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Ozet: Spodiimen X-1s1n1, beta ve gama 1sinlart igin yiiksek termoliiminesans cevabi veren bir aliiminasilikattir.
Kimyasal bilesiminden dolay1 (LiAlSi,Og) notron dozimetri olarak kullanilmaktadir. Bu ¢aligmada Afganistan’
dan ¢ikarilan pembe spodiimenin optik sogurma ve termoliiminesans 6zellikleri incelenmistir. Alinan 6lgimlerde
spodiimenin yaklagik 301 °C de bir ana termoliiminesans (TL) piki goriilmiistiir. Kinetik parametreleri dort farkh
yontemle (Pik sekli metodu, Farkli 1sitma hizlari metodu, Baslangi¢ artis metodu ve bilgisayarli 1s1ma egrisi
¢6ziimleme metodu “CGDC”) hesaplanmistir. XRD ve element analiz sonuglar1 6rnek igerisinde Fe ve Mn basta
olmak tizere ¢esitli safsizliklarin oldugunu gostermistir.

Anahtar kelimeler: Pembe spodiimen; termoliiminesans; Kinetik parametre; optik sogurma; XRD

The Investigation of Thermoluminescence Properties of Pink Spodumene
and Calculation of Kinetic Parameters

Abstract: Spodumene is an aluminosilicate that has shown good results for high-dose TL dosimetry for X, beta
and gamma rays. Due to its chemical composition (LiAISi,Og) it has potential to be used as a neutron dosimeter.
In this study, optical absorption and thermoluminescence properties were investigated for pink spodumene
removed from Afghanistan. In measurements made of spodumene it was seen about 301 °C at main
thermoluminescence (TL) peak. Kinetic parameters were calculated using four different methods(peak shape,
different heating rate, initial rise and computer glow curve deconvolution method.) The results obtained from
XRD and elemental analysis of the sample showed that the sample includes several impurities particularly Fe and
Mn.
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1. Giris

Kimyasal formiilii LiAISi;Os olan spodiimen, gama ve X-isimi igin giizel doz cevabi veren bir
aliminasilkattir [1]. Cams1 ve mat bir parlakliga sahip olan spodiimen icerdigi safsizliklara bagl
olarak beyaz, grimsi, sari1, yesil, pembe ve eflatun gibi degisik rekleri mevcuttur Dogal spodumen
kristali soluk leylak rengi ve pembe’den koyu yesil renge dogru ¢esitlenebilir. Pembe (kunzit), yesil
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(hiddenite) ve renksiz-sar1 (tribhane) olarak adlandirilir [2]. Igerdigi Mn, Fe ve Cr safsizliklaria
bagli olarak farkli renklerde olan spodiimenin genel 6zellikleri Tablo 1’de verilmistir.

Tablo 1. Spodiimenin genel 6zellikleri.

Kimyasal Formiil LiAlISi,O¢
Sertlik Derecesi 6,5-7
Yogunluk 3-3,2
Kristal Sistemi Monoklinik

Bu calismada Afganistan’dan ¢ikarilan pembe spodiimen minerali i¢in optik ve termoliiminesans
incelemeler yapilmistir. Ornegin faz yapisi ve icerdigi safsizliklar: belirlemek igin XRD ve element
analizleri gerceklestirilmistir. Yapilan analizler 1s1ginda mineral igin TL Kkinetik parametreler
hesaplanmustir.

2. Materyal Metod
2.1. Termoliiminesans

Kat1 bir ornek, genellikle yalitkan bir malzeme, “diisiik” bir sicaklikta iyonize radyasyona maruz
kaldiginda karakteristik olarak uyarilmaktadir. Uyarilan 6rnek dogrusal bir 1sitma hiziyla 1sitilir. Bu
siire¢, “readout” asamasi olarak bilinmektedir. Bu asamada, sicaklik derece derece arttirilmaktadir
ve sicakligin (veya zamanin) bir fonksiyonu olarak 1sik salinimi, 1s18a duyarli bir fotogogaltici
dedektor kullanilarak kaydedilir [3]. Sicaklik etkisiyle bu 1g1ik salinimi olay1 termoliiminesans, elde
edilen egri de “is1ma egrisi” olarak bilinir. Ortaya ¢ikan bu 1s1ma egrisi 6rnegin aktivasyon enerjisi
ve frekans faktorii gibi parametreler hakkinda bilgi verir.

