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RELACIONES DE ORIENTACION ENTRE LAS FASES ¢ Y 8' DEL
SISTEMA :Ag-Cd ALREDEDOR DEL 50 % ATOMICO

A. L Saroe y J.E.K1tt1

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

RESUMEN

Relaciones de orientacidn entre la fase inicial ¢ (hcp desordenada) y
la final B' (bcc ordenada) de la transformacidn £ + B' fueron determinadas
por rayos X. Se usd para ello un monocristal exagonal montado en-una cabe
za gonlometrlca acoplada a una camara de Laue, en el que se producia por
- calentamiento "in situ" el cambio de fase. El avance de la transformacién
se siguid con sucesivos diagramas de difraceidn por reflexidn. Se encontrd
que no existe una relacifn de orientacidn definida entre ambas fases. Se
calcularon, a partir de los anillos de Debye que aparecen, los 1nd1ces de
los planos bec ‘que difractan. .

_Introducczén

La transformaclon z > B' del sistema Ag-Cd (Fig.l) fue. estudlada por
dllacometrla( ), rayos x(?) y por resistividad(?® l‘) y en platina calien-
te( *5). La energia de activacidn (Q), calculada a partir de medidas de
re51st1v1dad y del valor medio de la velocidad de avance de las interfases
para distintas temperaturas, es de (16 + 3) ‘kcal/mol(3? Y. Midiendo 1las
velocidades de una interfase a dos temperaturas, se calcularon las ener-
gias de activacidn para el movimiento individual de cada una.de ellas(®).
Se obtuvo un amplxo rango de valores: desde 5 kgal/mol a 40,kca1/mol Da-
das estas energias de activacidn medidas, se tratd de ver si existia o no
‘relacidn de orientacién entre los gramos [ y B', lo que permitirfa expli-
car las variaciones observadas._

Procedzmzento ezperzmental

Las muestras . usadas en las experiencias de rayos x fueron monocrista-
. les de fase exagonal separados de un disco polxcrlstallno de 10 mm de di&-
metro y 0.3 mm de espesor, cortado con la miquina de electroerosidén de un
lingote 49% at. Cd (preparado a partir de Ag y Cd 99. 999%(%)). Para obte-
.ner la fase inicial g, los discos fueron recocidos en wm horno—de ace1te de.
..siliconas a- 290 C durante 30 mmnutos 'y templados en tetracloruro de carbo-
no a 0°C.. El tamafio .de: los granos ¢ =obtenidos . fue. varlable,, ha-
4bxendo algunos de aproxlmadamente 1 mm .§ue, <debido a'lo delgado del disco,
apareclan ‘por ambas’ caras. -Estos: ‘fueron:los monocristales: sepa;ados. Ele
gido uno, se:lo. monto én uma cabeza gonlometrlca y se ld.orieéntd.hasta., ob-
"tener' un diagrama de’diftaccifn de ficil-indexado.-Sin moyer: la muescra,
‘se hicieron- luego suceBivos ‘recocidos: de: 30 minutos-. a. aproxlmadamente 8o°c,
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a cada uno de los cuales siguid un nuevo Laue.. Esto permiti, mediante ra
yos x, seguir el avance de la transformacidon hasta que se tuvo un 707 de
fase B' . Sin volver a calentar se rotd posteriormente la muestra 10, 20
¥°30° en un plano horizontal en ambos sentidos, sacandose un Laue en cada
una de las posiciones. En todas las experiencias se usd wm tubo de cobale
to. -

Resultados experimentales

La figura 2a, muestra el diagrama de difraccidn correspondiente al
plano basal de uno de los monocristales exagonales estudiados en la cabeza
goniométrica. Sin mover el monocristal se hicieron los recocidos. anterior
mente mencionados, obteniéndose la secuencia mostrada en 2b y 2c. Puede
observarse cdmo empiezan a aparecer los sucesivos anillos de Debye (produ~
cidos por la difracciSa de las radiaciones Ky y Kg del Co en planos de la
fase B') a medida que progresa la transformacién. Esos anillos coexisten
con el diagrama inicial del monocristal exagonal, que va debilitandose al
disminuir la fraccidn no transformada. En la primera etapa de la transfor
macidn los anillos tienen una intensidad bastante uniforme. En 2d, sin em
bargo, hay una zona de mayor intensidad que el resto, que podria indicar
una cierta textura. Se observa también claramente resuelto el doblete
Kag1 - Ky2. Anillos como los obtenidos en las experiencias pueden corres
ponder a una distribucin précticamente al azar de los cristales B' en el
monocristal ¢, o a una textura fibrilar alrededor de 1la direccidn |0001]
aproximadamente paralela al haz de rayos x. Para decidir sobre ambas posi .
bilidades se hicieron las rotaciones antes mencionadas. Las figuras e,f, .
corresponden a las de 10° y 20° 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 imicial d. De los diagramas puede concluirse que las norma
les a los planos de la fase bcc que difractan se distribuyen practicamente
al azar alrededor de la direccién- |0001| paralela al haz de rayos x.

Para ver el efecto de la tramnsformacién { I B' gobre el tamafio de gra
no, se llevd el monocristal ;-inicial, parcialmente transformado, -al campo
de la fase . 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 reduccidn del tamafio de grano a travfs de wna transformacidn de es-
te tipo fue encontrada ya en otros materiales(’).

Diacuatén

Midiendo el didmetro de los anillos de Debye obtenidos en d, y sabien,
do que la distancia muestra-pelfcula es 3 cm, es posible obtener los {ndi-
ces de los planos (hkl) de,la fase B' que difracten. Considerando la 1f-
nea Ky del cobalto (1.79 A) resulta para los hkl correspondientes al pri-
mer y tercer cfrculo: (222) .y (310) respectivamente. El segundo cfrculo

" aparece por difraccién de la 1fnea Kg del cobalto (1.62 A) eri el plano
(321).. De los resultados anteriores se puede afirmar entonces que existe.
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una distribucifn al azar para las direcciones j222], |310| y |321], alrede
dor de 1la |0001| Esta distribucidn al azar para las mismas direcciones
se encontrd cuando la- or1entac1on inicial del monocristal [ era tal que la
IOOOl[ no era paralela al haz. De esto se concluye que la .fase 8' crece a
partir de la f retenida por templado, sin relacidn Je orientacidn. En ba-
se a esto se puede pensar, en principio, que los diferentes valores de
energia de activacidn encontrados para el crecimiento de distintos crista-
les B' en un mismo grano L, se deben a que se han medido velocidades de
avance de interfases {/B' que separan pares de granos { --8' con distinta
relacidn de orientacién. Lla comprobaclon experimental de lo propuesto re-
queriria el uso de un equipo de micrd-haz de rayos x, para poder determi-
nar la relacidn de orientacidn de cada grano B' con la matriz ¢ en la que
crece. o
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TRANSPORTE DE MATERIA A TRAVES DE LA INTERFACE Al/SiQp
Parte 1

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

RESUMEN

Los cambios estructurales en la interface A1/Si02 en muestras de
A1/5102/Si (pertenecientes a circuitos integrados) fueron observados des-—
pués de los recocidos de estabilizacidn (15 minutos a 1 hora entre 400 v
565°C).

Se observd un transporte de materia desde el $i0y hacia la superficie
del aluminio a través de sus bordes de grano mediante t&cnicas autorradio-
graficas y microscopia electrénica de barrido. Los precipitados formados
en las primeras y en las {ltimas etapas de la reaccidn del Al con el 8107
fueron reconocidos por reacciones quimicas de coloreado, por microscopia
electrdnica de barrido y por difraccidn de electromes.

Introduceidn

En los circuitos integrados la interconexidn entre los elementos de
los mismos, asi también como las conexiones del conjunto se.obtienen por
evaporacion en vacio de una pelicula de aluminio. Las razones por las cua
les se elige este elemento son varias: excelente adherencia del depdsito
sobre el $i0z, fdcil evaporacidm en vacio convencional (10~6 mm Hg) (T =
655°C), bajo costo, facilidad para su obtencidn en el comercio con elevado
grado de pureza y ausencia de compuestos intermetdlicos en el sistema Al/Si,
entre otras. Una vez depositada la pelicula de Al, los circuitos son some
tidos a recocidos pre-eut@cticos (T < Te = 577°C) en vacio de 106 mm Hg
para asegurar la repetibilidad de las mediciones el&ctricas(!) y una buena
adherencia del film. Se observa entonces una interdifusidn en el sistema
Al/Si a través del Si02 residual en las ventanas de los circuitos(3*) y
un cambio estructural del film de aluminio que queda en contacto com el
$i02.

El presente trabajo abarca el estudio del pasaje de materia desde el
8102 hacia la superficie del Al a trav@s de sus bordes de grano, las posi-
bles reacciones quimicas entre el Si02 y el Al y el reconocimiento de los
compuestos producidos (Parte I), el estudioc de la difusidn del Al a través
del Si0y (Parte II) y el estudio cinftico del proceso general y su inter-
pretacidn (Parte III).

* SENID, ** Facultad Ciencias Exactas Buenocs Aires, *** CITEFA y CONICET.
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Parte experimental
a. Preparacidn de muestras de Al/S103/5%

Sobre Si(lll)E se crece el didxido de silicio por via seca (v 6 horas
de recocido a 1100°C en atmdsfera de 02 de pureza banda dorada). La capa
de Si02 tiene un espesor de 5000 a 7500 A, constante en cada muestra. So-
bre el Sxido se abren ventanas circulares (de 0,1 mm de didmetro y espacia
das entre si en 0,6 mm) por técnicas fotolltograflcas. Las muestras se
desengrasan y atacan con una solucidén diluida de HF (reaccidn controlada
con FNH4). E1 Al 99,997 de pureza se evapora en vacio convencional de 10-6
mm Hg perpendicularmente al sustrato. Los espesores de Al fueron de 500 a
1500 A constantes para cada muestra. Se comprobd por difraccidn de elec-
trones que la pelicula metidlica no se oxidaba durante el proceso de evapo-
racidon sobre el sustrato Si/Si02 a temperatura ambiente. Los recocidos de
estabilizacidén se efectuaron a temperaturas pre-eutécticas (entre 400 y
565°C) y en un vacio de 10-6 wm Hg. La duracidn de los recocidos fue de
15 minutos a 1 hora, observandose cambios estructurales importantes en la
superficie del Al en contacto con el SiOp para recocidos de mds de 15 minu
tos. Posteriormente las zonas del Al que no se utilizaran para intercone-
xiones se recortan por fotolitograffa. El conjunto restante es observado
por microscopia dptica y por microscopia electrdnica de barrido (MEB) con
un Jeol JSM-U3.

b. Preparacidén de las muestras de Al para M.E. de transmisidn

Una serie de films de Al de igual espesor que los anteriores se depo-
sitd sobre un sustrato amorfo (vidrio) a temperatura ambiente y en un va-
cio de 1076 mm Hg. Las peliculas fueron flotadas y observadas por M.E. de
transmisidn y recocidas en el mismo rango de temperaturas en la platina de
calentamiento del M.E.Hitachi HU-~200.

c. Preparacién de las muestras para autorradiografias

El conjunto Al/Si02/Si fue preparado en la misma forma que las mues-
tras de tipo a., gero en este caso se dopd previamente por difusidn el SiO2
con A126 o con Ni La tabla I sefiala las caracteristicas de ambos radio
isGtopos.

