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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

INSTRUMENTATION NUCLEAIRE —

Cristaux de germanium de haute pureté
pour détecteurs de rayonnements

AVANT-PROPOS

1) La CEl (Commission Electrotechnique Internationale) est une organisatio

La CEI collabore

non gouvernementales, en liaison avec la CEl, participent éy
étroitement avec I'Organisation Internationale de Normalisatio S
entre les deux organisations.

2) Les décisions ou accords officiels de la CEl concerngant i techniques, représentent, dans la

3) Les documents produits se présentent so ¢ fons internationales. Ils sont publiés
comme normes, rapports techniques ou gujde éés. comne tels par les Comités nationaux.

4)  Dans le but d'encourager I'unification inte ighale, lessCorpitésynationaux de la CEIl s'engagent a appliquer

5) La CEl n'a fixé aucune a € marquage comme indication d'approbation et sa
responsabilité érie} est déclaré conforme a I'une de ses normes.

6) L’attention es ithe artains\des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire
I'objet de droits 2 lle”'ou de droits analogues. La CEIl ne saurait étre tenue pour

Le texte de est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote

45/389/FDIS 45/405/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti & I'approbation de cette norme.

L’annexe A est donnée uniquement & titre d’information.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

NUCLEAR INSTRUMENTATION -

High-purity germanium crystals
for radiation detectors

FOREWORD

1) The IEC (International Electrotechnical Commission) is a worldwide orgam
comprising all national electrotechnical committees (IEC National Committe: 1
promote international co-operation on all questions concerning standardizati

Organization for Standardization (ISO) in accordance with
two organizations.

2) The formal decisions or agreements of the IEC on
international consensus of opinion on the yé
from all interested National Committees.

3) The documents produced have the form ofxeco i i mational use and are published in the
form of standards, technical reports or gdides and accepted by the National Committees in that
sense.

4) In order to promote interpdtiopal umifieati i ommittees undertake to apply IEC International
Standards transparently i \ Wolg” in their national and regional standards. Any
divergence between the IEC\Standard heNcorrespgnding national or regional standard shall be clearly
indicated in the latter.

5) The IEC providés™o pocedure o indicate its approval and cannot be rendered responsible for any
equipment declaregl’to Be i iti\oneNdf its standards.

6) Attention is drawn f 3sibi me of the elements of this International Standard may be the
subject of pate yht c shall not,be held responsible for identifying any or all such patent rights.

The text of th based on the following documents:
FDIS Report on voting
45/389/FDIS 45/405/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

Annex A is for information only.
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INTRODUCTION

Cette norme concerne la mesure des propriétés en volume de germanium de haute pureté
(GeHP) destiné a la fabrication de détecteurs de rayonnements.

Les fabricants de détecteurs désirent des données numériques utilisables pour prédire les
performances d'un détecteur de géométrie approximativement coaxiale. Cependant, en raison
d'un grand nombre de variations dans les caractéristiques physiques, les mesures effectuées
par les fournisseurs de cristaux ne permettent pas de prédire complétement les performances
finales du détecteur. La présente norme définit la terminologie et les techniques de mesure
permettant de déterminer et de communiquer les paramétres clés des cristaux.

Le germanium satisfaisant aux criteres de taille et de pureté requi

germanium de haute pureté (GeHP) présente des problémes spéciaus axactexisation en
raison de la haute résistivité du matériau (010 kQlém a 77 K), du h ~ nsation
des impuretés rencontré, et de la difficulté a décrire de maniére appr ribyutign dans
le grand volume que peut représenter un seul composant entaines cm3). Les

propriétés du matériau GeHP ont été passées en revue . s lications sont
également pertinentes. Les normes existantes sont utile i ont pas axées sur les
problémes cités plus haut.

nette des impuretés
sertion requise pour avoir

la concentration d'une
calisée dans le matériau a

, effectuées avec et sans le champ magnétique. Le champ
sg; est orienté perpendiculairement au plan de I'échantillon. Les
détail en 4.2.4 et 4.2.5. Les informations ainsi obtenues permettent

La présente norme~tfaite des procédures de caractérisation du GeHP dans trois domaines
essentiels: concentration nette d'impuretés, concentration de piéges profonds, et qualité
cristallographique. Des détails sur la préparation des échantillons et sur les procédures des
mesures pour déterminer (N, — Np) sont donnés a l'article 4 (voir aussi [4], Section 63042). La
détermination de la concentration de pieges profonds par spectrométrie de niveaux profonds
(DLTS) est traitée a l'article 5 (voir aussi [5]). Les propriétés cristallographiques sont traitées a
I'article 6 (voir aussi [6] et [7]).

