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FABRICAGCAO
' E

UTILIZAGCADO
DE

DETETORES SEMICONDUTORES

RESUMO

Neste trabalho relato a montagen de um Laboratorio para Fabricaggo de
Detetores de Ge-Li e as técnicas empregadas na fabricagéo de um detetor Pla-
nar de Ge-Li, com 7 cmz x 5 mm, para o Laboratorio ‘do Acelerador Linear . da
Universidade de Sao Paulo, bem comn a utilizacao de detetor coaxial de Ge-Li,
com 22 cm3, para analise de raios y de produtos de fissao no Thstitutd dé En-
ganharia Nueclear,



FABRICATION

ET
UTILISATTION
DES
DETECTEURS A SEMICONDUCTETURS

RESUME

Ce travail decrit le montage d'un Laboratoire Destiné a la Fabrication
des Detecteurs de Ge-Li et les techniques utiliseées pour la fabrication d'un
detecteur Planar de Ge-Li de 7 cmz X 5 mm pour le Laboratoire de 1'Accelerae
teur Lindaire de i'Université de Sao Paulo, ainsi que 1'utilisation d'un de-
tecteur coaxial de Ge-Li, de 22 cm3, pour l'analyse des rayons y des produits

de fission a "1'Instituto de Engenharia Nuclear".

FABRICATIOGON
AND
UTILIZATION
O F
SEMICONDUCTOR RADIATION DETECTORS
ABSTRACT

This paper describes the assembly of the equipment for the fabrication
of Ge-Li drifted detectors and the technique used in the preparation of a
Planar detector bf 7 cm? x 0,5 cm for the Laboratory of the Linear  Acceler-
ator at the University of Sac Paulo, as well as the utilization of a 22 cm3
coaxial detector for the analysis of fission product gamma-rays at the Insti-

tuto de Engenharia Nuclear, Guanabara.
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1. INTRODUCAO

A Espectroscopia Nuclear teve, nos ultimos anos, um acentuado progres-
so come resultado do desenvolvimento dos detetores semicondutores de Si e CGe,
especialmente os de Ge-Li., Os estudos da estrutura nuclear dependem fortemen
te de medidas precisas de energia e intensidades. Um Lzlaropési’co da Espectros-
copia Nuclear & obter parametros de decaimento nuclear que possam ser  Uteis
na formulacac ou refinamento da teoria nuclear. O estudo de eséuemas de ni-

veis nucleares sao de particular importancia.

A razao do uso de detetores de Ge-Li consiste principalmente na melbo-
ria da J;essolugao em energia. Resolucoes em energia de uns poucos KeV sa0
agora obtidas. No Brasil, os detetores de Ge-Li sao bastante convenientes pe
la facilidade de serem produzidos e reprocessados em qualquer laboratdrio ra-

zoavelmente montade e desde que obtidas as matérias primas,|Ce e Li, ainda

"/~ - » - - » ) . S - » ) . -~
nac disponiveis na indistria nacional com as necessarias especificacoes.

Embora o princinio de funcicnamento dos detetores de estado solido se-
ja basicamente o mesmo das camaras de ionizacao gasosas, a sua resclucao e
tambem sensibilidade sao muito melhores, pois para cérca de 30eV necessarios
para a producac de cada elétron na camara, Sao necessérios cerca de 3eV no
semicondutor (Ge)l. Looo a cuantidade de carga produzida per radiacao inci-

dente & muitc maior no semicondutor.

2 interacao da radiac@o gama com o semicondutor, se da da mesma forma
que com cutro material. através dos varios processos possiveis, dos quais os

principais sao: o efeito fotoelétrico, o efeitn Compton e formacac de par.

Devido a grande penetracac da radiacao gema os detetores semiconduto-
res devem ser relativamente espessos, para que o foton perca toda sua  ener-

aia no interior do detetcr. A técnica de fabricacao deste tipo de detetores
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se desenvolveu a partir de 1962l com os detetores de Td difundidos.

Os detetores semicondutores apresentsm coro vantagens: dirensoces re-

duzides, alta sensibilidade, linearidade e Stima resolucao e como  desvanta-
. . L es A

gens: funcionamentc a haixas temperaturas, custc e eficiencia aquando compara-

.,

da com o NaI(Tl). Figura 8.

O detetor ideal deveria ser feito com um pedaco de Ge intrinseco, man-
tido a baixa temperatura, onde a concentracao de portadores intrinsecos & su-
ficientemente baixa, para dar uma corrente desprezivel, quando a polerizagao
& aplicada. A temperatura do Nitrogénio Liquido, a condutividade é da ordem

22

- -1 -1 ~ : ~ ;
de 10 ““ohm.cm com uma corrente desprezivel para tensces e dimensoes usuais.

0 material usado néste trabalho foi Ge, tipo p, dopado com Ga. 0O Li-
tio atua como um doador, fci difundide (a 356QC) éprox;“adaﬂente 80% no cris-
tal de Ge, criando um excesso no numerc de deadores e tornando o Ge tipo n.
Uma juncao p-n ocorre onde o numero de doadores e aceitadores € igual. Una
regiao intrinseca ou compensada @ obtida por migracao de ions de Li (pela a-

plicacdo de uma tensdo de polarizacac) atraves do Ge. 0 processo de migragao

esta terminado, quando uma desejada profundidade de "drift" foi obtida.

