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Nowa metoda spektralnie rozdzielczego pomiaru ultra-stabej
luminescencji

Streszczenie. Luminescencja wykorzystywana jest szeroko w nowoczesnych technikach dozymetrii promieniowania jonizujgcego oraz w datowaniu
materiatbw geologicznych i datowaniu przedmiotéw w archeologii. Do tego celu najcze$ciej wykorzystywane sg zjawiska termoluminescencji (TL) i
optycznie stymulowanej luminescencji (OSL). We wszystkich tych zastosowaniach niezwykle istotna jest czuto$¢ pomiaru. Z tego wzgledu
standardowag technikg pomiarowg jest metoda pomiaru natezenia emitowanego $wiatta za pomocg fotopowielacza pracujgcego w trybie zliczania
fotonéw (photon counting). Ta metoda pomiaru zapewnia bardzo dobry stosunek sygnatu do szumu jednak nie daje zadnej informacji o rozktadzie
spektralnym emisji. Pomiar spektralny z uzyciem nawet najbardziej zaawansowanych chtodzonych detektoréw wielokanatowych CCD moZzliwy jest
Jjedynie dla znacznie silniejszego $wiatta, przekraczajgcego o kilka rzedéw wielkosci prég detekcyjny fotopowielacza. W artykule omawiamy nowg
metode pomiaru spektralnego, ktéra pozwala rejestrowac znacznie nizszg emisje.

Abstract. Luminescence is widely used in modern techniques of ionizing radiation dosimetry and in dating of geological materials and dating objects
in archeology. For this purpose, the most frequently used are thermoluminescence (TL) and optically stimulated luminescence (OSL). In all these
applications, the measurement sensitivity is extremely important. For this reason, the standard measurement technique is the method of measuring
the intensity of emitted light by a photomultiplier operating in the photon counting mode. This measurement method provides a very good signal-to-
noise ratio but does not give any information about the spectral distribution of the emission. Standard spectral measurements, using even the most
advanced multichannel cooled CCD detectors, are only possible for much stronger light, exceeding several orders of magnitude the photomultiplier
detection threshold. This article discusses a new method of spectral measurement that allows recording of much lower emissions. (New method of

spectrally resolved measurement of ultra-week luminescence).

Stowa kluczowe: termoluminescencja (TL), spektralnie rozdzielcza termoluminescencja (SR-TL), dozymetria luminescencyjna
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Wprowadzenie

Metody dozymetrii luminescencyjnej wykorzystujg dosé
czesto spotykang wilasciwos¢é materiatdw dielektrycznych
do zapamietywania dawki pochtonietego promieniowania
jonizujgcego. Najlepsze detektory nie tracg tej informacji
przez tysigce a nawet miliony lat. W celu odczytania
informacji o dawce konieczne jest zastosowanie
odpowiedniej stymulacji — termicznej lub optycznej. Metoda
termoluminescenciji (TL) wykorzystuje stymulacje termiczna.
Uprzednio napromieniony detektor (lub naturalny minerat)
jest ogrzewany w ciemnosci w ten sposob, ze przyrost
temperatury jest staty w jednostce czasu. W odpowiednio
wysokiej temperaturze detektor zaczyna emitowaé Swiatto,
ktérego ilos¢ jest zazwyczaj proporcjonalna do pochtonietej
dawki promieniowania [1]. Zalezno$¢ intensywnosci emis;ji
w funkcji temperatury nosi nazwe krzywej jarzenia (glow
curve).  Najpopularniejszymi  termoluminoforami  sg
domieszkowane krysztaty fluorku litu — LiF:Mg,Ti;
LiF:Mg,Cu,P oraz mineraty, takie jak kwarc lub skalenie.

Niektére detektory sg wrazliwe na Swiatto. Wykorzystuje
to metoda optycznie stymulowanej luminescencji (OSL). W
metodzie tej napromieniony detektor jest oswietlany
Swiattem monochromatycznym o dtugosci fali 4. Powoduje
to emisje Swiatta o diugosci fali A, zwlaszcza w zakresie
krotkofalowym  4A<A4,. Wyodrebnienie bardzo stabej
luminescencji na tle silnego $wiatta stymulacji nie jest
proste. Dokonuje sie tego za pomocg odpowiednio
dobranych filtrow optycznych. Najczesciej uzywanymi
detektorami OSL sg krysztaty Al;O3:C oraz tlenku berylu
BeO.