El conjunto Al/SiO2(marcado)/Si es sometido a las temperaturas mencio
nadas y las autorradiografias se toman sobre la superficie del Al. Si las
muestras han sido dopadas con A126 se utilizan placas Scientia Nuc.7,15 ¥y
si el dopado se efectiia con Ni63 se emplean placas Scientia Nuc.3,07. Los
tiempos de exposicidn fueron variables entre 1 dia y 15 dias segin el ra-
dioisdtopo. Otro conjunto fue preparado en la siguiente forma: se evapord
Al enriquecido en A126 (a partir de C13A126) . E1 conjunto de A126/3i02/Si
fue sometido a recocidos idénticos a los anteriores y pulido a bisel. So-
bre el corte a bisel se tomaron las autorradiografias.
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Resultados
a. Muestras de Al/S5102/5%

La Fig.l muestra uma ventana abierta sobre el &xido y metalizada (A =
1000z) . E1 recocido fue de 15 minutos a 565°C. = Aparecen sobre la superf1
cie del aluminio en contacto con el Sxido aparentes figuras de corrosidn.
Algunos autores( ) han considerado que se trataba de agujeros en el Al por
drenaJe de &ste a través de sus propios bordes de grano. La MEB nos permi
tid comprobar que se trataba de precipitados provenientes del $i02 y que
se localizaban en los pordes de grano del film de Al. La observacidn de
un film de Al de 1000 A de espesor, no totalmente coalescido, por MEB per-
mite comprobar la formacifn 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 =
4000x) muestra un Sustrato de $i02/Si con depdsito de Al de 5000 A de espe
sor (geometria de medio campo) recocido de 15 minutos a 565°C y la’ Fig.4
(A = 110000x) un precipitado de mayor tamafio. Cuando se atacan las mues—
tras con una solucidn de OHNa al 10Z(*) al film de -aluminio se-solubiliza
y los precipitados ricos en Si (y cuya composiciﬁn se desconoce actualmen-
te) se tifilen de color pardo. Esta reaccién es altamente sensible y de uti
lizacidn habitual en la determinacidn 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

= 20000x). Como termodinimicamente es factible la reaccidn del SiO2 com
el Al para formar A1203 (Parte III de este trabajo) se supuso que 1os nue-
vos precipitados, de color blanco formados, podrlan ser de Al703." Para
comprobarlo se recurrid a dos métodos: uno "in situ" de coloreadd . quimico
puntual y el otro de réplica de extraccién. El primero de los métodos con
siste en tratar la muestra con una solucidn de sulfonato sddico de alizari
' na en medio débilmente acidificado con CH3COOH (0,5 ml) (H2) : 100 ml)(s)
Los precipitados de Al203 dan una coloracidn violeta intensa. ‘De ‘otro con
junto de muestras se extrajeron los prec1p1tados de Al203 mediante repll—
cas. La difraccidn de electrones permitid comprobar que se trataba de -
vyA1203(1). Uno de los precipitados extraidos se observd por MEB (Fig.6.
A = 42000x) . . - )

b. Muestras de Al evaporado para M.E. de transmisidn

Las peliculas evaporadas de espesor entre 500 y 15000 A tuvieron wn
tamafio de grano inicial de 0,2 a 0,5 u (Fig.7. A = 50000x, espesor del
£ilm: 1000 AQ Los recocidos efectuados en la platina de calentamiento
del M.E. permitieron observar un tamafic de. grano final de 5 a 6 (para
temperaturas entre 500 y 565°C y tiempos de recocido de 1 hora como minimo)
Con recocidos de 1 hora a temperaturas entre 100 y 350°C el tamafio de gra-
no inicial no sufre variaciones apreciables. Se deduce que aiin a las tem-—
peraturas mds altas (entre 500 y 565°C) el tamafio de grano permanece peque
flo debido al efecto inhibidor del espesor del film. Como la densidad de
borde de gramo es alta el pasaje de materia desde el $i0; hacia la superfi
cie es muy factible aGn en films gruesos y totalmente coalescidos (15000
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c. Muestras para autorradiografias

La técnica de MEB detallada en a), nos proporciona evidencia de arras
tre de materia desde el &xido hacia la superficie del Al por sus bordes de
grano. Su posterior reaccifn con el Al produce los precipitados esféricos
que mencionamos. La ubicacién de los mismos se comprueba por técnicas auto
radiograficas. La Fig.8 (A = 1000x) muestra uma autorradiografia tomada
sobre la superficie del Al en la que se nota la concentracidn del material
radiactivo en los bordes de grano. Esta muestra fue recocida 15 minutos a
565°C y el dopado del &xido se hizo con Nif3. E1 depSsito de Al se hizo
grueso (15000 X) con el objeto de aumentar el tamafio de grano. Dada la ra
diacidn blanda del elemento dopante del SiO7 el radioisStopo que ha impre-
sionado la placa no puede hallarse por debajo de la superficie del alumi-
nio sino contenido en &sta. Las autorradiografias obtenidas dopando el
Si02 con Al14%, dadas las caracteristicas del radioisdtopo no son de tan
buena calidad.

Comprobado el pasaje de materia desde el Sxido hacia la superficie del
Al por sus bordes de grano se midieron los tiempos de difusidn dentro del
rango de temperaturas de inter@s utilizando diferentes espesores del film
de Al. De estas experiencias pudo evaluarse una energia de activacidn pa-
ra el proceso de 22.000 cal/mol(®). Este proceso de difusiBn puede acele-
rarse debido a las tensiones existentes en la interface (diferentes coefi-
cientes de expansidn del Al y del &xido). Este fendmeno es particularmen-
te importante en peliculas delgadas policristalinas(7) donde la relajacidn
de las tensiones por el movimiento de dislocaciones es dificil®).

Por otra parte en los conjuntos A126/Si07/Si cortados a bisel, las au
torradiografias sefialan un avance del A126 dentro del Sxido (de este proce
so de difusidn nos ocupamos en la Parte II de este trabajo). Se observa
ademds up pasaje desde el dxido hacia el Al, tal como lo sefialdramos antes.

En las ventanas del circuito donde existe una capa de &xido residual
la migracidn del &xido hacia el aluminio puede producirse. Aunque termodi
namicamente la formacidén de Al203 es factible las cantidades reaccionantes
son tan pequefias que si se forman los precipitados de alimina no pueden re
conocerse por coloreado quimico con sulfonato de alizarina o extraerse por
réplica. Tampoco se detectaron precipitados de Al203 en las ventamas con
la microsonda electrdnica de Castaing(s).

Conclusiones

A las temperaturas de recocido pre-eut@cticas (400 a 565°C) para esta
bilizar las mediciones eléctricas de los circuitos integrados y para asegu
rar la adherencia de sus conductores de Al, se observa:

Un pasaje de materia desde el Si07 hacia la superficie del aluminio
por los bordes de &ste, comprobado con técnicas de MEB y autorradio-
graficas. La densidad de borde de grano es alta debido a efectuv inhi
bidor del espesor del film y la energia de activacidn del proceso es
baja (Q = 22.000 cal/mol-1) (6).
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Después de un recocido de 15 minutos a 565°C el material difundido
forma precipitados ricos en silicio. La reaccidn de los mismos con
OHNa al 10% que solubiliza el Al y los tifie 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 Al203 reconocidos
por un "spot test" colorim@trico con sulfonato sddico de alizarina y
por réplica de extraccidn. La difraccidn de electrones permitid esta
blecer que los precipitados extraidos eran y-Al203. i

Las reacciones antes mencionadas son termodinZmicamente tan factibles
sobre el Si02 grueso de las miscaras como en el residual de las venta
nas, a pesar de que en el segundo caso no son detectables con las téc
nicas usadas.
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TABLA I
Radioisdtopo Vida media Radiacidn
26 6 . Varios picos y un pico de
Al 0,7.10" afios aniquilacidn (0,511 MeV)
63 Y= 0,37 a 1,49 MoV
Ni 85 afios

g = 0,067 MoV
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TRANSPORTE DE MATERIA EN LA INTERFACE A1/SiOp
(Mecanismo del proceso) Parte II

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

Introduccidn

Considerando la termodinamica del s1stema A1/Si02 se constata que la
reduccidn del Si02 por el Al es factible segun

Si0p + 4/3 Al — 2/3 A1203 + si (1)

Geye°C = -60 Kcal/mol

565

Anélisis de los resultados obtenidos en I y It y 2y

Suponiendo que las solubilidades mutuas de los pares A1/SiO2 y Si/
A1203 sean despreciables, puede calcularse la entalpia libre de la reac-
¢idn (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-
cidn grafica (Fig.l) donde se han incluido los datos ,conocidos de otros
oxidos de la familia del A1(3). La variacidn de fAGT para ambos sistemas
con la temperatura es:(3)

fhce <A1203> = -400.810 - 3,98 T log T + 87,64 T |Cal/mol| (2)
2
fogp <Si 02> = -210.600 - 3,07 T log T + 52,22 T [cal/mol| (3)

Como la velocidad de reaccidn entre sustancias sbdlidas estd gobernada,
en general por la velocidad con que llegan los reactivos al lugar de la
reaccidn o se alejan los productos del mismo, y teniendo en cuenta la tem-
peratura de iniciacidén de la reaccidn (1), es posible que dicha reaccidn
tenga lugar y en grado apreciable entre 500 y 565°C. La identificacidn de
la y-A1303 o del Si se realizd en la parte I de este trabajo por dos méto~
dos (quimico colorimétrico y réplica de extraccidn analizada por difrac-
cidn de electrones). No se detectan otros compuestos con los métodos ci~
tados. :

Aceptada la reaccién (1) como la mis probable a las temperaturas del
recocido de estabilizacidn (400 y 565°C) proponemos el siguiente esquema
cinético de recocido:

a. Se produce un transporte de materia desde el Si02 hasta la superfi

cie del Al a través de los bordes de grano de la pelicula con una

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

b. E1 Si02 en contacto con el Al reacciona de acuerdo con (1). Debi-
do a la exotermicidad de la reaccidn se producen aumentos locales
de temperatura, lo cual facilitaria la formacidén y desprendimien=-
to de los curiosos niicleos esféricos que fueron observados por
MEB (1), lo cual explicaria también el redondeo de los bordes de
grano de una pelicula de Al no coalescida cuando se forman los pre-
cipitados. La Fig.2 muestra un film de Al no coalescido, flotado
(A = 40.000x) con bordes de gramo netos y la Fig.3, wn film de AL
sobre Si02 (A = 40.000x). Recocidos ambos ' a la misma temperatura
se observa en la Fig.3 que la formacidn de los ndcleos esféricos
consume el Al de los bordes de grano redondeando los mismos.

c. Una vez formada la Al20p(Fig.4: A = 20.000x) se produce el aleja-
miento de 1la misma del lugar de la reaccidn, y el exceso de Al
migra a. través del $i02 con una energfa de activacidn de 43 Kcal/
mol (si el Si02 es crecido sobre $i(111)) y con una Q = 50 Kcal/
mol si el Si0; es vitrificado (2).

No conocemos la energia de activacién de la reaccidn (1) pero si supo
nemos que el paso c. es la etapa mis lenta, la cinética de la reaccidn to-
tal poseeria una energia de activacidn comparable(4),(5) y (6).