Para se coletar cargas livres da regidc intrinseca, a regido tipon &
polarizada positivamente em relacic a regidc tipo p, ou seja o detetor & pola

rizado inversomente,

Deve ficar claro que o presente trabalho nfo apresenta outra contribui
G20 que nao seja a montagem de um laboratorio para fabricacac de detetorespla

nares de Ge-Li,



1.1. Generalidades

Um detetor planar de estado sGlido & simplificadamente um bloco de um
material semicondutor com eletrodos em bom contato elétrico com duas — faces
opostas. Figura 9 . Um potencial aplicado produz um campo elétrico capaz
de carrear portadores de ambas as polaridades, negativos (elétrons) e positi-
vos (buracos), que sao procduzidos em igual nimero para cada evento ionizante.
Camo © que se deseja & medir a quantidade de ionizacao produzida, a qual €
proporcional a energia absorvida da radiacao, € importante que a corrente ex-
terna do circuito seja correspondente a ionizacdo total ou uma fracao defini-

da dela.

A radiacao incidente perde energia em interacoes cam os elétrons — do
material do detetor semicondutor. Estas interagCes levam os elétrons da ban
da de valéncia ou de bandas mais profundas 3 banda de condugao ou bandas mais
elevadas. Flétrons de energias altas interagem rapidamente com cutros elé-

trons e apos certo tempo, cérca de l(f12 seg,Figura 10 , € obtido equilibrio.

Banda de Condugao

4 . : -
ENERGIA Banda Proibida Eg = 0,66 eV (para Ge a 3009¢K)
o
ELETRON Banda de Valéncia

v Bandas mais Baixas

O campo elétrico aplicado arrasta cargas através do material de modo

a ser obtido um pulsc clétrico correspondendo a detecao de uma sC particula.
- -, 7 -1 » o~
As razoes basicas = | para uso de detetores semicondutores sao:

a) Fxcelente resolucao em energia (que & dada aproximadamente pelo nu-

mero de pares elétrons-buraco formados), figura 7, comparado com NaTl.

b) Consideravel aumento do poder frenader des sGlidos em relagac a ga-



-4 -

As condigoes pera um determinado material ser um bom detetor de radia-

gao gama.depende de Varios fatores:

a) O material do detector deve ter alto numero atomico (Z), pois a ab-

£ e

- - . . 5 Jd . A
sorceo fotoeletrica aumenta aproximadamente com 27, o Ge e preferivel so Si.

b) Um baixo valor de energia da faixa proibida (Eg) & necessario, e

isto afeta diretamente o poder de resclugao do dispositivo.

c) Os pares elétron-buraco devem scr coletados antes da recombinageo .
S20 necessarios portaderes de carga com alta vida modia. Uma alta mobilida-

de de clétrons e buracos depende consideravelmente da perfeiczo cristalina.

d) Para satisfazer os Itens acima & necessirio splicar um campo elé-
trico através do volume sensivel do detetor, sem aparecimento de uma corrente
de fuga substancial, cujas flutbacoes obscurecem a medida dos pulsos formados

pela radiacao.

Existem trés confiquracoes de detetores de Ge meis usadas atualmente.
O detctor planar, o detetor coaxial propriemente dito e o detetor coaxial de
cinco lados. O detetor planer consiste cde uma fatia de um bloco de Ge  com
secao reta trapezoidal ou circular, tendc nes partes superior e inferior jun-
goes Ri e i respectivemente, Figqura 9. Para o detetor coaxial propria
nente dito, o Li é difundidc em tormo da superficie lateral de um lingote ci-
1indrico e a compensacao de Li € obtida pela migracdo radial atraves contatos
colocados no centro de ambas as extremidades do cilindro, ou € feito um furo
no eixo do cilindro e o contato passa através o mesmo. Para o detetor coa-
xial de cinco lados, a geometria dc lingote de Ge € de secao reta, circular
ou trapezoidal, e o Li aplicado stbre a superficie lateral e uma das bases.
A compensacao do Li se processa por migragzo radial e coaxial através um con-

tato ro centro da outra basc protegida. Néste trabalhe relatamos a fabrica-



cao de detetor do tipo planar.

A figura 9 mostra uma secac de um detetor tipo planar. A radiacao
gama interage cam o cristal e pares elétron-buraco sac formados. Os elé-
trons sao coletacios na regiao tipo n e os buracos na regidao tipo p. A velo-
cidade de elétrons e buracos & cérca de 1,1 x 10'7 an/seg correspondendo a um
tempo de colegdo de carga de 9 ns/mn.  Assim o tempo total de colegao de
carga em um detetor de 10mm, que nao apresente armadilhas para elétrons ou bu
racos & cérca de 45ns pera pares de carga criados no centro da . regizo de
10mm e 90ns para cargas criadas proximo as jmg6e527.

