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Resumen

En este trabajo presentamos los resultados experimentales de la caracterizacion de
los aluminatos de estroncio dopados con Eu* y Dy**: SrALO,Eu*Dy** y el
SrAl;014:Eu?*,Dy** especialmente en los fenémenos de Luminiscencia Persistente,
Termoluminiscencia y Luminiscencia Opticamente Estimulada. Los fosforos con
luminiscencia persistente son interesantes tanto en la ciencia como en la tecnologia: en la
ciencia, para enriquecer la explicacion de fendmenos de LP, TL y LOE; y en la tecnologia
porque ya pretenden ser empleados en varias aplicaciones, en particular, por la posibilidad
de elaborar dispositivos de luminiscencia capaces de funcionar bajo condiciones minimas

de alimentacion.

Para lograr la caracterizacion primero presentamos los ingredientes basicos para la
comprension de los fendmenos como lo son: tipos de luminiscencias, defectos, modelos de
bandas, modelos de atrapamiento y desatrapamiento de electrones simples y con
reatrapamiento. Posteriormente se presenta el desarrollo en material y equipo utilizado para
la experimentacion. Y finalmente la parte de resultados y discusién en donde encontramos
observaciones muy importantes como las siguientes: en los experimentos de dosimetria
tanto de AG como TL se observa intensidad maxima al excitar con luz en el rango de los
400-430nm, lo cual se explica muy bien al hacer responsable a la impureza de Eu®* por ser
considerado un liberador de electrones que viajan a la banda de conduccion para

posteriormente atraparse en alguna trampa de electrones, emitiendo luz en el proceso de



atrapamiento; para la muestra de SrAl,04:Eu®*,Dy**y se presentan dos picos de TL (aprox.
a los 130 y 250°C) y para el SrAl;0.4:Eu®*,Dy** un solo pico alrededor de los 150°C. El
fendmeno de AG denota una luminiscencia persistente por varios minutos e inclusive horas
después de irradiar con luz de 430nm durante 2-10s, donde se tuvo que esperar una hora
para la mayoria de los experimentos con tal de que dicha sefial de AG no influyera en las
mediciones fotdnicas de otros procesos como TL y LOE. En la fenomenologia de LOE IR
para la muestras de SrAl,0,:Eu®*,Dy** se presenta un incremento durante los primeros 60s
de la medicién de LOE IR y después de los mismos aparece el decaimiento, habiendo
realizado las mediciones hasta los 300s y llegando a explicar el fendmeno inusual ocurrido
durante el primer minuto en base al proceso de fotocargado-recombinacion. Por Gltimo, al
realizar blanqueos térmicos de 100, 150, 200 y 250°C en la muestra de SrAlLO4:Eu?* Dy**
para posteriormente realizar LOE IR, encontramos que después de realizar una nueva TL
total (30-480°C) después de la LOE IR posterior al blanqueo, se observa brillo en la region
que habia sido blangqueada, suceso que pudiera explicarse gracias al proceso de foto-
transferencia del pico de alta temperatura al de baja temperatura.

Complementariamente se agrega que las caracteristicas de luminiscencia persistente
y los procesos de fotocargado-recombinacion para la LOE, asi como la foto-transferencia
en el blanqueo térmico son las cualidades mas sobresalientes en la caracterizacion, muy a
pesar que bajo escrutinio no se observé una relacién dosimétrica con radiacion UV-Visible

para las muestras con ninguna de las tres técnicas empleadas.

Por (ltimo, hacemos ver que se necesita mayor cantidad de trabajo en la
investigacion teorica-experimental para comprender los procesos de fotocargado en la LOE
y en el fendbmeno de foto-transferencia en TL.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1 Antecedentes

Los fosforos persistentes son materiales que emiten luz por periodos prolongados de
tiempo (mayores a las 12 horas), después de haber sido expuesto por algunos segundos a
alguna fuente de radiacion.

Desde el inicio de la década de los 90’s se han realizado investigaciones sobre los
materiales que presentan una luminiscencia persistente o fosforescencia ™. Entre esos
materiales se encuentran los aluminatos de estroncio tales como el SrAl,O4 y el SrAl;014
contaminados con iones de europio (Eu?") y disprosio (Dy**) con la finalidad de incrementar
la intensidad y duracion de la fosforescencia. Dichos fosforos han generado un fuerte interés
dentro de algunas areas de la ciencia y la tecnologia, especialmente por la posibilidad de
elaborar dispositivos de luminiscencia capaces de funcionar bajo condiciones minimas de
alimentacion.

Hoy en dia se siguen desarrollando investigaciones en la elaboracion de los materiales
antes sefialados. Dos de los cuales satisfacen las caracteristicas antes mencionadas son el
SrALO4:Eu®* Dy** y el SrAl014:Eu?*,Dy**. Los aluminatos de tierras alcalinas contaminadas
con Eu*" y Dy*" (MAI,04:Eu?*, R**, donde: M = Sr, R = Dy), son materiales novedosos y de
fosforescencia persistente.

Debido a la respuesta dosimétrica tanto a radiaciones de altas como bajas energias, los
materiales termoluminiscentes estan siendo empleados en varios ambientes de radiacion,

incluyendo experimentos durante vuelos espaciales para medir la dosis de radiacion absorbida

de rayos cosmicos en la atmdsfera superior . otro campo de aplicacién es para el fechado
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. - . _— 2,3 . L
de especimenes arqueoldgicos o sedimentos geologicos * 1. Actualmente existe un interés en

el desarrollo dosimétrico en termoluminiscencia para radiacion ultravioleta, particularmente en
el rango de los 200-320 nm, debido a su importancia biomédica tanto en efectos ionizantes
como de esterilizacién ©). Las curvas de brillo de termoluminiscencia propias de muchos

materiales son Unicas y caracteristicas. Estas particularidades han permitido el uso de
materiales termoluminiscentes para el estudio de la fuerza compresiva del concreto en
edificios quemados; ademas de la aplicacion y explotacion de dichas caracteristicas de curvas

de brillo de termoluminiscencia en aplicaciones forenses han sido sugeridas [61,

Como potenciales aplicaciones tecnoldgicas debido a la funcionalidad fotonica
encontramos: en aplicaciones industriales puede mencionarse la importancia en dispositivos
“display” para vision a oscuras [}, en botones de dispositivos diversos © y lamparas
fluorescentes tricolores de mercurio a baja presién 1. Asi como en pinturas luminosas para
las carreteras, aeropuertos, edificios, objetos de cerdmica, en textiles, relojes, sefiales de
emergencia "% ™ rutas para emergencias ™, mediciones de dafio estructural y fractura de
materiales ™). los amplificadores de fibra optica, laseres y dispositivos convertidores de
longitud de onda 41,

Asi que, sigue siendo necesario responder cada vez mas a una serie de requerimientos
que satisfagan las necesidades humanas; por lo que la ciencia y la tecnologia estan en un
constante reto para avanzar en la blsqueda y aplicacion de materiales que han de utilizarse
para fines diversos, entre ellos el uso de sdlidos termoluminiscentes no son la excepcion,
tratandose cada vez mas de introducir nuevos materiales o ampliar la utilizacion de los ya
existentes, de tal forma que la investigacion de los mismos resulta de gran importancia.

Los Aluminatos de Estroncio presentan caracteristicas importantes de luminiscencia.
Es por ello que se estimd conveniente hacer una investigacion sobre tales caracteristicas que
poseen esos materiales, asi que se pretende conocer cuales son las caracteristicas dosimétricas
y de fading en termoluminiscencia, luminiscencia Opticamente estimulada y luminiscencia
persistente del SrALO,:Eu* ,Dy*" y del SrAl;O14:Eu?*,Dy*". Las aportaciones referentes a
datos experimentales son de gran importancia para ayudar a formular un modelo
fenomenoldgico que permita describir los procesos de transporte de carga y la cinética de la

respuesta luminiscente, asi como la Termoluminiscencia (TL) y la Luminiscencia Opticamente



Estimulada (LOE). Sin embargo, existe un modelo aceptado para el fendmeno de TL que
describe la respuesta luminiscente como producto de la liberacion térmicamente activada de
un hueco de Eu®* cuando es excitado a su nivel 5d, el cual se recombina después en forma
radiativa con un electron. Debido a lo anterior, la localizacion de los niveles de energia del i6n
lantanido es determinante porque juega un papel importante para explicar la respuesta
espectral observada.

Recientemente Dorenbos ha realizado un andlisis de la influencia de concentracién de
los contaminantes como el Eu®* y Dy** sobre el tiempo que dura la fosforescencia ***%), este
trabajo abrird uno de tantos caminos para el disefio de dispositivos que utilicen estos fosforos

como una fuente de luz de bajo consumo de energia.

1.2 Objetivos

Realizar experimentos fundamentados en la teoria de los sélidos termoluminiscentes
para lograr la caracterizacién dosimétrica de los materiales SrAl,O4Eu®,Dy** vy
SrAl;0:4:Eu®*,Dy** mediante técnicas experimentales de termoluminiscencia, luminiscencia
persistente y luminiscencia épticamente estimulada; exponiéndolos a radiacion ultravioleta-
visible. Se espera mostrar que las muestras de los materiales descritos presentan propiedades
dosimétricas adecuadas y que pudieran llegar a ser utilizados en aplicaciones convenientes en

los distintos campos de la ciencia.

1.3 Justificacion

Se considera que al realizar este trabajo experimental sobre caracterizacion de 2
materiales termoluminiscentes se esta contribuyendo a enriquecer el modelo fenomenolégico
que describe los procesos de Luminiscencia Persistente, Termoluminiscencia y Luminiscencia
Opticamente Estimulada en fosforos con luminiscencia persistente de larga duracion, ya que
dichos modelos hasta la fecha resultan ambiguos o inconclusos; por lo que los resultados

experimentales vendrian a complementar la teoria existente.



CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1 Materiales luminiscentes

Los materiales luminiscentes son aquellos materiales y sustancias que son capaces de
emitir luz, particularmente en el rango del visible. Al fendmeno por el cual ciertos materiales
son capaces de emitir luz se llama Luminiscencia. La luminiscencia a diferencia de la

radiactividad no ocurre espontaneamente, sino que se requiere energia para excitarla.

2.2 Bases de termoluminiscencia

El fendmeno de termoluminiscencia (TL) o luminiscencia térmicamente estimulada
consiste en la emisién de luz de un sélido previamente irradiado y estimulado térmicamente, al
desprenderse como parte de la energia “almacenada” en un fésforo cuando éste es calentado.
El proceso de termoluminiscencia se puede entender en tres fases: inicia con la exposicion
previa del material a algun tipo de radiacién ionizante o no ionizante (luz ultravioleta, nuclear,
rayos cosmicos, etc.) a una temperatura To, donde dicha radiacion interacciona con el material.
Como segunda fase los efectos de la interaccion producen pares de electrones y huecos,
defectos y dafios en el material, de tal forma que una cantidad de portadores de carga son
atrapados en un estado de equilibrio metaestable. La tercera fase comprende un proceso de
recombinacion radiativa, el cual es estimulado térmicamente de una temperatura Ty a una
temperatura T>Ty, la cual generalmente es lineal y asi liberando los portadores de carga de las
trampas para posteriormente recombinarse con algin centro emitiendo fotones. En principio,
los lectores de dosimetria termoluminiscente (TLD) miden la intensidad de TL integrada como
una funcion de la temperatura de calentamiento del fésforo TL, proporcionando una curva

Ilamada comUnmente “curva de brillo" (glow curve). La curva de brillo presenta uno o varios



maximos (picos de TL) como consecuencia de los procesos de recombinacién de portadores
de carga liberados térmicamente. Robert Boyle observé emisiones en diamante en 1663 1! y
desde la década de 1940 se han realizado investigaciones en el campo de la luminiscencia

(7.8 y Garlick y Gibson™. En los métodos

térmicamente estimulada por Randall y Wilkins
de termoluminiscencia desarrollados mas de dos siglos después de Boyle en solidos
fosforescentes una vez excitados, se calientan a una razon lineal de temperatura para registrar
la intensidad de la luz emitida. Pudiera considerarse que la energia permanece “guardada” en
los materiales termoluminiscentes que han sido excitados hasta que se estimula con su

desprendimiento en forma de luz.

2.3 Fundamentos generales
Durante un tiempo considerable, la luminiscencia permanecié como una técnica

empirica. Un desarrollo cuantitativo fue posible después del advenimiento de la

electrodindmica y la mecanica cuantica [61,

Los defectos y centros de color son de importancia central en cualquier proceso de
Luminiscencia. Un cristal ideal es un arreglo periddico con distribucion espacial regular de
iones. La caracteristica de regularidad no se presenta en los cristales reales, es decir, poseen
defectos; los cuales son de particular interés fisico y de aplicacion.

Tipos de defectos:
e Estequiométricos (Intrinsecos).- Aquellos que no producen un cambio en la
composicion del cristal.
e No estequiométricos (Extrinsecos).- Los que generan un cambio en la composicion del
cristal.

Todos los so6lidos presentan defectos intrinsecos. Las irregularidades presentadas en un
cristal modifican la movilidad de electrones en la red. Estas irregularidades en la red se deben
a las imperfecciones en los sélidos, tales como espacios vacantes, atomos intersticiales y

desplazados, dislocaciones e impurezas.



2.4 Técnicas empleadas para el estudio de dafios causados por la radiacion

La termoluminiscencia es considerada como una de las técnicas mas empleadas para la
medicion de dosis de radiacién. Esta técnica hace uso de una fuente controlada de calor para
estimular la luminiscencia. Durante la etapa de irradiacion los electrones llenan las trampas
(vacantes de anidn) en el cristal. Cada una de estas trampas se caracteriza por una energia de
activacion y una probabilidad de atrapamiento. La aplicacion de energia calorifica en un
intervalo determinado genera una curva, llamada Curva de Brillo, la cual proporciona
informacion acerca de los parametros de las trampas y sus interrelaciones.

Para distinguir las propiedades de los defectos involucrados en el proceso luminiscente
la informacion proporcionada por la TL nos es muy util. Es decir, si se logra relacionar la TL
con el debido tratamiento térmico es factible obtener informacion relevante acerca de las
caracteristicas asociadas a los estados de atrapamiento. Es comln asociar los picos de las
gréaficas de TL con los centros Fz o defectos inducidos en el material.

2.5 Desatrapamiento térmico de electrones y el modelo de Randall-Wilkins

Para lograr entender el mecanismo de transporte de electrones y trampas, relacionado
con la TL es necesario distinguir la naturaleza transparente de los centros de recombinacion
(CR) que, bajo ciertas circunstancias tienen dependencia tanto de la longitud de onda de la luz
usada para estimular como de la temperatura a la que se realiza el experimento. Es muy comdn
que en la practica estos parametros no sean considerados; pero durante una descripcién mas
profunda del fendmeno luminiscente es importante hacerlo ya que afectan a la seccion eficaz
de atrapamiento y en consecuencia a la probabilidad de recombinacién.