W obu przypadkach — TL i OSL rejestracje
luminescencji przeprowadza sie zwykle za pomocg
fotopowielacza pracujgcego w trybie zliczania fotonéw
(photon counting). Metoda ta zapewnia znakomitg czuto$¢
pomiaru oraz bardzo dobry stosunek sygnatu do szumu. W
ten sposob tracimy jednak wszelkg informacje o rozkfadzie
spektralnym emisji. Pomiary spektralne — zwtaszcza TL i
fosforescencji, sg wykonywane stosunkowo rzadko ze
wzgledu na zlozono$¢ metody pomiarowych, a takze

koniecznos¢ stosowania znacznie wyzszych dawek
promieniowania [2]. Mozna szacowag¢, ze nawet przy uzyciu
najbardziej czulych chtodzonych detektoréw wielo-
kanatowych CCD minimalny prég detekgji jest ok. 10%-10°
razy wiekszy niz w przypadku standardowo uzywanego
fotopowielacza. W artykule omawiamy nowg metode
pomiarow spektralnych, ktéra pozwala rejestrowac znacznie
nizszg emisje luminescenc;ji.

Metody pomiaru

Uktad z detektorem wielokanatowym CCD

Typowy ukiad do pomiaru spektralnie rozdzielczej
termoluminescencji (SR-TL) z wykorzystaniem chtodzonej
kamery CCD przedstawia rysunek 1.

Sygnat luminescencji doprowadzany jest Swiattowodem do
spektrografu  poprzez uktad kolimujgcy OFA. W
spektrografie Swiatto ulega rozszczepieniu i pada na linijke
CCD. Dla zapewnienia maksymalnej czutosci przy
minimalnym poziomie szumoéw, ukiad CCD jest chtodzony
termoelektrycznie do optymalnej temperatury pracy
wynoszgcej -70°C. Stosujgc odpowiednie oprogramowanie
do kalibracji uktadu i akwizycji danych mozna rejestrowaé
spektralnie rozdzielczg luminescencje w dowolnym zakresie
dtugosci fali, dobierajgc odpowiednio charakterystyki siatek
dyfrakcyjnych i typ samego chipu CCD. W konfiguracji
pokazanej na rysunku 1 akwizycja danych jest mozliwa w
zakresie  200-1100 nm. Pomiary za  pomoca
wielokanatowego detektora CCD sg bardzo dokfadne i
dobrze sprawdzajg sie w rozmaitych zastosowaniach.
Problemy pojawiajg sie w sytuacji, gdy ilo$¢ Swiattg jest
bardzo mata. Rozmiar pojedynczego piksela to 26 x 26 um.
Efektywna powierzchnia rejestrujgca jest wiec bardzo mata.
Zaawansowane kamery CCD dajg mozliwos$¢ tzw. binningu,
czyli programowego tgczenia wielu sgsiadujgcych ze sobg
pikseli. Tym niemniej, powierzchnia nawet takich
potgczonych obszaréw jest nieporéwnanie mniejsza od
apertury typowego fotopowielacza [3].
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Rys.1. Schemat ukfadu do detekcji SR-TL. Oznaczenia: OFA - optyczny adapter $wiattowodu, Pixis 256E — kamera CCD chtodzona

termoelektrycznie [3]

Ukfad z ruchomg przestong

W pomiarach SR-TL intensywnos¢ $wiecenia zmienia sie w
czasie. Nalezy, wiec zebra¢ mozliwie pelng informacje
spektralng w mozliwie krotkim czasie. Idea prezentowanej

metody polega na  zastgpieniu  kamery  CCD
ruchoma
przestona
M266
licznik PMT \
fotonow
PC sterownik
przestony
$wiattowod
okienko
kwarcowe\
kontroler ?
temperatury probka
proznia

komora pomiarowa
(kriostat optyczny)

fotopowielaczem, przed ktérym zamontowana jest cienka,
sterowana elektronicznie przestona. Schemat ukfadu
przedstawia rysunek 2. W tym ukfadzie niemal cate Swiatto
wychodzgce ze spektrografu trafia do fotopowielacza.
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Rys.2. Schemat uktadu z ruchoma przestong. Oznaczenia PMT — fotopowielacz, M266 — spektrograf. Rysunek wewnetrzny przedstawia
ruchoma przestone i szerokg wigzke swiatta padajgcg na fotopowielacz

Zestawienie ilosci rejestrowanego $wiatta z informacjg o
potozeniu przestony daje zakodowang informacje o
rozktadzie spektralnym emisji. W ogolnym przypadku
zaleznos¢ ta moze by¢ dos¢ skomplikowana. Dobierajgc
szczegolny tryb ruchu przestony i przedziatow czasowych,
w ktoérych rejestruje sie emisje, mozna te relacje nieco
uprosci¢. Taki szczegolny tryb rejestracji pokazany jest na
rysunku 3. Przestona porusza sie schodkowo z krokiem Az,
za kazdym razem zastaniajgc waski zakres spektralny o
szerokosci AL pomiedzy wartosciami maksymalnymi
[AmimAmax]- Kazdy pionowy szary pasek w chwili ¢

reprezentuje zakres spektralny,
rejestrowany przez fotopowielacz.
Swiatta jest, wiec stosunkowo duza.