~

No Ge, uma faixa proibida estreita e a mobilidade dos ions de Li  sao
responsaveis pela maioria de restricoes scbre a operaczo de detetores de
Ge(Li). Os detctores devem ser resfriados @ temperatura do Nitrogénio Li-
quido também para manter a estrutura p-i-n. A esta temperstura os  ruidos
térmicos sao reduzidos e o sinal deve ser processado por amplificadores ele-
tronicos de baixo ruido. |

Propriedades importantes do material (sequndo F. S. Goulding) l;

1) A Erergia MEdia - €, necessaria para produzir um par elétrons-bura-

co deve ser a menor possivel. Uma parte de € & usada para elevar elétrons
da banda de conducdo a banda de valéncia e o resto € desperdicado em perdas

1)
termicas no solide.

2) Os Portadores Livres do material devem ser poucos a temperatura de

operacao, pois a colecac pelos eletrodos destes portadores iriam mascarar o
sinal descjado. Para um material ter interésse deve produzir correntes tér-

micas no volume do detetor menores que 10_7 A.

3) O Matericl deve ter o minimo de TImpurezas. O moterial usado nao

deve conter um numerc sigrificante de armeciilhas cepazes de aprisicnar elé-
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trons ou buracos produzidos pelo evento ionizante. © processo de aprisiona-
mento € caracterizado pela meia vida de aprisionamento de um portador T & que

& o tempo medio que um portador existe am estade livre entes de aprisionado.

4) A Recombinacao de Elétrons e Buracos. Durente o processo de cole-

c2o deve ser pequena, ela & caracterizada pela meia vida de recombinacao dos
portadores, L = desejavel que seja grande camparado com o tempo de cole~

¢zo de carga.

5) Tempo de Detecac de Portadores. .. Deve ser curto, o que leva a

s

que o0s elétrons e buracos sejem altamente moveis ne estrutura cristalina. Os
dois efeitos anteriores estdc a €le relecionados. O material dewe ser capaz
de suportar alto campo elltrico sem ionizagio secundaria, em geral efeitos de

superficie limitam mais a voltagem do que efeitos no corpo do cristal.

6) O nimero atdmico alto dc Material deve ser para melhorar as proprie

dades de interagzo.

Dois materiais conhecidos aproximam-se dos requisitos acima citados
sao 8les 0 i e 0 Ge. A tabela I da algumas propriedades fisicas e quimi-
cas de ambos. A temperotura muito baixas Sstes materiais sao isolantes pois
todos os elétrons de valéncia est2o ligados 3 estrutura e nao ha elétrons dis
poniveis para tomar parte na conducac elétrica. Mo teoria des bandas de
energia, elétrons sio excitados térmicamente da banda de valéncia & banda de
condugao. A quantidade de pares elétron-buraco depende sobretude da _tempe-

rature.e do intervalo da faixa proibida.

Scb condicoes normais o numero de elétrons de condugao, n; , no materi-

al & dado por:l .



onde
A & constante para um dado material
T & a temperatura absoluta em °K
E, é a largura da faixa proibida

K & a constante de Boltzmann

Se um elétron estd na banda de condugdo € influenciado por um  campo

elétrico, aplicado ao cristal, em campos normais csta influéncia &  pequena

comparada com efeitos devido aos campos produzidos por atomos do proprio
tice, mas © campo aplicado causa uma leve migracio ordenada dos elétrons

quanto os efeitos dos atamos sao randdmicos.
0 movimento dos elétrons em um campo aplicado € caracterizado por
mobilidade u  definida pela relagao V_ = E y onde V_ € a velocidade de

gracao média do elétron na diregio do campo e E & o campo elétrico.

la-

en-

mi-

Um buraco, carregado positivamente, deixado na estrutura de valencia

estad livre tanbém para se mover nc cempo elétrico. fiste movimento & carac-

terizado por uma mcbilidade Vy definida por Ve =E My A resistividade p do

material & dada por:

1
b =
n u_ +
a (o ug oy )

orde

n, € © numerc de buracos/cm

n_ € o nimerc de e.?:léi-.rons/cm2
e g € a carga elétrica

Para material intrinseco, cada elétron excitado para a benda de condu-
cdo produz um buraco tal que n,=mn =mn 1 o



1
p, =

Usando cs valcres da tabela I achamos:
pi = 47 ohm.cn (Ge & 3009K)
pi = 230,000 chm.cm (Si a 300¢K)

Na pratica, ndo sao disponiveis materiais semicondutores de suficiente
pureza para serem considerados intrinsecos, particularmente a temperatura Yad
xas. Genéricamente falando, o témmo intrinseco & usado para sugerir que a
condugao elétrica é dominada por pares elétro-buraco-excitados termicamente.
Assim podemos nos referir a gqualquer semicondutor a tamperatura altas como
intrinseco. Mo casoc do Ge, @ possivel purificar ¢ material até graus onde o
material & intrinseco 2 temperatura ambiente. As impurezas elétricamente a-

tivas devem ser reduzidas abaixo de 1013 atomos/ 3.

2s impurezas elétricamente ativas mais comuns introduzidas deliberada-

mente sao elementos de veléncia 3 ou 5 que pedem substituir atomos do latice.

Comumente sao usados como impurezas de valéncia 3, Boro, Aluminic, Galio e

Indio e com valéncia 5, Fosforo, Arsénico, Antimonio.

