi­
tivo a medir.

El sistema puede realizar mediciones absolutas, pero resulta cómodo 
efectuar su calibración frente a elementos de comparación; de esta manera, 
por otra parte, no se produce error por alinealidad del sistema aun cuando 
la característica a determinar varíe por órdenes de magnitud.

En la determinación de una de las componentes de la impedancia de un 
elemento de circuito no puro, se produce un error por la limitación en el 
ajuste de fase del lock-in, esto es, la parte de la componente en cuadratu 
ra que no es rechazada por éste. El error cometido depende de la relación 
entre esa componente y la que se quiere determinar. El ajuste es critico 
cuando la impedancia de esta última es mucho mayor que la de la componente 
en cuadratura, como en el caso de la conductividad de la estructura MOS. 
Sin embargo, pese a una diferencia de más de tres órdenes de magnitud en­
tre ambas componentes se advierte de las figuras 2 y 3 el excelente recha­
zo en cuadratura.

Para el caso de la figura 3 se usó una señal de test de muy baja am­
plitud, pudiendo percibirse el ruido del sistema.

El registrador puede introducir errores debido a su inercia a veloci­
dades de barrido elevadas.

El tiempo de respuesta está limitado por el ruido del sistema, siendo
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el valor de I0“2 p f una cifra típica para frecuencias del orden del KHz. 
La corriente que toma el electrómetro es inferior a 2.10~15 Amp.

A:GENERADOR RAMPA 
D:ELECTROMETRO 
E-F:PATRONES R y C 
GíREGISTRADOK x-y 
1:Entrada señal 
2:Amplificación 9eñal 
3:Sintonía señal 
4:2ntrada referencia 
5:Amplificación referencia 
6:Sintonfa referencia 
7:Ajuste fase 
8:Salida señal 
9*.Entrada polarización 
10:£ntrada señal

B:GENERADOR SESAL SENOIDAL 
CjAKPLIPICADOR LOOK-IN 
HíDISPOSITIVO BAJO PRUEBA

11:Reaiotencia de polarización 
12:Ajuste nivel señal test 
13:Nivel señal test sobre D.U.T. 
14:Nivel continua sobre D.U.T* 
15'.Polaridad señal compensación 
16:Si.No Amplif. de compens. 
17:Ganancia amplif. de compens. 
l8*.R entr. amplif. de conpens. 
19:R C p/compensar componente 

en cuadratura 
20?Salida señal

DISPOSICION DE LOS EQUIPOS Y CONTROLES
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DETECCION EE RADIACION GAMMA CON MCNOCRISTALES DE Hgl2 

J.Saura y J.A.Albisu*

Centro Atómico Bariloche 
Comisión Nacional de Energía Atómica

RESUMEN

el presente trabajo se describen diferentes métodos de purifica­
ción, crecimiento y evaluación de monocristales de H0I2 y Su relación con 
la posibilidad de utilizarlos como detectores de radiación gamma.

Se obtuvieron cristales sensibles a la radiación gamma con resistivi­
dades de hasta 10 3 ohm/cm. Se midió el coeficiente de atenuación del pío 
mo con estos detectores concordando los resultados obtenidos con los dispo moles en la literatura*

Se concluye que la fusión zonal puede utilizarse en combinación con 
el crecimiento y purificación en repetidas sublimaciones a efectos de redu 
cir el numero de ciclos necesarios para obtener material con erado de de-~ teccion.

IntroduoffiSn

Las propiedades opto-electrónicas del Hgl2 fueron principalmente in­vestigadas por E.H.BubeC1) en 1957.

En nuestro país J.Saura y otros comunicaron por este mismo medio dis­tintos trabajos en este material.

El interés en el Hgl2 ha crecido considerablemente desde entonces y 
fundamentalmente a partir del Simposio Internacional sobre Te Cd (Stras- 
bourg 1971) en el que Willing y Roth(2) señalaban sus promisorias propieda 
des como detector de radiación nuclear. ~

El gran band gap (2,13 ev) abre la posibilidad de obtener bajas co­
rrientes de oscuridad, bajo ruido y un tiempo de relajación grande, aún a temperatura ambiente.

La baja energía de creación de pares electrón-agujero (- 4,3 ev)(3) 
permite pensar en obtener espectrómetros de buena resolución y el alto Z 
de los componentes (80,53) sugiere la posibilidad de fabricar dispositivos 
de muy pequeñas disensiones.