2.2. Termoliiminesans Kinetikleri

Temel termoliiminesans teori, deneysel TL piklerin incelenebilmesi i¢in iki ifade Ongoriir. Bu
ifadeler, Randall ve Wilkins’in birinci derece kinetik teorisi ile Garlick ve Gibson’in ikinci derece
kinetik teorisinden ¢ikarilmaktadir. Bununla birlikte birinci ve ikinci derece kinetiklere uymayan
fakat bu ikisi arasindaki kinetik derecelere karsilik gelen bir sekle sahip pek ¢cok deneysel 1s1ma
pikleri vardir. Bu aradaki kinetik dereceleri tanimlamak i¢in tamamen deneysel verilere dayanan bir
teori May ve Partridge tarafindan onerilmistir [4]. TL 1s1ma piklerinin sekli, konumu ve siddeti TL
isinimindan sorumlu olan tuzaklama parametreleri ile ilgilidir. Bu parametreler, frekans faktorii s
(s, aktivasyon enerjisi E (eV) ve kinetik derecesi b’yi kapsar.

- Birinci derece kinetikler
Yalitilmis bir TL piki i¢in birinci derece kinetikte genel olarak yeniden tuzaklanmanin olmadigi ve

TL siddetinin tuzaklanmis elektronlarin konsantrasyonu ile dogru orantili oldugu varsayilmaktadir
[5]. T(K) sicakliginda birim zaman (s) basina elektronlarin serbest kalma hizt:

I(t) = —% = nse E/KT 1)

olarak verilmektedir. Burada 1 (keyfi deger) TL siddeti, n t(s) aninda tuzaklanmis elektron
konsantrasyonu ve k (eVK™) Boltzmann sabitidir.
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- Ikinci Derece Kinetikler

Termoliiminesans esnasinda yeniden tuzaklanma siirecini gbz Oniine alan Garlick ve Gibson TL
siddetinin, tuzaklanmis elektronlarin  konsantrasyonunun karesi ile orantili oldugunu
varsaymislardir[6]. Bu durum ikinci derece kinetikler olarak ifade edilmektedir. Ikinci derece
kinetikler i¢in T (K) sicakliginda birim zaman basina elektronlarin serbest kalma hizi:

2
I(t) = —%=%se‘5/’” (2)

olarak verilmektedir. Burada N(cm?) tuzaklarin konsantrasyonudur.
-Genel Derece Kinetikler

Birinci ve ikinci derece kinetikler daha genel olan denklemin 6zel durumlaridir[6]. Ancak ne birinci
derece ne de ikinci dereceye karsilik gelen durumlar da vardir. Bu durumlar i¢in Chen ve
arkadaslar1 asagida verilen bagintiy1 kullanmay1 6nermislerdir [7].

1(t) = —% = nPs'eE/kT 3)

Bu bagintida b kinetiklerin derecesi ve s'(s™!) frekans faktoriidiir. Genellikle b’nin 1 ile 2 arasinda
degerler aldig1 kabul edilir ama bazi durumlarda bu aralig: asabilir [8].

2.3. TL Isuma Egrisi Analiz Yontemleri

TL 151ma egrilerine ait kinetik parametreleri (E, s ve b gibi) elde etmek i¢in ¢ok yaygin olarak
kullanilan pik sekli, farkli 1sitma hizlari, baslangigc artis metodu ve bilgisayarli 1s1ma egrisi
coziimleme yontemi (CGCD) kullanilmistir.

- Pik Sekli Metodu

E, s ve b kinetik parametrelerini hesaplamak i¢in kullanilan en popiiler yontemdir. Bu yontem piki
sekli ve geometrik ozellikleri yoniinden inceler.

TL §idden (kd)
=
[*]

F
/

I‘f}. 1
/ .I.L'
- T, L T2

Sacaklik (K)
Sekil 1. Pik sekli metodu i¢in geometrik sekil nicelikleri 7, 6 ve .