Jeden ze sposobow odkodowania informacji spektralnej
przedstawiono na rysunku 4. Punkty, dla ktérych
dokonywany jest pomiar zaznaczono otwartymi kétkami.
Zatozymy, ze obserwowany proces luminescencyjny jest
wolnozmienny w stosunku do czasu, w ktérym nastepuje
skanowanie po petnym zakresie dtugosci fali. Tym niemniej,
by uzyska¢ petng informacje spektralng dla konkretnej
wartosci czasu ¢, dokonujemy interpolacji liniowej w

ktory jest aktualnie
llos¢ rejestrowanego
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punktach oznaczonych czarnymi kropkami. Dzielgc
przedziat spektralny na n odcinkéw, chcemy dla kazdego z
nich uzyskaé¢ informacje na temat ilosci emitowanego
Swiatta Ji(4,t,), gdzie i jest numerem pojedynczego zakresu
spektralnego o warto$ci Sredniej 4. Warto$ci mierzone po
interpolaciji to

(™) T (3.0) =S T (At,)
k=1,
ki
W zapisie macierzowym mozemy to przedstawié¢
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Rys.3. Diagram czasowy rejestracji $wiatta w ukfadzie z ruchomag
przestong. Kazdy pionowy szary pasek w chwili t reprezentuje
zakres spektralny, ktéry jest rejestrowany przez fotopowielacz.
Bialy prostokat, to obszar zastaniany przestong
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Rys.4. Punkty pomiaru (puste kétka) i punkty interpolacji (petne
kotka) dla diagram czasowego z rysunku 3. Ciagte linie tgcza
punkty, ktore sg uwzgledniane podczas interpolacji

Symulacje numeryczne

By sprawdzi¢ skuteczno$¢ dziatania powyzszego
algorytmu wykonano symulacje numeryczng pomiaru
spektralnego metodg ruchomej przestony. W charakterze
wzorca poddanego badaniu wykorzystano generowane
numerycznie widmo SR-TL dla trzech dyskretnych
poziomow putapkowych i czterech centréw rekombinacji.
Widmo to pokazano na rysunku 5. Temperatura zalezy
liniowo od czasu 7(¢) = T,+ pt> gdzie f=1KJ/s.
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Rys.5. Przyktadowe widmo SR-TL obliczone numerycznie dla
zadanego rozkfadu putapek i centrow rekombinacji
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Rys.6. Wyniki pomiaru luminescencji o charakterystyce pokazanej
na rysunku 5 metodg ruchomej przestony z wykorzystaniem
interpolacjiz rysunku 4 i metody obliczen (4)

Symulacje pomiaru spektralnie rozdzielczego
przeprowadzono przy nastepujgcych zatozeniach: zakres
spektralny 300-600 nm, ilos¢ odcinkéw n = 10, czas
pojedynczego pomiaru (krok) At = 0,2 s, czas jednej
sekwencji uwzgledniajgcy powr6t przestony do potozenia
poczgtkowego At = 0,2 s. Obliczenia wykonano
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uwzgledniajac  efekt eliminowania przez przestone
okreslonego zakresu spektralnego w trakcie pomiaru, a
nastepnie wykonujac interpolacje (rys.4) i operacje
macierzowe (4) dla kazdego "paska" interpolowanych
danych. Rezultat w postaci konturowej i 3D pokazany jest
na rysunku 6.

Whioski

W artykule przedstawiono nowg metode spektralnie
rozdzielczego  pomiaru luminescencji. Zastosowanie
cienkiej, elektronicznie sterowanej ruchomej przestony
praktycznie nie powoduje ostabienia sSwiatta wychodzacego
ze spektrografu, réwnoczesnie umozliwiajgc zakodowanie
informacji o jego rozktadzie spektralnym. Metoda moze
znalez¢ zastosowanie do badania wolno zmiennej ultra-
stabej emisji — np. fosforescencji i spektralnie rozdzielczej
termoluminescencji. Przedstawione rezultaty numeryczne
pokazujg satysfakcjonujgca zgodnosé danych
odtworzonych z danymi wyjSciowymi. Na granicy
rejestrowanego spektrum obserwujemy pewne artefakty —
zwtaszcza w tych miejscach, gdzie intensywnos¢
luminescencji podlega duzym zmianom. Testowany
przypadek jest dos¢ ztozony, mimo to, nawet tak prosty

algorytm dekodowania sygnalu oddat dos¢ wiernie
charakter widma. Mozna oczekiwaé, ze udoskonalenie
algorytmédw numerycznej obrébki sygnatu w metodzie
ruchomej przestony pozwoli polepszy¢é doktadnosé
otrzymywanych wynikéw.
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