* Dirección actual: Grupo de Física del Estado Sólido - CITEFA - Zufria 
tegui y Varela — Villa Martelli — Pcia. de Buenos Aires.
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Desde el punto de vista de su utilización como detector y más aún co­

mo espectrómetro la figura de mérito más útil es la longitud media para 
drift de electrones y agujeros que debe- compararse con la longitud del de­
tector (LD) debiendo ser mucho mayor que ésta a 'efectos de obtener una bue_ 
na colección de la carga generadaC**) . Esta lóngítud, en el caso del Ge a 
77°K, es de 100 metros, tanto para electrones como para agujeros frente a
2 cms de LD. La principal limitación que existe actualmente en el caso 
del Hgl2, es el bajo valor de esta figura de mérito que es de 1,0 y 0,1 cm 
para electrones y agujero respectivamente frente a 0,1 de LD.

Este factor 10 de diferencia entre las propiedades de transporte de 
electrones y agujeros junto a su bajo valor tiene como principal consecuen_ 
cia que la altura del pulso inducido en los electrodos depende no sólo de 
la:."energía del, fotón incidente sino también de la posición en que este es 
absorbido limitando así su resolución como espéctrómeerp^) .

S ín te s is , crecim ientos y p u r if ic a c io n e s

El Hgl2 utilizado se obtuvo médianté la reacción en fase vapor de io­
do bisublimado y mercurio bidestilado, de origen nacional.

Se crecieron monocristales mediante la evaporación de una solución 
bresaturada de Hgl2 en acetona a temperatura ambiente regulando la veloci­
dad de evaporación principalmente mediante el control de la relación del 
diámetro a la longitud de la probeta que la contiene.

De esta manera se obtuvieron fetí 2 semanas'cristales de aproximadamente
2 x 2 x 2 mm3. ,

Los' cristales obtenidos por éste método tienen buen aspecto .exterior 
y es relativamente posible clivarlo por planos perpendiculares al eje "C" 
pero no se obtuvieron resultados positivos con ninguno de los dispositivos 
construidos con estos cristales. (

Se crecieron también por sublimación en vacío obteniéndose ejemplares 
hasta de-2 cms.

El Hgl2 es estable a temperatura ambiente en la fase roja que tiene 
simetría tetragonal y tiene a 127°C un cambio a una fase ortorómbica que 
es amarilla.

Este cambio de fase es importante porque en el ciclo ROJO-AMARILLO- 
R0J0, los cristales sufren un daño importante por lo que deben crecerse a 
temperaturas inferior a 127°C.

El crecimiento se realizó en ampollas de vidrio Pirex selladas en un 
vacío mejor de 10-5 y la característica más significativa de la probeta, 
Fig.l, es un dedo de vidrio qué además de localizar las condiciones de cre_ 
cimiento permite el escápe de las impurezas volátiles hacia la parte supe­
rior.
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El crecimiento de pequeños cristales de color ocre en la parte supe­

rior de la probeta evidenció la utilidad de este diseño.

Este proceso de crecimiento y purificación por sublimación se repitió 
tres veces consecutivas con el mismo material, evaluándose los cristales 
en cada ciclo sin obtenerse material con grado de detección hasta la terce
ra sublimación. ~

Como procedimiento de purificación se utilizó también la fusión zonal 
obteniéndose el grado de detección con sólo una sublimación cuando el polvo 
de partida había sido sometida previamente a 20 ciclos de fusión zonal.

Caracterizac ión  y evaluaciones

El caracter monocristalino de las muestras obtenidas se controló me­
diante el silicio con Rayos X por el método de Laue.

L̂as constantes de red se midieron con un difractómetro de Rayos X ob­
teniéndose los siguientes valores: a = 4.357 Á y c = 12,36 Á.

Se levantaron curvas de corriente térmicamente estimuladas (T.S.T.) 
de muestras obtenidas por los distintos métodos mencionados, siendo de des 
tacar la ausencia de trampas más profundas que 0,3 ev. —

Un sistema de trampas con una energía de activación de aproximadamen-
0,26 ev esta pre-sente en todas las muestras estudiadas independientemen 

te del método de crecimiento. —

Este valor se obtuvo mediante el ajuste por computadora de los parame 
tros intervinientes en la dependencia de la conductividad con la temperatu 
ra calculada por Haering y Adams(6) (Método de velocidad de calentamiento)7 
y utilizando la técnica conocida como limpieza térmica.