Sekil 1 de gosterilen parametreler asagidaki gibi tanimlanir:
Tm: Pikin maksimumdaki sicakligi
T, ve T, Sirasiyla maksimum siddetin yarisina karsilik gelen, Ty’nin her iki tarafindaki
sicakliklardir
T =Tm — T1: Pikin diisiik sicaklik tarafindaki yar1 genislik
0 =Ty — Tn: Isima pikinin yliksek sicaklik tarafindaki yar1 genislik
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® = Ty — Ty1: Toplam yar1 genislik
p = d/® : Geometrik sekil veya simetri faktorii

Hesaplanan p parametresine gore pikin kinetigi belirlenir. Eger u = 0.42 ise birinci derece TL
1s1ma piki oldugu sdylenir. Ikinci derece pikler i¢in ise p=0.52’dir. E degerlerinin bulmak igin ise
(4) ve (5) bagintilarindan yararlanilir[9].

E = 2kT,, (1.25%" — 1) birinci derece icin 4
T, e . .
E = 2kT,, (1.76: — 1) ikinci derece icin 5)

Ayni zamanda E degerini bulmak icin genel ifadeler tiiretilmistir. Ayrica bu genel denklem p
simetri faktorii kullanilarak bulunan kinetik derece bilgisine ihtiyag duymaz. Genellestirilmis bu
denklem su sekilde yazilabilir:

Eq =cq (%) — b (2kTy) (6)

Bu bagintida a 1, 6 ve ® yerine kullanilmaktadir. ¢, ve b, asagidaki gibi tanimlanmaktadir[10].

¢, = 1.510 + 3.0(pn — 0.42) 7)
b, = 1.58 + 4.2(p — 0.42) (8)
c5 =0.976 +7.3(u—0.42) bs=0 (9)
o =2.52+10.2(n—0.42) b, =1 (10)

-Farkl Isittma Hizlar1 Metodu

Bu yontemde dogrusal 1sitma hiz1 (B) degisirken, TL 1s1ma egrisindeki maksimum siddete karsilik
gelen Ty maksimum sicakligr da degisir (Sekil 2). Daha yiiksek isitma hizlart Ty nin yiiksek
sicaklik degerlerine dogru kaymasina sebep olur.

4

___ BirCss T‘M1
| Ba=4°C/s It
3 3 ’:‘"“\ t My
= ) A
i s A
;' 2 TM1<TMg ‘,"‘ \ ‘,// "‘
i |
I/
14 , I \
/-‘ / \“ \
/ \ \
0 T T //"' / \ T T
0 50 100 150 200 250

Sicaklk(°C)

Sekil 2. Maksimum sicakligin(Tw) 1sitma hizi ile degisimi.

Farkl iki 1sitma hizlarina karsilik gelen Ty lerden iiretilen aktivasyon enerjisi formiilii asagidaki
gibidir.

B = e Lonoe 1y [B1(Tuz)) (1)

Tm1—Tm2 B2 \Tpy1
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E aktivasyon enerjisini bu yontemle hesaplamanin bir alternatif yolu da 1/kTM ye karsilik

2
In (TM/ ﬁ) grafiginin c¢izilmesi ve grafigin egiminin hesaplanmasidir. (11) bagintisindan elde

edilen E degerleri yardimuyla frekans faktorii s(s™)
BE E
= o (&) (12

bagintisindan; ¢izilen egrinin egimi ile:

e intercept

(13)

s=F -

bagintisi ile hesaplanir[11].
- Bilgisayarli isuma egrisi ¢oziimleme yontemi (CGCD)

(Cozlimleme, onceden bahsedilen yontemlere nazaran bilgisayar destegi sayesinde karmasik bir
1s1ma egrisinin gosterimini bireysel pik bilesenlerine ayiran, genel bir yontemdir. Bu yontem ¢ok
pikli 1s1ma egrilerine de uygulanabilir. Coziimleme, herhangi bir ilave termal islem olmaksizin pik
parametrelerinin aninda bulunmasini1 da saglar. Bu faktoriin yani sira, bir TL sistemin bir takim
temel karakteristiklerinin iyilestirilmesine de izin verir. Fakat farkli modellerin; yaklastirma ve en
aza indirme yontemlerinin, diinya ¢apinda kullanilan CGCD programlarindaki 1sima egrisi analizi
icin kullanildigina dikkat edilmesi gerekir. Sonug olarak CGCD programu ile ifade edilirken, kinetik
parametrelerin kabul edilebilirligine iliskin her zaman bir siiphe vardir. Eger uygunluk derecesi
. |TLdeneysel_TLfit|
) XTLgi
tanimlanmaktadir.), % 0.0 ile % 2.5 arasinda ¢ikarsa elde edilen kinetik parametreler fiziksel olarak
anlamli olacaktir. Simdiye kadar pek ¢ok bilgisayar programi (GLOCANIN, TLAnal, GlowFit, vb.)
bu islemleri gergeklestirmek igin gelistirilmistir. Burada GlowFit yazilim paketi kullanilmaktadir.
GlowFit birinci derece GCD fonksiyonlart ¢oziimlemek igin tasarlanan bir programdir [12].
Asagida birinci derece fonksiyonu tanimlayan denklem verilmistir.