Discustén

Diferentes tiempos de recocido a una dada temperatura dentro del ran-
go de estabilizacidn de los circuitos integrados produce efectos diferen-
tes si nos basamos en la reaccidn (1) y en los hechos experimentales (1) y
(2).  Un. recocido de 15 minutos a 565°C produce aparentemente s6lo un pasa
je de materia desde el didxido. de Si hacia 1la superficie del Al, pero un
recocido de 1 hora, permite la formacidén de Al203. La Fig.5 (A = 5.000x),
muestra una zona coloreada, difusa, debida al primer paso y niicleos blancos
con aldmina debidas al segundo paso. Respecto de los niicleos esféricos ob
servados en este trabajo(l) y que aparecen mas difusos en la Fig.4 (sefiala
dos con flechas) su formacién implicaria mezclas de Al y de §i, de composi
cidn variable con un enriquecimiento en Al hacia la periferia. El trata-
miento con OHNa dilufdo al 10% solubilizarfa el Al de las capas exteriores
y el Si remanente daria por interferencia el color observado y al que hici
mos referencia en la Parte I. Esta interpretacifn difiere de la de Pabripu
taloong y col.(5), por cuanto no fue identificada ninguna sustancia extra-
fia a las intervinientes en la reaccidn(l) mediante difraccidn de electro-
nes.

Por otra parte, se ha descartado la formacidn de Al203 por reaccidn
del Al con la atmdsfera durante el recocido, puesto que los tratamientos
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térmicos se hicieron en vaclo, y, muestras testigos de peliculas de Al flo
tadas no revelaron alimina por difraccidn de electrones, ya que la finfsi-
ma capa de Al1203 que puede separarse en estas condiciones estd por debajo
de los limites de deteccidn de esta técnica.®

Geométricamente las muestras presentan zonas con diferentes espesores
de &xidos: las miscaras y las ventanas (por donde se difunden los dopantes
en el Si). El esquema cinético analizado es vilido para la primera; donde
el espesor del 6xido es residual, si bien reacciona con el Al, la alimina
no es detectable con las técnicas utilizadas. La distribucibn en erf c.
hallada para la difusién del A126 en Si02 (2), puede ser la distribucidn
correspondiente a los cristalitos de Al203. Tanto el método de Gruzin como
el autorradlograflco no podrian determinar si la distribucidn de 1la concen
tracidn del radioisdtopo es la del elemento solubilizado o la de este com-
binado formando A1203. También el uso de la Microsonda de Castaing esta-
ria limitado en este sentido. Es interesante tener ern cuenta que el Si
que pudiera llegar a la superficie del Al a través de sus corto-éircuitos
de difusidn puede producir inconvenientes en la soldadura Al/Au del circui
to o acarrear problemas de envejecimiento en la pelicula 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 pequefias de Si que catali-
‘zan la formacidn de un compuesto ternario (supuestamente AuSiAlg) que po-
see malas propiedades mecinicas y eléctricas (7). Respecto del segundo pro
blema, cuando el circuito estd en funcionamiento se producen ciclados tér-
micos a bajas temperaturas y &stos generan envejecimiento en alaaclones de
Al con bajo contenido de Si (Si < 0,4%). 'Este proceso que es mucho mas
factible en peliculas delgadas que en muestras masivas causa una notable
disminucidén de la resistividad (8) y perjudica, en comsecuencia, al circui
to.
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CRECIMIENTO EPITAXIAL DE Cdng1_xjé

E.Orner*, N.E.Walsoe de Reca** y E.Castrokk*

Introduceidn

Las aleaciones de CdyHg]-xTe son semiconductoras y tienen un ancho de
banda prohibida variable con la concentracidn x (donde x: fraccidn molar
del Cd) desde 1,5 eV para el TeCd (x = 1) hasta -0,3 eV para x = 0. La
Fig.l muestra la variacidn del gap de energia (Eg) en funcidn de la concen
tracién(!).

En este trabajo se han obtenido las aleaciones mencionadas a partir
de CdTe y HgTe por crecimiento epitaxial con el método de evaporacifn-difu
sidn, sin gradiente térmico. Estas aleaciones se emplean en la construc-
cidn de detectores de radiaciones infrarrojas. Se estudiaron también: las
variables que afectan el proceso de obtencidén de los monocristales, la va-
riacién de la composicidén (con la microsonda electrdnica de Castaing) y se
probd la monocristalinidad de las aleaciones mediante rayos X (método de
Laue) y por difraccidén 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 mm y se pule hasta con Al303 ge 1p. La limpieza se
hace con solventes y ultrasonido. E1 TeHg(5N) policristalino se corta de
igual tamafio con sierra de hilo y se pule con A12036 de hasta.3y) después
de haber sido sometido a wn tratamiento de difusidn a 300°C para enrique-
cerlo en Hg(s). Los dos tipos de muestras se limpian en tricloroetileno
en ebullicidén y se decapan con solucidn de bromo al 5% en alcohol metilico
y se colocan en una disposicidn como la de la Fig.2. E1 tubo interno del
conjunto se coloca para disminuir el volumen interior en la ampolla. Esta
es sellada en vacio luego de varios lavados con A. Partimos de la base
que: existe una serie continua de soluciones s3lidas CdxHgl-xTe con (0 < x
< 1)(1), los dos compuestos cristalinos de los cuales se obtienen las alea
ciones(TeCd y HgTe) cristalizan con la misma estructura, tipo blenda y tie
nen una variacidn del pardmetro de red de sdlo 0,3% (aTecd = 6,4816 £y
aTeHg = 6,4616 .

Resultados - Variables que afectan el proceso
a. Ortentacidn del sustrato

Cohen-So0lal(}) han encontrado que los depdsitos obtenidos sobre sus-

* CITEFA. ** CITEFA y CONICET. *** Fac.de Ingenieria. UNBA. Lab. de Semi-
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trato (111) no difieren demasiado de los obtenidos sobre sustratos de cual
quier orientacién 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 (11l) o muy cerca-
na a esta orientacidn algunos autores(?) han encontrado relieves muy parti
culares por ataque quimico. Nosotros hemos hallado un tipo de superficies
semejantes con figuras triangulares (Fig.4. A = 400x) 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 fenGmeno de po
laridad cristalografica asociado con la blenda existen dos tipos equivalen
tes de planos (1l1l): uno contiene aniones (Atomos de Te) y el otro contie—
ne cationes (3tomos de Cd). La Fig.4 corresponde a un depdsito sobre fase
"cadmio" (recocido de 5 horas a 550°C). Las zonas aisladas triangulares cu
yos angulos son de 60 grados se unen en regiones que forman placas que si-
guen una direccidn cristalografica definida pertenecientes a <100> (Fig.5).
Cuando se hace un diagrama de difraccifén de electrones no se observa alte-
racidn de la epitaxia, a pesar de la apariencia policristalina del compues
to crecido. La difraccidn de electrones del sustrato de TeCd da un diagra
ma de puntos netos practicamente igual al del depdsito (Fig.6 y 7) lo cual
confirma el crecimiento epitaxial. El clivaje de las ldminas observadas
resulta perpendicular a la superficie del depdsito epitaxial. Se observan
también lineas de Kikuchi lo cual confirma la buena calidad del depdsito
cristalino aim en cristales de espesor considerable.

b. Duracién del tratamiento

Como se trata de un tratamiento isotérmico de evaporacidn y posterior
difusidn se puede definir una velocidad de crecimiento del depdsito varia-
ble con el tiempo(}). En forma general dicha variacidn se puede expresar
como: e = Atn(2), donde: e = espesor del depdsito, A = cte que depende del
material yn a 1/2.

c. Temperatura del tratamiento

La variacién del espesor del depdsito estd ligada a la temperatura
(°K) para tiempos de tratamientos fijos con una relacidn de tipo Arrhenius,
de acuerdo con lo que puede esperarse para un proceso de difusidn. En con
secuencia: e = ey exp (—Q/RT)(®), donde: Q = energia de activacidn del pro
ceso. Para el rango de temperaturas de nuestro trabajo (500 a 550°C) 1la
energia de activacidn hallada fue de 27,200 cal/mol, coincidente con los
datos de (1). Estos autores han publicado datos de Q mucho mads bajos para
recocidos en un rango de temperaturas menor, lo cual sugerirfa la posibili

dad de mecanismos de difusidn distintos en los dos rangos de temperatura.

d. Variacidén de la presidn parcial de los comstituyentes

A temperatura fija la presidn parcial de los diferentes constituyen-
tes estd determinada por el equilibrio de los sdlidos en contacto con sus
vapores. Gemeralmente la presidn 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 sBlido puro A a igual temperatura. Asi si se introduce en la ampolla
uno de los componentes puros no se modifica solamente su presidn parcial
propia sino la de todos sus constituyentes. Si se agrega Hg un aumento de
su presidn (en 20 veces, por ejemplo) puede inhibir el crecimiento del de-
pbsito en forma total. EL agregado de Cd no produce modificacibn aprecia-
ble del espesor, pero, el agregado de Te produce un aumento de la presidn
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 composicidn del vapor en contacto conTeHg depen-
de del volumen de la fuente y del volumen de la ampolla que deben mantener
una relacidn fija, asi se mantiene la relacidn de presidn de Hg y Te para
evitar que se modifique considerablemente la composicidn del TeHg.

Andlisis econ la Microsonda de Castaing

Los anAlisis se hicieron sobre cortes de la muestra a bisel y trans-
versales. Estos Gltimos tienen la ventaja de dar informacidn mis precisa
porque el haz de electrones no atraviesa las capas inferiores de composi-
cidn diferente a la de las superiores. Los compuestos formados por evapo-
racidn-difusidn son inhomogéneos, es decir, que presentan una composicidn
variable con el espesor. La Fig.9 (A = 600x) muestra un corte tramsversal
de un depdsito epitaxial. La marca transversal que atraviesa la muéstra
es el dafio que produce el haz de electrones sobre la misma e indica exacta
mente la zona barrida por la sonda. La medida de la concentracifn de los
tres elementos Hg, Cd y Te (Fig.8), confirma que se trata de una mezcla
que responde a la formula general CdyHgj]_xTe (0 < x < 1). Se observa que
las concentraciones de Cd y de Hg son complementarias y que la concentra-
cidn 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 composicidn variable, la zona ¢ revela wma estructura fina,
cuya composicién local no es resoluble con la microsonda pero que contiene
principalmente Te y Hg. De estas zonas se han tomado micrografias con el
MEB (Jeol JSM-U-3)(Fig.1l0 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 interdifusidn actuando el TeCd como sustrato y el TeHg como fuente
vapor, esto varia las propiedades superficiales y desencadena la reaccidn
de formacidn del depdsito. Se observa una distribucién no homogénea de po
ros en las capas depositadas debido a un gradiente de concentracidn de va-
cancias(*) y que tiene su miximo en la zona de interdifusidn donde son ge-
neradas las vacancias (Fig.13). La concentracidn de vacancias en la super
ficie es menor aunque mayor que la concentracidn en equilibrio en la fase
vapor. La superficie de la fuente también estd caracterizada por la misma
concentracidn de equilibrio. .La probabilidad de que se evaporen &tomos a
partir del depdsito es inferior a la de evaporacién de dtomos a partir de
la fuente porque sobre los dtomos depositados actia una fuerza asociada al
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gradiente de concentracidn de vacancias de Hg que tiende a mantenerlos en
la superficie y permite que difundan hacia el interior del sustrato.