Los valores obtenidos con distintas curvas de la misma muestra, con 
distintas muestras y aún suponiendo distintas condiciones de reatrapamien­
to se encuentran entre 0,24 y 0,28 ev.

Todos los cristales útiles como detectores tuvieron resistividades ma 
yores que 10̂  ohm/cm y se obtuvieron muestras de 10^3 ohm/cm. —

Los contactos obtenidos se realizaron con acuadag habiéndose probado 
también la evaporación de oro en vacío con resultados comparables.

Con dispositivos construidos con cristales de tercera sublimación y 
de primera sublimación de material previamente purificado por fusión zonal 
se intento con éxito la detección de radiación gamma del 60co y 137cs.

La electrónica utilizada es la convencional consistente en un pream- 
plíficador sensible a la carga, un amplificador lineal, discriminador y es 
calímetro. —
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Se midió el coeficiente de atenuación del plomo para la radiación gam 

ma del 137cs con los dispositivos construidos concordando los valores obte 
nidos con los disponibles en la literatura.

Conclusiones

Las principales conclusiones obtenidas del presente trabajo son las 
siguientes•

1) El crecimiento por sublimación en fase gaseosa es el único que ha 
dado resultados satisfactorios.

2) La fusión zonal puede ser utilizada con éxito para la purificación 
de Hgl2 y permite reducir el número de sublimaciones necesarias.

3) La observación visual (transparencia, ausencia de inclusiones ŷ rna 
cías) y la resistividad (mayor que 109 ohm/cm) son las evaluacio­
nes más simples y directamente relacionadas con la utilización de 
estos cristales como detectores de radiación nuclear.

4) La comparación de estos resultados con los obtenidos en otros cen­
tros de investigación, teniendo en cuenta los materiales de parti­
da utilizados permite pensar que es posible desarrollar en el país 
espectrómetros de Hgl2 y deberían centrarse los esfuerzos en la ob 
tención de iodo y mercurio de alta pureza.
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FUENTES DE NEUTRONES DISTRIBUIDAS PARA EL CALCULO DE 
ESPECTROS A BAJAS ENERGIAS
M.J.Abbate* y J.V.Lolich

Centro Atómico Bariloche (CAB)
Comisión Nacional de Energía Atómica (CNEA) 

Instituto de Física "Dr. José A. Balseiro" (IFB) 
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RESUMEN

El conocimiento de fuentes de neutrones distribuidas es necesario pa­
ra el cálculo de espectros de neutrones por métodos multigrupo con depen­
dencia espacial.

Para obtener las mismas, se elaboro una formulación que permite tratar 
distintos moderadores y tener en cuenta efectos de fuga y de temperatura 
del medio, mediante la aplicación de adecuadas hipótesis. Se redactó un 
programa para evaluar dichas fuentes proporcionando, además, estimaciones 
de su distribución espacial para problemas unidimensionales y en medios ho 
mogéneos. —

Con el y como parte del proyecto de estudio de moderadores actualmen­
te en ejecución, se calcularon fuentes en agua liviana y pesada observando 
se el efecto del modelo: gas libre y pesado (o de moderación) y el de ani- 
sotropía en aproximación Pi.

1. Generalidades

El calculo de espectros de. neutrones de bajas energías con dependen­
cia espacial se efectúa hasta una cierta energía de corte ubicada en el 
rango de moderación. Esto implica que deba utilizarse una fuente, depen­
diente del flujo, que dé cuenta de los neutrones que ingresan al grupo di­
rectamente desde energías superiores a dicho límite y en cada punto.

Existen varias aproximaciones demasiado particulares al problemaí1’2) 
por lo que es de interés replantearlo con mayor generalidad y confeccionar 
el elemento de cálculo correspondiente.