olarak

veya deger katsayisi (“uygunluk katsayisi” figure of merit, FOM

T-Tm
™

E T2 E T-T
I(T) = Iexp |1 +-—x — X1 = Ayexp (k—Tx TMM) - AM] (14)

Burada Ay = 2KTw/E, Ty Ve |y sirastyla maksimumdaki 1sima pikinin sicakligi ve TL siddetidir. E
aktivasyon enerjisi ve k Boltzmann sabitidir.

-Bagslangi¢ Artis Yontemi
Baslangig artig sicakligina bakilarak kinetik parametrelerinin hesaplandigi yontemdir. Isima egrisine
bakilarak, tepe maksimumunun (I,;,) %10°nu kadar olan baslangi¢ bolgesinde (Sekil 3) sicaklik tepe

maksimumundan kiigiik bir T, sicaklifina yiikseldiginde siddet icin bir denklem kullanilir. Bu
denklem;

Iy, = ngy s exp(— E./kT) exp [— s/B fTZ exp{— Et/ke}de] (15)

Sicaklik arttiginda (T)T.) ikinci terim azalmaya baglar. Birinci ve genel derece kinetik
denklemleri,

I(T) = A exp (— i—T) (16)
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Eq
KT
Egimden aktivasyon enerjisi (E,) hesaplanabilir. E, degerindeki hatalar1 azaltmak icin yiiksek
sicaklik tepeleri kullanir. Isima tepesinin siddeti diisiik veya birden fazla tepeden olusuyorsa,
aktivasyon enerjisi hesaplamalarinda hatalar olusur [13]. Baslangi¢ artis yontemi uygulanirken,
kinetik parametreleri hesaplanacak olan tepenin maksimum sicakligina karsilik gelen siddetin %10
luk degerindeki sicakliktan baslanarak belli aralikla sicaklik arttirilarak TL spektrumu alinir. Bu
islem maksimum tepe sicakliginin iistiindeki bir degere kadar tekrar edilir. Elde edilen Ty ve Iy
degerleri ile Sekil 4 teki gibi grafik cizilerek kinetik parametreler hesaplanir.

seklindedir. Bu denklemde I[n(I)’ nin % ’ye gore grafigi, egimi —— olan dogruyu verir[13].

TL Siddeti (a.u.)

N

4

Sicaklik (°K)

Sekil 3. Isima tepesinin baslangigtaki yiikselen kismu.

In(Isima Siddeti) (a.u.)

E N3

1/Sicaklik CK ™)
Sekil 4. Baslangic artis grafigi.
3.Deneysel Asama

Calismada pembe spodiimen mineralinin termoliiminesans ve optik sogurma o6zellikleri
incelenmistir. TL spektrumlari i¢gin RA94 TLD Reader Analyser cihazi ve optik sogurma spektrumu
icin Lambda 950 UV/VIS/NIR spektrometre sistemi kullanilmistir. Ornegin uyartilmasi igin
yaklagik 30 Gy.dk™ doz hizina sahip tek fazli su sogutmali Machlett OEG-50A marka X- 1smn1
kaynagt kullanilmistir. Isitma hizi ve radyasyona maruz birakma siiresi degistirilerek Ornegin
50-400 °C sicaklik araliginda TL spektrumlart alinmistir. Ornegin elektromanyetik spektrumun
200-800 nm araligindaki optik davranigini incelemek amaciyla optik sogurma spektrumu alinmistir.
Ayrica mineralin igerdigi fazlar hakkinda bilgi sahibi olabilmek amaciyla XRD analizi yapilmistir.
Element analizi yapilarak 6rnegin kimyasal yapist ve igerdigi safsizliklar hakkinda detayli veriler
elde edilmistir.
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4. Deneysel Veriler ve Sonuclar
4.1 XRD ve Madde Analizi Verileri