En la descripcion fisica es posible usar un modelo de TL que describa en forma general

[20]

el proceso mencionado ““*. Las primeras investigaciones sobre procesos luminiscentes en

sélidos se fundamentaron en el modelo de bandas de energia [ [#4

. Sin embargo es
considerado que la teoria cinética cuantitativa de la cinética de fosforescencia y
termoluminiscencia fue desarrollada por: Garlick & Wilkins, 1945; Randall & Wilkins, 1945 y
Garlick & Gibson, 1948. El modelo simple consiste en considerar dos niveles localizados en el
gap de energia o banda prohibida (figura 1). EI primer nivel localizado se sitGa entre el borde
de la banda de conduccién y el nivel de demarcacion D.. El segundo nivel localizado esté

entre el nivel de Fermi y Dy, . Por lo tanto, un nivel actia como trampa T y otro como centro

6



de recombinacién R. Si la trampa T se localiza por arriba del nivel de Fermi (Es) y esta vacia
en un estado de equilibrio antes de la absorcion de radiacion en el sistema, es muy
probablemente una trampa de electrones. Si el centro de recombinacion R, por otro lado, esta
situado abajo del nivel de Fermi es muy probablemente una trampa de huecos. La absorcion de
energia de radiacion (hv), > E. — E,, es decir, mas grande que el gap de energia, causa la
expulsion de un electron en la banda de valencia (BV), creando electrones libres en la banda
de conduccion (BC) y huecos libres en la banda de valencia (transicion 1). Los portadores de
carga liberados mediante estimulacion térmica pueden recombinarse con un portador de carga
de signo opuesto, llegar a atraparse en los niveles localizados o permanecer libres en sus
respectivas bandas deslocalizadas (estados extendidos en la red cristalina). La recombinacion
ocurre cuando los huecos llegan a atraparse en el centro de recombinacion R (transicion 5).
Posteriormente, la recombinacion se origina por la aniquilacién de los huecos atrapados con
los electrones liberados (transicién 4). Si la interaccion electron-hueco es radiativa, habra

emision de luz 2.

Figura 1.- Modelo simple de dos niveles para TL. Transiciones permitidas: 1)
ionizacion, 2) y 5) atrapamiento; 3) liberacion térmica y 4) recombinacion radiativa

[4]

con emisién de luz = .

Es conveniente precisar que la correcta explicacion fisica del fendmeno de TL incluye

muchas simplificaciones, alejadas del fendmeno real como se logra apreciar en el modelo



propuesto en 1945 por Randall y Wilkins para la cinética de primer orden de fosforescencia y
termoluminiscencia; la cual supone la existencia de dos niveles, uno de atrapamiento y otro de
recombinacion, sin considerar la posibilidad de reatrapamiento de los electrones térmicamente
liberados.

El desatrapamiento térmico de electrones es posible si suministramos energia térmica,
la cual llamamos energia de activacién E a la trampa ocupada. Se hace la consideracion de que
existe un numero igual de electrones atrapados que centros de recombinacion. Ademas
Randall y Wilkins suponen que el nimero de electrones liberados por unidad de tiempo es
proporcional a la concentracion de electrones atrapados. Cuando un electrén es liberado bajo
estimulacion térmica de la banda de valencia (BV) y transportado a la banda de conduccion

(BC), éste se recombina inmediatamente con un hueco (figura 2).

[4]

Figura 2.- Diagrama del modelo de Randall-Wilkins = ~.

En otras palabras, la probabilidad de escape por unidad de tiempo para el electron

desde la trampa hasta la banda de conduccion (CB) esta dada mediante el factor de Boltzmann
[6]



donde

E = energia de activacion requerida para liberar a un portador de carga atrapado
(profundidad de la trampa).

k = constante de Boltzmann.

T = temperatura absoluta (T).

s = factor de frecuencia.

Una manera de poblar las trampas es mediante irradiacion de la muestra con radiacion
ionizante. Como los tiempos de vida de las trampas son suficientemente largos; el promedio
de poblacion es proporcional al periodo de irradiacion del cristal que inicialmente tenia las
trampas desocupadas.

2.6 Tiempo de vida del estado excitado
Sea ni(0) la poblacion del i-ésimo nivel en el instante cuando cesa la radiacién de
excitacion (tomando a tiempo t=0). Suponiendo que los niveles mas altos estan vacios. El
namero ny(0) comienza a decrecer después que la excitacion se detiene y genera un aumento
de la luminiscencia. Sea ni(t) la poblacién al tiempo t °!. El decrecimiento (-dn;) en el nivel de
poblacion en el proximo intervalo de tiempo dt esta dado como
—dn; oc n,(t)dt

de alli que

t

00 =n,0)e*

donde

“[zaeze]

que es llamado el tiempo de vida del estado excitado.

Donde: » A, y > B, ,respectivamente, son las probabilidades de transicion radiativas
j j

y no radiativas para el i-ésimo conjunto de niveles j.
Tipicamente A;; es del orden de 10° s y ademas, t en la ausencia de transicion no
radiativa es del orden de 10°® s (estados inestables).



2.7 Dependencia de la temperatura del tiempo de vida de la trampa de un electron

Una trampa de electron es ocupada y se encuentra a una energia E del fondo de la
banda de conduccidn, entonces la probabilidad por segundo de desatrapar un electrén desde la
trampa hasta la banda de conduccidn esta dada por la relacion de Boltzmann

1 .
p=—ae keT - p=se kT
T 0 hien

donde s es una constante de frecuencia. Al obtener logaritmo ambos lados
E
Int=—"--Ins
kgT
esta Ultima expresion relaciona la vida media del nivel de atrapamiento con respecto a la

temperatura.

2.8 Cinética del decaimiento de luminiscencia

Dependiendo del tiempo de vida de las trampas es posible clasificar la luminiscencia
en base a la duracion de la luminosidad, la cual es reflejo del comportamiento de trampas y
portadores. Para describir los fendmenos se hace uso de modelos que asemejen a la fisica de

los materiales luminiscentes.

2.8.1 Afterglow

La fosforescencia y/o afterglow (AG) implica el papel de trampas junto con el de los
niveles de activador (centros luminiscentes). Los niveles de la trampa pueden pertenecer tanto
a los atomos del anfitriones bajo influencias perturbativas de los activadores vecinos como a
los defectos de red que cuya presencia es ligada también a la incorporacion de los activadores.
Si los niveles de entrampamiento estan dentro de la proximidad de los estados excitados de los
centros, los electrones soltados de las trampas pueden restablecerse a los estados excitados de
los centros. Puesto que los tiempos de vida de los estados excitados son mas cortos que los
tiempos de vida de las trampas, el proceso de luminiscencia sera gobernado por el tiempo de
vida de las trampas. Si n(t) es la concentracion de trampas ocupadas al tiempo t y t es el
tiempo de vida promedio por trampa, entonces el indice de desatrapamiento de electrones (=

indice de la disminucion de la concentracién de trampas ocupadas) se da por
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_dn _ny
dt T
esto da

t
n(t)=ne *

donde no es la concentracion inicial de trampas en t=0.

La intensidad de emision es dada por

entonces

Esta Ultima representa el mecanismo de decaimiento de fosforescencia en cinética de
primer orden. En muchos fdsforos el tiempo de vida de las trampas es considerablemente
largo y ademas dependiente de la temperatura. Dichos factores requieren de la consideracion
de trampas en niveles mas bajos de energia que las de los centros. Considerando por
simplicidad que todas las trampas se encuentran en nivel sencillo; la probabilidad por unidad
de tiempo de la excitacion térmica de los electrones por una cantidad de energia € y a una

temperatura T, es

&

p:lzse keT
T

Usando este valor en la ecuacion para el mecanismo de decaimiento

&€ &

1(t,T)= csnoefkTTe*Steﬁ

En la cinética de segundo orden para el proceso de fosforescencia la probabilidad de
que el electrdn soltado sea reatrapado o recombinado con el centro desocupado es considerada
la misma.

m n n

(N—n)+m=(N—n)+n= N

donde al tiempo t:

N = concentracion de trampas (todas de tipo sencillo).
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n = cantidad de trampas ocupadas.
m = concentracién de centros desocupados.

La intensidad de fosforescencia | es dada por el indice de decrecimiento de la densidad
de trampas ocupadas resultantes en la recombinacion de electrones desprendidos con los
centros desocupados.

dn nn
|=—C—=Cc——
dt N 7
0 bien
In__ 1y
Nt
integrando
noN7 N,
nt+Nz 4 Nt
Nt
y luego

2

cn® cn,’| 1
Nt Nt ?
1+n°—t
Nt

Lo que nos muestra un comportamiento hiperbélico del afterglow vy se presenta de la

inclusion del papel desempefiado por el mecanismo de reatrapamiento [©.

2.8.2 Desvanecimiento de sefal de fluorescencia

En el proceso de fluorescencia la energia de excitacion es absorbida directamente por
el centro luminiscente y reemitida como luz dentro de los 10®s aproximadamente. Del
entendimiento de la emision fotonica debido a la transicion electronica entre niveles cuanticos;
cuando el electron en el centro es excitado hasta estados cuanticos de mayor energia, de donde
eventualmente regresa al estado base acompafiado por la emision de luz. Los materiales

fosforescentes poseen la caracteristica de que presentan un gran numero de centros
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luminiscentes comparado con el de trampas. En otras palabras, el rol de las trampas puede ser

despreciado en el mecanismo de fluorescencia.

2.9.3 Sefal de Termoluminiscencia

La intensidad de luminiscencia de un fosforo preirradiado es registrado como una
funcién de aumento de temperatura. La curva resultante entre intensidad de luminiscencia y
temperatura, conocida como la curva de brillo (glow curve) que tiene la caracteristica de que
inicialmente se eleva hasta llegar a un valor méximo desde donde luego decrece. Si n

representa la densidad de trampas ocupadas al tiempo t, entonces

E

dn n T

—— =—=nse '
dt =

Da el indice de desatrampamiento térmico de electrones a temperatura T. Si el fosforo
) : . dT
es calentado a una razén constante de incremento de temperatura, i.e. E=cte. =q, VY la

ecuacion anterior se puede escribir

E

= Se kT
n q

Siasumimos que al inicio del calentamiento, T=T; y que n=ny, integrando

E

T T T
S e kBT g

n=n,e "

Con ello, la intensidad de termoluminiscencia I como funcién de la temperatura es como sigue

T __E
_[Se k8T gp

e

dn T
| —c— =cn,se ‘'
dt

Dicha ecuacion corresponde a la cinética de primer orden para la curva de brillo. Usando

cinética de segundo orden, quedaria
w2 _E m T _E )P
| :_C@:%e kgT l+&je kBT'dT’
dt N gN 5
La cinética de segundo orden sera exhibida por aquellos fosforos en los cuales la
concentracion de trampas (alrededor de 10°) y centros de recombinacién casi coinciden. Para

concentraciones diferentes en a lo anterior, por alrededor de un factor de 10 la curva de brillo
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presenta una forma asimétrica (cae mas rapido después del pico) conforme a la cinética de

primer orden. La figura 3 muestra los dos casos de cinéticas de primer y segundo orden.

Sic
—-—r—

¥ | S S

JUY J2U LuUu “ v

Figura 3.- Curvas de brillo calculadas para cinéticas de primer y segundo orden. Los parametros elegidos son: g=5K.d™,

E=0.8eV y s=5x10"'s®. Las densidadesde trampas ocupadas para las cinéticas de primer y segundo orden son

10 9 -3 : . . . [tomado de
tomadascomo 10 y 10° cm™ respectivamente. Las dos curvas son normalizadas para la misma altura de pico

ref 6]

2.9 Principios y métodos de termoluminiscencia

Si la probabilidad de transicion desde una trampa a la banda es uniformemente alta en un
cuarto a temperatura fija, el proceso de fosforescencia puede apreciarse. El estudio de estos
fendmenos esta basado en modelos que describen el nimero de portadores de carga presentes
en las trampas y centros relativos al tiempo y la temperatura. Para conocer la poblacion de
portadores de carga se usa la estadistica de Boltzmann y con ella se deducen las
probabilidades de todas las posibles transiciones inducidas.
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Termoluminiscencia en dos pasos:
Primeramente la irradiacion.- La irradiacion produce tanto electrones libres como huecos. Los
electrones son entonces liberados y viajan a través del s6lido en la denominada banda de
conduccion durante un periodo corto. De lo anterior puede ocurrir algo de lo siguiente:
e Los electrones pueden ser atrapados por defectos.
e Los electrones libres pueden ser enviados a la banda de valencia, recombinandose
radiativamente (fluorescencia) o no radiativamente con huecos.
e Los electrones libres pueden ser capturados en centros luminiscentes (probablemente a
trampas muy profundas).
Segundo paso: Calentamiento. Mediante la aplicacion de calor, los electrones atrapados en los
estados metaestables obtienen la energia suficiente para escapar de las trampas hacia la banda
de conduccion. De lo anterior puede ocurrir algo de lo siguiente:
e Los electrones pueden ser reatrapados en los defectos.
e Los electrones vuelven a la banda de valencia y recombinados radiativamente o no
radiativamente con los huecos.
e Los electrones se pueden recombinar radiativamente en un hueco activado como centro
luminiscente.
e La luz emitida por los ultimos procesos es la termoluminiscencia.
Los Ingredientes esenciales para la produccion de TL son:
1. El material debe de ser un semiconductor o un aislante. Los metales no exhiben
propiedades luminiscentes, debido a que éstos no tienen una brecha de energia.
2. El material debe absorber energia al ser expuesta a radiacion.

3. Laemision de luminiscencia se obtiene por calentamiento del material.

2.10 Modelos de la Luminiscencia Opticamente Estimulada (LOE).

Comunmente, la sefial de decaimiento de (LOE) representada en una curva no se
analiza mediante el uso de descripciones simples. La forma del decaimiento a menudo no e es
exponencial, tipicamente exhibe un decaimiento (0 cominmente entemdido como cola) en

tiempos de iluminacion prolongados.
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Bajo ciertas circunstancias, y dependiendo del material, la LOE puede mostrar un lento
incremento después de que la iluminacién es aplicada, seguido por la disminucion usual para
tiempos largos. En general, el decaimiento es dependiente de la muestra, la dosis absorbida, la
intensidad de iluminacion y la temperatura, por lo que existen ciertos modelos que describen
el fenébmeno de LOE.

Una cola larga en la curva de decaimiento de la LOE puede ser ocasionado por
cualquier influencia de las trampas bajas, la cual localiza cargas liberadas durante la
iluminacion y lentamente liberadas otra vez a una razén determinada por la profundidad de
trampa y la temperatura de la muestra, o una contribucion de trampas las cuales son vaciadas
lentamente a la longitud de onda de excitacion usada en el experimento.

Las trampas bajas contribuyen a una fosforescencia Opticamente estimulada del
decaimiento de la LOE, y éstas dan lugar a una componente de la temperatura para la LOE
esto ocurre porque a temperaturas altas las trampas bajas son menos efectivas al atrapamiento

de cargal®.
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CAPITULO Il

MATERIALES Y METODOS

3.1 Preparacion de los Materiales de estudio

Las muestras de SrALO4Eu®* Dy*" fueron preparadas al mezclar polvos de las
sustancias SrCOs;, Al,O3, Dy,03 y Eu,03, de acuerdo a la razén molar de los productos y
agregando 3% en moles de &cido borico como solvente. La mezcla fue comprimida en
pastillas y dicha sintesis dentro de ceramica a una temperatura de 1350 °C durante dos horas
dentro de una atmdsfera reducida con N, + 5% H,. La concentracion de Disprosio es 0.1%
molar y la de Europio es contaminada a 0.1% molar para la muestra. La pureza del material
fue del 99.99%. Mediante un procedimiento similar se prepararon las muestras de
SrAl;014:EU** Dy**.