2. Tipos de fuente8-

Desde el punto de vista de la ecuación de transporte pueden distin-

EjSrcito Argentino.
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guirse los siguientes tipos:
a. No dependientes del flujo: o exteriores, como el caso de una fuente

radioactiva. _
b. Dependientes del flujo: por ejemplo de fisión.
c. También suele considerarse como tal, para cada grupo, a los neutro_ 

nps transferidos desde otros, es decir:

S(r,E,sL) =/ f z s (r, E '-E , s L '^ Z )  FfrE', A )d E 'd J L '
«A O

entonces si el cálculo se'extiende hasta una energía Ec y se sup£ 
ne que no hay transferencia hacia mayores energías, lo cual es ra­
zonable ya que este límite está entre 1.0 a 3.0 eV, resulta:

5fr,.E;sí) = /(/ (r.¡te,te& )r(rí e,$)d£'dJL'+f fzJrte-'E.lÍ'~VF(r.t.fyd¿d& '
uno

La primera integral es evaluada en el cálculo, la segunda debe propo£ 
cionarse como dato y es la que aquí se define como fuente.

3. Expresiones generales

Considerando un medio homogéneo, separabilidad de variables, al menos 
dentro de cada intervalo de energía y aplicando la conocida aproximación 
Pl para tratar la dependencia angular(^), la fuente es.

donde fí(r)=<f>(r) flujo escalar

JT ̂ j _ 7/CJ__y¡ d é (r) corriente, por ley de Fick

3.,1 Dependencia en energías

Para lograr ,las expresiones de las dos funciones que dependen de la 
energía puede aplicarse teoría de moderación; en ella el flujo adopta una 
forma particularmente simple, inversamente proporcional a la energía, pero 
para no perder generalidad deben tenerse en cuenta los efectos de fuga y 
absorción.

•Esta última puede incluirse mediante el factor de probabilidad de es­
cape a las resonancias, calculable separadamente ( ), y la primera, adop­
tando la siguiente formulacion(^) para el flujo:

'¡'(e)  = consia.nie * i /
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. z s 0 - « K) / 0 - « )con k -  — ^--------------
d b2+¿s

siendo: o( =■ ((A -/)/ (A  +1))^ • A numero mas ico

"buckling" total, Zs y D están evaluadas a la energía de corte en 
esta aproximación.

El exponente k fue verificado experimentalmente para el caso de agua 
pura que luego se cita.

En cuanto al núcleo de transferencia y dispersión se tuvieron en cuen 
ta dos modelos(6): —

a. De moderación: considera procesos puramente elásticos con átomos 
en reposo.

b. Gas ideal o libre: supone que los átomos poseen movimiento térmico 
y su distribución en velocidades es maxwelliana.

3.2 Dependencia e spac ia l

En muchos casos se utiliza la obtenida con hojuelas(9), pero para es­
timaciones es necesario calcular las funciones espaciales, lo cual es par­
ticularmente simple y conocido(3) en sistemas homogéneos y cálculos unidi­
mensionales.

Fué confeccionado un programa para evaluar las expresiones citadas(7) 
el que ha sido utilizado para proporcionar fuentes a los programas de cálcu 
lo DTF-4 y CAGE <? j . ~

4. Resultados

Se calcularon tres casos: agua liviana pura en un paralelepípedo de 
30x30x30 cm, agua pesada pura y agua pesada (99,69% molar) en un cilindro 
de 50 cm de alto y 36 cm de diámetro. La solución de agua pesada corres­
ponde al material de que se dispone para estudiar (proveniente de la Cen­
tral Nuclear en Atucha) .

' Las previsiones obtenidas con los distintos modelos para la zona cen­
tral de cada geometría y en aproximación Po, pueden observarse en la figu­
ra 1. El incremento a energías más altas corresponde al efecto del oxíge­
no. En el resto del intervalo hay una marcada diferencia de modo tal que, 
siendo el de gas libre más refinado, sería aconsejable su uso. Puede no­
tarse el efecto producido por el hidrógeno de contaminación en el D20.

En- figura 2 se muestra la anisotropía de las fuentes, en aproximación 
Pj, con modelo gas libre para puntos situados a 3 cm del contorno. Se han 
representado las direcciones 0“ y 90° esta última equivale también a la a-
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proximación Po. La relación entre ellas alcanza valores tan altos como el 
50% en D20 y 30% en H20.

5. Canolusicnes

Se ha replanteado el problema de obtener las fuentes que requieren 
ciertos cálculos por teoría de transporte y método multigrupo, habiéndose 
logrado expresiones suficientemente generales como para ser aplicadas a 
distintos moderadores, teniendo en cuenta dependencia con la temperatura 
del medio y efecto de fuga. /

Se ha creado un elemento de cálculo para evaluar lo anterior que tam­
bién puede proporcionar una sencilla dependencia espacial, hasta en aprox¿ 
mación Pj.