Spodiimen 6rnegi i¢in PANaytical empyrean marka XRD cihazi ile tarama yapilmis ve igerigindeki
fazlar hakkinda bilgi sahibi olunmustur. Ol¢iim sirasinda bakir (Ka=1.54 A) anod ile elde edilen 45
keV luk x-1smlar1 kullanilmis ve 10°-80° (20) arasinda tarama yapilmistir. Elde edilen spektrum
Sekil 5 te verilmistir. XRD spektrumunun faz analizi i¢in High Score Plus programi kullanilmis ve
spektrumdaki olas1 fazlar belirlenmistir. Spektrumdan da goriildiigii gibi spodiimenin kimyasal
formiilii ile uyumlu olarak Li, Al ve Si fazlar1 goriilmekte; bunun yani sira Fe ve Mn fazlar1 dikkati
cekmektedir. Incelenen 6rnegin yapisinda yer alan safsizliklar1 ve miktarlarini detaylandirmak icin
ALS laboratuarinda element ve oksit analizi yapilmis ve ortaya ¢ikan sonuglar Tablo 2 ve Tablo 3 te
verilmistir. Bu sonuglar 1s1¢inda o6rnek icerisinde Fe, Mn, Ga ve Sn safsizliklar1 dikkati
cekmektedir. Yapilan oksit analiz sonuglari, 6rnegin kuvars yapisi ile uyumlu olarak SiO; yogun
olmakla birlikte MnO, ve Al,O3 ana bilesenlerine sahip oldugu goriilmektedir.

SiO2
AlILiO2
MnO2 Fe
Fe
SiO2 i02
——M—Jk-/‘l.‘ A - J\ '’ L N Mol
10 20 30 40 50 60 70 80

Sekil 5. Pembe spodiimen i¢in XRD spektrumu.
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Tablo 2. Element analiz sonuglari.

Element Yontem ppm Element Yontem ppm
Ag ME-ICP61 <0.5 Ba ME-MS81 2.9
Al ME-ICP61 106 Ce ME-MS81 <0.5
As ME-ICP61 <5 Cr ME-MS81 <10
Ba ME-ICP61 <10 Cs ME-MS81 2.19
Be ME-ICP61 2 Dy ME-MS81 <0.05
Bi ME-ICP61 <2 Er ME-MS81 <0.03
Ca ME-ICP61 0.01% Eu ME-MS81 <0.03
Cd ME-ICP61 <0.5 Ga ME-MS81 1745
Co ME-ICP61 2 Gd ME-MS81 <0.05
Cr ME-ICP61 3 Hf ME-MS81 0.2
Cu ME-ICP61 3 Ho ME-MS81 <0.01
Fe ME-ICP61 59 La ME-MS81 <0.5
Ga ME-ICP61 130 Lu ME-MS81 <0.01
K ME-ICP61 <0.01% Nb ME-MS81 <0.2
La ME-ICP61 <10 Nd ME-MS81 0.1
Mg ME-ICP61 <0.01% Pr ME-MS81 <0.03
Mn ME-ICP61 1390 Rb ME-MS81 1.8
Mo ME-ICP61 <1 Sm ME-MS81 <0.03
Na ME-ICP6 0.1% Sn ME-MS81 12
Ni ME-ICP61 3 Sr ME-MS81 1.7

P ME-ICP61 <10 Ta ME-MS81 0.4
Pb ME-ICP61 3 Th ME-MS81 <0.01
S ME-ICP61 <0.01% Th ME-MS81 <0.05
Sb ME-ICP61 6 Tm ME-MS81 <0.01
Sc ME-ICP61 <1 U ME-MS81 <0.05
Sr ME-ICP61 <1 \Y% ME-MS81 <5
Th ME-ICP61 <20 W ME-MS81 <1
Ti ME-ICP61 0.01% Y ME-MS81 <0.5
Tl ME-ICP61 <10 Yb ME-MS81 <0.03
U ME-ICP61 <10 Zr ME-MS81 <2
\% ME-ICP61 1 Li ME-ICP61 >10000
w ME-ICP61 <10 Li Li-OG63 3.4%
Tablo 3. Oksit analiz sonuglari.