En térmos do modélo de ligacdo de valéncia podemos olher um atomo de
velencig 5 kque substitui um &tamo de Ge no latice, camo Elpr:mdo elétrons pa-
ra campletar a estrutura da ligag2o covalente enquanto o quintorelétron as-
sociado com o atomo de‘lfﬁﬂreza ¢ so fracamente ligado ao seu atomo pai  pela
_atragéo Coulambiana. Esta atragao & muito pequena eém parte devido ao  fato
que ¢ étomg esté erbebido em um meio de alta constante dielétrica. Para tem

peraturas normais o elétron extra esta teémicamente excitado na banda de con-

Acan tal oue temos um elétron livre e uma carga positiva localizada embebida



no latice na vizinhanca do atomo impureza. Tais impurezas sao chamadas doa-

dor_gs e a conducao no material € dencminada por portsdores de carga negatit/;é:\;
e o material € dito tlpOI';

Um atcme intersticial pode atuar como um doador ou aceitador dando bu-
racos livres ou elétrons. Um bom exemplo disto € o Ll que atua como um doa
dor intersticial "superficial® no Ge. O témme superficial implica que o
nivel introduzido pela impureza € proxime a banda de conducao (doador) ou a

banda de valéncia (aceitador).

Na fabricacao de detetores de Ge-Li um outro fator importante sao as
caracteristicas do cristal de Cerménio (tipo p) usado, um cristal ccnveniente
deve ter: meia vida o mais alto possivel (superior a 100 useg) deve ter uma
baixa concentracao de oxigeénic (menor que 1015/cm3) , resistividade de 10 a

30 Qom e o minime de deslocagdes (pits/mz) 1.
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2, TECNICAS DE FABRICACEO
2.1. Material
2.1.1. Gemanio

O cristal de Germanio (*) usado para a confeccao do detetor foi obtido
de um lingote de secao reta trapezoidal, da Sylvania Company, Towanda Pensil-
vania,tamanho numero 4, tipo p, dopado com Galio, com uma resistividade de 10
a 13 Nhm-cm, meia vida de portadores de minoria maior do que 100 micro-segun-
dos, densidade de deslocacoes 2300 a 3000 pits/c::m2 e crescimento horizontal

na orientacao (111).
2.1.2. Litio

0 Litio usado para a difusao estava na forma metalica, e foi obtido da
Lithium Corporation of America. Do pedaco oricinal foram retiradas pequenas

lascas e mantidas em Olec mineral até ¢ momento da evaporacao.

2.2. Operacoes mecanicas

0 lingote do cristal de Garmanio foi colocado sobre uma bhase de alumi-
nio e foi cortada com serra de diamente de alta welocidade, uma fatia . de
7,5mm de espessura paralelamente ao plano (111) em operacao lenta para evitar

danos ao cristal.

Para remover danos causados pelo corte como mostra a fiqura 3 foram u-
sadas lixas d'Ague de nimeros 240, 320, 400 e 600. Durante a operacao de li-
xar foi evitado o aquecimento e ao passar de uma granulacao pars outra foram
feitas lavagens com aqua corrente, para impedir ranhuras nas superficies do

Cristal por graos maiores na lixa seguinte.

(*) Cedido pela Divisac de Fisica Muclear do Instituto de Fnergia Atcmica.



O polimento finsl foi feito com AJ.203 (Alumina em pé) dissolvida em
Agua sobre uma flanela limpa. Cuidados devem ser tomados, pois  superficies
mel polidas oferecem um caminho ficil para os portadores, consecientemente

aumentando a corrente de fuga de superficie durante a operagfo.

2.3. Operacoes cquimicas

Apos lavar o cristal com agua e detergente, o mesmo foi submetido a um
desengorduramento por fervura em solucio de NaCH em aqua (5% a 10%). Para
evitar chogues no cristal, devido & formacao de bolhas na solucao  aguecida
foram usadas pérolas de vidro. 2pds o desengorduramento, a solucac foi dilui
da em agua destilada até a retirada total do MaOH. Nestas operacoes para se-
gurar o cristal, foi sempre usada uma pinca de aco inoxidavel com as  pontes

protegidas por teflon.

Nos ataques quimicos levados a cabo depcis da evaporaczo e difusao do
Litio, usou-se, sdbre a face n', (onde foi feito o depdsito de Litio) uma fi-
ta adesiva resistente a tais reagentes. A fita usada foi a nimero 470 obtida
da Minesota Mimning Corporation, USA. Para tais ataques foi necessario a u-
tilizacao de becher plastico, poroue o cristal foi levado a um atacue em so-
lucdo acida de 5 volumes de HN03, 1 volure de HF, denominada solucio de ata-
que,

O cristal assim preparadc ficou durante 1 a 2 minutos na solucao de a-
taque e suas cinco faces expostas foram atacadas tornando-se espelhadas. Agua
destilada em abundancia foi adicionada, evitando-se o contato com o ar, para
impedir a formacao de Oxidos de carater isolante, até a total diluicdo do aci
do. Foi verificado se o aspecto das diversas faces do cristal  apresentavem

koas condicOes ¢ prossequimos com o processarento,
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2.4, Equipamento auxiliar

Foram construidos e utilizados varios equipamentos auxiliares para a

fabricacao dos detetores.