3.2 Desarrollo Experimental

Una vez revisados y comprendidos los fendomenos de fosforescencia,
termoluminiscencia y luminiscencia dpticamente estimulada se procedié a caracterizar dos
aluminatos de estroncio dopados con iones de Europio (concentracién 0.1%) y Disprosio
(concentracion 0.1%):
1) Muestra de SrALO4:Eu*, Dy**.
2) Muestra de SrAl;014:Eu?*, Dy**.

Para la realizacion de los diferentes experimentos tanto de AG como de TL se hizo uso

de los siguientes materiales y equipos:



Lampara de Xendn Marca Oriel, operdndola a 350 W, mediante la cual se obtuvo la
fuente de radiacion.

Monocromadores modelo GM252, marca Kratos/Schoeffel con una rejilla de 1200
ranuras/mm y optimizada para 240 nmy con una distancia focal de 0.18 mm.

Fibra éptica marca Oriel con transmisibilidad en la region de UV-VIS,

Equipo Harshaw TLD System 4000. La emision total de luz termoluminiscente (TL) se
obtuvo integrando la curva de brillo en el rango de temperatura de 30-400 °C. Se
utilizé una razén de calentamiento constante de 5 °C/s.

La medicién de TL fue hecha en una atmésfera de nitr6geno (N2) con el objeto de
mantener un ambiente inerte en la plancheta portamuestra del sistema TLD. Ademas
de asegurar un calentamiento uniforme y extender la vida de la plancheta para evitar la
oxidacion.

Fotomultiplicador. Dado que la intensidad de emision de luz térmicamente estimulada
es proporcional al namero de centros recombinados en forma radiativa. La luz
proveniente de los centros Iluminiscentes se detecta mediante un tubo
fotomultiplicador, Hamamatsu modelo R928. El voltaje de operacion del tubo
fotomultiplicador es de 700 V, y convierte la energia (hv) en corriente (1nA-1m A).
Computadora personal y programa TL. Los datos obtenidos en el sistema Harshaw
4000 se almacenan en una computadora obteniéndose posteriormente una curva de
brillo la cual se grafica como una curva de intensidad | como funcion de la temperatura
T.

3.3 Configuracion del arreglo experimental para lecturas de TL en equipo Harshaw

La manera de realizar los experimentos fue dentro de un cuarto plenamente oscuro con

la finalidad de impedir radiacion perturbativa o ruidosa que influyera directamente en la

excitacion de los fosforos. Para observar dentro del cuarto se hizo uso de una lampara roja, ya

que debido a la baja energia que presentan los fotones en dicha region es casi nula, asi como

pequefiisima la posibilidad de que logren excitar los electrones, también se puede observar, e

inferir directamente de la curva de excitaciéon de TL, que para la region del rojo, dicha sefial de

TL es muy baja en comparacion con el valor del maximo (ver figuras 7a y 7b del siguiente
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capitulo donde se puede inferir en el comportamiento de extrapolacion para mas alla de los
500 nm) . Asi mismo permiten al 0jo humano alcanzar a realizar actividades.

La forma de conectar el sistema fue la siguiente: directamente de la salida de la
lampara de Xendn se colocd la entrada del monocromador, a la salida de este Ultimo un
adaptador para la fibra dptica hecho de aluminio. EIl otro extremo de la fibra se fijo mediante
una base universal y brazo apenas encima de la bandeja de salida de la plancheta del Harshaw.
Como antes se menciond, del tanque de nitrégeno se conectd una manguera también al
Harshaw. Es preciso comentar que el fotomultiplicador se localiza integrado dentro del
Harshaw. Luego, de la parte trasera del Harshaw existe una conexion via puerto serial a una

computadora que contiene el programa TL. Ver figuras 4a y 4b.

Figura 4a. Diagrama del arreglo experimental para las lecturas de TL de muestras expuestas a radiacion UV a temperatura ambiente.
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Figura 4b. Fotografia que muestra el arreglo del equipo TLD HARSHAW
4000.

Cabe argumentar el uso de la fibra dptica debido a varias razones como lo son: que la
cantidad inicial de intensidad luminosa con la que se tiene a la salida del monocromador no
afecta fuertemente a los resultados obtenidos, dada la rapidez en el desvanecimiento de sefal
luminiscente por parte de estas muestras es importante realizar tanto la irradiacién como la
medicion lo mas pronto posible sin el riesgo de perder la muestra en el trayecto. Es por ello
que con el uso de la fibra Optica la muestra recibia un movimiento minimo y se aseguraba en
pocas palabras mayor seguridad y rapidez en las mediciones. Una opinién contraria al uso de
la fibra Gptica podria surgir debido a la absorcién dptica que presenta la misma en el rango del
ultravioleta; pero como los primeros experimentos revelaron el mé&ximo de excitacion
alrededor de los 400 nm pudimos menospreciar dichos efectos. Mediante datos obtenidos en
la figura 8b referente al 4rea bajo la curva de excitacién para la muestra de SrAl;O.4:Eu?",
Dy**especialmente para el rango del UV de los 200-320 nm se pudo percibir que en dicha

region no se obtiene un maximo de sefal.

3.4 Procedimiento de revisidn del sistema Harshaw
Una vez ensamblado el sistema, el procedimiento de medicion fue:

1. Encender la fuente de voltaje y la lampara
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2. Reuvisar los “slits” (rejillas) del monocromador de entrada y salida

3. Establecer longitud de onda deseada a monocromar (no pasarse del rango 200-700 nm)

4. Verificar buena sefial luminosa a la salida de la fibra Optica y cerrar el obturador
(shutter) del monocromador

5. Encender Harshaw y establecer parametros de medicion

6. Encender computadoray correr programa TL

7. Abrir valvula del tanque de nitrégeno

3.5 Procedimiento de lectura de TL en equipo Harshaw

En el procedimiento de experimentacion se realizé lo siguiente:

Primeramente se coloca la muestra en la plancheta, se selecciona la longitud de onda a usar
para excitar en el monocromador, luego simultdneamente al abrir el obturador se mide el
tiempo de exposicion con la ayuda de un crondémetro; al terminar el tiempo deseado
inmediatamente después se cierra la bandeja y se corre el Harshaw. Durante la medicién, es
posible observar en la pantalla del equipo la gréafica de intensidad contra temperatura y asi ir
observando el comportamiento de la curva. Una vez terminada la medicion, los datos se
envian a la computadora via interfase por puerto serial, se almacenan en un archivo y se
despliegan en pantalla como una gréfica Intensidad vs. Temperatura. Una vez obtenida la
curva, se cierra el obturador, se abre la bandeja para dejar enfriar la muestra hasta llegar a la
temperatura inicial y comenzar nuevamente la medicion con otros pardmetros experimentales.

Los datos obtenidos se copian en codigo ASCII para posteriormente procesarse en
ORIGIN. Una vez obtenidas las curvas se lleva a cabo el analisis cualitativo y comparativo del
comportamiento de dichas curvas.

Resulta conveniente indicar que en los primeros pasos de la caracterizacion fue
importante identificar algunas peculiaridades de las muestras tales como un tiempo adecuado
de exposicién, tamafio de abertura de las rendijas del monocromador, rangos de temperatura
etc. Después de realizar estas caracterizaciones de parametros de experimentacion se procedid
a realizar las series de experimentos. Dichos parametros se especifican posteriormente junto
con las indicaciones del tipo de serie de experimentos para la caracterizacion de una curva en
especial.

Una vez considerado eso, las series de experimentos fueron las siguientes:
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3.5.1 Curvas de excitacion
La finalidad era identificar el valor de longitud de onda con la cual la radiacion de
excitacion se obtenia un maximo de intensidad (&rea bajo la curva). Asimismo, identificar los
picos y la temperatura a la cual se desarrollan los mé&ximos en las curvas de TL vs.
Temperatura.
Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Slit de salida: 0.5 mm
e Longitud de onda: barrido intercalado en 5 nm del rango 200-500 nm
Tiempo de irradiacion
o t=bs
Parael TLD
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento =5 °C/s
e Temperatura final T{=400 °C

e Tiempo de espera para la medicién: ninguno

3.5.2 Dosimetria AG (isotérmica)
Una vez identificada la longitud de onda para la emisién méaxima, la intencion de esta
serie fue establecer el comportamiento dosimétrico del “After Glow” del fosforo al irradiarlo a
distintos tiempos. Es decir, se obtienen las graficas | vs. t para distintos tiempos de irradiacion
y después se integran para observar cdmo sin calentar la muestra, es decir, a temperatura
constante, va decayendo la sefial conforme pasa el tiempo (curvas Area vs. Tiempo después de
irradiacion).
Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Slit de entrada: 400 um
e Slit de salida: 400 um
e Longitud de onda: 400 nm
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Tiempo de irradiacion

t=varios, hasta 120 s para el SrALO4:Eu®*, Dy**y hasta 300 s para el
SI’/A\|7014:EU2+,Dy3+

Parael TLD

Temperatura inicial T¢=30 °C

Razon de calentamiento p= 0 °C/s
Temperatura final T=30 °C

Tiempo de espera para la medicion: ninguno

Tiempo de lectura de AG: 1 hora

3.5.3 Dosimetria TL (sin sefial de AG)

Muy similar a la serie anterior, sélo que en este caso el interés se centra en reconocer el

comportamiento dosimétrico de la termoluminisencia en la muestra ya sin la sefial de AG. Se

adquieren las curvas TL vs. Temperatura para diferentes tiempos a una longitud de onda ya

fijada y posteriormente se obtiene el area bajo dichas curvas para representar el

comportamiento a observar mediante otras curvas Area vs. Tiempo de irradiacion:

Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:

Para el Monocromador

Slit de entrada: 400 um
Slit de salida: 400 pm
Longitud de onda: 400 nm

Tiempo de irradiacion

t= hasta 2 minutos

Parael TLD

Temperatura inicial To=30 °C
Razon de calentamiento p= 5 °C/s
Temperatura final T=300 °C

Tiempo de espera para la medicién: 1 hora (para que baje el AG)
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3.5.4 Fading TL (decaimiento de sefial)

En esta serie de experimentos el objetivo fue medir la respuesta de la muestra al ser
irradiada en una longitud de onda fija y por un tiempo determinado pero esperando a distintos
tiempos para obtener la sefial de termoluminiscencia. Asi mismo, como en las series
anteriores, a partir de las curvas de TL se integran y se grafican area vs. tiempo de espera.

Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:

Para el Monocromador (GM252)
e Slit de entrada: 400 um
e Slit de salida: 400 um
e Longitud de onda: 400 nm
Tiempo de irradiacion
o t=20s
Parael TLD
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento p= 5 °C/s
e Temperatura final T=300 °C

e Tiempo de espera para la medicién: Varios hasta maximo de 1 hora.

3.6 Configuracion del arreglo experimental para lecturas de TL y LOE en equipo
automatizado (RI1SQ)

Al igual que en la serie anterior y por las mismas razones descritas en el punto 3.5, los
siguientes experimentos referidos a continuacion fueron realizados en el cuarto oscuro (area de
radiaciones dentro del laboratorio de Estado Sélido de la Universidad de Sonora) pero con un
equipo un poco diferente.

La forma de conectar el sistema fue la siguiente: directamente de la salida de la
ldmpara de Xendn marca Oriel se acomodoé la entrada del monocromador marca Kratos, a la
salida de éste se adaptd un conector de aluminio para la fibra dptica. El otro extremo de la
fibra se conectdé mediante otro adaptador de aluminio al equipo RIS@.

El RIS@ tiene conexion directa con la computadora via puerto serial, por lo que a

comparacion con el Harshaw, la intervencion operativa humana es menor. Los experimentos

24



se pueden automatizar, es decir, delimitar los pardmetros de experimentacion, indicar las
instrucciones por medio de un programa elaborado en BASIC por el Dr. Thomas Maria Piters
y permitir que el sistema trabaje de manera automatizada y realice todo el conjunto de
experimentos, ahorrando con este procedimiento tiempos, esfuerzos, energia eléctrica, riesgos
relacionados con los materiales, vida util de la lampara de Xendon (marca Oriel), asi como un

aumento en la precision de las mediciones al evitar el error humano. (Ver figuras 5a y 5b)

Figura 5a. Diagrama del arreglo experimental para las lecturas de TL, AG y LOE IR de muestras expuestas a radiacién UV a temperatura
ambiente en equipo RIS@.

Figura 5b. Fotos del arreglo experimental para las lecturas de TL, AG y LOE

IR de muestras expuestas a radiacién UV a temperatura ambiente en equipo
RIS@.
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3.7 Procedimiento para ensamblado del sistema automatizado con RIS@

Considerando previamente que lo referente a las conexiones de manguera de nitrégeno,

cable de puerto paralelo computadora-RIS@, dispositivos como lampara-monocromador-

adaptador de fibra dptica permanecen ensamblados sin presentar cambios. Se prosigue con:

1.
2.

Desconectar manguera de aire.

Desmontar la tapa de la fuente radiactiva y colocarla cuidadosamente debajo de la
mesa de trabajo.

Desatornillar la base de la fuente, teniendo el cuidado de que la fuente quede de
manera protegida (palanca dirigida hacia abajo).

Quitar el empaque.

Mover cuidadosamente la fuente hasta el represo hecho con barras de plomo para
aumentar la seguridad.

Una vez la fuente en el represo, colocar nuevamente la tapa.

Colocar empaques en el adaptador de fibra.

Atornillar el adaptador.

Ensamblar terminal de fibra dptica.

. Encender fuente de voltaje de la lampara. (En este paso es importante verificar que el

abanico de ventilacion se encuentre encendido para evitar la saturacion del ambiente

con 0zono)

3.8 Procedimiento de revision y configuracion del sistema automatizado con RIS@

S L A

Una vez ensamblado el sistema, el procedimiento de revision fue:

Encender la computadora.

Encender el RIS@.

Encender sistema de seguridad para el control electronico del monocromador.
Encender la fuente de voltaje y la lampara.

Colocar muestras sobre las planchetas dentro del RIS@.

Revisar el funcionamiento del monocromador mediante los subprogramas INIT Y
STOP del programa KRATOS, el cual permite seleccionar la longitud de onda

mediante instrucciones en la computadora.
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7. Examinar el funcionamiento de la SLIT de entrada del monocromador mediante los
subprogramas OP Y CL del programa SHUTTER, el cual permite abrir y cerrar
mediante instrucciones en la computadora respectivamente al obturador de entrada del

monocromador.