Conclustiones

- Se obtuvieron crecimientos epitaxiales monocristalinos de composicidn
CdyHg} xTe (0 < x < 1) de hasta 100 u de espesor por evaporacidn-difu
sidn, sin gradiente de temperatura. La variacifn de la concentracidn
de las soluciones se hizo con microsonda.

- Se analizaron las variables que influyen el proceso: tiempo y tempera
tura de recocido, orientacién del sustrato, presiones parciales de
los constituyentes, etc.

- Se comprobd la monocristalinidad de las muestras por difraccidn de ra
yos X y de electrones.

- Se estudid el aspecto estructural de las mismas con MEB.
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DEFECTOS GENERADOS POR DIFUSION DE Al en Si

C.A.Caroni¥*, E.M.Manghi* y N.E.Walsoe de Reca%*

RESUMEN

La difusidn 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
cos de estabilizacidn, a figuras triangulares en las ventanas de los mis-
mos. Dichas figuras no corresponden a dislocaciones generadas durante la
difusidn del Al o In en Si, sino a figuras de ataque por aleacién.

Introduceidn

El conjunto de A1/5i02/Si 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 corrosidn de dislocaciones (Fig.l). En estas zonas se
produce una interdifusidn del par Al/Si aiin en presencia del 5109 residual
(20 a 80 A) Se considerd,en consecuencia, que por cambios de volumen aso
ciados con la difusidn pudieran generarse defectos que darfan origen a las
figuras observadas. Las difusiones tipicas de dopantes en Si (P o B) pro-
ducen tensiones localizadas en la red que pueden relajarse por formacidn
de dislocaciones o que resultan en un desorden cristalino local. La forma
cion de defectos a causa de 1mpurezas difundentes es probable por encima
de una cierta concentracidn critica de las mismas. En el caso del B y del
P es suficiente que las concentraciones estén por encima de 5. 1016 at/cm3

3, Yy O.

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

Parte experimental

Sobre muestras de Si/Si02 (re51dual, orientacién (111), se dep051to
Al o In por evaporacidn, con geometria de medio campo en vacio convencio-
nal de 10-6 mm Hg, sobre el sustrato a Jtemperatura ambiente. El espesor
de los depdsitos fue de 5.000 a 7.500 &. Los recocidos de difusidn se hi-
cieron de 30 minutos a 565°C para el sistema Si/Si02/Al y de 5 horas a
150°C para el sistema Si/SiOzIn. Las temperaturas de recocido fueron ele-

* CITEFA. ** CITEFA Y CONICET.
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gidas de la siguiente manera: a) en el caso de Al algunos grados por deba-
jo del eutdctico y b) en el caso del In se guardd la misma relacidn que pa
ra el Al tomando como referencia la temperatura de fusidn de ambos elemen-
tds. La distribucidn de defectus en las muestras se observd por topogra-
ffa de Rayos X en transmisidn (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 fotografica 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 microscopia electrdnica y si
bien la resolucidn de la técnica de Lang es menor que en este caso, resul-
ta mis apropiada para la deteccién de defectos en volumen. Todas las topo
graffas se han obtenide con radiacién de Mo Ky; sobre placas Ilford Lg ¥
tiempos de exposicidn de aproximadamente 2 horas por mm de traslacidm.

Resultados experimentales

De las Figs. 3(ayb), 4 (ay b) vy 5 (ay b) de topografia puede ob-
servarse que el niimero y distribucidn no ha variado antes y después de la
difusidn (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 después de la difusidn.

Discusién de los resultados

La densidad de dislocaciones producidas por un proceso de difusidn se
relaciona con la variacidén de concentracidn de soluto de acuerdo con la
teoria de Prussin(f). Este modelo se basa en que las tensiones generadas
por el gradiente de concentracidn del soluto son comparables con las produ
cidas por un gradiente térmico. Timoshenko(’) ha derivado la tensidn para
una placa delgada, cuya distribucidn de temperatura es independiente de x
y de z en planos de y = cte. Por analogia la tensidén producida en una
oblea simétricamente difundida (Fig.6) resulta:

= = - 1 2 - gl
o =0, = BE/1-v jc a { ¢ dy| con B I(I—Rsol/RSi) IN n

2
a

donde
' B: coeficiente de contraccidn de la red por difusidn
Rgol: radio ifnico del dtomo de soluto
Rei: radio del ;dtomo de Si
N: densidad de sitios en la matriz de Si
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E: mbdulo de Young (Egi = 1,7 . 1012 dina/cmz)@);

v: mddulo de Poisson

En el caso de mantener constante la concentracifn en superficie (Cg),
. . - . .o . X -2
el perfil de concentracidn estd descripto por una funcidn de distribucidn
que es la de error complementaria:

C=c erf |(a - 2/4 D:|1/2 P 2)
donde VU -
C= C{y,t) concentrac1on de soluto N .
a e y: ver Fig. %
D: coeficiente de difusidn
t> duracidn de la difusidn : RE
Si, en cambio, el proceso de difusidn se hace en dos pasos: el depési
‘to del material y luego la redistribucidn del mismo sin introducir material
difundente ad1c1ona1 la concentraclon se descrlbe por una funcidn gau531a '
na: :

b

3

C exp - |(a - 'y) /4 Dt| R - (3)

Introduc1endo la expresidn (2) en (1) resulta:
. % ) :

N . - o .

: : 8 C_E oo 12§
2oy : =-——erfc|—-r1 - % (z.Dt) ‘% (4)

0 3 — e A
* 1 “ Dt)l/ ar o
y en el caso de la distribucidn géussiaha‘teemplézando (3 en Ay
s =% L (2 ICa—y) 2 (nn:)ﬁ2 ) | Gy
x 1-v W 4 Dt Tar | e

vis )

La ec.4 se aplica en el caso de la difusidn del Al y del In en Si-
"(condiciones de este trabajo), la' ec.(5) se aplica en la difusidén de B;
por-ejemplo, segin condiciones de (4). En ambos casos el ox mixima se ob-
serva al comienzo del proceso de difusidn para t = 0:

= E_
c’x(max) =BG 1-v (6

-]

La Tabla I consigna los radios idnicos del soluto (A), los de # calcu
lados con los datos anteriores, Cg; (1200°C o la temperatura de la experien
cia y los ox maximos calculados) Se observa que los Ox maximos del Al, A&s,
Ga estan por debajo de la tensidn de fluencia del Si a 1200°C (tensién de
fluencia del Si 5,5 . 109 dinas cm2 a 800°C y 0,16 . 109 a 1225°C)( 8) y
con mayor razdn lo estaran los valores a menor temperatura, entre ellos
también del In. En consecuencia, la difusidn de.estos elementos en Si,rea
lizada en las condiciones mencionadas no debe introducir nuevas d1slocac1o
nes, hecho que hemos verificado experimentalmente por topografia de Rayos
X en el caso del Al y del In. En el caso de P y del B las tensiones maxi-
mas inducidas son algo mayores que el limite eldstico del Si y por lo tan-
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to es razonable esperar generacifn de dislocaciones en el proceso de dopa-
do. Descartada la posibilidad de generacidn de nuevas dislocaciones por
difusidn 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 muestras libres de dislocaciones.

El mecanismo que proponemos es el siguiente:

En zonas atacadas superhcialmnte por los reactivos de limpieza se
producen figuras de corrosion debido a inhomogeneidades de la superficie.
Una vez depositado el Al la difusifn es mis f&cil en estas zonas porque
existe una mayor superficie de contacto. Durante el tratamiento térmico
como la solubilidad s8lida del Al en Si aumenta de 0,008% en peso a 250°C
hasta 1,30% en peso a 550°C(®) es 13gico suponer que se produce un aumento
del tamafio de las figuras de corrosifn por un mecanismo de ataque por alea
citn. La forma de los agujeros se atribuye a la orientacifn (111) del :us
trato.

Tabla I 8 Ca (1200°0) [0y (1200°0) | €4(600°C) | 0x(600°C)
Elem.lksol(i) cm3/ at at/ ul3 dina/ cll2 at/ cn3 dina / cm2
P {1,000 | 43 .02 4700 | 10,4.0° |8,2.20 | 6,55.108
3 o098 | 8,2 .10%%] 5,0102°] 7,00 [2,6.02 | 3,68.10%
sv | 1,3 1-3,0.102] 5,800 ] -3,0.0° [1,9.10"" | -9,69.107
as [1,07 | o 1,700 | o {1,208 | o
ca | 1,27 15,6 .10%% | 4,00 | 0,4.20° |5,5.10'% | -5,24.20
at {1,209 |-6,8.10%] 2,0.100%| -0,2.10° |7,0.10'® | -8,09.107
m | 1,64 |-1,03.102% - - 5,6.108% | -9,45.10°
si | 1,17 - - 5,5.10° - 6,0.108
Fluencia a Fluencia
1225°C a 800°C
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Figura 3a. Si (1}1)- p + Al antes de ~ Figura 3b. Si (111) p + Al difusidn
la difusi®n (p = 270 disloc. cm J).  de 1 hora a 565°C

Figura 4a. Si (111) n + Al antes de Figura 4b. Si (111) n + Al difusifn
la difusidn (p = 180 disloc.cm=3). de 1 hora a 565°C
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Figura 5a. Si p(ill) In antes de 1la Figura 5b. Si(111)p In difusidn de
difusidn (p = 350 disioc.cm™3). 5 horas a 150°C







DESARROLLO DE TRANSISTORES PLANARES DE SILICIO

C.Cortes, A. Boselli, O.Filipello, M.Maciel, J.A.Albisu*
y A.Bragagnolo#*¥

RESUMEN

Se han disefiado y fabricado transistores planares de Silicio a escala
de laboratorio. Para ello se procedid al desarrollo y puesta a punto de
todas las técnicas y procesos para la fabricacidn y evaluacidn de este ti-
po de dispositivos.

Se han empleado equipos construidos em nuestros laboratorios y drogas
y materias primas en su mayoria 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 prototipas un 25% de dispositivos resulta-
ron de caracteristicas comparables a los comerciales (B entre 50 y 150)
salvo la tensidn de ruptura base-colector (20 V promedio) y un 45% de dis-
positivos mostraron una conductancia de salida anormalmente alta (aproximg
damente 1 mlimho).

Introduceidn

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

De acuerdo al andlisis y evaluacién de su funcionamiento, surge el or
den prioritario en que los procesos tecnoldgicos serZm ajustados hasta su

forma definitiva, de manera de concentrar los mayores esfuerzos en los pun
tos criticos del desarrollo.

Diagrama de procesos

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

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

G.F.S., CITEFA. * U.N.S. ** CONICET.
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das (B-1) y oxidadas (C-1). La pelicula de 6xido formada es de un micrén
aproximadamente.

Fotolitograficamente (D-1) se abren ventanas en el &xido, que serfn
las futuras zonas de base.

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

Se forma entonces (E-1) una pelicula de vidrio de borosilicato y en
el lugar en que fueron abiertas las ventanas se produce difusidn de boro
hacia el interior del Silicio, cambiando en estas zonas el tipo de Silicio
den ap.

Posteriormente se elimina la capa de vidrio formada (E-2), pero que-
dando el 8xido formado en (C-1).

Se procede a otro paso de oxidacidn (C-2) en el que crece diodo de Si
licio, cerrindose las ventanas abiertas en (D-1), y progresando adin mis la
difusidn del boro admitido durante (E-1).