2.4.1. Equipamento de vacuo

O laboratorio contava com uma homba de vacuo mecanica, com velocidade

de borbeamento de 160 1/min e uma de difus?o, refrigerada a aocua, de 425 1/seq.

Projetaros um sistema de vacuo versatil, que fosse capaz de atender as
necessidades de encapsulamento, reprocessamento de detetores, testes de Crios

tato bem camo a difusao do Li.
As figqurasll e4 mostram os esquemas e aspectos da montagem.
2.4.2, Evaporador

Foi elaboradc um sistema que fosse capaz de evenorar o Litio. O eva-
porador cujo sistema é mostrado na fiqurall , consiste de um cilindroc 6co de
aco inoxidavel, fechado nas duas extremidades por tampas do mesme material e

apresenta um orificio na superficie lateral do cilindro,

A corrente necessiriz a evaporacao foi da ordem de 150A, obtida com a

utilizacao de um Variac e de um transformador.

2.4.3, Sistema de eacuecimentc e arrefecimento

Para 2 difusac foi necess@rio que o cristal atingisse a temperatura de
3509C e a sequir pudesse ser resfriadc em alouns minutos. Para tal foi cons-
truido um sistema de Cobre constituido por uma base circundada por tubo. 0
aquecimento foi obtido pela utilizacso de uma resisténcia de 1000 watts e  ©

arrefecimento, pela nassagem de ar e agua pelo tubo.

2.4.4. Sistema de controle de temperatura
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Foram usados um térmo-par de alumel-cromel e um controlador eletronico
de temperatura ENGRO modelo 300.

O sistere & capaz de manter a temperatura constante durante a difusao

do Li. A fiqural3 mostra o esquema do sistema usado nesta operacao.

2.4.5. Sistemas de secquranca

Devidos as constantes e imprevistas faltas de forca e aqua no Campus,
foram projetados dois sistemas de protecao para o equipamento, um para 2 bom-

ba de difuso e outro para a bomba mecanica mostrados na fiqura 14 4 e B,

2.4.5.1. Porba Mecanica

Foi utilizado um relé que nao permitiu a religacao da bomba com a vol-
ta da forca, evitando desta forma que em periodos de auséncia de pessoal hou-

vesse Patinacac da correia de trmnsmissao da bomba com acuecimento e danos.

2.4.5.2. Rorba de Difusao

Como a bomba de difusao & refrigerada & aqua, a falta do liquido sem a
falta de forca poderia vrovocar um super-acquecimento e consequente queima de
Oleo alem de serios danos ac corpo da homba. Foram usados umz valvula feita
na oficina do Departamento que sob pressao d'agua acionava a chave elétrica ,
que liga o aquecedor da homba, e em casc de falta d'aqua o acuecedor seria si

multaneamente desligado.

2.4.6. Medidores de vacuo

No sistema de vacuo foram usados dois medidores do tipo Vacuum Gauge
Tube type DV-1M cbtidos da VFE(O, capazes de dar indicacao de pressac até a
ordem de 10“3m, de Hg, um medidor do tipo Ccld Cathode Discharce Cauge Type
DG 2 tarbém da VEECQD, cepaz de dar indicacao de vacuo até a ordem de 107 de

Hg. A figura 11 mostra a localizacao de tais medidores. Todas as soldas
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destes sistemas de vacuo foram feitas com sclda prata = (35%) capaz de resis-
tir a temperatura altas e de boas caracteristicas pera vicuwo. Mo  criostato
posteriormente foi definitivamente instalado um medider DV - 1M em substitui-

¢c20 ao DG 2,

Na fase de encapsulamento foi usado um Leak Detector MS 12 da VEECO pa
ra fazer vacuo no criostato e detetar as possiveis fugas. Os vazamentos en-

contrados foram da ordem de 3 x 1072 torr 1/seq.

2.4.7. Sistema de “drift"

Para atender a necessidades do trabalho foi preparado um sistema de
"Drift". Para esta fase adquirimos um balao com tres saidas. Uma  central
mais larga e duas laterais. Pela mais larga entrava a suspensao do  detetor
corposto por hastes de Niquel ligadas a uma moldura retangular de teflon onde
dois parafusos de Wicuel o mantém fixo. Um termometro em escala centicrada
para controle de temperatura no éter de petrdleo e um condensador para os va-

pores produzidos foram adaptados as outras saidas.

Para evitar pessivel rutura e balac cheio de C5H12' P.2. liquido cujo
ponto de ebulicio & de aproximadamente 400C fica dentro de um recipiente mair
contendo agua. A finalidede do &ter & dissipar o calor gerado de detetor. Os
materiais imersos, Nicquel e Teflon, foram escolhidos justamente por nac serem

atacados. A ficura 6 mostra éste sistema.

2.4.8. Fonte de tensao para "drift”

Poi usade uma fonte capaz de dar tens3o variavel continusrente até

840 wvolts,

A figura 12 mostra o esquema da fonte usada.
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2.4.9, Medidor de corrente

No circuito do detetor foi intercalado um miliamperimetro cue 63 a

corrente cque circula no mesmo.