3.9 Procedimiento de lecturade TL y LOE

En el procedimiento de experimentacion se realizd lo siguiente:

Primeramente se coloca la muestra en la plancheta, se selecciona la longitud de onda a usar
para excitar en el monocromador, luego simultdneamente al abrir el obturador se mide el
tiempo de exposicion con la ayuda de un crondémetro; al terminar el tiempo deseado
inmediatamente después se cierra la bandeja y se corre el Harshaw. Durante la medicion, es
posible observar en la pantalla del equipo la gréafica de intensidad contra temperatura y asi ir
observando el comportamiento de la curva. Una vez terminada la medicién, los datos se
envian a la computadora via interfase por puerto serial, se almacenan en un archivo y se
despliegan en pantalla como una gréfica Intensidad vs. Temperatura. Una vez obtenida la
curva, se cierra el obturador, se abre la bandeja para enfriar la muestra hasta llegar a la
temperatura inicial y recomenzar la medicion con otra especificacion.

Los datos obtenidos se copian en codigo ASCII para posteriormente procesarse en
ORIGIN. Una vez obtenidas las curvas se lleva a cabo el analisis cualitativo y cuantitativo del
comportamiento de dichas curvas.

Resulta conveniente indicar que en los primeros pasos de la caracterizacion era
importante identificar algunas peculiaridades de las muestras tales como un tiempo adecuado
de exposicién, tamafio de abertura de las rendijas del monocromador, rangos de temperatura
etc. Después de realizar estas caracterizaciones de parametros de experimentacion se procedié
a realizar las series de experimentos. Dichos parametros se especifican posteriormente junto
con las indicaciones del tipo de serie de experimentos para la caracterizacion de una curva en
especial.

Una vez considerado eso, las series de experimentos fueron las siguientes:
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3.9.1 Curvas de LOE IR a distintas longitudes de onda
Anélogo a la serie descrita en 3.5.1 realizada con el HARSHAW, donde la finalidad
nuevamente era identificar el valor de longitud de onda con la cual la observacion de LOE se
obtenia un maximo de intensidad (area bajo la curva).
Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Slit de salida: 0.5 mm
e Longitud de onda: barrido intercalado en 5 nm del rango 300-600 nm
Tiempo de irradiacion
o t=2s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento p= 5 °C/s
e Temperatura final T+=400 °C
e Tiempo de espera para la medicién: ninguno
e Tiempo de LOE IR: 60 s

3.9.2 LOE IR a varios tiempos

La serie siguiente tiene como intencion investigar las caracteristicas de
comportamiento de las muestras de SrALO4Eu?,Dy** y SrAlLO.4Eu®* Dy*" frente al
fendmeno de realizar mediciones de LOE IR a diferentes tiempos (desde los 15 s hasta los 300
s con pasos de 15 s); para ello también se considera el proceso ya establecido de irradiar la
muestra durante 10 segundos, esperar 1 hora para la medicién. :La informacion queda

entonces contenida en curvas de LOE vs. tiempo.
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Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion
e t=10s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
Para la medicion
e Tiempo de espera para la medicion: 3600 s
e Tiempo de LOE IR: varios (desde 15s hasta 300 s con pasos de 15s)
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento p= 0 °C/s

e Temperatura final: Tt=30 °C

3.9.3 AG para distintas longitudes de onda

En esta serie de experimentos se analiza el comportamiento de Afterglow para
irradiaciones a diferentes longitudes de onda (300-600 nm).Es decir, se obtienen las graficas |
vs. t para distintas tiempos de irradiacion y después se integran para observar como sin
calentar la muestra va decayendo la sefial conforme pasa el tiempo (curvas Area vs. Tiempo
después de irradiacion).

Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador

e Longitud de onda: barrido intercalado en 20 nm del rango 300-600 nm

Tiempo de irradiacion

o =25
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Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento p= 0 °C/s
e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicién: ninguno

e Tiempo de medicion: 1 hora

3.9.4 LOE IR sin irradiacion de las muestras
En la siguiente serie de experimentos se realizaron las mediciones de LOE IR para
ambas muestras durante un lapso de 5 minutos, pero con la caracteristica de que no fueron
irradiadas previamente con luz. Los datos obtenidos del experimento fueron expuestos en
gréaficas LOE IR vs. Tiempo.
La intencion de esta serie es para comparar posteriormente con una semejante pero con
irradiacion en las muestras antes de realizar la LOE.
Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: sin irradiacion
Tiempo de irradiacion
o t=0s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
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Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento = 0 °C/s
e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicién: ninguno

e Tiempo de medicion con IR: 5 minutos

3.9.5 LOE IR con irradiacion de las muestras
En la serie de experimentos siguiente se realizaron las mediciones de LOE IR para
ambas muestras durante un lapso de 5 minutos, similar a la seccion anterior pero con la
diferencia de que ahora si fueron irradiadas previamente con luz de 430 nm, debido a que fue
considerada en los experimentos anteriores como la luz que causaba el maximo de sefial.
Ademas como parte del estudio previamente hecho, se tomo6 en consideracion una espera de
una hora para que la sefial de AG disminuyera a tal grado que se estimara no afectaria la sefial
AG con la medicién de LOE. Los datos obtenidos del experimento fueron expuestos en
gréaficas LOE IR vs. tiempo.
Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion
o t=2s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C

e Razon de calentamiento = 0 °C/s
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e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicién: 1 hora

e Tiempo de medicion: 5 minutos

3.9.6 TL después de realizar LOE IR
Para la siguiente serie de experimentos, se realizaron las pruebas de TL justo después
de realizar LOE IR durante 5 minutos, para un andlisis en el comportamiento dependiendo de
la longitud de onda de excitacién. Para ambas muestras se realizo el barrido de los 200 nm a
los 500 nm para el caso de la muestra de SrAlLO4:Eu?*,Dy** y de los 300 nm a los 500 nm
SrAl,O14:Eu?* Dy**. Para los dos casos, el paso fue de 20 nm y en cada medicién se tomaba en
cuenta una espera de 1 hora para que bajara la sefial AG y dilucidar el comportamiento de una
manera mejor.
Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: 200-500 nm
Tiempo de irradiacion
e t=10s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
Para la medicion
e Temperatura inicial To =30 °C
e Razon de calentamiento p= 5 °C/s
e Temperatura final T¢=480 °C

e Tiempo de espera para la medicién: 1 hora
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3.9.7 Dosimetria LOE IR (con sefial AG)

La serie siguiente consta de una secuencia de experimentos realizados en las muestras
de SrALO4Eu®",Dy** y SrAl;0.:Eu®,Dy**, con la particularidad de que se manipul el
tiempo de exposicion a la irradiacion usada como excitacion (430 nm). La medicion de LOE
IR se efectud en cada caso inmediatamente después de la irradiacion, esto es, no se esperd a
que disminuyera la sefial de AG. Lo anterior con la finalidad de comparar posteriormente con
la similar serie de experimentos pero esperando a que bajara la sefial AG.

Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:

Para el Monocromador
e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion
e t=0-30s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
Para la medicion:
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento = 0 °C/s
e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicién: ninguno

e Tiempo de medicion con IR: 5 minutos

3.9.8 Dosimetria LOE IR (sin sefial AG)

De manera analoga a la serie anterior, en esta seccion encontramos el conjunto de
graficas que muestran los experimentos de Dosimetria LOE IR para las muestras de
aluminatos a caracterizar. Los parametros de medicién fueron muy semejantes; con la Unica

diferencia de la espera de 1 hora para que disminuyera el efecto causado por la sefial AG.
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Los parametros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion
e t=0-30s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento = 0 °C/s
e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicién: 1 hora

e Tiempo de medicion con IR: 5 minutos

3.9.9 Fading LOE IR (desvanecimiento de sefial)

En la realizacion de esta serie de experimentos el objetivo fue detectar el
comportamiento de desvanecimiento de sefial de LOE IR en las muestras de aluminatos, al ser
irradiadas por un tiempo determinado y en una longitud de onda fija, pero esperando a
distintos tiempos para obtener la sefial de LOE IR. Asi mismo, como en las series anteriores, a
partir de las curvas, se integran y se grafican Area vs. Tiempo de espera.

Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:

Para el Monocromador

e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion

e t=10s
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Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
e Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550
nm)
e Para la medicion de LOE IR, el equipo RIS@ estimula con un diodo laser infrarrojo
longitud de onda de 830 nm e intensidad 0.36 W/cm?
Para la medicion
e Temperatura inicial To=30 °C
e Razon de calentamiento = 0 °C/s
e Temperatura final T+=30 °C
e Tiempo de espera para la medicion: 0-61200 s (varios)

e Tiempo de medicion con IR: 5 minutos

3.9.10 TL después de Fading LOE IR
La serie que a continuacion se describe consiste en la obtencion de curvas de TL para
las muestras de SrAlL,O4:Eu**,Dy** y SrAl;0:4:Eu®*,Dy**, inmediatamente después de realizar
cada uno de los experimentos de la serie anterior (fading LOE IR). En la realizacion de esta
serie de experimentos el objetivo fue detectar el comportamiento de desvanecimiento de sefial,
pero ahora de TL después de la LOE IR. Por tanto, las caracteristicas de experimentacién son:
primero irradiar las muestras por un tiempo determinado y en una longitud de onda fija, luego
esperar a distintos tiempos para obtener la sefial de LOE IR y finalmente obtener la sefial de
TL. Similarmente a todas las series anteriores, se integran las curvas para graficar el
comportamiento en area vs. tiempo de espera.
Los pardmetros experimentales utilizados en el sistema fueron:
Para el Monocromador
e Longitud de onda: 430 nm
Tiempo de irradiacion
e t=10s
Para el RIS@
e Voltaje del fotomultiplicador: HV=500+650 V
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Filtro: SCHOTT BG-39 (considerable buena transmision entre los 350 nm a los 550

nm)

Para la medicién

Temperatura inicial T¢=30 °C
Razon de calentamiento p= 5 °C/s
Temperatura final T=480 °C

Tiempo de espera para la medicion: 0-61200 s (varios)

3.9.11 Blanqueo Térmico

El blanqueo térmico consiste en una secuencia de experimentos para establecer el

comportamiento de las muestras de SrALO4:Eu®*,Dy*" y SrAl;014:Eu®*,Dy* cuando se realiza

un borrado de sefial previo mediante la aplicacion TL a una temperatura menor que el total de

480 °C y antes de la obtencién de LOE IR. Dicho blanqueo consiste en las siguientes series de

experimentos concatenados como se muestran a continuacién para la primera serie:

Primero: Borrar toda informacion anterior que se haya quedado en las muestras
mediante una corrida de TL y considerando una espera posterior de 60 segundos para
que la temperatura de la muestra disminuya y no se afecten las futuras mediciones.
Segundo: Irradiar las muestras de aluminatos en cuestion durante 10 segundos con luz
monocromada en los 430 nandmetros.

Tercero: Esperar un lapso de una hora para que disminuya la sefial de Afterglow y que
dicha sefial no afecte demasiado en las lecturas de LOE y TL.

Cuarto: Realizar medicion de TL como referencia. Es decir, que posteriormente servira
como base de comparacion con otra TL que se efectuara pero después del blanqueo.
Quinto: Idéntico al segundo paso (irradiacion por 10 segundos con luz de 430 nm).
Sexto: Exactamente igual al tercer paso (espera de una hora).

Séptimo: Obtencion de TL definida en los pardmetros acostumbrados (Temperatura
inicial = 30 °C, razén de calentamiento = 5°C/s) pero con la caracteristica de que la
Temperatura final de hasta 100 °C. Tomando en cuenta una espera de un minuto,

posterior a la medicién para que la muestra se enfrie a la temperatura inicial.
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e Octavo: Nuevamente, obtencion de TL total, es decir, con parametros tipicos pero a
diferencia del paso séptimo, la temperatura final es de 480 °C. También se considera
aqui un lapso de un minuto para que la muestra se enfrie antes de proseguir con el paso
siguiente.

e Noveno: lgual que el segundo y quinto paso; irradiacion de 10 segundos con luz de
430 nm.

e Décimo: Totalmente analogo a los pasos tercero y sexto. Dilacion de una hora para que
aminore la sefial de AG.

e Undécimo: Similar al séptimo, se realiza TL hasta los 100 °C.

e Duodécimo: Realizar mediciones de LOE IR con caracteristicas de operacion habitual
en series anteriores (Filtro: BGO, Voltaje del fotomultiplicador: 650+500V) con una
duracion de un minuto.

e Decimotercero: TL completa, es decir, hasta los 480 °C.

En la segunda serie se presenta un cambio en el pardmetro de la temperatura final
mencionada en el séptimo paso, ya que en vez de 100 °C ahora son 150 °C. Mientras que todos
los demas pasos y parametros permanecen igual.

Para la tercera serie de experimentos Unicamente se cambia también el parametro de la
temperatura final hasta los 200 °C.

Asi mismo, para la cuarta serie se establece que la temperatura final en el séptimo paso
sea de 250 °C, considerando toda la deméas configuracion inalterada.

Ahora bien, a manera de comparacion para el efecto del blanqueo térmico, se repitieron
estas cuatro series de experimentos anteriormente descritas para ambas muestras pero con el
cambio de que el tiempo de medicion de LOE IR en el paso decimosegundo fue de 5 minutos
en lugar de 1 minuto. Por tanto, en total estariamos hablando de 8 series por muestra, en
comparativas por tiempo de LOE y temperaturas intermedias de blanqueo.

Para ilustrar de mejor manera la descripcion anterior, se pueden identificar mejor las

cosas en la figura siguiente:
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Figura 6. Diagrama en bloques de la descripcidn de las respectivas series de experimentos para el blanqueo térmico tanto para la muestra de
SrAl,O,:Eu*,Dy* como para la de SrAl;014:Eu**,Dy**.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Curvas de excitacion

Los resultados obtenidos referentes a la excitaciébn, para las muestras
SrALO4:EU?* DY**y SrAl;014:Eu?*,Dy** se ilustran en las curvas de TL de las figuras 7a y 7b,
en las cuales se puede observar curvas tipicas de termoluminiscencia para ambas muestras en
funcion de la longitud de onda con las que se hizo el barrido (200-500 nm). La muestra de
SrAlLO4:Eu®*,Dy** presenta un pico principal alrededor de los 70 °C y otra pequefia elevacién
alrededor de los 170 °C (figura 7a). Para el caso de la muestra de SrAl;0:4:Eu**,Dy** se
presenta un pico principal alrededor de los 100 °C y otra pequefia elevacion alrededor de los
280 °C (figura 7b). Desde un principio para ambas muestras es posible observar el
comportamiento de la intensidad total de TL recibida en cada curva dependiendo de la
longitud de onda usada en la luz para excitar. Las figuras 8a y 8b muestran la cantidad total de
luz emitida dependiendo de la longitud de onda de excitacion verificando asi el
comportamiento que tiene la muestra para los distintos valores de longitud de onda, llegandose
a apreciar valores maximos y similares para ambas muestras de alrededor de los 400 nm, valor
que servira de parametro para otras series de experimentos.

Utilizando el modelo de Chen descrito en la seccion 2.10.2 para calcular el factor
geométrico de las curvas y con ello aproximar la cinética de orden, se obtuvo que pg= 0.5588
para el pico de baja temperatura de la curva de TL para la muestra de SrALO4:Eu®* Dy**
irradiada durante 5 s con luz monocromada de 420 nm que se encuentra dentro de la figura 7a,

por lo que se considera que dicho pico describe una cinética de segundo orden.