* Les chiffres entre crochets renvoient a la bibliographie donnée dans I'annexe A.
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INTRODUCTION

The subject of this standard is the measurement of the bulk properties of high-purity
germanium (HPGe) intended for use in detectors of ionizing radiation.

Detector manufacturers desire numerical data that can be used to predict the performance of a
detector having approximately coaxial geometry. However, because of the many variations in
the physical characteristics, the final detector performance cannot be fully predicted from the
crystal manufacturer's measurements. This standard defines terminology and measuring
techniques for determining and communicating key crystal parameters.

Germanium fulfilling the necessary size and purity requirements for high-purity germanium

compensation that can be encountered, and from difficulties
distribution in the large volume that may form a single device

concentration (N, — Np) because it determines the
detector. Although in principle the concentration
a diode fabricated from the material tg

the field. The magnetic field, when used, is oriented
e. Details of the measurements are given in 4.2.4 and

iQn and the measurement procedures for the determination of (Ny — Np) are
given in clause see also [4], Section 63042); the determination of deep-level trap
concentration by deep-level transient spectroscopy (DLTS) is covered in clause 5 (see
also [5]); crystallographic properties are covered in clause 6 (see also [6] and [7]).

* Figures in square brackets refer to the bibliography given in annex A. Documents
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INSTRUMENTATION NUCLEAIRE —

Cristaux de germanium de haute pureté
pour détecteurs de rayonnements

1 Domaine d'application et objet

en volume de
de détecteurs
et possede

La présente Norme internationale s'applique a la mesure de proprié
germanium de haute pureté relatives a la fabrication et aux performances
germanium pour rayonnements gamma et X Un tel germanlum est mgho r| allin

doit, doivent», les procédures recommandées
elles par «peut, peuvent».

lesvéditions indiquées étaient en vigueur. Tout document normatif
parties prenantes aux accords fondés sur la présente Norme
internationate At invitées a rechercher la possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des documents~ormatifs indiqués ci-aprés. Les membres de la CEIl et de I'lSO possedent le
registre des NormesJhternationales en vigueur.

CEI 759: 1983, Méthodes d’essais normalisés des spectrometres d’énergie X & semicteurs
Amendement 1 (1991).

CEI 973: 1989, Méthodes d’essais de détecteurs gamma en germanium

3 Symboles

Les symboles utilisés freguemment sont définis ci-dessous; les symboles rarement utilisés
sont définis dans le texte.

B densité de flux magnétique, en teslas (voir T)
C coulomb
C capacité, en farads Documents

Document Sharing Hub

Full document details: IEC 61435 1996


http://avadocuments2026.com/doc/iec-61435-1996
http://avadocuments2026.com/doc/iec-61435-1996

1435 © IEC:1996 -11-

NUCLEAR INSTRUMENTATION -

High-purity germanium crystals
for radiation detectors

1 Scope and object

This International Standard applies to the measurement of bulk prope

and IEC 759.

The object of this standard is to establish uniform proced
in the determination and reporting of bulk properties rete

: Yig'levels Ny, and certain
crystallographrc propertres The techniques desciribed\w at have found general use
in the industry, are practical, i able ihformation to the detector
manufacturer.

Mandatory procedures
words "should" or "rec

2 Normative ref;e

ontain provisions which, through reference in this text,
yternational Standard. At the time of publication, the editions

Jorpiative documents are subject to revision, and parties to
Intérnational Standard are encouraged to investigate the possibility
editions of the normative documents listed below. Members of IEC
of currently valid International Standards.

IEC 759: 1983, Standard test procedures for semiconductor X-ray energy spectrometers
Amendment 1 (1991)

IEC 973: 1989, Test procedures for germanium gamma-ray detectors

3 Symbols

Frequently used symbols are defined below; infrequently used symbols are defined in the text.