2.4.10. Sistema de eletrodeposicao de Cobre

Consiste em um becher no qual & introduzida uma haste de (obre ligado
ao polo positivo de uma fonte de tensao e o polo negativo ligado a face p do
cristal. O Cobre deposita na parte p preferencialmente a face p € mascarada

pela fita adesiva, obtendo-se o deposito sO na juncao.

2.5. Evaporacac e difusao

Uma vez feitos os testes no sistema de evaporacao e difusao, o Germa-
nio, ja polido e desengordurado, foi colocado sobre uma fina camada de mica,
para evitar chocues témmicos. As superficies laterais foram pintadas com uma
suspensao de po de Grafite em Dissilicato de S6dio, a fim de evitar a deposi-
cao de Litio sobre as superficies laterais. Assim feito, colocamo-lo sobre o
acuecedor.

O sistema de vacuo foi fechadc e o ar retirado até a pressac de 103 m
Hg com a bhomba mecanica, com a berba de difusao e vacuo foi levado até 107°
torr. O vacuo foi entdo melhoradc colocando-se nitrooénio liquido na "trap”.
?zor meio de termopar a elevacao da temperatura foi controlada até atingir os
3500C, atingida tal temperatura, uma corrente crescente de 0 a 1502 foi feita
circular pelo cilindro de aro que contém o Litio metadlico que foi lancado por
evaporagao pelo orificio lateral sobre a reqido do aquecedor e, portanto, s
bre uma das superficies de secao trapezoidal do Germanio. Feita a evaporacao

foi mantido o detetor durante 20 minutos 2 temperatura de 3500C.

0 resfriamento foi produzido inicizimente pela pessogem de-ox pelo sis
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tema de arrefecimento sequido da circulacac de agqua apds a temperatura ser in
ferior a 1009C. 2o atingir a temperatura ambiente, o detetor foi retirado e

lavade em Aqua corrente para remocao do excesso de Litic e da Crafite.

0 detetor foi entdo polide com lixa d'Zgua nimero 600 em todas as suas
faces e desengordurado em solucao de NaOH. 2s faces trapezoidais foram pro-
tegidas com a fitaadesivae foi feito um ataque ocuimico com a solucac de ata-
que 1 a2 2 minuboa. Eci feita a diluicac dos acidos com agua destilada, reti-
rada a fita, imerso em HO, a 30%, em sequida em CZHSOH (etanol) e em CH3OH
(metancl) para remocao da dgua, finalmente wn banho com C Cl, (tetracloreto

de carhcno) para remccao do alcocol. O detetor ficou pronto para o "Drift”.

2.6. Migracac do Litio ("Drift")

2.6.1. "Drift a temperatura ambiente

Os contatcs elétricos para a "Drift” foram feitos usando uma liga eu-
tética de In-Ga (ponto de fusao 150C) cbtido da "The Indium Corp. of America”
(24,5% In, 75,5% Ca) permitindo facilidade de aplicacio e remocao, e Otimo
contato elétrico. A liga eutética foi pintada em toda a extensac das duas fa

ces trapezoidais.

O detetor foi colocado na armacao de teflon com a face p em  contato
com o polo negative da fonte de tensao e a face n no pole positivo. Colocamo~
1o no balado de "Drift" imerso em éter de petrdlec suficiente, para cobrir to-
do o detetor. O potencial foi aplicadc e contreolada a corrente que circula.
Com o aumento da tensao nota-se o aparecimentc de holhas pela ebulicao do &

ter nas superficies de contato cobertas ccm o In-Ga.

2.6.2. "Drift" a baixa temperatura (Cold drift) -

i
0 “Ccld drift” difere do anterior por ser feito a uma temperatura de-
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09C a 59C,obtida, colocando-se ¢ sistema de Drift dentro de uma cawara frigo-

rifica.

Esta fase corrige as irreqularidades na compensacao, isto porcue a
baixa temperatura a mobilidade do Ii & razcavelmente alta,encuanto a corrente

2 uma fracao do valor inicial.

2.7, Criostato

Devido a relativamente grande corrente de fuga e alta mcobilidade do
Litio em Germdnio & temperatura ambiente & necessario que os detetores de Ger
manio operem a baixa temperatura abaixo de 1509C, E necessario, portanto, um
receptaculo que o mantenha A baixa temperatura e em vacuo, e o proteja da luz.

Para isto utiliza-se um CRIOSTATO. Figuras 1, 2 e 15,

0 cricstato consiste de uma base de aluminio para o detetor, ligada &
carcaca e uma mela de prata estd ligada por um fio a um conector do tipo VA~
CUUM FEEDTHROUGH nimero 53-551/37 da Microdot Inc. A mola tem também a fina-
lidade de fixar o detetor. A hase de Aluminic estd unida por rOsca a um  ta-
rugo de Cobre cuja funcdo @ o contato térmico do Mitrogenic Liquide com o de-
tetor no interior do crisstato. A carcaca do criostato é composta por duas
partes, uma inferior de aco inoxidavel de forma cilindrica com diametrc ex-
ternc de uma polegada e de paredes com espessura de 400u. A razao de se usar
o ago inoxidavel & devida a resisténcia a oxidacao (umidade, calor, produtos
quimicos, Nitrogénio Liquido, etc) e a ma condutibilidade térmica o que evita

altas perdas de Nitrogénio Liquido.