Procediendo de una manera similar se llegd a la conclusion de que la muestra de
SrAl,O14:Eu?* Dy** exhibe una cinética de primer orden en el pico de baja temperatura, para la
curva de TL obtenida al irradiar durante 5 s con luz monocromada de 400 nm; esto debido a
que el factor geométrico calculado fue de pg= 0.4324.

Cabe mencionarse que el calculo del factor geométrico solo se obtuvo para las curvas
antes descritas dado que corresponden a las curvas que presentaron intensidad maxima, y es

con ellas con las que se trabajo durante toda la investigacion.

. T . T . T . T .
5x10° —m— 200nm||—— 400nm)|
—@— 220nm 420nm
b —&— 240nm||—@— 440nm| 7
4 106 i —w— 260nm||—&— 460nm N
X —<— 280nm||—w— 480nm
J —p— 300nm||—<€— 500nm|
—— 320nm||—»— 520nm
3x10° 1 —&— 340nm||—— 540nm)| -
:‘5‘ —@— 360nm||—®— 560nm
5 1 —%— 380nm||—®— 580nm| 7
= 6| 4
= 2x10
1x10° 1 =
(ORI - . (14 35 PERTTIRL L L TR _
. T . T . T . T .
0 100 200 300 400 500
Temperatura(°C)

Figura 7a. Curvas de TL para muestra de SrAl,O,;Eu*Dy*" irradiada durante 5s con luz
monocromada desde los 200 nm hasta los750 nm (las mediciones se hicieron con pasos de 5nm,
pero aqui por cuestiones de estética se muestran en pasos de 20 nm). Se muestra un pico principal

alrededor de los 70 °C y elevaciones alrededor de los 170 °C.
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Figura 7b. Curvas de TL para muestra de SrAl;0:4Eu®*Dy** irradiada durante 5s con luz
monocromada desde los 200 nm hasta los 500 nm (las mediciones se hicieron con pasos de 5nm,
pero aqui por cuestiones de estética se muestran en pasos de 20 nm). Se muestra un pico principal

alrededor de los 100 °C y otro secundario alrededor de los 280 °C.
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Figura 8a. Intensidad total de TL (4rea bajo las curvas) para la muestra de SrAl,O4Eu®*,Dy**
previamente irradiada durante 5s con luz monocromada desde los 200 nm hasta 10s750 nm con pasos

de 5nm. Se nota un pico alrededor de los 400 nm.
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Figura 8b. Intensidad total de TL (area bajo las curvas) para la muestra de SrAl;Oy:Eu® Dy** ,
previamente irradiada durante 5s con luz monocromada desde los 200 nm hasta 10s750 nm con pasos de

5nm. Se nota un pico alrededor de los 400 nm.

Como comentario adicional, podemos identificar la similitud que tienen ambos
comportamientos de las muestras para esta serie de excitacion tanto para los picos principales
como para la intensidad total recibida (area bajo la curva) en magnitud y valor para la longitud
de onda incidente. Como parte de las diferencias tendriamos a la segunda elevacion presentada
en las curvas de TL donde alli si difieren en al menos una magnitud de 10%°C.

Al hacer uso de las referencias consultadas podemos mencionar que la trampa de Sr?*,
(contribuye en la TL de la muestra). Es decir, los electrones libres y los huecos libres son
producidos por la irradiacion de la luz de excitacion. Entonces los huecos son capturados por
la vacancia Sr**. Al detener la irradiacion el hueco capturado es liberado y se recombina con el
electrén libre. Entonces Eu®* es excitado por el excedente de energia de recombinacion del
electron y hueco ™°,

El hecho de que se presentan los valores maximos en el rango de 400-430 nm lo

podemos atribuir al modelo de bandas y que recae exactamente en el Europio como principal

42



responsable de la excitacion de electrones a la banda de conduccion y que al momento de

atraparse en una trampa es cuando se presenta la emision fotonica.

4.2 Curvas de Dosimetria AG (isotérmica)

El hecho de que se haya usado més tiempo para la muestra de SrAl;O0.4:Eu**,Dy** se
atribuye a la basqueda de un comportamiento de saturacion en ambas muestras. Por tanto, para
las dos series de experimentos se realizaron de tal forma que la curva que se obtenia fuera lo
suficientemente grande sin llegar a saturar los limites de medicion del fotomultiplicador del
sistema TLD Harshaw-4000.

Se puede apreciar directamente en las figuras 9a y 9b el comportamiento mismo del
AG o Afterglow donde conforme pasa el tiempo la sefial de luminiscencia va disminuyendo,
sefial caracteristica de los fosforos. Ademas, dependiendo del tiempo de irradiacion, es decir,
la dosis recibida de excitacion para los fosforos, también aumenta la intensidad aunque
persiste el comportamiento AG. Notamos, en base a la forma de dichas gréaficas que el AG
presentado en los aluminatos en cuestion no presenta un comportamiento que se pueda
describir como curva de primer orden, ya que de ser asi, al graficar con escala logaritmica en
el eje vertical, el conjunto de puntos graficados tendria una tendencia lineal, cosa que no
ocurre para ambas muestras.

El comportamiento de una luminiscencia persistente o de AG para algunos fosforos es
importante para la industria de las sefializaciones como se mencionaba al inicio de este trabajo
de investigacion. Por recordar algunas se mencionan displays, botones, pinturas, ceramicas,
textiles y sefiales de emergencia.

En las figuras 10a y 10b podemos apreciar la variacion del area correspondiente bajo
las curvas (intensidad total de luz medida con el fotomultiplicador) que se presentan en las
figuras 9a y 9b. Debido a la saturaciébn antes mencionada, es comun esperar un
comportamiento casi de forma lineal para tiempos mayores a los presentados en esta ocasion
(120 s para SrALO,:Eu**,Dy** y 300 s para SrAl;0.4:Eu**,Dy*").
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Figura 9a. Curvas de dosimetria Afterglow (AG) para la muestra de SrAl,O4Eu®* ,Dy** irradiada con

luz monocromada de 400 nm durante tiempos de excitacion desde los 3 segundos hasta los 2 minutos.
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Figura 9b. Curvas de dosimetria Afterglow (AG) para muestra de SrAl;014:Eu?*,Dy*" irradiada con

luz monocromada de 400 nm durante tiempos de excitacion desde los 3 segundos hasta los 5 minutos.
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4.3 Curvas de Dosimetria TL (sin sefial de AG)

En las figuras 11a y 11b se pueden observar las graficas de las curvas de TL para
varios tiempos de irradiacién (hasta de 120 s para SrAlLO:Eu®*,Dy** y hasta de 300 s para
SrAl;0:4:Eu?*,Dy*"). La irradiacion se realiza hasta que el valor de TL sea el mayor, en el
cual se consideraba que por la forma de la curva y el nivel de saturacion del fotomultiplicador
ya se llegaba al comportamiento lineal (o casi lineal). Podemos apreciar en la figuras 11a y
11b cierta informacion que caracteriza al material, como lo es los picos o elevaciones: en la
figura 11a se nota un pico principal en un rango de entre los 120 °C y los 140 °C
aproximadamente, mientras que se presenta otra elevacion o pico secundario alrededor de los
225°C. Para el caso de la figura 11b referente a la muestra de SrAl;014:Eu®*,Dy*" , logramos
notar que Unicamente se presenta un pico y este ocurre cuando la temperatura a la que se
calienta la muestra es de 150 °C aproximadamente.

En las figuras 12a y 12b se puede apreciar el incremento en el &rea bajo las curvas
correspondientes de las figuras 11a y 11b hasta el momento en que se llega a la saturacién. Es
importante mencionar para estas figuras, que existe una tendencia lineal durante los primeros
tiempos de la dosimetria, ello es de interés a la hora de considerar a un material como “buen
dosimetro”. En la figura 12a se nota el comportamiento creciente lineal durante el primer
minuto, y después se observa el fendmeno de saturacién en el fotomultiplicador. En la figura
12b también se aprecia una tendencia lineal durante el primer minuto; pero ademas, debido a
que la intensidad de la luz es menor que para la primera muestra podemos notar que a partir

del minuto y hasta los 300 segundos existe otra linea que lleva a la saturacion.
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Figura 11a. Curvas de Dosimetria TL (sin AG) para la muestra de SrAl,O4:Eu?*Dy*" irradiada con luz
monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de excitacion de los 3 segundos hasta los 2
minutos. Se muestra un pico principal entre los 120 °C y los 140 °C y otro secundario alrededor de los

225°C.
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Figura 11b. Curvas de dosimetria TL (sin AG) para la muestra de SrAl;0.,:Eu®,Dy** irradiada con
luz monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de excitacion de los 3 segundos hasta

los 2 minutos. Se muestra un pico principal aproximadamente a los 150 °C.
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Figura 12b. Curva de Intensidad total de las curvas de Dosimetria TL (sin AG) para la muestra de.

SrAl,01,:Eu® Dy** irradiada con luz monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de

excitacion de los 3 segundos hasta los 5 minutos.

48



4.4 Curvas de Fading TL (decaimiento de seiial)

Fading y estabilidad son importantes como parte de las caracteristicas deseables en un
dosimetro de TL (se estima que es deseable que un buen dosimetro tenga poca sefial de Fading
y un comportamiento de tipo lineal con respecto a la dosis). Entendiendo simplemente que
Fading se entiende como el desatrapamiento y recombinacion tanto radativa como no
radiativamente a temperatura ambiente; de ahi que se convierte en una necesidad el determinar
si la carga atrapada dentro del material puede ser perdida (antes de la lectura) por
inestabilidades térmicas, es decir, por calentamiento (desvanecimiento térmico), luz
(desvanecimiento 6ptico) o por cualquier otro medio (desvanecimiento anémalo).

El punto principal es que si la profundidad de la trampa E es demasiado pequefia
entonces ocurrira un desvanecimiento severo en la sefial, ya sea durante la irradiacion o entre
irradiacion y lectura. Para propdsitos dosimétricos es deseable para el detector el ser
caracterizado por curvas de brillo con picos alrededor de los 200-250 °C. Usualmente este
rango de temperatura asegura que la profundidad de la trampa es lo suficientemente grande
(E>KT) para despreciar el desatrapamiento térmico de electrones, pero ademéas es lo
suficientemente baja para lo cual el ruido de fondo de cuerpo negro (crack-body background)
se considere despreciable.

Todo desatrapamiento es térmico, asi que, en las figuras 13a y 13b se puede apreciar
las curvas de fading o desvanecimiento de la sefial de termoluminiscencia para las muestras de
los aluminatos SrALO4:Eu’"Dy** y SrAl;0.4:Eu?*,Dy** respectivamente; en ellas se puede
apreciar como conforme pasa el tiempo para la medicion dicha sefial se va haciendo menos
fuerte. Esta serie de experimentos se llevaron a cabo hasta con una espera de 60 minutos para
observar el comportamiento de desvanecimiento. Ademas, podemos notar como el pico
principal en la primera muestra sufre un leve corrimiento entre los 125°C a los 140 °C
aproximadamente, a la vez que es marcado el cambio. Por otro lado, el pico secundario
permanece mas estable tanto en valor maximo como posicion de temperatura (alrededor de los
220 °C). En la segunda muestra, la cual s6lo presenta un pico principal, también es notorio el
cambio en el fading como en el corrimiento de la posicion del valor maximo en el rango de

entre los 130 °C a los 160 °C aproximadamente.
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Otra forma de analisis es mediante la integracion del area bajo las curvas de las figuras

13a y 13b en las figuras 14a y 14b que nos muestran la intensidad total de TL para cada

tiempo y la forma en la que va aminorando la TL segun transcurre el tiempo de espera para la

lectura.
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Figura 13a. Curvas de Fading de TL (sin AG) para la muestra de SrAl,04:Eu?*,Dy*" irradiada con luz
monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de espera de hasta los 1 hora. Se muestran

picos principales entre los 125°C a los 140 °C y picos secundarios aproximadamente a los 220 °C.
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Figura 13b. Curvas de Fading de TL (sin AG) para la muestra de SrAl;01,:Eu®*,Dy*" irradiada con luz
monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de espera de hasta los 1 hora. Se muestran

picos principales entre los 130 °C a los 160 °C aproximadamente.
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Figura 14a. Area bajo las curvas de fading de TL (sin AG) para la muestra de SrAl,O4:Eu®*,Dy**
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Figura 14b. Intensidad total de TL para Fading de TL (sin AG) para la muestra de SrAl;0y,:Eu® ,Dy**
irradiada con luz monocromada de longitud de onda de 400 nm y con tiempos de espera de hasta de 1
hora.

4.5 Curvas de LOE IR a distintas longitudes de onda

Los resultados obtenidos para las muestras SrALO4:Eu®*,Dy*" y SrAl;014:Eu**, Dy** se
ilustran en las figuras 15a y 15b en las cuales se puede observar curvas de LOE para ambas
muestras, a la vez que se nota el comportamiento para distintos valores de longitudes de onda
con las que se hizo el barrido (300-600 nm). En las figuras 16a y 16b se observa la cantidad
total dependiendo de la longitud de onda de excitacion verificando asi el comportamiento que
tiene la muestra para los distintos valores de longitud de onda, llegandose a apreciar valores
maximos y similares para ambas muestras de alrededor de los 430 nm-450 nm.

En las figuras antes mencionadas se puede apreciar facilmente como es que la sefial de
LOE va en incremento en todo el intervalo de medicion, lo cual se contrapone al hecho
entendido de que al irradiar con luz infrarroja, esta deberia desatrapar los electrones y
posteriormente ocurrir la recombinacion.

En base a esta observacion es que se llevo a cabo la serie descrita en 3.9.2 y cuyos

resultados experimentales se encuentran en la seccidn siguiente.
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Figura 15a. Curvas de LOE IR durante 1 minuto para la muestra de SrAl,O,, :Euer,Dy3+
previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-600 nm de
longitud de onda en intervalos de 5nm (aqui mostrados en pasos de 30 nm y en el rango 300-510
nm) y después de esperar 1 hora para que bajara el AG.
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Figura 15b. Curvas de LOE durante 1 minuto para la muestra de SrAI701:Eu2+,Dy3+
previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-600 nm de
longitud de onda en intervalos de 5nm (aqui mostrados en pasos de 30 nm y en el rango 300-510
nm) y después de esperar 1 hora para que bajara el AG.
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Figura 16a. Area bajo las curvas de LOE IR durante 1 minuto para la muestra de SrAIZOA:Eu2+,Dy3+
previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-600 nm de
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Figura 16b. Area bajo las curvas de LOE IR durante 1 minuto para la muestra de

+ +
SrAl;044:EU? ,Dy3 previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los
300-600 nm de longitud de onda en intervalos de 5nm (aqui mostrados en pasos de 10 nmy en el
rango 300-540 nm) y después de esperar 1 hora para que bajara el AG.
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4.6 Curvas de LOE IR a varios tiempos

La conducta de los aluminatos bajo estudio en lo que respecta a LOE IR después de ser
irradiados con luz de 430 nm durante 10 segundos y una espera de 1 hora para evitar que
afecte el AG puede ser vista en las figuras 17a y 17b. En esta ocasion no fue conveniente
realizar las gréficas de integracion debido a la carencia de sentido de dicha curva, es decir, nos
diria muy poco debido al “truncamiento”.