Oksit Yontem Agirhik (%)

SiO, ME-ICP06 63.7

Al,O; ME-ICP06 27

Fe,03 ME-ICP06 0.93

CaO ME-ICP06 0.03

MgO ME-ICP06 0.01

Na,O ME-ICP06 0.08

K,0 ME-ICP06 <0.01

Cr,04 ME-ICP06 <0.01

TiO, ME-ICP06 0.01

MnO ME-ICP06 0.2

P,Os ME-ICP06 <0.01

SrO ME-ICP06 <0.01

BaO ME-ICP06 <0.01

LOI OA-GRAO05 -0,07

Total TOT-ICP06 91.89

4.2 Optik Sogurma Verileri

Pembe spodiimen mineralinin elektromanyetik spektrumun 200-800 nm araligindaki optik
davranigini incelemek amaciyla optik sogurma spektrumu (Sekil 6) alinmstir.
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Optik Sogurma (k.d)

0.7 I I I I I
200 300 400 500 600 700 800

Dalgaboyu (nm)

Sekil 6. Pembe spodiimen i¢in optik sogurma spektrumu(200-800 nm).

Elde edilen spektrumda 258 ve 507 nm de iki adet sogurma piki gézlenmis ve bu piklerin Li ve Al
nin 3p elektronik bant gegislerinden kaynaklandigi distiniilmektedir [15]. Spektrumda keskin artis
bolgesine cizilen teget X eksenini 332 nm de kesmis ve E; = hc/A bagmtisindan bant araligi 3.73
eV olarak hesaplanmigtir. 550 nm den daha biiyiik dalgaboylari ig¢in belirgin bir sogurma
gozlenmemistir.

4.3 Termoliiminesans Verileri

Termoliiminesans (RA94 TLD Reader Analyser) sistemi kullanilarak, 5 dk X-1sinina maruz
birakilan 6rnek igin farkli 1s1tma hizlarinda (1, 3, 5, 7, 10 °C/s) ve 50-400 °C sicaklik araliginda
aliman TL spektrumlari Sekil 7° de verilmistir. Sekilden de goriildiigii gibi, alinan Ol¢timler
sonucunda TL pikinin yiiksek sicakliklara dogru kaydig: gézlemlenmektedir.

43000

36000

24000

Siddet (k.d.)

12000 |

Sicaklik (°C)

Sekil 7. Farkli 1sitma hizlarinda alinan TL sonuglari.
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Sekil 8. Farkli 1isinlanma siirelerinde Ki (3, 5, 10, 30 dk) TL spektrumlari.

Ornegin sabit 1sitma hizi1 (3°C/s) altinda farkl1 1s1nlama siireleri i¢in TL cevabina bakilmis ve elde
edilen sonuglar sekil 8 de verilmistir. Buradan ulasilan 6 ve o degerleri ile geometrik sekil faktorii
(1) hesaplanmis ve 0.42 bulunmustur. Artan 1ginlama siireleri ile orantili bir sekilde maksimum pik
siddeti artmakla birlikte, pik sicakligi degismemistir. Bu durum elde edilen pikin I. Derece
oldugunu (b=1) destekler niteliktedir. Bu pik iizerinden kinetik parametrelerin hesaplanabilmesi i¢in
pikin kararlt bir yapiya sahip olmasi ve tekrarlanan dl¢timler igin esdeger sonuglarin elde edilmesi
gerekir. Pembe spodiimen TL spektrumunun tekrarlanabilirligini incelemek i¢in 5 dk X- 1smnina
maruz birakilmis ve 3°C/s 1sitma hizinda 6l¢iimler tekrarlanmis ve elde edilen sonuglar Sekil 9 da
verilmistir. Buna gore TL pikinin kararli yapiya sahip oldugu soylenebilir.

30000

26000

22000

18000

Maksimum TL Siddeti (k.d.)

14000

10000
1 2 3 4 5

Tekrar Sayis1

Sekil 9. Pembe spodiimen i¢in TL tekrarlanabilirlik sonuglari.
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Sekil 10. Ornegin TL soniimlenme sonuglari.

Dozimetrik 6zelliklerini incelemek amaciyla 15 dk X- 1ginina maruz birakilan 6rnegin 1, 3, 5 ve 7
saat sonrasinda alinan TL spektrumlarindaki maksimum siddet Sekil 10 da verilmistir. TL siddeti 3
saat gibi kisa bir slirede yaklasik olarak %70 oraninda diislis gostermistir.