Fueron obtenidas con este procedimiento, fuentes para geometrías con 
agua liviana y pesada puras y una solución de esta última. Los resultados 
muestran una dependencia, con el modelo y la dirección, tal que se han 
planteado experimentos para estudiar mejor este comportamiento.

Puede decirse que aún para concentraciones de D20 como la de la solu­
ción considerada, deberá tenerse en cuenta el efecto de la contaminación 
de hidrógeno.

El presente trabajo se realizó con el apoyo del Ejército Argentino a 
través del proyecto "Física de Neutrones y Reactores".
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DETERMINACION EXPERIMENTAL DEL FACTOR DE CADMIO PARA 
HOJUELAS DE INDIO

J.V.Lolich y M.J.Abbate*

Centro Atomico Bariloche (CAB)
Comision Nacional de Energía Atómica (CNEA) 

Instituto de Física "Dr. José A. Balseiro" (IFB) 
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RESUMEN

Se determino experimentalmente el factor de cadmio y la transmisión 
térmica de neutrones para hojuelas de una aleación de Indio y aluminio de
0.254 mm de espesor. Para el espesor de cadmio de 0.53 mm se obtuvo:

FCD = (1.06 + 0.01) Xter a (0.030 + 0.003)
Estos resultados, permitirán obtener una mayor precisión en las deter 

minaciones de las distribuciones neutronicas térmica y epitérmica que se 
realizan en los materiales utilizados para la medición de espectros por 
tiempo de vuelo en el CAB.

1. Introducaión

A fin de determinar las distribuciones espaciales de neutrones térmi­
cos y epitérmicos con hojuelas de indio» por el método de la diferencia de 
cadmio, es necesario conocer el factor de cadmio el cual tiene en cuenta 
la captura en el cadmio de neutrones entre la energía de corte del espec­
tro epitérmico (aprox. 0,1 ev) y la energía de corte del cadmio. Este faj; 
tor depende del espesor del cadmio, espesor de la hojuela, material de la 
hojuela y del moderador usado. Son muchos los experimentadores que han áe_ 
terminado este factor con grandes discrepancias entre sí. Estas son atri­
buidas a diferencias en la composicion, espesor o dimensiones de la hojue­
la, como así también a la fuente usada. En nuestro caso particular, las 
hojuelas con que contamos son de una aleación de indio y aluminio de la 
cual no se conoce la proporcion exacta de los mismos, por lo cual no es po. 
sible interpolar, entre valores ya medidos. Como además todos los cálculos 
teoricos del factor de cadmio implican fuertes aproximaciones, por ejemplo, 
en cuanto a la forma del espectro, se decidió encarar la determinación ex­
perimental del mismo.

El método utilizado es el descripto por Kunstadter(I) el cual consis­
te en la irradiación de hojuelas bajo diferentes espesores de cadmio, lo

Ejército Argentino
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que permite extrapolar la actividad para espesor de cadmio nulo y calcular 
el factor de corrección para el espesor deseado.

2. Factor de cadmio y transm isión térm ica

Una hojuela colocada en un flujo neutrónico se activará tanto por neu 
trones térmicos, como por epitérmicos, su actividad total, puede entonces 
expresarse como:

¿D " C  + ̂

donde => actividad total de la hojuela desnuda
A^er = actividad térmica de la hojuela desnuda

= actividad epitérmica de la hojuela desnuda
Las actividades debidas a los neutrones de ambos grupos, pueden ser 

separadas experimentalmente por el método de la diferencia de cadmio( ).

Se define la transmisión térmica Xter a:
,ter/Ater 

ter “ CD ^
donde: A ^ r = actividad térmica de la hojuela bajo cadmio.

Además, debido a que hay una pequeña absorción de neutrones epitérmi­
cos por él cadmio, se define el factor de cadmio como:

Fcn -
donde Aq ) = actividad de la hojuela bajo cadmio, la cual es función del e¿ 

pesor de cadmio.

3. Método experimental (Fig.l)
La hojuela bajo cadmio se irradió en un recipiente con agua liviana 

de (30 x 40) cm, el cual estaba recubierto con 20 cm de grafito a fin de 
disminuir la fuga de neutrones. Como fuente de neutrones se utilizo el 
acelerador lineal del CAB, con un blanco pesado.