Como comentarios importantes de esta serie tenemos que efectivamente en la zona de
hasta los 60 segundos de LOE IR, se nota un comportamiento ascendente. Después de los 60
segundos rapidamente se nota el cambio en la sefial, ya que ahora es descendente, lo cual
conllevaria a una comprension mas normal de lo que seria una curva de LOE.

Sabiendo que las curvas tipicas de LOE son de un comportamiento muy similar al de la
sefial de AG (decrecientes como las de las figuras 9a y 9b). Por esta razdn, posteriormente
realizamos el experimento a un tiempo mayor del minuto y observamos en las gréficas de las
figuras 17a y 17b que efectivamente después del minuto la sefial presenta un comportamiento
de decaimiento, es decir, algo reconocido como mas representativo. De lo que podemos
explicar que durante el primer minuto (incremento de sefial) existe el fendmeno de
“photocharging” o foto-recarga, el cual permite que los electrones no sean desatrapados, es
decir, que el hecho de irradiar con IR y medir con el fotomultiplicador simultdneamente
estuviéramos terminando de cargar las trampas, y luego de un proceso de saturacion viene el
proceso de desatrapamiento y con ello la recombinacién. Aungque también es conveniente
hacer saber que puede ocurrir el desatrapamiento y re-atrapamiento simultaneamente con
recombinacion.

De aqui en adelante fue interesante mostrar todos los experimentos de caracterizacion
en los cuales intervino el proceso de LOE para realizar la comparativa en 60 segundos como

un tipo y otra de hasta los 300 segundos.
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Figura 17a. Curvas de LOE IR a distintos tiempos (desde los 15 hasta los 300 s) para la muestra

+ +
de SrAl,O.EU’ ,Dy3 la cual fue previamente irradiada con luz monocromada de 430 nm durante
10 segundos y después de esperar 1 hora para que disminuyera la sefial de AG.
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Figura 17b. Curvas de LOE IR a distintos tiempos (desde los 15 hasta los 300 s) para la muestra

+ +
de SrAl;014:EU? ,Dy3 la cual fue previamente irradiada con luz monocromada de 430 nm durante
10 segundos y después de esperar 1 hora para que disminuyera la sefial de AG.
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4.7 Curvas de AG para distintas longitudes de onda

Es rescatable mencionar que a pesar de que ya se habia realizado un experimento de
dosimetria para AG fue importante también poner bajo estudio el comportamiento para
distintas longitudes de onda, por lo que a continuacién se logra apreciar directamente en las
figuras 18a y 18b el comportamiento mismo del AG o Afterglow donde conforme pasa el
tiempo la sefial de TL disminuye o decae, sefial caracteristica de los fosforos. Y ademas, que
dependiendo del tiempo de irradiacién, es decir, la dosis recibida de excitacién para los
fosforos, también aumenta la cantidad global aunque se persiste el comportamiento AG.
Podemos apreciar que dichas curvas, al igual que las de la seccion 4.2 no son de ler orden
debido que al graficarlas en escala logaritmica para el eje de las ordenadas, la curva resultante
no asimila a una recta.

En las figuras 19a y 19b podemos ver la correspondiente area bajo las curvas
(intensidad total de luz medida con el fotomultiplicador) que se presentan en las figuras 18a y
18b. En dichas figuras logramos identificar que similarmente a experimentos anteriores, es con
luz monocromada con longitud de onda entre 420 nm y 430 nm se obtiene la intensidad

maxima para el afterglow en las muestras de aluminatos bajo analisis.
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Figura 18a. Curvas de AG durante 1 hora para la muestra de SrAl,O,:Eu? ,Dy3 previamente
irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-600 nm de longitud de
onda en intervalos de 5nm. (aqui mostrados en pasos de 10 nmy en el rango 300-510 nm).
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Figura 18b. Curvas de AG durante 1 hora para la muestra de SrAl;0y,:EU? ,Dy3 previamente
irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-640 nm de longitud de
onda en intervalos de 5nm. (aqui mostrados en pasos de 10 nm).
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Figura 19a. Curvas de la Intensidad total de AG durante 1 hora para la muestra de SrAl,O4:Eu’ ,Dy3

previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-510 nm de
longitud de onda en intervalos de 5nm (aqui mostrados en pasos de 10 nm).
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Figura 19b. Curvas de la Intensidad total de AG durante 1 hora para la muestra de SrAl;0y,:Eu? ,Dy3

previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada el rango de los 300-510 nm de
longitud de onda en intervalos de 5nm (aqui mostrados en pasos de 10 nm).
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4.8 Curvas de LOE IR sin irradiacion de las muestras

La intencion de esta serie es para comparar posteriormente con una semejante pero con
irradiacion en las muestras antes de realizar la LOE.

En las graficas mostradas en las figuras 20a y 20b se logra ver los resultados obtenidos
en la medicién de la LOE IR para las muestras de SrALO4:Eu**,Dy*" y SrAl;014:Eu®,Dy*".
En ellas podemos identificar los valores pequefios (cercanos a cero), es decir, la intensidad
obtenida fue casi nula en ambas muestras, que bien, de otra manera se puede interpretar como
si se tratara de ruido de fondo.

Podemos agregar como cierre de esta seccion que la luz IR por si misma no produce la

LOE en las muestras bajo estudio.
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Figura 20a. Curva de LOE IR durante 5 minutos para la muestra de SrAl,O,:Eu? ,Dye’ sin ser
irradiada previamente.
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Figura 20b. Curva de LOE IR durante 5 minutos para la muestra de SrAl;014:Eu® ,Dye’ sin ser
irradiada previamente.

4.9 Curvas de LOE IR con irradiacion de las muestras

A continuacion se encuentran las graficas de LOE IR mostradas en las figuras 21a y
21b, en las cuales se observan los resultados obtenidos en la medicion de esta serie para las
muestras de SrALO4Eu®* Dy** y SrALOw:Eu* ,Dy*". En ellas podemos notar los valores
distintos a la serie de experimentos de la seccidn anterior, donde las mediciones de LOE IR se
realizaron sin previa irradiacion. Aqui podemos agregar que la primera vez que se realizaron
ambas series, el tiempo de medicién fue de 1 minuto (secciones 3.9.1 y 4.5), pero debido al
comportamiento en ese lapso, que se nota un aumento en la sefial, y contrario al
comportamiento descendente que se esperaria como comportamiento normal de la sefial de
LOE, se hicieron algunas pruebas hasta determinar considerablemente apropiada la cantidad
de 5 minutos.

Se observa una region en la cual se incrementa la sefial de LOE alrededor de los 60-70
s y luego tenemos una caida en la sefial de LOE, como regularmente se identifica hasta los 300
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s. La primera etapa se puede considerar como un fenémeno de fotocargado del material debido

a la IR y luego una recombinacion simultanea de los electrones.
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Figura 21a. Curva de LOE IR durante 5 minutos para la muestra de SrAl,O:Eu? Dy
previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada con longitud de onda de 430 nmy
después de esperar 1 hora para que bajara el AG.
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Figura 21b. Curva de LOE IR durante 5 minutos para la muestra de

+ 3+ ;
SrAl;04:EU? Dy previamente irradiada durante 2 segundos con luz monocromada con longitud
de onda de 430 nm y después de esperar 1 hora para que bajara el AG.

4.10 Curvas de TL después de realizar LOE IR

Hay una diferencia en las mediciones de esta serie, en comparacion con otras similares
de TL en este mismo trabajo; especialmente en lo referente a la longitud de onda para la
irradiacion inicial para hacer el barrido espectral en el UV-visible para las muestras a
caracterizar. Primeramente se realizaron los experimentos de irradiacion desde los 200 nm con
la muestra de SrAlLO,:Eu* Dy**. Después de considerar que cada medicién toma poco mas de
1 hora por la espera para que disminuya el AG (5 mediciones representan casi 6 horas), lo cual
acarrea desgaste de equipo y de nitr6geno; ademas de que el comportamiento se ha mostrado
muy similar en todas las series de experimentos realizadas con anterioridad y en el rango de
200 a 300 nm la sefial no es tan intensa como para el intervalo de interés (alrededor de los 430
nm). Por lo anterior para la muestra de SrAl,O:Eu*Dy** se decidié realizar un barrido del
espectro desde los 300 nm.

A continuacion en las figuras 22a y 22b se encuentran las graficas correspondientes al
barrido de TL después de realizar LOE IR durante 5 minutos con espera de 1 hora. Asi mismo,
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en las figuras 23a y 23b estan las graficas respectivas para la integracion de las curvas en las
figuras 22a 'y 22b.

En la figura 22a notamos un corrimiento en el pico principal conforme se hace el
barrido con longitud de onda para la luz utilizada en la irradiacion. Podemos identificar que
para las gréficas con mayor intensidad el pico principal se encuentra alrededor de los 190 °C.

En el caso de la figura 22b el pico principal se encuentra en las curvas
aproximadamente entre los 110 °C y los 120 °C, mientras que la segunda elevacion o pico
secundario se localiza alrededor de los 210 °C a los 220 °C.

El método utilizado en este trabajo para estimar la cinética de orden de TL que
presentan las muestras fue basado en el modelo que Chen utilizd, quien a su vez se
fundamentd en el célculo del factor geométrico definido por Halberin y Braner. Considerando
las curvas con mayor intensidad de TL sin AG y después de LOE IR para ambas muestras en
las figuras 22a y 23b, que corresponden a la irradiacion de luz monocromada de 440 nmy 420
nm fueron los factores geométricos pug=0.4745 y ng=0.55510, por lo que en ambos casos se
considera que la cinética se trata de segundo orden, al tener mayor aproximacién al valor
definido de pg=0.52.
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Figura 22a. Curvas de TL hasta los 480 °C después de realizar LOE IR durante 5 minutos para la

+ +
muestra de SrAl,04:Eu’ ,Dy3 la cual fue irradiada previamente con luz monocromada a distintas
longitudes de onda en el rango de los 200-530 nm en pasos de 10 nm; asimismo se tomé una espera
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de 1 hora antes de la medicion de LOE IR para que bajara el AG (aqui mostrados de los 200 a los 520
nm en pasos de 20 nm).

T T T T T T T T T T
3
1.2x10° —=— 300nm| |
1 —o— 320nm| A
1.0X103 ] —4&A— 340nm .
—wv— 360nm
, —<¢— 380nm
8.0x10" —»—400nm| ]
—~ . —— 420nm|
®©
5 6.0x10° —e— 440nm| |
= —o— 460nm
= 1 —%—480nm| |
4.0x10° —o—500nm| A
2.0x10% .
0.0d aaammOainma N n  nnnnaa ann s s _
, T , T , T . T , .
0 100 200 300 400 500
Temperatura(°C)

Figura 22b. Curvas de TL hasta los 480 °C después de realizar LOE IR durante 5 minutos para la
muestra de SrAl;O44, la cual fue irradiada previamente con luz monocromada a distintas longitudes
de onda en el rango de los 200-530 nm en pasos de 10 nm; asimismo se tomo una espera de 1 hora
antes de la medicion de LOE IR para que bajara el AG una espera de 1 hora antes de la medicion de
LOE IR para que bajara el AG (aqui mostrados de los 200 a los 500 nm en pasos de 20 nm).
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Figura 23a. Curva de Intensidad total de TL hasta los 480 °C después de realizar LOE IR durante 5
+ +
minutos para la muestra de SrALO:Eu’ ,Dy3 , la cual fue irradiada previamente con luz
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monocromada a distintas longitudes de onda en el rango de los 200-530 nm en pasos de 10 nm;
asimismo se tom¢ una espera de 1 hora antes de la medicion de LOE IR para que bajara el AG.
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Figura 23b. Curvas de TL hasta los 480 °C después de realizar LOE IR durante 5 minutos para la
+ +
muestra de SrAl;014:EU° ,Dy3 la cual fue irradiada previamente con luz monocromada a distintas

longitudes de onda en el rango de los 200-530 nm en pasos de 10 nm; asimismo se tomé una espera
de 1 hora antes de la medicién de LOE IR para que bajara el AG.
4.11 Curvas de Dosimetria LOE IR (con sefial AG)

En las figuras 24a y 24b se muestran respectivamente las graficas de las curvas antes
mencionadas, referentes a la medicion de LOE IR para las muestras de los aluminatos. Mas
adelante, en las figuras 25a y 25b se encuentran las curvas que contienen la integracion de la
sefial LOE para cada tiempo de excitacion elegido (0-30 s) y respectivas a las figuras 24a y
24b. Cabe mencionar aqui, que antes de realizar esta serie se efectué una serie exactamente
igual pero con el detalle que el tiempo de medicion era de 1 minuto, pero tal como se explicd
en el apartado 4.5, resultaba mas conveniente agrandar el tiempo de medicion hasta los 5
minutos (debido a las razones expuestas en la seccion 4.6) y con ello unificar el criterio para
todos los experimentos posteriores. Podemos apreciar en esta misma seccion y gracias a las
figuras descritas, que si hubiéramos considerado la medicion de 1 minuto, hay una regiéon poco

después del minuto en la cual las curvas sufren un cambio no tan suave.
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Es importante notar que en las figuras 25a y 25b se logra apreciar un comportamiento
lineal aproximadamente en el rango de los 3 a los 15 segundos con irradiacion de UV.
Después de los 15 segundos apreciamos que existe la tendencia a la saturacion de la sefial. El
hecho de tener valores en el alrededor de 10°-10* de forma casi constantes en el intervalo de 0

a 3 segundos es considerado no adecuado para realizar la dosimetria de LOE.
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Figura 24a. Curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos con AG (sin espera para la toma de

+ +
la medicién ) para la muestra SrAlL,O:Eu® ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada durante varios
tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.
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Figura 24b. Curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos con AG (sin espera para la toma de

+ +
la medicién ) para la muestra SrAl;014:Eu’ ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada durante varios
tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.
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Figura 25a. LOE IR total (4rea debajo) de las curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos con AG

+ +
(sin espera para la toma de la medicién ) para la muestra SrAL,O4:Eu’ ,Dy3 la cual previamente fue
irradiada durante varios tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.
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Figura 25b. LOE IR total (area debajo) de las curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos con AG

+ +
(sin espera para la toma de la medicién ) para la muestra SrAl;014:Eu® ,Dy3 , la cual previamente fue
irradiada durante varios tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.

4.12 Curvas de Dosimetria LOE IR (sin sefial AG)

En las figuras 26a y 26b se muestran las gréficas que contienen las curvas de LOE IR
sin AG. Respectivamente en las figuras 27a y 27b se muestran las graficas que muestran las
curvas de integracion para la sefial de LOE sin AG obtenidas en las figuras 26a y 26b. En
comparacién con la serie anterior, podemos identificar que la escala usada es mas baja, por lo
que vemos significancia a la hora de considerar la sefial de AG. Al igual que la apreciacion en
4.11, el hecho de haber realizado la medicion de LOE sélo hasta el primer minuto nos hubiera
llevado a inferir un comportamiento creciente en ese intervalo, pero al observar las graficas
nos podemos dar cuenta de que poco después del minuto la sefial decae, lo que representa un
cierto comportamiento mas esperado. Es por ello que ratificamos nuevamente la necesidad de
realizar esta serie de experimentos, para saber cual es el comportamiento real de la LOE
(solamente) y ver como influye el AG en la LOE.