A parte superior & composta de uma tampa de aluminic em forma de “car-
tola" com didmetro externo na mencr secao de 4,7cm e com paredes de espessura

icual a 200u. A razac de usar-se aluminic deve~se ac fato do bhaixo % deste
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material evitando desta forma §ossivel formacao de radiagan de  frenamento,
("Bremsstrahlung”) e baixa absorcac. A parte inferior do cilindro de aco &
soldada a un disco de latao e ao "dedo frio” de Cobre e a superior a um cilin
dro de latac com diametro externo de 7,2cm e onde se localizam as trés entra-
das do criostato, para o ar do exterior, para o medidor de pressao e para O

sinal elétrico.

Externamente ao cilindro de ago existe uma luva cue permite reqular a

porcao do tubo que deve entrar no “dewar” que contfm o Nitrogenio Liquido.

A posicdo do detetor no interior do criostato & vertical e foi escolhi

da em funcac da sua utilizacao.

A saida do vAcuo parz o criostato esta ligada a uma valvula tipo TL,

"Tigh Vacuum bellows Sealed” da VEECO CORPORATION.

Dentre as pronriedades elétricas de um criostato inclui-se uma baixa

capacitincia para prevenir degradacao da razdo sinal-ruido. R resistencia
. - 12 .

cn conector usado no criostato e da ordem de 107, Para medir tal corrente

foi usado um eletrometro Keithley modélo 610.

O teste final do cridstato foi feito utilizando um detetor de fuaa

MS12 da VEEQO e acuscu vazamentos inferiores a 169 torr 1/seq.

2.8, Encapsularento

Para verificacao das caracteristicas do detetor apds o “Cold Drift" u-
samos um "Transistor curver Tracer” tipc 575 Tektronix e obtivemos curvas co

mo as da fioura 6.

Foi feitc um Gltimo processamento quimico com 2 solucac de ataque se-

guido de um banho de H Em secuida o detetor foi colocado e uma  camara

2Pz

com umidade relativa 50% onde pemmaneceu durante 40 minutos, no fim dos quais
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passaros In-Ga no centro das faces trapezoidais e colocames o detetor com  a
face p voltada para a hase do seu surcorte no Criostato, e a face n para a mo-

la de prata ligada ac conector elétrico.

Fntre a base e o detetor colocamos uma folha fina de tantalo que evita
chogues termicos no detetor no resfriamento atraves o dedo frio e protege a

base de aliminio contra a corrosao pela liga In-Ga.

O criostato foi fechado e verificadas as condicoes do circuito eletri-

co e imerso o dedo fric em uma garrafa com Mitrogénio Licuido.

No ato de encansulamento foi introduzido um recipiente cilindrico de
paredes perfuradas, entre o dedo frio e o tubo de ago, contendo uma carga de
carvao ativado. A finalidade deste carvao &,uma vez fechado o criostato, fei

to o vacuwo e imerso em nitrocenio licuido, servir coro uma crickomba.

3. UTILIZAGAO
3.1. INTRODUCAO

Analises de produtos de fissao tem sido levadas a efeito por separagﬁo
qu{mica e espectroscopia y. A primelra requer habilidade e tempo ¢ que torna
a analise de produtos de fissao com vida curta muito difficil. O segundo méto-

do e mais simples por apresentar melhor resolugEo.

Nos ultimos anos os detetores de Ge-Li tem sido usados como espectrsmg
tros de y com alta resolugéo, que permite ¢ estudc do espectro de ralos y di-
retos com multo mais detalhes que com espectrSmetros comRNaI; 0 detetor de
"wGe—Li é‘considetado come uma poderosa ferramenta para o estudo de espectrome-

tria de produtos de fissao.

Espectro de raiocs y de nrodutos de fissac ja foram obtides nor calculo
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e por medidas diretas 33 com espectrametros de Nal e com detetores de Ge-
i 30,31.

Descrevo aqui a analise do espectro de raios y de produtos de . fissao
86 dias apos a Ultima irradiagao. Para tal utilizamos uma placa de elemento
combustivel do reator Argonauta do Instituto de Engenharia Nuclear. Posterior
mente um estudo detalhado dos espectros obtidos de diversas barras sera feito
com objetivo de se ter a distribuicao do fluxo de neutrons no ‘carogo" do re-
atory migracao de produtos de fissao e "burn-up", o cue fornecera dados para

comparagéo com os existentes na Divisac de Reatores.

Neste trabalho somente apresento os resultados obtidos em uma placa e
~ 4
uma faixa de energia bem estreita, focalizando a reglaoc do pico de 1 4La de

especial interesse para a Divisao de Reatores.

Nesta falxa usamos como fontes de Calibracao o 137Cs eo 88Y com os fo

topicos de 662 KeV e 898 KeV respectivamente.