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

Posteriormente se realiza un proceso (G-1) similar a la predeposicidn
de boro, pero utilizdndose fdsforo en este caso. (Dopante tipo n). Quedan
asi 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 cierram las ventanas
formadas en (D-2) mediante oxidacidn (paso C-3) y se abre un tercer siste-
ma de ventanas (D-3) para hacer contactos con los dispositivos que estdn
bajo el dxido.

Puede hacerse a esta altura la evaluacidn el&ctrica de los mismos
(F-2) o la aplicacidn de contactos metdlicos, lo que se logra aluminizando
las obleas (G-1), delimitando las Areas de contacto mediante fotolitogra-
fia (D-4) y formando una aleacidén aluminio-silicio que posea una caracte-
ristica éhmica adecuada. Esta aleacidn se logra mediante un tratamiento
térmico (G-2) en atmdsfera de Nitrdgeno.

Detalles experimentales

Los procesos descriptos en el parrafo anterior se efectuaron del modo
y con las precauciones usuales en Microelectrdnica, con excepciones que a
continuacidn se describen. Fue necesario introducir estos cambios debido
a la dificultad de obtener materiales y drogas de la pureza corrientemen-—
te utilizada en esta tecnologia.

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-anilisis, y
la resistividad del agua deionizada estuvo comprendida entre 0,5 y Mohm cm.

La imposibilidad de obtener la fuente liquida de difusifm de boro
(BBr3) obligd a reemplazarla por .trimetilborato, acerca del cual no se pu-
do obtener informacidn precisa, no obstante lo cual se obtuvo un control
suficiente del procesc para esta etapa del trabajo.

Evaluaciones:

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

Las profundidades de juntura em las distintas etapas se midieron con
interferdmetro, mediante pulido a bajo &ngulo y cobreado.

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

El espesor de las peliculas de aluminio evaporadas se midieron conm in
terferdmetro.

En cuanto a las evaluaciones eléctricas, se realizaron fundamentalmen
te mediciones I-V en las junturas (F-1) y curva Io-Vee (F-2, F-3).

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

El caricter Shmico de los contactos fue comprobado mediante sus cur-
vas caracteristicas 1-V.

Resultados y conclusiones

Los transistores construidos son de grandes dimensiones (aproximada-
mente 2 mm?) y estructura simple, para facilitar el alineado de las cuatro
m3scaras sucesivas, que debid hacerse manualmente. Las dimensiones fuerom:

‘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 miximo permisible en la alineacidén de este juego de miscaras
es de 135 micrones. Se observd que en ninglin caso los errores han supera-
do los 50 micrones, siendo en la gran mayoria de las muestras, en promedio,
inferiores a 20 micromes.

Se obtuvo un 25% (aprox.) de transistores de caracteristicas satisfac
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 tensidn de ruptura
de la juntura colectora (BVgpo) 19.9 Vy la de juntura emisora (BVebo)
8,8 v.

Los valores anormales de conductancia de salida de algunos de los dis
p051t1vos y tensidn de ruptura de casi todos tienen origen en la caracte-
ristica inversa de la juntura base colector. Hay varios factores que pue-—
den estar afectando la corriente de fuga y la tensidn de ruptura de estas
junturas, sobre los que se estd trabajando actualmente, los principales
son:

a) contaminacidn en los dxidos
b) defectos cristalinos
¢) junturas excesivamente superficiales’

Respecto de a) se han podido observar importantes variaciones en la
tensidon de ruptura de junturas antes y después de disolver la pelicula de
$i02 que las cubre.

En muchos de los casos en‘que la ruptura era precedida por fuga fuer-
temente creciente con la tensidén inversa {caracteristica curvada) la elimi
nacién del oxldo permitid la obtenc1on de ruptura muy bien definidas, asi
como la vuelta de la. corriente de fuga a sus valores correctos.

Mediante el revelado qulmlco de defectos se han observado grandes d1-
ferencias en su concentraclon entre Sxidos crec1dos en fase seca y hiimeda
y antes y después de un decapado del tubo de cuarzo usado en el horno de
ox1dac1on.

En b) se consignan los defectos cristalogrdficos (principalmente dis-
locaciones) que como es sabido se producen en la estructura del silicio de
bido a los procesos de fabricacién. (difusidn, oxidacidn, enfriamiento,
etc.).

En particular, se han observado variaciones en la tensidn de ruptuta
de 1la Juntura base colector, originadas por la difusidn de fdsforo durante
la formacidn 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 tramsistores construidos, es
muy grande la probabilidad de que algun defecto cristalino se aloje en umna
zona activa malogrando sus caracteristicas eléctricas.

Respecto al punto c) debe aclararse que se optd por fabricar inicial-
mente los dispositivos con profundldades de juntura menores que las usua-
les para evitar problemas que aparecieron en la disolucidén del vidrio de
borosilicato ( -2) los que actualmente estdn en vias de solucidn.

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

1) Como el radio de curvatura en el borde de la Jjuntura es aproximada
mente igual a su profundidad, un valor pequefio de esta da origen a
un gran campo eléctrico (proporcicnal 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 pequefio, y mis aiin 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 CON HETEROJUNTURAS CdS-CuzS

Julio A.Bragagnolo*, José A.Albisu**
Alfredo Boselli, Carlos Cortes, Jorge Molina

Grupo Fisica del Estado S8lido - CITEFA

RESUMEN

Se ha realizado un estudio de la tecnologia de las heterojunturas de
SCd-SCu2. Fueron elaboradas baterias solares utilizando diversos sustra-
tos y grillas colectoras. Resultados satisfactorios fueron obtenidos con
sustratos de Fe-Ni y acero inoxidable y se desarrolld wna grilla serigra-
fiada con eficiencia de coleccidn comparable a la grilla convencional de
Cu-Au. Se concluye que la tecnologia estudiada es accesible en las condi-
ciones actuales de desarrollo de nuestro pais suscribi@ndose algunas posi-
bles lineas de investigacién.

1. Introduccidén

Uno de los mis importantes métodos de aprovechamiento de la energia
solar es su conversifn directa en energia eléctrica por medio del efecto
fotovoltdico. La potencia disponible sobre la superficie terrestre prove-~
niente de la radiacidn solar (aproximadamente 1 Kw/m2 durante 5 horas por
dia en un dia claro), su caricter pricticamente inagotable, las altas efi-
ciencias de conversidn lograda, la falta de contaminacidn asociada con es-—
te proceso entre otras razones, sugieren unas enormes posibilidades de es—
te enfoque para la complementacidn y eventual reemplazo de las fuentes con
vencionales de energia.

El principal criterio restrictivo para la conversidn fotovolt3ica en
gran escala es el alto .costo de los conversores solares, compuestos de ba-
terias solares interconectadas en paneles(l’z).

El costo de instalacidn por debajo del cual wn sistema fotovoltdico
generaria energia a un precio competitivo con los sistemas convencionales es
500 U$S/Kw(3). Dos tecnologias aparecen actualmente como viables para la
obtencidn de baterfas solares a bajo costo: homojunturas de Si y heterojun
turas de SCd-SCu2(3). La tabla I muestra el resultado de algunas estima-
ciones de costos para ambas tecmologias (').

Un examen de dicha tabla sugiere los siguientes comentarios:

* Miembro de la Carrera del Investigador del CONICET
*#%  Departamento de Ciencias Exactas, Universidad del Sur.
(') Los costos de la Tabla I incluyen sdlo las baterfas solares.
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1) Para hipStesis equivalentes sobre progreso tecnoldgico y volimenes
de produccidn, el costo de Si es mayor que el de SCd-SCuz.

2) Con los voliimenes actuales de produccién las tecnologias actuales
estin lejanas de los costos rentables (Tabla I, Filas a, b, cy d).

3) Con grandes voldmenes de produccién en las tecnologias actuales,
alcanzadas ya a nivel de laboratorio, podrian 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 prdxima década

é). :

Como ejemplo del significado de estos costos en (1) se estima que pa-
ra wn costo de baterias solares de 140 U$S/Kw, el costo total del sistema
(incluyendo proteccidn, equipo de acondicionamiento de potencia, etc.). se
ria de 236 U$S/Kw, con un costo al consumidor del orden de 0,012 U$S/Kwh
que se compara favorablemente con los costos actuales en EE.UU., del oxden
de 0,05 U$S/KWh(1°2),

Existen ademds numerosas aplicaciones en la que la generacién fotovol
taica es ya, o puede a corto plazo ser competitiva con la convencional.
Adem3s de la tecnologia espacial, que dio origen a la presente generacidn
de baterfas solares, puede considerarse su utilizacidn en sefializacidn(?),
irrigacidn en zonas aisladas( 0), estaciones meteoroldgicas y de telecomuni
caciones automiticas(?), equipos de navegacidn(ll) y en general en cual-
quier situacidd en que la energia convencional no sea facilmente disponi-
ble. Un ejemplo notable es la operacidn desde 1960 de un generador foto-

vo%}éico dé 100 W (de origen framcés) para la refinacidn de cobre en Chi-
1e(®).

Es conveniente recalcar que las consideraciones de factibilidad ante-
riores han sido hechas suponiendo la existencia de una infraestructura téc
noldgica, cientifica e industrial como la que poseen EE.UU. y los paises
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
baterias solares de Si, llevado a cabo por el Departamentd de Semiconduc-
tores de la C.N.E.G.H., pero no hay experiencia previa en heterojunturas
de capas delgadas de SCd-5Cu2 y no existen evaluaciones de costos. Del
andlisis anterior se desprende que seria de interés una contribucifn en es
te campo. :

El presente trabajo es el resultado de un estudio de la tecnologia de
las heterojunturas de SCd-SCu3 realizado por el Grupo de Fisica del Estado
S8lido del Instituto de Investigaciones Cientificas y T&cnicas de las Fuer
‘zas Armadas (CITEFA) con los siguientes objetivos:

a) Evaluar las dificultades tecnoldgicas de un proyecto de investiga-
cién y desarrollo del dispositivo fotovoltiico en las condiciones
actuales de nuestro pais.

b) Sugerir algunas lineas de investigaciSn posibles.
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El niicleo de este estudio consistid en la fabricacidn de varias se-
ries de baterias solares de SCd-SCu? haciendo uso de la planta piloto de
circuitos hibridos y del laboratorio de Microelectrdnica de CITEFA.

Una descripcién detallada de los procesos involucrados en la elabora-
cidn del dispositivo como asi también los valores Sptimos de los parime-
tros intervinientes pueden hallarse en (12) RPN

2.  Resultados

Las baterias, de aproximadamente 38 4 cn? de rea, fueron evaluadas
por medio de su caracteristica temsidn-corriente (V-1), bajo una ilumina-
c¢idn de un sol (100 mw/cm?) . 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 miximas obteni-
das con heterojunturas de SCd-SCu2 estan entre el 7 y 8%, estos resultados
se comparan favorablemente con los de otros centros de investigacién para
tiempos de trabajo equivalentes.

Los mejores resultados fueron obtenidos en sustratos de Fe-Ni y acero
inoxidable (Fig 1) . La grilla serigrafiada fue impresa con epoxy conduc-
tor y optimizada hasta obtenerse resultados equivalentes a los de la gri-
lla convencional. Este {ltimo resultado es particularmente promisorio
puesto que la grilla de Cu-Au contribuye con la mayor parte del costo ac-
tual de la baterfa (13). No se ha determinado la degradacidn de las bate-
rias solares fabricadas.