En los Insets que se encuentran en las figuras 27a y 27b se encuentran las curvas de
Intensidad de LOE IR en la dosimetria, pero separadas en dos regiones, la primera de 0 a 60
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segundos y la otra region de 61 a 300 segundos, en donde apreciamos que no hay una

diferencia marcada con el comportamiento total de la LOE IR; hicimos lo anteriormente

descrito con la finalidad de observar algin comportamiento lineal, mismo que nos hubiera

dicho de una caracteristica deseable de un buen dosimetro.
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Figura 26a. Curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos sin AG (con espera de 1 hora para la

+ +
toma de la medicién) para la muestra SrALO4:Eu’ ,Dy3 Ja cual previamente fue irradiada durante
varios tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.
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Figura 26b. Curvas de Dosimetria LOE IR durante 5 minutos sin AG (con espera de 1 hora para la

+ +
toma de la medicién ) para la muestra SrAl;014:Eu? ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada durante
varios tiempos (de los 0 hasta los 30 segundos) con luz monocromada de 430 nm.
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Figura 27a. Curva de LOE IR total (area debajo) de las curvas de Dosimetria LOE IR durante 5

minutos sin AG (con espera de 1 hora para la toma de la medicion ) para la muestra
+ +

SrAlO,:Eu? ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada durante varios tiempos (de los 0 hasta los 30

segundos) con luz monocromada de 430 nm. INSET: Intensidad Dosimetria LOE IR separada en dos
regioes: la primera de los 0-60s y la segunda de los 61-300s.
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Figura 27b. Curva de LOE IR total (area debajo) de las curvas de Dosimetria LOE IR durante 5
minutos sin AG (con espera de 1 hora para la toma de la medicion ) para la muestra

+ +

SrAl;04:EU? ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada durante varios tiempos (de los 0 hasta los 30
segundos) con luz monocromada de 430 nm. INSET: Intensidad Dosimetria LOE IR separada en dos
regioes: la primera de los 0-60s y la segunda de los 61-300s.

4.13 Curvas de Fading LOE IR (desvanecimiento de sefial)

En las figuras 28a y 28b se muestran las graficas que contienen las curvas de fading
LOE IR, en dichas graficas se puede ver que a medida que pasa el tiempo se observa mejor el
proceso de foto-cargado por parte de la luz IR. Al inicio (tiempos cortos de 0 a 1200 s) se ve
como afecta el AG para la sefial de LOE pero para tiempos considerables largos (mayores a
los 1200 s) se identifica de una mejor manera el foto-cargado y después la recombinacion de la
LOE.

Posteriormente aparecen las figuras 29a y 29b referentes a las graficas que muestran
las curvas de integracion para la sefial de fading LOE IR obtenidas en las figuras 28a y 28b. Se
aprecia el comportamiento mismo de la sefial LOE IR vislumbrado en las series anteriores,
pero podemos notar un decremento considerable conforme esperamos que pase el tiempo para
la medicién. Se observa que después de los primeros 3600 s la sefial se estabiliza. Lo anterior
se puede considerar como bueno al momento de realizar dosimetria, ya que se mantendra la

sefial de LOE de una forma méas o menos constante en este tiempo. La mayor caida de la LOE
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es el de la primera hora, que corresponde al tiempo contemplado para que decaiga la sefial de
AG.

En relacion a las figuras 28a y 28b se nota que a medida que pasa el tiempo se observa
mejor el proceso de foto-cargado por parte de la luz IR. Al inicio, a tiempos cortos (0-1200 s)
se ve como afecta el AG a la sefial de LOE. Pero para tiempos mas largos (t>1200 s) se nota el
fendmeno de recombinacion de la LOE.

En los Insets de las figuras 29a y 29b encontramos las curvas de intensidad de fading
de la LOE IR pero serparadas en regiones; la primera para la LOE desde 0 hasta 60 segundos y
la segundo regidn, de 61 a 300 segundos. En ambas muestras notamos que la primera seccién
cae mas rapido gue la segundo, ademas de que no existe un comportamiento lineal permanente
en el fading, ya que concuerda con el comportamiento de LOE total (0-300s): baja muy
rapidamente durante los primeros 1200 segundos y luego lo hace de una manera mas lenta.
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Figura 28a. Curvas de Fading LOE IR durante 5 minutos para la muestra de SrAI204:Eu2",Dy3+

con tiempos de espera de los 0 hasta 61200 segundos después de ser previamente irradiada con
luz monocromada a 430 nm con tiempo de irradiacion de 10 segundos y con una espera de 1
hora para que bajara el AG.
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Figura 28b. Curvas de Fading LOE IR durante 5 minutos para la muestra de SrAl;014:Eu?* p,>
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con tiempos de espera de los 0 hasta 61200 segundos después de ser previamente irradiada con luz
monocromada a 430 nm con tiempo de irradiacion de 10 segundos y con una espera de 1 hora para

que bajara el AG.
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Figura 29a. Curva de Intensidad total (area debajo) de las Curvas de Fading LOE IR durante 5
minutos para la muestra de SrAl,O,:Eu®* 5,*" con tiempos de espera de los 0 hasta 61200 segundos
después de ser previamente irradiada con luz monocromada a 430 nm con tiempo de irradiacion de
10 segundos y con una espera de 1 hora para que bajara el AG. INSET: Intensidad de Fading LOE IR

separada en dos regiones: primera de 0-60s y la segunda de 61-300s.
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Figura 29b. Curva de Intensidad total (4rea debajo) de las curvas de Fading LOE IR durante 5
minutos para la muestra de SrAl;014:Eu? 5,* con tiempos de espera de los 0 hasta 61200 segundos
después de ser previamente irradiada con luz monocromada a 430 nm con tiempo de irradiacion de
10 segundos y con una espera de 1 hora para que bajara el AG. INSET: Intensidad de Fading LOE IR
separada en dos regiones: primera de 0-60s y la segunda de 61-300s.

4.14 Curvas de TL después de Fading LOE IR

La finalidad de esta serie creo que fue con doble intencion, de un principio se utiliza la
TL para “borrar” la informacién contenida en la muestra y por otro lado, el deseo real de ver el
comportamiento de fading de TL después de LOE IR.

En las figuras 30a y 30b se muestran las curvas referentes a la TL, tal como se
describidé previamente. Mas adelante, en las figuras 31a y 31b se muestran las graficas que
contienen las curvas de integracion de la intensidad de sefial de TL contra el tiempo de espera.

En la figura 30a se observa que el pico de baja temperatura cae regularmente (es
apreciable una pequefia fluctuacion en la posicion de los picos en la temperatura entre los 110
°C a los 130 °C) mientras que lo que podriamos considerar a la elevacion correspondiente el
pico de alta temperatura, comienza a marcar mas su forma de pico, llegando a tener mayor
intensidad con respecto al pico de baja temperatura, conforme pasa el tiempo. incrementa su
intensidad (también con un corrimiento de entre los 190 °C a los 210 °C aproximadamente),

podemos decir que el pico de alta temperatura cae mucho mas lento después de una hora. Este
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segundo pico de TL puede ser candidato a utilizarse para dosimetria UV por su estabilidad
después de una hora, tanto en intensidad como posicion de temperatura alrededor de los 220
°C.

Es notorio en la grafica correspondiente a la figura 30b para la muestra de
SrAl,O14:Eu?* Dy** que caen en forma regular todos los picos de TL (con un pequefio
corrimiento en los picos de temperatura aproximadamente de los 170 °C a los 210 °C),
después de cinco horas, los picos de alta temperatura comienzan a mostrar una pequefia
elevacion sin llegar a considerarse plenamente el pico de baja temperatura.

En las figuras 31a y 31b, se encuentran las curvas referentes a la intensidad de TL (&rea
bajo la curva de TL después de fading), especialmente en la primera grafica, encontramos un
Inset del mismo fendmeno pero separado por picos (regiones de temperatura): el primer pico
considerado de los 30 a los 170°C, y el segundo de los 171 a los 480°C, esto se hizo con la
finalidad de observar el comportamiento de decaimiento de dichos picos, encontrando de esta
forma separada que el pico de baja temperatura cae mas rapido, concordando esto con el
fendmeno visto en la LOE, en otras palabras, pudiéramos decir que los picos de TL de baja
temperatura son los que estan relacionados con las trampas de LOE. Este proceso no se realizd
con la otra muestra ya que en las curvas de TL sélo aparece un pico de temperatura.

Al hacer los calculos del factor de forma para determinar la cinética de orden de TL
para las muestras, se obtuvo que: en la figura 30a para las curvas respectivas 0, 60 y 3600
segundos, los factores de forma fueron respectivamente pg=0.4622, ng=0.4444 y 14,=0.4912, lo
cual nos indica que en los primeros dos casos se aproxima mas a cinética de primer orden,
mientras que para el caso de los 3600 segundos se estima cinética de segundo orden.

Analizando entonces para la segunda muestra en las referentes curvas dentro de la
figura 30b para los mismos valores del fading, 0, 69 y 3600 segundos. A la hora de hacer el
andlisis y calculo del factor geométrico, nos percatamos de que la curva de los 3600 segundos
presenta dos picos, por lo que en esta parte son cuatro calculos lo que se consideraron. De tal
forma que los resultados fueron: para 0 segundos py=0.5098, para 60 segundos pg=0.5135,
para el primer pico (pico de baja temperatura) de la curva de 3600 segundos ny=0.4375,
mientras que para el segundo pico (pico de alta temperatura) de la curva de 3600 segundos
1g=0.5833. Con lo anterior aproximamos las cinéticas de orden como sigue: segundo orden

para la curva de los 0 segundos, segundo orden para la curva de los 60 segundos, primer orden
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para el primer pico de la curva de los 3600 segundos y segundo orden para el segundo pico de

la curva de los 3600 segundos.

T T T T T T T
()
10" —a—0s
—e— 1 min ]
10° 4 A2 min 4
—wv—5min ]
<10 min ]
10" —»-30min| 3
_ ¢ 1h ]
c; , —e—2h
= 1073 —e—5h E
|_ ] for g A * . o 10 h
102? g -_. Se e ¥ '.v‘“ @ 20h _g'
10" 3 3
100 T T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Temperatura(°C)

Figura 30a. Curvas de Intensidad de TL hasta los 480 °C después de realizar Fading LOE IR para la

+ +
muestra de SrAl,O4:Eu? ,Dy3 , misma que previamente fue irradiada con luz monocromada a 430
nm por 10 segundos y tiempos de espera desde los 0 hasta 61200 s y con una espera de 1 hora para
que bajara el AG.
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Figura 30b. Curvas de Intensidad de TL hasta los 480 °C después de realizar Fading LOE IR para la

+ +
muestra de SrAl,Oy4:EU? ,Dy3 , misma que previamente fue irradiada con luz monocromada a 430
nm por 10 segundos y tiempos de espera desde los 0 hasta 61200 s y con una espera de 1 hora para
que bajara el AG.
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Figura 31a. Intensidad total de TL (&rea debajo) de las curvas de TL hasta los 480 °C y después de

Fading LOE IR para la muestra de SrAI204:Eu2+,Dy3+, la cual previamente fue irradiada con luz
monocromada a 430 nm y tiempos de irradiacion desde los 0 hasta 61200 s y con una espera de 1
hora para que bajara el AG. Se observa estabilidad en TL después de una hora. INSET: Curvas de Tl
separada en picos: primer pico de 30-170°C y segundo pico de 171-480°C.
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Figura 31b. Intensidad total de TL (area debajo) de las curvas de TL hasta los 480 °C y después de
+ +
Fading LOE IR para la muestra de SrAl;0.4:Eu? ,Dy3 , la cual previamente fue irradiada con luz

monocromada a 430 nm y tiempos de irradiacion desde los 0 hasta 61200 s y con una espera de 1
hora para que bajara el AG. Se observa un comportamiento atipico de la caida de sefial de TL en
funcion del tiempo.

Como comentarios extras de esta seccién tenemos que al comparar las curvas de
Fading de esta serie de experimentos contra las figuras 13a y 13b, las muestras expresan un
comportamiento distinto de la caida regular antes mencionada. Al parecer afecta la irradiacion
con UV al llenado de las trampas, ademas que la longitud de onda usada en las primeras es de
400 nm mientras que aqui fue de 430 nm. Por ultimo también tiene algo que ver que en la
seccion 4.4 referente a los experimentos de Fading se realizaron con el equipo HARSHAW
(de una forma manual), mientras que en este punto fueron en el equipo RIS@ (automatizado

totalmente).

4.15 Curvas del Blanqueo Térmico
Tanto para la muestra de SrAl,04:Eu?*,Dy** como para la de SrAl;014:Eu®*,Dy® se
obtuvieron las siguientes graficas que a continuacion se mencionan y describen, en términos

de los pasos antes explicados en el punto 3.9.12.
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En las figuras 32a y 32b se muestran las graficas de TL total (hasta los 480 °C),
correspondientes al cuarto paso de la descripcion de las series, dénde antes se irradié con luz
monocromada de 430 nm y esperando 1 hora para que disminuyera la sefial de AG. Esto es a
lo que llamamos TL de referencia que posteriormente sirve de comparacion con las graficas
obtenidas al final de cada serie. Cabe hacer mencion que dichas graficas también son utiles
para comparar con el segundo tipo de serie, en la cuél el tiempo de medicion de LOE IR es de
5 minutos y no 1 minuto como en la que estamos narrando. En la figura 32a se observan dos
picos de TL donde debido a la repeticion del mismo experimento, no hay muchas diferencias
entre curvas; por ejemplo, notamos que los picos principales o de alta temperatura se
encuentran entre los 240 °C y los 245°C, y los picos de baja temperatura entre los 125°C y los
130 °C. En ambos casos la intensidad de la TL para los picos es muy similar, aunque cabe
mencionar que conforme se van repitiendo los experimentos, la intensidad de TL aumenta
minimamente. En el caso de la figura 32b se presenta un solo pico de TL y no cambia mucho
su posicién en la temperatura, dentro del rango de los 177°C a los 181°C; también se logra
apreciar que conforme se repiten los experimentos la intensidad de TL aumenta.

Dentro de las figuras 33a y 33b se hayan las curvas de TL hasta los 480 °C para las
muestras de SrALO4:Eu®* Dy*" y SrAl;014:Eu®*,Dy? pero sin la obtencién de LOE IR, aunque
si después de una TL de temperatura menor (100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C), a la vez que
las muestras fueron irradiadas con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que
disminuya la sefial de AG) para la muestra de SrAl,O,4. Esto corresponderia al octavo paso en
la secuencia de experimentos para las series.

