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URZADZENIE DO ILOSCIOWYCH POMIAROW TERMOLUMINESCENCJII
MINERALOW I SKAL

Luminescencja jest to zjawisko polegajace mna
wysylaniu przez materieg promieniowania elektro-
magnetycznego pod wplywem czynnika wzbudzaja-
cego, ktore dla pewnych dlugosci fal lub niektérych
waskich pasm widmowych przewyzsza promieniowa-
nie temperaturowe wlasciwe dla danej temperatury
i emisyjnoéci danej materii. - Promieniowanie to jest
charakterystyczne dla danego materialu emitujg-
cego. ) )
Czynnikiem wyzwalajacym w przypadku. termo-
luminescencji jest energia cieplna. Wyzwalajgca sie
przy tym energia jest wypromieniowywana w zasa-
dzie w widzialnym zakresie widma. Sk*ad widmowy
promieniowania jest charakterystyezny dla danego
mineratu i zmienia sie w trakcie procesu nagrzewa-
nia. Z danej probki mineralu otrzymuje sig pewna
»porcje” promieniowania termoluminescencyjnego.
Na skutek wzrostu temperatury (zazwyczaj do ok,
300—400°C), promieniowaniu termoluminescencyjne-
mu towarzyszy promieniowanie temperaturowe, kté-
re w pewnych przypadkach moze byé na tyle inten-
sywne, ze bedzie miato zaktbcajacy wplyw na wy-
niki badafi. .

Badania termoluminescencji mineraléw byly do-
tychczas wykonywane we Francji, Japonii, USA,
Wioszech i ZSRR. Apsratura pomiarowa w kazdym
przypadku budowana byla specjalnie do tego celu.
Badania podjete w. Polsce przez Instytut Geologiez-
ny, inspirowane przez prof. A. Raszkiewicza wyma-

UKD [550.84:535.377].006:548.08 -+ 552.08

galy réwniez zbudowania odpowiedniego urzgdzenia
do analizy termoluminescencji. Stawiano sobie przy
tym za cel, zbudowanie analizatora o wiekszych
mozliwoéciach pomiarowych niZz w znanych dotych-
czas rozwigzaniach zagranicznych.

Wieloetapowa praca rozpoczeta w 1968 r. zakori-
czona zostala w 1970 r. bez skalowania rzgdnej fwie--
cenia rejestratora zjawiska. Pierwsze badania ter-
moluminescencji przeprowadzono w celu stwierdze-.
nia przydatnofei nowej metody (TL — nazwa przy-.
jeta od Rosjan) w prospekeji zi6z rud. Postawiony
zostal problem zbadania anomalii termoluminescen-~
cji w rejonie okruszcowanego tiriasu Slasko-krakow-
skiego i ich zwigzku z procesem metasomatozy.

Dwuletnia eksploatacja urzadzenia nazwanego.
analizatorem termoluminescencji potwierdzila jego
walory uzytkowe. Analizator termoluminescencji zo-
stal skonstruowany i wykonany w Katedrze Elek-
trotermii Politechniki Warszawskiej. Za punkt wyjs-
cia do konstrukcji przyjeto nastepujgce zatoZenia:

1. Czulo§é odbiornika promieniowania — krotini-
ka fotoelektrycznego — 300 A/lm; podczas prébanych
pomiaréw stwierdzono, Ze przy . napieciu zasilania
okolo 1600 V, uzyskuje sie przy maksymalnym §wie-
ceniu prébki napiecia ok. 4 V na oporniku obcigze-
nia 470 K (Kielkiewicz A., Podejko J. 1966 nie pu-
blikowane sprawozdanie z prébnych pomiardw).

2. Badany mineral ma postaé zgranulowang .o
grubo$ei ziarna 0,1—0,25 mm. Co
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Rye. 1. Schemat blokowy analizatora termolumines-
cenciji.
Fig. 1. Block scheme of thermoluminescence anali-
zator,

'3, Grubosé warstwy prébki réwna grubofei ziar-
na (masa 0,3—0,6 g).

4. Jednorodna temperatura prébki podczas proé_

cesu nagrzewania. :

5. Stala predko§é nagrzewania w obszarze wy-
stgpowania . promieniowania termoluminescencyjne-
go (do ok, 400°C) regulowana w granicach 50...
90°C/min.