Se midió la actividad de la hojuela para 8 espesores de cadmio entre
o.07 y 1.5 mm. La actividad de la hojuela irradiada se determino con un 
detector de ioduro de sodio(3).

Con el objeto de comparar las actividades de la hojuela para los dis­
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tintos espesores de cadmio, se utilizó como monitor una hojuela dé indio 
de 1 cm de diámetro y 0.02S4 mm de espesor. Este* se recubrió con 0.53 mm 
de cadmio, a fin de evitar que su. actividad se viera perturbada por la va­
riación en la densidad neutrónica térmica qué se produce al modificar los 
espesores de cadmio en la hojuela principal (Fíg.2).

Pudo observarse que para espesores de cadmio mayores de 0.5 mm, la va 
riación de la actividad de la hojuela tiene un comportamiento lineal, con 
el espesor de cadmio, que representa la absorción de neutrones epitérmicos 
en el cadmio. En particular, para un espesor de cadmio de 0.53 mm, el va­
lor del factor de cadmio resultó:

Fqj = (1.06 + 0.01)

Para espesores de cadmio menores de 0.5 mm, hay una corrección adicicj 
nal debida a la transmisión térmica del cadmio. Sustrayendo la parte li­
neal en la cual el cadmio es negro para neutrones térmicos, se obtuvo
tlSlT ^ ^ ^^  ■*‘0 cua  ̂Permite el calculo de la transmisión térmica. Para el es­

pesor de cadmio de 0.53 mm, se obtuvo:

X_ = (0.030 + 0.003) ter —

4. Conclusiones

Se determinó experimentalmente el factor de cadmio y la transmisión 
térmica para hojuelas de una aleación de indio-aluminio de 0.254 mm de es­
pesor. Se verificó que es una buena aproximación suponer que los neutro­
nes térmicos y epitérmicos se atenúan exponencialmente en el cadmio.

El método utilizado permitiría obtener Fcd y Xter con mayor precisión 
pero ello implicaría un esfuerzo no justificable en nuestro caso.

El presente trabajo se realizó con el apoyo del Ejército Argentino a 
través del proyecto "Física de Neutrones y Reactores".
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FORMACION DE He EN COLISIONES DE He EN LAMINAS DE CARBONO 
A.J.Kestelman, R.A.Baragiola y E.Alonso
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Comisi-on Nacional de Energía Atómica (CNEA)

Dukel'skii, Afrosimov y Fedorenko(̂ ) lograron producir+por primera vez He 
a través de la captura de dos electrones por un ion He atravesando distin 
tos gases nobles. Desde entonces varios autores estudiaron el proceso de 
formacion de He a partir de He+ atravesando distintos gases (2í y vapo 
res metálicos(11*1̂ ). Sin embargo, a nuestro entender, no ha sido estudiâ  
da hasta ahora la formacion de He en laminas solidas. Con el proposito de 
ejecutar este estudio, el equipo usado anteriormente en este laboratorio 
para mediciones en gases(10), fue modificado según se muestra en la figura
1. El haz de He+ es colimado por un diafragma |2| y luego atraviesa la la 
mina de carbono 13 ] de ̂  2 yg/cm2. El haz equilibrado en la lamina de ca.r 
bono atraviesa los colimadores 141 y 15 j y las distintas componentes de 
carga son separadas por el deflector electrostático |6| y colectadas en un 
detector móvil de emisión secundaria |7| despues de haber atravesado una 
lamina delgada 10 yg/cm2) de carbono 18j asegurándose así la misma efi­
ciencia de detección para iones y átomos. A su vez todo el detector está 
encerrado por un blindaje 191 . Por razones de tipo experimental,- no se mi 
dieron las componentes de He+ y He++, empleándose los valores de F0oo medi­
dos anteriormente en este laboratorio(̂ p a r a  obtener Fj®°. Un espectro 
típico de las componentes He y He (en este espectro aparece también la com 
ponente He+) se muestra en la figura 2. Los resultados finales obtenidos 
para las fracciones de equilibrio F̂ 00 de He en carbono, se muestran con 
sus errores estadísticos_en la figura 3 donde para comparación se muestran 
también los valores de Fj» en H2 obtenidos anteriormente(*^). Se puede o]? 
servar que para la energía normalmente empleada en la cámara de intercam­
bio de los aceleradores tándem Van de Graaf, que es del orden de los 80 
keV, la eficiencia de una lámina de carbono para producir He es superior a 
la del H2 que es a su vez el más eficiente de los gases en la producción 
de helio negativo.
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Figura 1.