3. Conclusiones
La experiencia obtenida puede resumirse como sigue:

1) Al igual que en otros proyectos relacionados con la tecnologia de
semiconductores, en la investigacifn y desarrollo de heterojuntu-
ras de SCd-SCu2 se tropieza con el inconveniente de la carencia de
materiales de grado electrdnico (en particular (Scd).

2) la tecnologla estudiada es accesible inmediatamente a nivel de labo
ratorio para la estructura cientifico-t€cnica de nuestro pais.

Las mismas consideraciones son validas para baterias solares de Si.

El primer paso en el establecimiento de un plan de investigacién y de
sarrollo en conversidn fotovoltdica debiera ser un estudio de fact1b111dad
necesariamente multidisciplinario (aspectos tecnlcos, econdmicos, arquitec
tdnicos, sociales) que determinaria la tecnologia mds conveniente. Un gru
po de este tipo debiera incluir especialistas de los entes estatales rela-
cionados con la generacidn y distribucidn de la energia eléctrica en nues-
tro pais y daria lugar a la colaboraciém con otros paises del drea latino-
americana.
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En cuanto a la tecnologia de hetercjunturas de SCd-SCu2, las siguien-

tes lineas de investigacidén y desarrollo parecen necesarias:

1) Estudio de sustratos rigidos, compatibles con la impresidn seri-
grafiada (13 ¢ 1y,

2) Estudio de procesos alternativos de obtencidn de la capa de SCd
(impresion, aerosol(®*7), etc.).

3) Control del proceso de formacidn de la juantura, actualmente poco
repetible.

4) Estudio de procesos de degradaciﬁn(s)

5) Produccidn de materiales puros (grado electrdnico), en particular
SCd.
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TABLA 1

Costos estimados de conversores fotovoltdicos
para maxima radiacifn solar incidente

Vol. de Hipdtesis Costo
Tecnologia Prod. potesa (U$S/Kw Observaciones |Ref.
~ tecnoldgica 4
(Kw / ano) pico)

(a) Si 105 Tec. actual 30.000 | Costo de oblea (4
de Si sin proce (5)
sar)

(b) Si 105 Tec. act. con 20.900 | Costo de paneles 2
mejoras plausi- solamente (s)
bles (1972) [

(c) SCd~SCu2 10 Tec. actual 35.000 | Costo de baterias| (6)

solares solamente

(d) Scd-SCu2 45 Tec. actual 8.830 | Costo de paneles | (5)
solamente (1974)

(e) Si IO8 Tec. act. con 1.000 | Costo de baterias| (4)
mejoras plausi- solares solamente | (5)
bles

(f) scCd-SCu2 106 Tec. act. con 140-210 | Costo de baterias| (1)
mejoras plausi- solares solamente
bles

(g) Si 108 Crecimiento con 375 | Costo de baterias| (4)
tinuo de cintas solares solamente
de Si

(h) SCd-SCup | 1,8 x 106 Nueva Tecnologia 60 | Costo de baterias| (7)

probada en 1ab.
Faltan datos de
degradacién

solares solamente
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SISTEMA DE MEDICION DE CARACTERISTICAS

1.Abrutzky y C.Hofer

CNEA - Area Reactores Nucleares
Departamento Instrumentacidn

RESUMEN

Usando el principio de deteccidn en fase y andlisis arménico, se ha
implementado un sistema de determinacidn de caracteristicas C-V, R-1l-v,
dC/dv-V y dR-1/dV-V y su dependencia con la frecuencia, apropiado para ang
lisis de dlsp051t1vos semiconductores. Debido a que se trata de un siste-
ma que no actiia por resonancia, permite determinar variaciones temporales
de los pardmetros C, R-l y sus derivadas.

Con el mismo es factible la medicidn precisa de variaciones de capaci
dad del orden de 10-Z pF alin en presencia de bajas impedancias de fuga ope
rando en el rango de 20 Hz a 50 KHz.

Introduceidn

Una herramienta sumamente valiosa en el estudio de-junturas p-n, ba-
treras de Schottky y estructuras MOS, tanto para la determinacidn de pro-
piedades intrinsecas del material, como aquellas propias del dispositivo
es el endlisis de las caracteristicas C-V, R~1-V y sus derivadas, como asi
también la dependencia temporal de las mismas en los casos en que las po-
blaciones de cargas en diversos estados o niveles de energia sean funcidn
del tiempo. Es en este Gltimo caso donde resulta particularmente inconve-
niente el uso de Q-metro y otros puentes en los que la medicidn se realiza
ajustando elementos de circuito variables hasta comndicidn de resomancia,
pero ain cuando los par@metros 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-
rametro pueda ser determinado con alguna precisién. Diversos s;Lstemas han
sido propuestos para solucionar las dificultades mencionadas ¢ a? ha-
bidndose utilizado en el presente trabajo la técnica descripta en(e y 9.

Ststema bdsico de medicidn com amplificador operacional

El circuito de la Fig.l muestra el sistema basico de medicién de um
dispositivo que supamemos un capacitor puro.

La entrada al amplificador operacional es una tierra virtual, esto es
vg = 0; por tamte, si vi = v] cos wt es
ij = Cdv/dt = wCv] sen wt
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vy ya que por el amplificador no circula corriente i2 = -i1 ¥

= i =

Vg 12Rf va1 sen Wt
esto es el voltimetro de valor eficaz da una salida proporcional a.la capa
gitancia a medir. Para el caso Zp = R se obtendria anilogamente una sali-
da proporcional a 1/R.

Separacién de componentes de distinta fase

Cuando el dispositivo a medir no es un elemento de circuito puro, si-
no una combhinacidn en paralelo de Ry C, como es generalmente el caso, el
circuito descripto no permite resolver parte real e imaginaria de la impe-
dancia Zp, indicando solamente el voltimetro una sefial proporcional a ]ZD| .
Es necesario entonces separar las corrientes activa y reactiva. Esto se
consigue con el uso de un amplificador lock-in(m) , en el cual una senal
de referencia iref y una seiial a analizar ij, de la misma frecuencia produ
cen una salida de tensidn continua v = Kij cos (igefs 1i) donde K es una
constante de proporcionalidad dependiente de la amplificacidn del equipo.
De este modo, ajustando la fase de iref se elimina la componente de sefial
no deseada y se tiene em la salida un valor proporcional a la inversa de
la componente de Zp a determinar.

Medicidn de pequefias variaciones en un pardmetro

Cuando se desea medir variaciones de un pardmetro alrededor de um va-
lor elevado, puede eliminarse &ste sumindole a la corriente iz el valor co
rrespondiente en contrafase. Se ha dispuesto con este fin un segundo am-
plificador operacional. 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 uma compensacién, de tal modo que la magnitud de
ambas corrientes a la entrada del lock-in sea tal que disminuya el error
proveniente de la limitacidn del ajuste de fase en el mismo.



Determinacidén de las derivadas

El sistema de medicifn de C y R -1 descripto, puede dar en forma direc
ta también las derivadas de estos pardmetros. respecto de la tensidn. Supon
gamos una excitacidn v] cos wt superpuesta a una tensidn continua Vo. Ten-
dremos para el caso de un capacitor no lineal

i = Cdv/dt = -wCv) sen wt 1§}

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

i = wC(Vy)vy sen wt + = w(dC/dV) v sen 2wt 2)

En el caso de una resistencia no lineal se tiene, andlogamente
2
is= wa(Vo)vl sen wt + = w(dc/dV) v1 sen 2wt
esto es, las amplitudes de la segunda armdnica de la corriente son propor-
cionales a las derivadas de la capacidad y la conductividad respecto a la

tensidn. Es posible sintonizar con el amplificador lock-in esta segunda
armdnica y graficar las funciones derivadas.

Cireuitos utilizados

GnaFcca:
dot

P
f)mpa

e e |

DIAGRAMA EN BLOQUE DEL SISTEMA

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

El rango de frecuencias del sistema es funcidn tanto del equipo mismo
como de las caracteristicas de conductividad del dispositivo bajo prueba.
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ELECTROMETRO

1o0m

51K

El amplificador lock-in opera entre 20 Hz y 50 KHz. La determinacifn de la
conductividad de un dispositivo MOS, que estd en el orden de 10-11 requie
re una resistencia de realimentacidn del electrdmetro de 1011 ohm para ga-
nancia 1, 10 que reduce en ancho de banda al equipo a 7 KHz. En la medi-
cidn de capacidades el 1fmite en frecuencia estd impuesto por el lock-in.

El valor de la sefial de test en mediciones R™l o C Vs V estd limitado
inferioxmente por el ruido y superiormente por la alinealidad del disposi-
tivo a medir.

El sistema puede realizar mediciones absolutas, pero resulta cSmodo
efectuar su calibracidn frente a elementos de comparacidn; de esta manera,
por otra parte, no se produce error por alinealidad del sistema ain cuando
la caracteristica a determinar varfe por Ordenes de magnitud.

Fn la determinacidén de una de las componentes de la impedancia de wmn
elemento de circuito no puro, se produce un error por la limitacidn en el
ajuste de fase del lock-in, esto es, la parte de la componente en cuadratu
ra que no es rechazada por &ste. El error cometido depende de la relacidn
entre esa componente y la que se quiere determinar. E1 ajuste es ceritico
cuando la impedancia de esta {iltima 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 mds de tres Grdenes 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 usd una sefial 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 estd limitado por el ruido del sistema, siendo
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el valor de 10-2 pF una cifra tipica para frecuencias del orden del KHz.
La corriente que toma el electxdmetro es inferior a 2.10~15 Amp.

G:

tAjuste fase
8:
9:

:GENERADOR RAMPA
tELECTRONMETRO

~F:PATRONES Ry C
REGISTRADOR x-y

Entrada sefial
Anplificaecién sefial
Sintonfe seflal

Zntrada referencia
Anplificacidn referencia
Sintonfa referencia

Salida sefiel
Entreda polarizecién
Q:Zntrada sefial

B:GENERADOR SENAL SENOIDAL
C:AMPLIPICADOR LOOK-IN
H:DISPOSITIVO BAJO PRUEBA

1l1:Resistencia de polarizacién
12:Ajuste nivel seflel test
13:Nivel seflal test sobre D.U.T.
14:Nivel continua sobre D.U.T.
15:Polaridad sefial compensacién
16:Si.K0 Amplif. de compens.
17:Ganancia amplif. de compens,
18:R entr, amplif. de conpens,
19:R C p/compensar componente
en cuadratura
20:3alida seilal

DISPOSICION DE LOS EQUIPOS Y CONTROLES
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[ETECCION IE RADIACION GAMMA OON MONOCRISTALES DE Hgl2

J.Saura y J.A.Albisu*

Centro Atdmico Bariloche
Comisitn Nacional de Energia Atdmica

RESTMEN

En el presente trabajo se describen diferentes nétodos de purifica-
¢idn, crecimiento y evaluacién de monocristales de Hgl2 y su relacidn con
12 posibilidad de utilizarlos como detectores de radiacidn gamma.

Se obtuvieron cristales sensibles a la radiacidn gamma con resistivi-
dades de hasta 1013 ohm/cm. Se midid el coeficiente de atenuacidn del plo
mo con estos detectores concordando los resultados obtenidos con los dispE
nibles en la literatura.

Se concluye que la fusidn zonal puede utilizarse en combinacién con
el crecimiento y purificacidn en repetidas sublimaciones a efectos de redu
cir el niimero de ciclos necesarios para obtener material con grado de de-
teccidn. '

Introducetédn

Las propiedades opto-electrfnicas del HgI2 fuerom principalmente in-
vestigadas por R.H.Bube(l) en 1957.