6. Nagrzewanie prébki w atmosferze kontrolo-
wanej.

7. Pomiar
tycznych. o

8. Pomiar czasowego przebiegu skladu widmowe-
£0 promieniowania.

9. Rejestracja wynik6w we wspbirzednych; pro-
mieniowanie — temperatura.

Wykonanie analizatora wymagalo rozwigzania
szeregu probleméw, z ktérych najwainiejszymi by-
ly: stabilizacja predkofci- nagrzewania prébki, réw-
nomierno$é tfermiczna nagrzewanej prébki, pomiar
temperatury prébki oraz odpowiednia korekcja wid-
mowa odbiornika promieniowania zapewniajaca po-

miar w jednostkach energetycznyeh.

promieniowania w jednostkach energe-

KONSTRUKCJA PRZYRZADU

Przyrzad skiada sie z trzech zespoléw: przetwor-
nikowego, zasilajacego i rejestrujacego. Schemat blo-
kowy urzadzenia przedstawia rye. 1. Zesp6l prze-
twornikowy (ryc. 2) wykonany jest w formie dwu-
"dzielnej skrzynki prostopadloSciennej, ktérej dolna
i gbérna czgfé polaczone sy zawiasami,

Cze§¢ dolna zawiera grzeinik elektryczny, po-
jemnik na badang prébke oraz przetwornik termo-
elektryczny: do' pomiaru temperatury prébki.
W czeSci gérnej znajduje sie krotnik fotoelektrycz-
ny,. jako odbiornik promieniowania. Zawiasowe po-
lg¢zenie obu czeSci umozliwia latwy i szybki do-
step do pojemnika z prébka oraz pewne i powta-
rzalne usytuowanie odbiornika promieniowania w
stosunku do badanej prébki.

Pojemnik na prébke, w ksztalcie okraglej plas-
kodennej miseczki, wykonany jest z grafitu anodo-
wego. Material na pojemnik -wybrano kierujge sie
wymaganiami, jakie powinien on speliaé w danych
warunkach pracy, a wiec: odpornoSé na dzialanie
ciepla, maly wspélczynnik rozszerzalnofei i dobra
przewodno§é cieplna. Ta ostatnia cecha jest szcze-
gélnie wazna dla zapewnienia wymdganej, mozliwie
Jak najwiekszej réwnomiernoéci termicznej nagrze-
wanej probki mineratu. Grafit odznacza si¢ ponad-
to -stosunkowo wysoka t{emepraturg poczatkowego
$wiecenia. Ma to zasadnicze znaczenie dla zmniej-

szenia zakl6cajacego dzialania promieniowania. tem-

peraturowego przy pomiarze. Grafit zaczyna $§wie-
ci¢ w sposéb dostrzegalny ‘w obszarze temperatur
zaniku promieniowania termoluminescencyjnego.
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Rye. 2. Zespél przetwornikowy analizatora termolu-
minescencii.

1 -- ekranowanie fotopowielacza, 2 — fotopowielacz, 3 —

szklo pochlaniajgce podezerwlefi, 4 — gniazdo na filtry, 6 —

pojemnik na prébke, 6 — uszezelka gumowa, -7 -~ pokrywa

profilowa, 8 — grzejnik, 9 — kanaty wentylacyine, 10 —
. masa ceramiczna.

Fig. 2. Converter set of thermoluminescence anali--
. zator.

1 — screen of photoduplicator, 2 ~- photoduplicator, 3 —

glass absorbing Infrared rays; 4 — filter casing; § — sample

container; 6 — rubber ring; 7 — profile cover; § — heater;
8 ~ . ventilation channels; 10 -~ ceramic mass.

Swiecenie pojemnika ma wiec ograniczony wplyw
na wynik pomiaru i moze byé ‘Wyznaczone przy na-
grzewaniu pojemnika bez probki. 7 - :

Pojemnik na pr6bki osadzany jest w otworze
masywnej pokrywy profilowej wykonanej ze stali
zaroodpornej. Goérna powierzchnia pokrywy jest sre-
brzona w-celu ograniczenia oddawania ciepla przez
promieniowanie w kierunku gérnej czeSci, zawiera-~
jacej fotopowielacz (maly wspélezynnik emisyjnofei
srebra). .