B magnetic flux density, in teslas (see T)
C coulombs
(& capacitance, in farads

Documents
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Cq capacité de la région désertée d'une diode

DLTS spectrométrie transitoire de niveaux profonds

A variation de

e charge de I'électron: 1,60 x10-19 coulombs

e taux d'émission d'un niveau de piége isolé, en s—1

exp base des logarithmes népériens (2,718)

E énergie associée a un niveau électronique dans la bande interdite
f fréquence, en hertz

GeHP Germanium haute pureté

k constante de Boltzmann, 8,617 x10° eV K1

K kelvin

I litre

AL azote liquide

min minute

(Na = Np)*

[Ny — Np)O

Ny

Q

q

r

R

RH

P

s

t

T

T

T

u mobiité, en cm2 V-1 g1

Hy mobilité de Hall, en cm?2 v-1s-1

Mp mobilité des électrons (cm?2 V-1 s—1) dans un semiconducteur
Mp mobilité des trous (cm2 V-1 s~1) dans un semiconducteur

\% volt

Vo amplitude de I'impulsion (volts) en spectrométrie de niveaux profonds
Ve polarisation inverse, en volts

w 27tf (voir 1)

W, durée de I'impulsion (s) en spectrométrie de niveaux profonds

* . sz - e
Le signe de cette quantité indique le type de porteurs (n ou p). On utilisera ON, — NpO lorsque spyle, |
absolue est nécessaire. Dﬁéﬁments
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Cy capacitance of the depleted region in a diode

DLTS deep-level transient spectroscopy

A change in

e electron charge, 1,60 x 10-19 coulombs

er emission rate from a localized electronic level, in s—1
exp base of the natural logarithms (2,718)

E energy associated with an electronic level in the band gap
f frequency, in hertz

HPGe high-purity germanium

k Boltzmann constant, 8,617 x 10-5 eV K-1

K kelvin

| litre

LN liquid nitrogen

min minute
(Npy — Np)* net electrically active impurity concent
N, — Np)O  average (N — Np)

Q ohm(s)

charge, in cqulombs

R

Ru

P

s

t

T

T

T

U drift mobility, in cm2 V-1 s-1

UH Hall mobility, in cm2 V-1 s-1

Un electron mobility (cm2 V-1 s-1) in a semiconductor crystal
Hp hole mobility (cm2 V-1 s-1) in a semiconductor crystal

Y volt(s)

Vo pulse amplitude (volts) in deep-level transient spectroscopy
Vi reverse bias, in volts

w 21tf (see f)

Wp pulse duration (s) in deep-level transient spectroscopy

* The sign of the quantity indicates the type of carrier (n or p). Where only the magnitude is
expression will appear as [Ny — Np|.

Full document details: IEC 61435 1996
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4 Préparation des échantillons et mesure de la concentration nette d'impuretés
électriquement actives ( Ny — Np)

La taille et la forme d'un échantillon sur lequel les mesures vont étre effectuées dépendent de la
finalité exacte des essais, mais certaines caractéristiques sont communes a tous les échantillons:

a) les échantillons doivent étre lamellaires, avec la plus petite dimension sur une face au
moins trois fois supérieure & I'épaisseur;

b) en ce qui concerne la théorie de la mesure, les échantillons peuvent étre carrés,
rectangulaires, ou circulaires; une perfection géométrique n'est pas indispensable;

c) les rugosités et défauts de surface (causés par le polissage par exemple) doivent étre
enlevés par polissage chimique;

z

illons carrés,

d) quatre contacts doivent étre déposés, en général sur les coins d
ou placés a [080° sur les échantillons circulaires.

En ce qui concerne le polissage chimique, les détails du proces
les conditions ambiantes ultérieures vont déterminer le type de la stabilité
des surfaces. Le type et l'uniformité de la surface peuveni ét QS Rar wy’manque de
soins dans la manipulation. Les porteurs accumulés a
conduction; s'il y a inversion en surface, la zone dése 3 2
effective de I'échantillon. Plus I'échantillon est pur, plds ce nt de I'importance, et
i cm—3) des attaques

x détermination de (N, — Np) dépend de
i doit étre réalisée avec le plus grand soin.

antillon doivent étre attaquées de maniére a assurer le contact de
sUrfaces; un becher avec un fond gaufré est utile a cet effet. La taille
du becher est_impgprtante car l'attaque chimique est exothermique. Si le becher est trop
grand, la réaction/sera trop lente et une grande quantité de réactif sera nécessaire; s'il est
trop petit, la réaction sera trop violente. Le volume optimal est un becher Iégérement plus
large que I'échantillon et d'une profondeur telle que la surface de l'acide dépasse de 1 cm a
2 cm le sommet de I'échantillon.

4.1.2 Dimensions et dispositions pour les contacts

Les échantillons peuvent étre taillés et mis en forme a l'aide d'une scie a fil ou a disque
diamanté. La dimension latérale minimale de I'échantillon utilisé pour la mesure de (N, — Np)
doit étre supérieure a trois fois son épaisseur.