En nuestro pais J.Saura y otros comunicaron por este mismo medio dis~
tintos trabajos en este material.

El interés en el HgI2 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) sefialaban sus promisorias propieda
des como detector de radiacifn nuclear.

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

La baja energia de creacifn de pares electrén-agujero (= 4,3 ev)(?)
permite pensar en obtener espectrémetros de buena resolucidn y el alto Z
de los componentes (80,53) sugiere la posibilidad de fabricar dispositivos
de muy pequefias dimensiones.

* Direccitn actual: Grupo de Fisica del Estado S8lido - CITEFA - Zufria
tegui y Varela - Villa Martelli - Pcia. de Buenos Aires.
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Desde el punto de vista de su utilizacifn como detector y m3s aiin co-~
mo espectrdmetro la figura de mérito mads {itil es la longitud media para
drift de electrones y agujeros que debe. gompararge con la longitud del de-
tector (LD) debiendo ser mucho mayor que &sta a’ efectos de obtener una bue
na coleccidén de la carga generada(“) Esta longitud, 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 limitacidn que existe actualmente en el caso
del Hgly, es el bajo valor de esta figura de mérito que es de 1,0 y 0,1 em
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 sdlo de
la‘emergia del. fotdn 1nc1dente sino también de la pos1c1on en que este es
_absorbido. limitando asi su resoluc1on como espectromeero( ).

Sintesis, crecimientos y purificaciones

P ]

El Hglz ut111zado se obtuvo medlante la reaccidn ‘en fase vapor de io-
do bisublimado y mercurio bidestilado, de origen nacional.

Se crecieron monocristales mediante la evaporacidn de una solucidn so
bresaturada de HgIl2 en acetona a temperatura ambiente regulando la veloci-
dad de evaporacidn principalmente mediante el control de la relacidén del
diZmetro a la longitud de la probeta que la contiene.

De esta manéra se obtuv1er0n éd 2 semanas crlstales de aproximadamente
2% 2% 2 mn3. . :

V.

- R
Los’ crlstales obtenldos por este método tienen buen aspecto exterior
y ‘es relativamente posible clivarlo por planos perpendiculares al eje "C"
pero no se obtuvierop resu}tados positivos con ninguno de los dispositivos
construldos ‘con estos cristales. ¢
Se crecieron tamblen por subllmaclon en vacio obtenlendose eJemplares
hasta de 2 .cms.

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

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

El crecimiento se realizd en ampollas de vidrio Pirex selladas en un
vacio mejor de 10-5 y la caracteristica mds significativa de la probeta,
Fig.l, es un dedo de vidrio que ademds de localizar las condiciones de cre
cimiento permite el escape de las impurezas voldtiles hacia la parte supe-
rior.
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El crecimiento de pequefios cristales de color ocre en la parte supe-
rior de la probeta evidencid la utilidad de este disefio.

Este proceso de crecimiento y purificacidn por sublimacidn se repitid
tres veces consecutivas con el mismo material, evaluindose los cristales
en cada ciclo sin obtemerse material con grado de deteccidn hasta la terce
ra sublimaciédn. -

Como procedimiento de purificacidn se utilizd también la fusidn zonal
obteniéndose el grado de deteccidn con s8lo una sublimacifn cuando el polvo
de partida habia sido sometida previamente a 20 ciclos de fusidn zonal.

Caracterizacién y evaluaciones

El cardcter monocristalino de las muestras obtenidas se controld me-
diante el silicio con Rayos X por el método de Laue.

Las constantes de red se midieron con un difractSmetro de Rayos X ob-
teniéndose los siguientes valores: a = 4,357 & yc= 12,36 &.

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

Un sistema de trampas con una energia de activacidn de aproximad amen-
te 0,26 ev esti presente 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 cen la temperatu

ra calculada por Haering y Adams (5) (Método.de velocidad de calentamiento)
y utilizando la té&cnica conocida como limpiéza térmica.

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

Todos los cristales {itiles como detectores tuvieron resistividades ma
yores que 109 ohm/cm y se obtuvieron muestras de 1013 ohm/cm.

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

Con dispositivos construidos con cristales de tercera sublimacidn y
de primera sublimacidn de material previamente purificado por fusidn zonal
se intentd con &xito la deteccidn de radiacién gamma del 60co y 137cs.

La electrdnica utilizada es la convencional comsistente en un pream-
plificador sensible a la carga, un amplificador lineal, discriminador y es
calimetro.
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Se midid el coeficiente de atenuacidn del plomo para la radiacién gam
1 137¢s con los dispositivos construidos concordando los valores obte
nidos con los disponibles en la literatura. -

Conclusiones

Las principales conclusiones obtenidas del presente trabajo som las

siguientes:

1) El crecimiento por sublimacidn en fase gaseosa es el {mico que ha
dado resultados satisfactorios.

2) La fusidn zonal puede ser utilizada con éxito para la purificacidn
de Hgly y permite reducir el nimero de sublimaciones necesarias.

3) La observacidn visual (transparencia, ausencia de inclusiones y ma
clas) y la resistividad (mayor que 109 ohm/cm) son las evaluacid-
nes més simples y directamente relacionadas con la utilizacidn de
estos cristales como detectores de radiacidn nuclear.

4) La comparacidén de estos resultados con los obtenidos en otros cen-
tros de investigacidn, teniendo en cuenta los materiales de parti-
da utilizados permite pensar que es posible desarrollar en el pais
espectrdmetros de Hgl2 y deberian centrarse los esfuerzos en la ob
tencidn 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 Atdmico Bariloche (CAB)
Comisidn Nacional de Energia Atdmica (CNEA)
Instituto de Fisica '"Dr. José A. Balseiro" (IFB)
Universidad. Nacional de Cuyo (URC)

RESUMEN

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

Para obtener las mismas, se elabord una formulacidn que permite tratar
distintos moderadores y tener en cuenta efectos de fuga y de temperatura
del medio, mediante la aplicacidn de adecuadas hipdtesis. Se redactd um
programa para evaluar dichas fuentes proporcionando, ademds, estimaciones
de su distribucidn espacial para problemas unidimensionales y en medios ho
mogéneos.

Con €1 y_como parte del proyecto de estudio de moderadores actualmen-
te en ejecucidn, se calcularon fuentes en agua liviana y pesada observando
se el efecto del modelo: gas libre y pesado (o de moderacidn) y el de ani-
sotropia en aproximacién Pj.

1. Generalidades

El cdlculo de espectros de neutrones de baJas energias con dependen-
cia espacial se efectila hasta una cierta energia de corte ubicada en el
rango de moderacién. Esto implica que deba utilizarse una fuente, depen-
diente del flujo, que dé cuenta de los neutrones que ingresan al grupo di-
rectamente desde energias superiores a dicho 1imite y en cada punto.

Existen varias aproximaciones demasiado particulares al problema(}’2)

por lo que es de interés replantearlo con mayor generalidad y confeccionar
el elemento de c¢dlculo correspondiente.

2. Tipos de fuentes

Desde el punto de vista de la ecuacidn de transporte pueden distin~-

* Ejército 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 fisién.

c. También suele considerarse como tal, para cada grupo, a los neutro
nes transferidos desde otros, es decir:

o
SEER) = [1,G 66 H=F) FLE )LD
ar o
entonces si el cialculo se extiende hasta una energia Ec y se supo
ne que no hay transferencia hacia mayores emergias, lo cual es ra-
zonable ya que este limite estd entre 1.0 a 3.0 eV, resulta:

- @ ’ =, " ->, Y g -, -
SEER) =[{2,0;6%6,09%) FEE7)deda’s [ (2 [ 6562 SR )FRER)dEdR’
YKo 4néE,

La primera integral es evaluada en el calculo, la segunda debe propor
cionarse como dato y es la que aqui se define como fuente.

3. Expresiones generales

Considerando un medio homogéneo, separabilidad de variables, al menos
dentro de cada intervalo de.energia y aplicando la conocida aproximacidn
P] para tratar la dependencia angular(3) , la fuente es:

=_i - 7 _/’ ’ 3 p / ’ ’
@(r,f,/a)~ 5 »:,(rjc/g(e &) pE)AE ], 5&/{/2, (EE) ) dE
donde AC)=4() flujo escalar

;‘,— f/:](}j= -2 df(d corriente, por ley de Fick
r

3.1 Dependencia en energias

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

absorcidn.
.Esta ltima puede incluirse mediante el factor de probabilidad de es-

cape a las resonancias, calculable separadamente’ (l’), vy la primera, adop- '
tando la siguiente formulacidn(5) para el flujo:

Y(€) = constante » 1/
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Zs (1-2"/(1-a)
082+ 2,
siendo: q’r((lf-/)/(ﬂf/))z ; A nlmero masico

con =

B2 "buckling" total, Ig y D estdn evaluadas a la energia de corte en
esta aproximacion.

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

En cuanto al ndcleo de transferencia y dispersifn se tuvieron en cuen
ta dos modelos(®):

a. De moderacidn: considera procesos puramente eldsticos con Ztomos
en reposo.

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

3.2 Dependencia espacial

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

Fué confeccionado un programa para evaluar las expresiones citadas(7?)
el que ha sido utilizado para proporcionar fuentes a los programas de cidleu
lo DIF-4 y CAGEG).

4., Resultados

Se calcularon tres casos: agua liviana pura en un paralelepipedo de
30x30x30 cm, agua pesada pura y agua pesada (99,69% molar) en un cilindro
de 50 cm de alto y 36 cm de didmetro. La solucidn 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 geometria y en aproximacién Po, pueden observarse en la figu-
ra 1. El incremento a energias m3s altas corresponde al efecto del oxige-
no. En el resto del intervalo hay una marcada diferencia de modo tal que,
siendo el de gas libre mas refinado, seria aconsejable su uso. Puede no-
tarse el efecto producido por el hidrSgeno de contaminacidn en el D20.

‘En- figura 2 se muestra la asmisotropia de las fuentes, en aproximacidn
P}, con modelo gas libre para puntos situados a 3 cm del contorno. Se han
representado las direcciones 0° y 90% esta ltima equivale también a la a-
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proximacidn Po. La relacidén entre ellas alcanza valores tan altos como el
507 en D20 y 30% en H20.

5. Conclusiones

Se ha replanteado el problema de obtener las fuentes que requieren
ciertos cidlculos por teoria de transporte y método multigrupo, habiéndose
logrado expresiones suficientemente generales como para ser aplicadas a
distintos moderadores, teniendo en cuenta dependenc1a con la temperatura
del medio y efecto de fuga. pe

Se ha creado un elemento de cdlculo para evaluar lo anterior que tam-
bién puede proporcionar una sencilla dependencia espacial, hasta en aproxi
macidn Pj.

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

Puede decirse que alin para concentraciones de D20 como la de la solu-
cidn considerada, debera tenerse en cuenta el efecto de la contaminacidn
de hldrogeno.