Do piyty w poblizu pojemnika przylutowany jest
termoelement Fe-Konst- do pomiaru temperatury’
probki. Jest to wiec pomiar dokonywany pofrednio,
co stanowi jedyne w tym przypadku technicznie
uzasadnione rozwigzanie, Mala masa probki (ok.
400 mg) rozloZonej cienka warstwa na dnie pojem=
nika oraz konleczno§é¢ wyjmowania pojemmnika w ce-
lu wymiany prébki, uniemozliwia wprowadzenie do
pojemnika jakiejkolwiek sondy pomiarowej. Dzi¢ki
ustaleniu wlaSciwego ksztaltu i wymiaréw pojem-
njka oraz piyty stalowej, w kiérej pojemnik jest
osadzony, temperatura plytki i temperatura mierzo-
na fermoelementem przylutowanym do plyty nie
réznia sie wiecej niz o 1°C, co jest tu dopuszezalne.
Pomiary kontrolne temperatury rzeczywistej prébki
wykonane byly przy uiyciu termoelementu o bardzo
malej bezwladnofci (frednica termoelektrod 0,05 mm),

Plyta z pojemnikiem zamyka od géry grzejnik
cylindryczny. Element grzejny wykonany jest z dru-
tu nikrothalowego. Material ten charakteryzuje sie
duza stabilnoScig statych fizycznych w czasie, co
gwarantuje m. in. niezmienno§é mocy grzejnika pod-
czas dlugotrwalej eksploatacii urzadzenia. Drut
grzejny jest zaprasowany w masie ceramicznej. Moc
grzejnika przy maksymalnej predkofei nagrzewania
wynosi okolo 1,5 kW. Zastosowane rozwigzanie ukla-



. wagidna iersid L

L

T 18 4

Ryc. 3'a, b. Krzywe termoiumines-
’ cencii.

4. { — marmur z Kowar (wworzec TL),
2 — kaleyt z Cumberland, Anglia, 3 —
dolomit =z okruszcowanych utwordw
trlasu z -wiercenia z okolic ‘Olkusza.

Thermaluminescence
curves.

Fig. 3a—b.

a. 1 — marble from Kowary (TL mo-
del), 2 — ecalcite from Cuiberland in
England, 3 — dolomite from minerall-
zed Triassic strata from borehole dril-
led in Olkusz area. b. 1 — dfeldgpar
from pegmatite veln, Sudety Mis, 2—
anhydrite from Permian sirata from
borehole in Pomeranian antyelinorium,
3 — fluorite from Cagandsn in Mon-

golia. .

waglgdna infensywnesé TL

10

) Ryc-. 3b.

1 — gkalefi z zyly pegmatytowe] z Su-
detow, 2 — anhydryt z utworéw per-
mu z wiercenia w rejonie synklinorium
pomorgkiego, 8 — fluoryt & Cagandan,
Mongolia. .

du “gizejnego’ sprawls, fe pojeminik z_ probka na-
grzewany jest glownie przez promieniowanie. Grzej-

nik izolowany jest cieplnie od otoczenia masg cera-’

miczng. .. .
~ Przygotowanie aralizatora do ' nastepnego cyklu
pomiarowego wymaga wystudzenia grzejnika do
temperatury pokojowej. W' celu przyspieszenia stu-
dzenia przewidziano w ukladzie grzejnym sysiem
ksnaléw, . przez -ktére przeplywaé moze powietrze
ttoczone dmuchawg {znajdujacy’ sie w zespole zasi-
lajgcym) do ofworu wlotowego - w gbrnej czedcl
grzejnika. Powietrze, przeplywajac przez kanatly,
chtodzi nagrzane elementy; odprowadzane jest na
zewnatrz przez podiuine szezeliny wykonane w me-
talowej obudowie grzejnika. W ten sposéb czas stu-
dzenia grzejnika przed nastepnym pomiarem skré-
cono do 40 min.

Nagrzewanie badanego clementu w rezimie za-
* lozonego przebiegu temperatury w czasie, realizo-
wane jest zwykle za pomoca regulatoréw programo-

wanych dzialajgeych na . zasadzie poréwnywania
dwoch temperatur w funkeji czasu — zgdanej i
rzeczywistej. Regulatory programowe o - charakterys-~
tykach niezbednych do realizacji . proces6w termolu-
minescencyinych w kraju nie sg produkowane.