4.4 Kinetik Parametrelerin Hesaplanmast

Alman TL spektrumlar ile pik sekli, farkli 1sitma hizlari, baslangi¢ artis ve CGDC yontemleri
kullanilarak spodiimen i¢in kinetik parametre hesaplamalar1 yapilmistir. Pik sekli metodu i¢in 15 dk
X-1sinina maruz birakilarak 3°C/s 1sitma hizinda alinan TL spektrumu kullanilmistir. Farkli 1sitma
hizlar1 yontemi i¢in sekil 7 deki TL spektrumlarindaki Ty ler okunmus ve Sekil 11 de gorildiigi

2
gibi 1/kTM ye karsilik In TM/ B grafigi ¢izilmistir.

In{Tre/e)

126

108

102

3.898+0.8705"x

7

12

19 20 2 22

VKTm

2
Sekil 11. Spodiimen igin 1 / kT,Y¢ karsilik In Tia / B grafigi.
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Sekil 12. Baglangig artig grafigi.

Baslangig artis yontemi i¢in olusturulan 1/Ty ye karsilik In(Iy) grafigi ise Sekil 12 de verilmistir.
Son olarak 1sitma hizi 3 °C/s ve 5 dk iginlanma siiresinde TL spektrumu bilgisayarli ayirma
yontemi kullanilarak ¢6ziimlenmis ve ana pik altinda olas1 pikler Sekil 13 te verilmis; olasi piklere
ait veriler ise tablo 4 te gosterilmektedir. Farkli 1sitma hizlar1 yontemi ve baslangi¢ artis yontemi
icin Sekil 11 ve 12 deki grafiklerden yararlanilmis; ayrica pik sekli metoduyla ulasilan aktivasyon
enerjisi degerleri Sablo 5 te gosterilmistir.

40000 | m— anapik
— pizimienen
........ pikt
....... pikZ
—_——— pikd
i il
pik5
—————  pikd

30000

3 FOM%:1.34
3
2 zo000 |
&
10000 |
o e
50 100 150 200 250 300 350 400

Sicakhk {°C)

Sekil 13. CGDC yontemiyle ¢oziimlemis TL piki.
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Tablo 4. Olas1 pikler i¢in Iy, Ty ve E degerleri.

Im Twmt E:
341 306 1.29
vz Twm2 E
46248 256 1.26
Im3 Twms Es
58689 280 1.52
Ima Twma E4
41011 301 1.56
Ivs Tws Es
20809 306 0.84
Ive Twme Es
13680 334 0.71

Tablo 5. Farkli yontemler ile elde edilen sonuglar.

Bilgisayarh Isima Egrisi

Ayrnistirma Yontemi Baslangic Artis Pik Sekli Farkh Isitma
(CGCD) Yontemi Yontemi Hizlar1 Yontemi
E (eV) 0.85 0.88 0.88 0.87
s(sh 2.23x10’ 10’ 0.5x10’ 0.32x10°

5. Sonug¢

Monoklinik yapiya sahip pembe spodiimen i¢in XRD spektrumu ile elde edilen kristal orgii
parametreleri a:9,4490A, b:8,3860 A, ¢:521 A ve a:90° f:110° y: 90° olarak bulunmustur.
Ulagilan sonuglar ref. [16] ile uyum icerisindedir. C2/c uzay grubunda olan 6rnek icin yapilan
element analizi sonucunda Fe, Mn, Ga ve Sn basta olmak iizere birgok safsizlik igerdigi
goriilmektedir. Ornek icin 268 ve 507 nm dalga boylar1 haricinde bariz sogurma bandi
gozlenmemistir. Spodiimen kisa siireli uyartmalara kargin yiiksek TL siddeti vermektedir. Bu da
orgli icerisindeki yar1 kararli kusur denilen tuzaklanmis yiikiin tekrar eski seviyesine donmesi ile
iliskilidir. Alman TL spektrumunda 301°C de kararli bir ana pik goriilmiis ve kinetik parametre
hesaplamalar1 bu pik iizerinden yapilmistir. CGDC yontemiyle ana pik altindaki olasi pikler
(FOM:1.34) uygunlukla tespit edilmistir. Elde edilen sonuglara gore spodiimen icin aktivasyon
enerjisi 0.87eV+%0.01 olarak hesaplanmustir.
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