El presente trabajo se realizd con el apoyo del Ejército Argentino a
través del proyecto "Fisica 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 Atdmico Bariloche (CAB)
Comisidn Nacional de Energia At&mica (CNEA)
Instituto de Fisica "Dr. José A. Balseiro" (IFB)
Universidad Nacional de Cuyo (UNC)

RESUMEN

Se determin® experimentalmente el factor de cadmio y la transmisidn
térmica de neutrones para hojuelas de una aleacién de Indio y aluminio de
0.254 mm de espesor. Para el espesor de cadmio de 0.53 mm se obtuvo:

Fcp = (1.06 + 0.01) Xeer = (0.030 + 0.003)

Estos resultados, permitiran obtener una mayor precisidn en las deter
minaciones de las distribuciones neutrdnicas térmica y epitérmica que se
realizan en los materiales utilizados para la medicidn de espectros por
tiempo de vuelo en el CAB.

1. Introduceidn

A fin de determinar las distribuciones espaciales de neutrones t&rmi-
cos y epitérmicos con hojuelas de indio, por el método de la diferencia de
cadmio, es hecesario conocer el factor de cadmio el cual tiene en cuenta
la captura en el cadmio de neutrones entre la energia de corte del espec-
tro epitérmico (aprox. 0,1 ev) y la energia de corte del cadmio. Este fac
tor depende del espesor del cadmio, espesor de la hojuela, material de la
hojuela y del moderador usado. Son muchos los experimentadores que han de
terminado este factor con grandes discrepancias entre si. Estas son atri-
buidas a diferencias en la composicidn, espesor o dimensiones de la hojue~
la, como asi también a la fuente usada. En nuestro caso particular, las
hojuelas con que contamos son de una aleacidén de indio y aluminio de la
cual no se conoce la proporcidn exacta de los mismos, por lo cual no es po
sible interpolar. entre valores ya medidos. Como ademds todos los cdlculos
tedricos del factor de cadmio implican fuertes aproximaciones, por ejemplo,
en cuanto a la forma del espectro, se decidid encarar la determinacidn ex-
perimental del mismo.

El método utilizado es el descripto por Kunstadter(l) el cual consis-
te en la irradiapiSn 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 correccidn para el espesor deseado. |

2. Factor de cadmio y transmisién térmica

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

by = AP
donde
AD = actividad total de la hojuela desnuda
A;er = actividad térmica de la hojuela desnuda

A;p = 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(2) .

Se define la transmisidn térmica Xter a:

ter ter
Xter ACD /AD

donde: Azgr = actividad térmica de la hojuela bajo cadmio.

Ademds, debido a que hay una pequeila absorcidn de neutrones epitérmi~
cos por el cadmio, se define el factor de cadmio como:

.

Fop = A5/ (Agp - A::;r)

donde Acp = actividad de la hojuela bajo cadmio, la cual es funcidn del es
pesor de cadmio.

3. Método experimental (Fig.l)

La hojuela bajo cadmio se irradid 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 utilizd el
acelerador lineal del CAB, con un blanco pesado.

Se midid la actividad de la hojuela para 8 espesores de cadmio entre
0.07 y 1.5 mm. La actividad de la hojuela irradiada se determind 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 utilizd como monitor una hojuela de indio
de 1 cm de diametro y 0.0254 mm de espesor. Este, se recubrid con 0.53 mm
de cadmio, a fin de evitar que su actividad se viera perturbada por la va-
riacidn en la densidad neutronica térmica qué se produce al modificar los
espesores de cadmio en la hojuela principal (Fig.2).

Pudo observarse que para espesores de cadmio mayores de 0.5 mm, la va
riacidn de la actividad de la hojuela tiene un comportam;ento lineal con
el espesor de cadmio, que representa la absorcidn de neutrones epitérmicos
en el cadmio. En particular, para un espesor de cadmio de 0.53 mm, el va-
lor del factor de cadmio resultd:

FCD = (1.06 + 0.01)
Para espesores de cadmio menores de 0.5 mm, hay una correccidn adicio
nal debida a la transmisidn té&rmica del cadmio. Sustrayendo la parte li-

neal en la cual el cadmio es negro para neutrones térmicos, se obtuvo

ter(d) lo cual permite el cilculo de la transmisidn térmica. Para el es-

pesor de cadmio de 0.53 mm, se obtuvo:
xter = (0.030 + 0.003)
&,  Conclusiones
Se determind experimentalmente el factor de cadmio y la transmisién
térmica para hojuelas de una aleacidn de indio-aluminio de 0.254 mm de es-
pesor. Se verificS que es una buena aproximacidn suponer que los neutro-

nes térmicos y epit@rmicos se atenilan exponencialmente en el cadmio.

El método utilizado permltlrla obtener FCp y Xter con mayor precisitn
pero ello implicaria un esfuerzo no justificable en nuestro caso.

El presente trabajo se realizd con el apoyo del Ejército Argentino a
través del proyecto "Fisica de Neutrones y Reactores”
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FORMACION IE He EN COLISIONES DE He EN LAMINAS DE CARBONO

A.J.Kestelman, R.A.Baragiola y E.Alonso

Centro Atdmico Bariloche (CAB)
Comisidn Nacional de Energia Atdmica (CNEA)

Dukel'skii, Afrosimov y Fedorenko(l) lograron producir, por primera vez He
a través de la captura de dos electrones por un ién He atravesando distin
tos gases nobles. Desde entonces varios autores estudiaron el proceso de
formacidn de He a gartir de Het atravesando distintos gases (2* 10) y vapo
res met3licos(!1°13), Sin embargo, a nuestro entender, no ha sido estud{é
da hasta ahora la formacidn de He en laminas sdlidas. Con el propdsito de
ejecutar este estudio, el equipo usado anteriormente en este laboratorio
para mediciones en gases(!0), fue modificado seglin se muestra em la figura
1. El haz de Het es colimado por un diafragma TZI y luego atraviesa la 13
mina de carbono |3] de ~ 2 ug/cm?. E1 haz equilibrado en la l4mina de car
bono atraviesa los colimadores ]4, y |5| y las distintas componentes de
carga son separadas por el deflector electrostatico |6| y colectadas en un
detector mbévil de emisidn secundaria l7| después de haber atravesado una
lamina delgada (v 10 pg/cm2) de carbono |8| asegurdndose asi la misma efi-
ciencia de deteccidn para iones y dtomos. A su vez todo el detector estd
encerrado por un blindaje |9|. Por razones de tipo experimental; no se mi
dieron las componentes de Het y He't, empledndose los valores de Foo medi-
dos anteriormente en este l§boratorio(1“) para obtener Fy@. Un espectro
tipico de las componentes He y HE (en este espectro aparece también la com
ponente Het) se muestra en la figura 2. Los resultados finales obtenidos
para las fracciones de equilibrio Fj» de HE en carbono, se muestran con
sus errores estadisticos_en la figura 3 donde para comparacidn se muestran
también los valores de Fj» en H2 obtenidos anteriormente(10). Se puede ob
servar que para la energia normalmente empleada en la cdmara de intercam-
bio de los aceleradores tandem Van de Graaf, que es del orden de los 80
keV, la eficiencia de und lamina de carbono para producir HE es superior a
la del Hy que es a su vez el mas eficiente de los gases en la produccidn
de helio negativo.
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PERDIDA DE ENERGIA IE IONES DE HIDROGENO Y DE HELIO
EN LAMINAS METALICAS IELGADAS

J.C. Eckardt

Centro Atdmico Bariloche (CAB)
Comisidn Nacional de Energia Atdmica (CNEA)

RESUMEN

Se realizaron mediciones de la pérdida de energia de iones de h1droge
no y de Helio a energias comprendidas entre 25 y 260 KeV en laminas metdli
cas delgadas autosoportadas de espesores conocidos. Se muestran los pode-
res de frenamiento de los distintos metales estudiados en funcidn de la
energia de los haces idnicos. Las secciones eficaces de frenamiento para
iones de Hidrdgeno se incluyen en una recopllac1on de datos de otros auto-
res y se presentan en funcidn de Zp, nimero atdmico 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 %§v=-%§Lde Ge, Se,

Pd, Sb y Bi para haces ifnicos de Hidrdgeno y de Helio de energias compren
dldas entre 20 y 260 KeV.

Se empled el método directo de la determinacidn de la pérdida de ener
gia AE sufrida por el haz al atravézar una liwmina metallca delgada de espe
sor conocido Ax obtenida por evaporaclon en alto vacfo(!). Para cada me-
tal se utilizaron entre 3 y 24 blancos de espesores comprendidos entre 17
y 44 ug/cmz, realizdndose las mediciones a 9 energfias distintas. Los erro
res son £ 7% debidos principalmente a los espesores Ax.

Fig.l muestra los resultados de los: distintos metales en funcidn de
la energia, con iones de Hidrdgeno y de Helio. Ademds de las presentes me
diciones estan representados los datos de otros autores a mayores y meno-
res energlas(z’ 1) Para el Pd se han corregido los resultados por el con
tenido de Hidrdgeno absorbldo(lz), correspondiendo los puntos a los valo-
res sin corregir y las curvas a los valores corregidos.

Lindhard y Scharff(}3) presentaron una férmula tedrica de primera
aproximacidn para secciones eficaces de frenamlento debido a procesos in-
eldsticos, valida para velocidades v < 21 3 v

= £ 8me ag (21 22/2) (v/vo) n

1
donde S =-—-g§— N es el niimero de &tomos del elemento frenante por unidad

dx t ]
de volumen, Z = (22/3 2/3 3/2, g = 21/6, Z1 y Z2 son los nimeros atdmi-
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cos del proyectil y del blanco respectivamente, ap ¥ Vo Son el radio y la
velocidad de Bohr.

Los limites superiores de validez de la formula corresponden a 25 KeV
para protones y a 635 KeV para iones de Helio, es decir, para 4get cubre el
rango de energias utilizado. Esta ecuacidn predice una dependencia lineal
de S con la velocidad v del proyectil, o, lo que es equivalente, S es di-
rectamente proporcional a El/2, Los presentes resultados cumplen con bue-
na aproximacidn esta relacidn. Por otra parte, para una misma energia ec.
(1) predice aproximadamente el mismo valor S para 4yget como para protones.
Si reemplazamos Z] por sus respectivos valores y teniendo en cuenta que

1
vHe+ 2wt

s6lo hay una pequefia diferencia en el denominador Z, que es despreciable
dado que Z] << Z2 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 4He, para E<25,donde

%%-para protones entra en el rango de validez de ec.(l).

En Fig.2 estZn 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(l’1%°16) en funcidn de 22. Se observa que la depen
dencia no es mondtonamente creciente segin ec.(l), sino presenta una fuer-
te estructura oscilatoria. Se compara en Fig.2 esta dependencia con valo-
res semiempiricos de Ziegler y Chu(?) para iones de 4ge de 800 KeV multi-
plicados por un factor 0,3(1“) para normalizarlos respecto a los datos pa-
ra protones. Se observa que la dependencia de S para iones de Hidrdgeno
en funcidn de 22 es semejante a la curva correspondiente a iones de 4He de
igual velocidad. Esto es particularmente Gtil para determinar por interpg
lacidn 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¥ (circulos) y para 4He* (Cirqg
lo con puntos) en funcidn de la energia. Lineas punteadas:
datos de otros autores(z’ll)
Ordenada: keV(mg/cm2)-1

Abscisa: KeV

Figura 2.

Secciones eficaces de frena
miento en funcidn de 22, pa
ra protones de 200 KeV (pun
tos). La 1linea llena repre-
senta a datos semiempiricos
de Ziegler y Chu(®) para
4Het de 800 KeV multiplica-
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dos por un factor de norma-
» lizacidn 0,3.
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