W przypadku zbudowanego analizatora termo-
luminescencji zatoZony liniowy wzrost temperatury’
uzyskano w inny spos6b, mianowicie przez odpo-
wiedni dob6r wiasciwodci dynamicznych ukladu
grzejnego oraz dwustopniows programowang czaso-
wo- regulacje mocy doprowadzanej do grzejnika w
okresie rozgrzewu. Grzejnik wlgezany Jjest na po-
czgtku rozgrzewu na pelne obcigZzenie; po okreslo-,
nym czasie przelgcznik czasowy powoduje skokowe
obnizenie mocy doprowadzanej do grzejnika, W tfen
spos6b wzxost temperatury probki badanej odby-
wa sie wedlug skojarzonych ze soba odcinkéw dwbch
krzywych wykladniezych. W efekcie ofrzymano

. przebieg, ktéry w obszarze wystepowania Swiecenia

termoluminescencyjnego, odbiega od prostoliniowego
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przebiegu temperatury -nie wigcej niz o *1,5%. Jest
to wynik bardzo dobry, zwlaszcza Ze uzyskany prze-
bieg ma charakter monotoniczny. Stosujgc regula-
tor programowy - uzyskuje sie co prawda wahanie
temperatury tego samego rzedu, lecz przebieg ma
charakter pulsujacy (linia prosta z nalozong sinu-
soida). - .

W goérnej czefci zespotu przetwornikowego znaj-
duje sie fotopowielacz z dzielnikiem napigcia, zao-
patrzony w podwbine ekranowanie elektrostatyczne
i magnetyczne. Pierwotnie stosowany fotopowielacz
radziecki FEU 13A zamieniony zostal na fotopowie-
lacz. K14FS50 Zeiss. Komore fotopowielacza zamyka
od dolu plytka ze szkla odcinajacego promieniowa-
nie podczerwone. Zabezpiecza ona fotokatode przed
nagrzewaniem przez promieniowanie- i konwekcje,
jak réwniez przed uszkodzeniami mechanicznymi.
Przewidziano réwniez gniazdo na filtry interferen-
cyjne (pasmowe) lub korekcyijne.

.Piltry interferencyjne, przepuszczajace wgskie
pasma promieniowania, umozliwiajg zbadanie zmian
widmowego rozkladu energetycznego promieniowa-
nia termoluminescencyjnego w czasie.

Zastosowanie zespolu filtréw korekcyjnych mialo -

na celu uzyskanie przebiegu czutofci widmowej fo-
topowielacza, praktycznie niezaleinego od diugosci
fali w zakresie widma promieniowania termolumi-
nescencyjnego. Tylko w tym przypadku bowiem
prad fotoelekiryczny bedzie proporcjonaluy do mo-
¢y promieniowania — niezaleznie od rozkladu mocy
w widmie. Zespél korygujacy sklada sie z wybra-
nego zestawu filtréw szklanych szlifowanych na od-
powiednie, uprzednio obliczone, gruboSci. Zapewnia
on przebieg czutobci widmowej, kiérego rzedne réi-
nig sie nie wiecej niz *15% od przeblegu zalozo-
nego. ) .

Swiatloszezelnodé na styku goérnej i dolnej czescei

zespolu przetwornikowego zapewnia uszczelka elas-
tyczna z gumy odpornej na wysoka temperaturg.

Zastosowano rdwniez blokade elektryczna odcinajg- -

ca wysokie napiecie od fotopowielacza przy odchy-
leniu gbérnej czedei zespolu. Chroni ona fotopowielacz
przed uszkodzeniem przy dostepie $wiatla z zew-
natrz. W gérnej czefci zespolu przetwornikowego
znajduje sie otwér umozliwiajacy doprowadzenie do
obszaru prébki azotu. .