1: Haz de He+.
2: Diafragma.
3: Lámina de Carbono.
4: Colimadores.
5: Colimadores fijos.
6. Separador electros 

tático.
7: Detector móvil.
8: Diafragma con lámi 

na de carbono.
9: Blindaje.
A: a la trampa fría 

y bomba difusora.

124 kev He «Carbono

Figura 2.
Espectro típico de He 
He y He+ levantado a 
124 KeV

Figura 3.
Fracciones de equili_ 
brio de H£ en Carbo­
no en función de la 
energía.

Energía del Haz (keV)





PERDIDA DE ENERGIA EE IONES IE HIDROGENO Y DE HELIO 
EN LAMINAS METALICAS DELGADAS

J.C. Eckardt

Centro Atómico Bariloche (CAB) 
Comisión Nacional de Energía Atómica (CNEA)

RESUMEN

Se realizaron mediciones de la perdida de energía de iones de hidróge 
no y de Helio a energías comprendidas entre 25 y 260 KeV en láminas metálT 
cas delgadas autosoportadas de espesores conocidos. Se muestran los pode­
res de frenamiento de los distintos metales estudiados en función de la 
energía de los haces ionicos. Las secciones eficaces de frenamiento para 
iones de Hidrógeno se incluyen en una recopilación de datos de otros auto­
res y se presentan en función de Z2 , numero atómico del blanco. Se mues­
tra que esta dependencia es semejante a la correspondiente para un haz de 
Helio de igual velocidad.

Se presentan mediciones de poderes de frenamiento 4̂ - = 4^-de Ge Sedx Ax * ’
Pd, Sb y Bi para haces ionicos de Hidrógeno y de Helio de energías compren 
didas entre 20 y 260 KeV. —

Se empleó el método directo de la determinación de la pérdida de ener 
gía AE sufrida por el haz al atravezar una lámina metálica delgada de esp? 
sor conocido Ax obtenida por evaporación en alto vacíoC1). Para cada me-_ 
tal se utilizaron entre 3 y 24 blancos de espesores comprendidos entre 17 
y 44 yg/cm2, realizándose las mediciones a 9 energías distintas. Los erro 
res son < 7% debidos principalmente a los espesores Ax.

Fig.l muestra los resultados de los-distintos metales en función de 
la energía, con iones de Hidrogeno y de Helio. Además de las presentes me 
diciones están representados los datos de otros autores a mayores y meno­
res energías(z ’̂ ) . Para el Pd se han corregido los resultados por el con 
tenido de Hidrógeno absorbido(lz) , correspondiendo los puntos a los valo­
res sin corregir y las curvas a los valores corregidos.

Lindhard y Scharff(^) presentaron una fórmula teórica de primera 
aproximación para secciones eficaces de frenamiento debido a procesos in— 
elásticos, válida para velocidades v < Z | 2 / 3  vo

S = 5 8 ir ê  ao (Zi Z2/Z)(v/v0) (1)
1

donde S sb'w"'jV”* ^ es numero de átomos del elemento frenante por unidadO/í 1 le.de volumen, Z = (Ẑ  + ) , C = Ẑ  , Ẑ  y Ẑ  son los números atómi-
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eos del proyectil y del blanco respectivamente, aQ y v0 son el radio y la 
velocidad de Bohr.

Los límites superiores de validez de la formula corresponden a 25 KeV 
para protones y a 635 KeV para iones de Helio, es decir, para 4He+ cubre el 
rango de energías utilizado. Esta ecuación predice u n a  dependencia lineal 
de S con la velocidad v del proyectil, o, lo que es equivalente, S es di­
rectamente proporcional a Ê /2. Los presentes resultados cumplen con bue­
na aproximación esta relación. Por otra parte, para una misma energía ec. 
(1) predice aproximadamente el mismo valor S para *He+ como para protones. 
Si reemplazamos Zl por sus respectivos valores y teniendo en cuenta que

VHe+ =T VH+
sólo hay una pequeña diferencia en el denominador Z, que es despreciable 
dado que Zl «  Zz para los metales estudiados, y otra diferencia desprecia_ 
ble en £. En Fig.l se observa que los poderes de frenamiento para proto­
nes tienden aproximadamente a los correspondientes a Ĥe, para Ei25.donde
—  para protones entra en el rango de validez de ec.(l). dx