Pour de petits échantillons, des carrés (ou rectangles) sont les plus faciles a réaliser; ils auront
de préférence 1 cm a 2 cm de c6té. Si les contacts sont réalisés dans les coins (pratique la
plus courante), ces derniers seront biseautés du minimum nécessaire pour le dépdt de
contacts physiques stables (biseaux de [ mm; voir figure 1a). Pour des échantillons
constitués d'une tranche entiére, il convient de réaliser les contacts a [90° I'un de l'autre sur le
périmétre, toujours en minimisant leur largeur. Pour pénétrer sous la surface brute (Bocuments

Document Sharing Hub

Full document details: IEC 61435 1996


http://avadocuments2026.com/doc/iec-61435-1996
http://avadocuments2026.com/doc/iec-61435-1996

1435 © IEC:1996 - 15—

4 Sample preparation and measurement of net electrically-active impurity
concentration (N — Np)

The size and shape of a sample upon which measurements will be made depends on the exact
purpose of the test, but some characteristics are common to all samples:

a) samples shall be lamellar, with the shortest linear dimension along a face being at least
three times greater than the thickness;

b) from the standpoint of measurement theory, samples may be square, rectangular, or
circular; geometric perfection is not required;

c) surface roughness and strains (such as those caused by lapping)
polish etching;

be removed by

d) four contacts shall be attached, usually on the corners of squé Qr at [90°
spacing on circular ones.

With regard to etching, the surface type (n or p) and the 3 ysually are
determined by the details of the wet-chemical processing a ent ambient
conditions. Surface type and uniformity may be affected by._i
accumulated surface may contribute to conduction; if the—su depletion from it
will reduce the effective sample thickness. The purgr the sa ore important those
effects become and the more important the details \
(1010 cm™2), specialized etch and quench proced

the reaction will proceed too slowly and a wasteful amount of reagent will be necessary; if
too small, the reaction will proceed too violently. The optimum size is slightly wider than the
sample and deep enough to allow the surface of the etchant to be 1 cm to 2 cm above the
top of the sample.

4.1.2 Dimensions and provisions for contacts

Samples may be cut and fashioned with a string saw or diamond-blade saw. The minimum
lateral dimension of a sample used for determining (Nap — Np) shall exceed three sample
thicknesses.

For small samples, squares (or rectangles) are easiest to form; they should be 1 cm to 2 cm on
a side. If contacts are made at the corners — the preferred practice — the corners shall be
bevelled the minimum amount necessary for stable physical contact (~1 mm bevels; see
figure 1a). For whole-slice samples, the contacts should be made ~90° apart around the
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croissance de la tranche, des encoches (méplats) pourront étre réalisées aux endroits ou les
contacts seront déposés (voir figure 1b).

Les échantillons doivent subir une attaque chimique avant dép6t des contacts. Le matériau
pour la réalisation des contacts est indiqué a la derniere étape de chacune des procédures
d'attaque chimique.

Sud
B
A Nord D
/
B c

Figure 1a — Carré g 1b — Circulaire

4.1.3 Attaque chimique

itillons sont décrites ci-dessous: A, B, et

st’préférable, mais la procédure B permet
8sente moins de problémes d'environnement.
de compte, la procédure permettant la meilleure

edctif d'attaque chimique: trois parts de HNO, (70 % en masse) pour une
part de HF (49 % en masse).

c) Si l'échantillon a déja une surface polie, faire une attaque de 45 s en agitant
légérement. Le réactif devrait changer du clair a une coloration légérement verte et
présenter une Iégére formation de bulles. Si I'échantillon est brut de sciage ou de polissage,
faire une attaque en agitant Iégerement pendant 3 min ou jusqu'a l'apparition d'une
ébullition & gros bouillons.

d) Neutraliser rapidement avec du méthanol de pureté «semiconducteur». Rincer a fond
rapidement dans du méthanol, sans exposer I'échantillon & l'air pendant un temps suffisant
pour qu'il seche. Avant le ringcage final, vider soigneusement tout le méthanol résiduel du
becher.

e) Saisir I'échantillon avec des pinces propres et le sécher dans un jet d'azote gaz sec.

f) A la température ambiante, appliquer quatre contacts d'un mélange eutectique Ga-In
ou Hg-In.

L'échantillon est maintenant prét pour les mesures. Documents
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