Zespél zasllajacy przeznaczony jest do zasilania
. wszystkich ukladéw analizatora, a mianowicie: fo-
topowielacza, grzejnika elekirycznego, rejestratora,
ukladéw  sygnalizacyjnych i  zabezpieczajgcych.
W zesp6l zasilajgcy wmontowana jest ponadto dmu-
chawa. Zasilanie grzejnika odbywa sie napieciem
przemiennym wedlug okreflonego programu realizo-
wanego przez: ferrorezonansowy stabilizator napie-

SUMMARY

A device for studying thermoluminescence of mi-
nerals and rocks is described. The device differs from
other devices of this type presently used in marked-
ly simpler system realizing the temperature program
and in the possibility of both qualitative and quanti-
tative estimations of the thermoluminescence pheno-
menon. The device was exploited for over ‘two
years and the results obtained fully confirm iits use-
fulness. Some results of thermoluminescence studies
conducted by means of this device are presented.
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cia, autotransformator i przekaZnik czasowy. Uklad:
pozwala na realizacje wymaganego programu tem-:
peraturowego polegajacego na utrzymaniu stalej
predkofci nagrzewania probki. Predko§é nagrzewa-
nia regulowana jest plynnie za pomoca autotrans-
formatora. Pomiar predko$ci nagrzewania odbywa
sie poSrednioc przez pomiar napiecia zasilajgcego
grzejnik w drugiej fazie nagrzewania. Wskazanie
odezytuje sie z podzialki miernika magnetoelek-
trycznego z prostownikiem bezposrednio w °C/min,
Zastosowanie ukladu z diodg Zenera w obwodzie
miernika pozwolilo na znaczne rozeciggniecie po-
dzialki w interesujgcym obszarze predkofci nagrze-
wania, a wiee i zwigkszenie dokladno$ci odezytu.

Uniezaleznienie sie od wahafi napiecia sieci za-
pewnia ekranowany magnetycznie dwuzaczepowy
stabilizator ferrorezonansowy. Stabilizowane przez
niego napiecie doprowadzone jest do autotransfor-
matora, ktéry zasila grzejnik. Zmiana mocy zasila-
jacej grzejnik pfzy przejsciu z I do II fazy nagrze-
wania odbywa sie automatycznie, przez skokowsg
zmiane napiecia. na wejsciu autotransformatora.

Zasilanie fotopowielacza odbywa sie ze stabilizo-

~wanego zasilacza wysokiego napigcia. W celu za-

pewnienia szerokiego zakresu czutoici fotopowiela-
cza, wysokie napiecie regulowane jest skokowo.
Regulacja obejmuje 12 stopni, pierwotnie od 840 V
do 1650 V, obecnie od 950 V do 2150 V. Dmuchawa,
znajdujgca sie w zespole zasilajgcym, lgczona jest
z czefcig grzejnikowsg przy uiyciu dwustronnie roz-
igczalnego, elastycznego zbrojnego weza z tworzywa
sztucznego. Na plycie czolowej obudowy zespolu za-
silajgcego znajdujg sie wszystkie elementy regula-
cyine i sygnalizacyine.

Zespél rejestrujaey stanowi rejestrator XV typu
ENDIM 2200 firmy VEB Messapparatewerk Schlot-
heim.

Przyklady krzywych termoluminescencji rbéinych
mineraléw uzyskane w jednakowych warunkach po-
miaréw przedstawia ryc. 3a i 3b. Warunki pomia-
réw:

— masa sproszkowanej prébki 0,3 g,

— frednica ziarn proszku 0,2—0,1 mm,

— predkos¢é grzania 60°C/min,

— fotopowielacz KI14FS50 firmy Zeiss o krzywej
czulofci widmowej skorygowanej filtrami optycz-
nymi do nieselektywnej, :

— napigeie zasilania fotopowielacza 1900 V.

Natezenie promieniowania termoluminescencyjne-
go badanych prébek odniesiono do naturalnego
wzorca o bardzo niskiej jaskrawo$ci termolumines-
cencji — pokruszonej prébki marmuru z Kowar
(Sudety). .
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B crathe xaHO omucanMe YCTDPOMCTRA AJA MCCIERQ-
BaHMA TEPMOJIIOMVHECHEHIMM MUHEDAJIOB M nopoxy. B
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9TO YCTDONHCTBO XapaKrepusyeTca Gosee mpoceToi cuc-
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nporpaMMet M I03BOJIAET NONYHATh He TOJBKO Kadecr-
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Csrilne ABYXJETHES NPMMEHEHMe YCTpO&cTBa IMOJ-
HOCTBIO IIOATBEPAMJIO er0 npurozrocTs. B pabore npu-
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