En Fig.2 están representadas las secciones eficaces de frenamiento pa 
ra un haz de protones de 200 KeV, de las presentes mediciones, junto con 
datos de otros autores^ ’ lh ’16) en función de Z2. Se observa que la depen 
dencia no es monótonamente creciente según ec.(l), sino presenta una fuer­
te estructura oscilatoria. Se compara en Fig.2 esta dependencia con valo 
res semiempíricos de Ziegler y Chu(9) para iones de *He de 800 KeV multi­
plicados por un factor 0,3(14) para normalizarlos respecto a los datos pa 
ra protones. Se observa que la dependencia de S para iones de Hidrogeno 
en función de Z2 es semejante a la curva correspondiente a iones de He de 
igual velocidad. Esto es particularmente útil para determinar por mterpo_ 
lación las secciones eficaces de frenamiento de aquellos elementos de los 
cuales no existen datos experimentales.
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Figura 1. Poderes de frenamiento para H+ (círculos) y para Sie+ (Círoj 
lo con puntos) en función de la energía. Líneas punteadas: 
datos de otros autores(2’**)
Ordenada: keV(mg/cin2)-l Abscisa: KeV

Figura 2.
Secciones eficaces de fren¿ 
miento en función de Z2, pa_ 
ra protones de 200 KeV (pun 
tos). La línea llena repre­
senta a datos semiempíricos 
de Ziegler y Chu(9) para 
Ĥe+ de 800 KeV multiplica­
dos por un factor de norma­
lización 0,3.
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En este último caso, se solicita a los autores que presenten por ant¿ 
cipado un resumen del trabajo para que el Comité decida sobre su interés.

Tanto las Comunicaciones como los Informes serán enviados a uno o más 
"referees" que aconsejarán al Comité Editorial sobre la originalidad, cla­
ridad, coherencia e interés de los artículos. Se solicita a los autores 
que dediquen especial atención a la presentación y claridad de los artícu­
los, teniendo en cuenta que la mayoría de los lectores no serán especialiis 
tas en el tema «specífico del trabajo.

Los trabajos enviados deberán cumplir las siguientes normas:
1) El trabajo deberá estar escrito a máquina, a simple espacio, con cinta 

de color negro, sobre papel blanco. No se aceptarán copias con carbó­
nico ni fotostáticas.

2) El autor deberá presentar el original diagramado dentro de un área 
útil de 15,7 cm x 22,5 cm por carilla, de tal manera que pueda ser d¿ 
rectamente reproducido sin modificación ulterior alguna.

3) La extensión máxima de las Comunicaciones será de seis carillas, in­
cluyendo tablas, dibujos, referencias, etc., y un resumen previo (im­
prescindible) de hasta 200 palabras.

4) En la primera carilla, desde el extremo superior del área útil hasta 
el comienzo del resumen, se destina un espacio de 5 cm de altura para 
el título del trabajo, la lista de autores y sus respectivas direcciô  
nes. Los trabajos serán firmados en forma individual, por laborato­
rio o por grupo de trabajo indistintamente.

5) Los dibujos y gráficos se realizarán en tinta china negra sobre el 
miBino papel del -texto, o bien en-papel de calcar que -se adherirá al 
anterior. Pueden utilizarse fotografías en blanco y negro sobre papel



brillante, bien contrastadas, pero no se recomiendan copias fotostáti_ 
cas porque no se reproducen bien. Cuando un dibujo detallado, requiê  
ra realizarse en una escala mayor que la final, la reducción fotográ­
fica necesaria deberá ser hecha por el autor. El tamaño de las ilus­
traciones y sus leyendas deben ajustarse teniendo en cuenta que el o- 
riginal será reducido un 20%.
Se recomienda que los autores soliciten a las instituciones de las 
que dependen una cuota, fijada actualmente en 500 $ por trabajo, para 
colaborar con la financiación de la revista. De ninguna manera ésta 
será una condición excluyente. El autor de cada trabajo recibirá, 
sin cargo, -20 separatas del mismo.
Toda correspondencia se dirigirá a: "Comunicaciones de ,1a A.F.A.", 
Asociación Física Argentina, Santa Fe 1145, Buenos Aires, Argentina.
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