Os resultados obtidos para as energias dos raios vy, estao em concord%g

cia com cs obtidos em cutros trabalhos como podemos ver na Tabela III,

Na faixa de energia estudada foram encontrados os fotopicos correspon-

144 95 95 140 106

59FT> 40%Ts 410> 5702 46

> 41 Rh, Tabela IX.

dentes ao decaimento do 13;23a,

3.2. EXPERIMENTAL

Os espectros de raios y foram estudados com um detetor de Ge~Li coaxi-
al com 22 cm3 adquirido da Ortec acoplado a: um préamplificaddr, FET, modele
118A da Ortec, um amplificador linear, modelo 410 da Ortec, um -aiplificador
polarizado, modelo 408 da Ortec, ;m analisador de 400 canais, modele 404C da

137

T™C. Fig. 20. A FyOM paré o fotopico de 6562 KeV do Cs fol cérca de

6,0 KeV,



A placa de combustivel usada foi a de numerc 302 do conjunto numero 6
do reator Arpgonauta. A placa e de Uranio natural com enricuecimento de  20%

revestida com Al e foil fabricada pela Divisac de Metalurgia do IEA.

3.3. RESULTADOS

A primeira parte deste trabalho, montagem do laboratorio que tornasse
possivel a confecgac de detetores de Ge-Li, foi bem sucedida peis no mesmo
nrocessel o primeiro detetor para o Laboratorio do Acelerador linear. Este
detetor fol montado e levado para testes aos laboratorios do Instituto de E-
nergla Atomica onde‘apresentou uma resolugéo insatisfatoria, posteriormente
foi novamente encapsulado e testado nos Laboratorios do Acelerador eletrosta-
tico, ainda nao apresentava boas caracteristicas, um terceiro e quarto encap-
sulamento foram feitps, no ultimo apresentou uma resolugéo de 40 KeV no pico
de 1,33 MeV do Co-60, embora nao satisfatoria tive que passar aos bolsistas e
pesquisadores do Laboratorio do Acelerador linear a tarefa de outros reencap-

sulamentos para melhorias na resolucao.

Na parte de utilizacao de detetores de Ge-Li foi estudado inicialmente
orespectro de raios y de energias até 2,0 MeV de barras dos elementos combus-
tfveisrdé reator Argonauta. Apresento aqui os resultados obtidos, figura 19,
na analise da barra 302 do elemento numero 6 na faixa de energias de 662 KeV
a 898 KeV, o tempo decorrido desde a ultima irradiacac nesta barra foi de 86

106

dias e os picos obtidos foram os que eram esperados e mais o pice do Fh

(873 KeV)., Tabelas II e .III.
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TABZLA I1

CADEIAS DE DECAIMENTO DE PRODUTOS DE FISSAO (%%)
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54 58
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54%€ > 5508 T seBd T 5yle > sgte

-’
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(*)

(%%)

(***)

, 144, 17,5min | 144

60Nd (estavel)

Tge Radiochemical Manual
2= ed, Editor: B. J. Wilson (1966)
The Radiochemical Centre, Amersham

Radiochemical Studies: The fission Products
Book 2: Part V - Me Graw Hill (1951)
Edited by: Charles D. Coryell and N. Sugarran

Gamma~Rays of Radionuclides in order of increasing emergy - .

D. N. Slater
Butterworths - London - 1962,
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TABELA IIXI

Nuclideos T1 /2 (#*x%x) | E (KeV) (*%%) Tission (*) |E_  (encontrados)

Y Yield (%) (ReV)

95
e 65 d 722 6,3 724
754 756

95
LD 35 a 765 766
10%n . 30 seg 870 1,25 873
13;233 2,6 min 661,6 5,9 664
o 40,22 h 815 6,3 815
Leter 17,27 min 696 6,0 697
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Fig.5 - VISTA DA APARELHA
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ERRATA

Pacina |Linha ende se le Leia-se
la. 4a. |intensidades intensidades da radiacao vy
2a. la. (de Ii difundidos. corpensados com Li.,
2a. 12a. |(a 3509C) aproximadamente (a 3500C) e migrou aproximada-~
mente
4a. 8a. |necessarios portadores necessarios materiais com por-
tadores
6a. 5a. |pela meia vida de pelo temmo de
6a. 8a. |Tempo de detecao de Portadores |Tempo de colecao de portadores
e To» Deve ser curto, o que leva |1.,. Deve ser curto, o que exi-
%9a. la aue os eletrons r gque os eletrons
6a. 23a. |condicoes normais condicoes ideais
8a. 2a. |p; = a; (u; ) py = ; (u; T
8a. 9a. |eletro-buraco elétron-buraco
8a. 2la, |pureza impureza
9%a. 5a. |buracos livres ou elétrons buracos e/ou elétrons livres.
%, lla, |meia vida o mais alto vida m2dia a mais alta
10a. 7a. |meia vida vida media
13a. l6a, |Foram usados Foi usada
l4a, l6a. |de CSHIZ" P.A. de C5H12 e C6H14‘ P.A,
l4a. 17a. 1409C fica 400C a 609C fica
1l4a. 18a, |de detetor. no dectetor,
15a. 8a. |na juncao, na juncao e na regiao p.
18a. 15a. |medir tal corrente medir a corrente
1%9a. 18a. |por apresentar melhor resolu- além de anresentar melhor re-
cao. solucao com detetores de Ge-
L1,
20a, 1lla. 144La 14OLa
Tab, I | 8a. Atcms/cm3 Atomic density