Mas adelante, en las figuras 34a y 34b respectivamente para las muestras de aluminatos
de Estroncio, se logran apreciar las curvas de LOE IR durante 1 minuto y después de realizar
TL a distintas temperaturas (100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C) y una vez irradiadas
previamente a la TL con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que
disminuya la sefial de AG. Estas figuras concernirian al paso decimosegundo de la descripcion
para la secuela en las series de experimentos indicadas al principio de esta seccion.

Posteriormente se observan en correspondencia al decimotercer paso de la delineacién
a las figuras 35a y 35b que contienen las curvas de Intensidad de TL hasta 480 °C despues de

realizar LOE IR por 1 minuto y que éste a su vez fue posterior al proceso de TL para
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temperaturas 100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado con luz monocromada de longitud de
onda A=430 nmy con espera de 1 hora para que disminuya la sefial de AG.

Continuando con la secuencia descrita en la seccion 3.9.11, se muestran las figuras 36a
y 36b que contienen las curvas de LOE IR pero ahora durante 5 minutos y al igual que antes,
después de realizar TL a distintas temperaturas (100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado
con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que disminuya la sefial de AG)
para ambas muestras.

Necesariamente, después de realizar LOE IR durante 5 minutos a la vez que fue
posterior a una TL intermedia y después de esperar una hora para que bajara la sefial de AG y
de inicio irradiar durante 10 segundos con luz monocromada de 430 nm; entonces, siguio
obtener curvas de TL para ambas muestras, las cuales podemos apreciar en las figuras 37a 'y
37b.

Para caracterizar la cinética de orden para todas las curvas de TL de esta seccion de
blanqueo térmico, se hizo el calculo del factor geométrico basado en el método utilizado por
Chen, tal como fue descrito en el capitulo 2 de este trabajo de investigacion. Debido a que
varias de las figuras que se muestran a continuacion presentan mas de un pico y s engorroso
tanto detallar como leer la informacion referente a cada pico, se expresaran los resultados en la
figura 44 que contiene una tabla con los resultados de factores geométricos y sus respectivas
interpretaciones de cinética de orden para todas las figuras referentes a picos de curvas de TL
de toda esta seccion.
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Figura 32a. Curvas de Intensidad de TL de referencia para los experimentos de Blanqueo Térmico para

+ +
la muestra de SrAl,O,:Eu? ,Dy3 Se irradi¢ la muestra con luz monocromada de longitud de onda de
2=430 nm durante 10 sy se esperd un tiempo de 1 hora para que disminuyera la sefial de AG. Picos de
TL de baja temperatura localizados en 125-129°C y picos de alta temperatura o principales entre 241-
145°C.
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Figura 32b. Curvas de Intensidad de TL de referencia para los experimentos de Blanqueo Térmico para

T T
0 100 200

+ +
la muestra de SrAl;014:EU? ,Dy3 . Se irradi6 la muestra con luz monocromada de longitud de onda de
2=430 nm durante 10 sy se esper6 un tiempo de 1 hora para que disminuyera la sefial de AG. Picos de TL
en el rango de los 177-181°C.
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Figura 33a. Curvas de Intensidad de TL hasta los 480 °C sin LOE IR después de una TL de temperatura

+ +
menor (100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C) a la vez que la muestra de SrAl,O4:Eu? ,Dy3 fue previamente
irradiada con luz monocromada de longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que disminuya
la sefial de AG).
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Figura 33b. Curvas de Intensidad de TL hasta los 480 °C sin LOE IR después de una TL de
temperatura menor (100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C) a la vez que la muestra de SrAl;O.4 fue
previamente irradiada con luz monocromada de longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora
para que disminuya la sefial de AG).
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Figura 34a. Curvas de LOE IR durante 1 minuto y después de realizar TL a distintas temperaturas
(100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C) irradiando previamente la muestra de SrAl,O4con luz
monocromada de longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que disminuya la sefial de
AG.
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Figura 34b. Curvas de LOE IR durante 1 minuto y después de realizar TL a distintas temperaturas (100

+ +
°C, 150 °C, 200 °C y 250 °C) irradiando previamente la muestra de SrAl;O1:Eu’ py® con luz
monocromada de longitud de onda 2=430 nm y con espera de 1 hora para que disminuya la sefial de
AG.
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Figura 35a. Curvas de Intensidad de TL para la muestra de SrAl,O4 :Eu2+,Dy3+, hasta 480 °C después
de realizar LOE IR por 1 minuto y que éste a su vez fue posterior al proceso de TL para temperaturas
100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado con luz monocromada de longitud de onda 2=430 nm y con
espera de 1 hora para que disminuya la sefial de AG.
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Figura 35b. Curvas de TL para la muestra de SrAI7OM:Eu2+,Dy3+ hasta 480 °C después de realizar
LOE IR por 1 minuto y que éste a su vez fue posterior al proceso de TL para temperaturas 100 °C,
150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado con luz monocromada de longitud de onda A=430 nm y con espera
de 1 hora para que disminuya la sefial de AG.
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Figura 36a. Curvas de LOE IR durante 5 minutos y después de realizar TL a distintas temperaturas
(100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora

+ +
para que disminuya la sefial de AG) para la muestra de SrAl,04:Eu? ,Dy3 .
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Figura 36b. Curvas de LOE IR durante 5 minutos y después de realizar TL a distintas temperaturas
(100 °C, 150 °C, 200 °C y 250 °C irradiado con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora

+ +
para que disminuya la sefial de AG) para la muestra de SrAl;014:Eu? ,Dy3 .
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Figura 37a. Curvas de TL para la muestra de SrAl,O4 :Eu2+,Dy3+, hasta 480 °C después de realizar
LOE IR por 5 minutos y que éste a su vez fue posterior al proceso de TL para temperaturas 100 °C,
150 °C, 200 °Cy 250 °C irradiado con longitud de onda =430 nm y con espera de 1 hora para que
disminuya la sefial de AG.
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Figura 37b. Curvas de TL para la muestra SrAI7OM:Eu2+,Dy3+ hasta 480 °C después de realizar LOE
IR por 5 minutos y que éste a su vez fue posterior al proceso de TL para temperaturas 100 °C, 150 °C,
200 °C y 250 °C irradiado con longitud de onda A=430 nm y con espera de 1 hora para que disminuya
la sefial de AG.



ler Pico 2do Pico

Figura, Curva Mg Orden de cinética Mg Orden de cinética

32a, 1lracurva | 0.5161 2 0.5 2

32a, 4ta curva | 0.5625 0.4705 2

32b, 1racurva | 0.4444 no presenta -

32b, 4tacurva | 0.421 no presenta -
33a,100°C | 0.5128 0.4545 1
33a,150 °C 0.4818 no presenta -
33a, 200 °C 0.48 no presenta -
33a, 250 °C 0.3563 no presenta -
33b, 100 °C 0.4705 no presenta -
33b, 150 °C 0.5121 no presenta -
33b, 200 °C 0.5581 no presenta -
33b, 250 °C 0.3829 no presenta

35a,100°C | 0.5128 0.4363 1
35a,150°C | 0.5423 0.5098 2
35a,200°C | 0.5434 0.4313 1
35a,250°C | 0.6585 0.4354 1

35b, 100 °C 0.48

35b, 150°C | 0.5121
35b, 200°C | 0.5238
35b, 250°C | 0.4042

no presenta -
no presenta -
no presenta -
no presenta

37a,100 °C 0.56 0.4615 1
37a,150°C | 0.5254 0.4339 1
37a, 200 °C 0.64 0.423 1
37a,250°C | 0.5238 0.3833 1

37b,100°C | 0.4897
37b, 150 °C 0.525
37b,200°C | 0.5581
37b,250°C | 0.3888

no presenta -
no presenta -
no presenta -
no presenta -

FEINIININININININIERINININININININDIEPININDINIEREININNIFPIEPIN

Tabla 1.- Valores calculados del factor geométrico g y la respectiva cinética de orden para todas las picos de las curvas

de TL de las figuras incluidas en el proceso de blanqueo térmico.

Ahora bien, con las figuras 38 a la 45 encontramos la informacion mas importante
referente al proceso de Termoluminiscencia de toda la seccién experimental de Blanqueo
Térmico. Tal como se explico antes, en el capitulo 3 se describe la intencion del blanqueo
térmico en si. Los pasos basicos e indispensables para la buena obtencidon de curvas y que son
la base comln en todo este trabajo de caracterizacion viene siendo la parte de la irradiacion a

las muestras durante 10 segundos con luz monocromada de 430 nm, luego una espera de 1
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hora para que no afecte considerablemente la sefial de Afterglow. Considerando entendido que
el hecho de que irradiar la muestra significa “guardar sefial”’; entonces, al proporcionar calor a
la muestra y que ésta emita TL produce un “borrado” o “blanqueo de sefial”. Por tanto, al
tomar una muestra de fésforo que previamente fue irradiada y al calentar a una cierta
temperatura (menor a 480 °C) podriamos pensar que la parte de la sefial antes guardada, es
borrada por el efecto del calentamiento. Luego realizamos el proceso para luminiscencia
Opticamente estimulada para finalmente observar la TL de nuevo pero hasta una temperatura
final de 480 °C.

En la figura 38 observamos comparativamente las cuatro curvas de TL del blanqueo
térmico para la muestra de SrAlLO4:Eu?*,Dy**:

a) TL de referencia (sin LOE IR) hasta 480 °C,

b) TL total (hasta 480 °C) sin LOE IR después de TL a temperatura menor (100 °C).

c) TL después de LOE IR por 1 minuto.

d) TL después de LOE IR por 5 minutos.

Se puede ver facilmente como la curva de TL de referencia presenta dos picos bien
marcados y con alturas similares. En la curva de TL después de TL a temperatura menor se
nota como efectivamente afecta el blanqueo realizado hasta los 100 °C porque el pico de baja
temperatura disminuye marcadamente si intensidad. Ademas, identificamos que ambas curvas
de TL después de LOE IR son muy similares y no vemos mucho cambio con respecto a la
curva de TL sin LOE IR. Por ello, en este experimento no podemos identificar facilmente si
hubo un efecto de foto-transferencia.

Haciendo una comparativa parecida con las curvas que se encuentran en la figura 39,
observamos que al hacer un blanqueo ahora hasta los 150 °C, en la segunda curva desaparece
el pico de baja temperatura. Sin embargo, en las dos curvas restantes que corresponden a la TL
después de LOE IR vy posteriores a blanqueo, ambas presentan un pico alrededor de los 120
°C, lo cual se puede explicar debido a un fendmeno de foto-transferencia.

En la figura 40 se hace un blangqueo hasta los 200 °C por lo que vemos en la segunda
curva que el pico de alta temperatura tiene menor intensidad que en las figuras 38 y 39, esto es
debido a que el blangueo alcanza a afectar la region donde se localiza el segundo pico. Sin

embargo, es posible identificar el mismo fenémeno de foto-transferencia antes descrito.
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Como Gltimo blanqueo para la muestra de SrALO,:Eu*,Dy**, se realiza TL hasta una
temperatura de 250 °C pero ello conduce a que la sefial de TL en el segundo pico sea mucho
mas débil. Pese a ello, sigue siendo posible ver la foto-transferencia en la figura 41.

La explicacién fenomenoldgica puede ser debido a que durante el blanqueo térmico por
medio de un calentamiento a temperatura menor (100, 150, 200 y 250 °C) se vacian las
trampas mas profundas de electrones (pico de mayor temperatura alrededor de los 250 °C para
la muestra de SrALO4:Eu®*,Dy*") al pico de TL de 125°C, cuando fotoestimulamos con luz IR
de 830 nm de la LOE. EIl efecto de foto-transferenicia se ve mas claramene cuando la
temperatura es mayor; es decir, 150, 200 y 250 °C donde observamos que tenemos un pico de
TL en 125°C, cuando en la figura 38 no lo teniamos. El pico de TL que mejor persiste es el
alta temperatura (alrededor de los 250 °C) aunque finalmente también se va agotando.

Para la muestra de SrAl;01,:Eu?*Dy*" no es posible identificar de la misma manera el
fenémeno de foto-transferencia tan marcado en la muestra de SrALO4:Eu®""Dy**, debido a que
la muestra Unicamente presenta un pico de TL; lo que si logramos apreciar en todas sus figuras
de TL para blanqueo térmico es que ciertamente se produce el borrado debido a que en las
figuras 42 a 45 se nota como sucede que cuanto mayor es el blanqueo, menos intensos son los
picos de TL.

En la figura 44 es facil notar que mientras que la curva de TL total sin LOE IR después
de TL a 200 °C solo presenta un pico, las curvas de TL después de la LOE IR exhiben una
pequefia elevacion alrededor de los 110 °C, lo que corresponderia al pico presentado en las
figuras 39 a 41. Dicha elevacion podria explicarse en términos del proceso de foto-
transferencia, aunque en una presencia mucho menor; razon por la cual no fue posible

identificarla en el resto de las figuras del blanqueo para este aluminato.
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Figura 38.- Curvas de blanqueo térmico hasta 100 °C en TL para la muestra de
+ +
SrAlO,:Eu? ,Dy3 :a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 100 °C que a su vez

fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una
hora a que bajara el AG. c) TL después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de
TL a 100 °C que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante
10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. d) TL después de realizar LOE IR
durante 5 minuto y después de TL a 100 °C que a su vez fue después de irradiar con luz

monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
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Figura 39.- Curvas de blanqueo térmico hasta 150 °C en TL para la muestra de
+ +
SrAlO,:Eu? ,Dy3 :a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 150 °C que a su vez

fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una
hora a que bajara el AG. c) TL después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de
TL a 150 °C que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante
10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. d) TL después de realizar LOE IR
durante 5 minuto y después de TL a 150 °C que a su vez fue después de irradiar con luz

monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
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Figura 40.- Curvas de blanqueo térmico hasta 200 °C en TL para la muestra de SrAl,O4:Eu? ,Dy3 :

a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 200 °C que a su vez fue después de irradiar con
luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. c) TL
después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 200 °C que a su vez fue después de
irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
d) TL después de realizar LOE IR durante 5 minuto y después de TL a 200 °C que a su vez fue
después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que
bajara el AG.
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Figura 41.- Curvas de blanqueo térmico hasta 100 °C en TL para la muestra de SrAl,O,: a) TL de
referencia. b) TL después de realizar TL a 250 °C que a su vez fue después de irradiar con luz
monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. c) TL después
de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 250 °C que a su vez fue después de irradiar
con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. d) TL
después de realizar LOE IR durante 5 minuto y después de TL a 250 °C que a su vez fue después de

irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
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Figura 42.- Curvas de blanqueo térmico hasta 100 °C en TL para la muestra de SrAl;014:Eu? ,Dy3 .

a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 100 °C que a su vez fue después de irradiar con
luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. c) TL
después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 100 °C que a su vez fue después de
irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
d) TL después de realizar LOE IR durante 5 minuto y después de TL a 100 °C que a su vez fue
después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que

bajara el AG.
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Figura 43.- Curvas de blanqueo térmico hasta 150 °C en TL para la muestra de SrAl;014:Eu® ,Dy3 :

a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 150 °C que a su vez fue después de irradiar con
luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG. c) TL
después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 150 °C que a su vez fue después de
irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
d) TL después de realizar LOE IR durante 5 minuto y después de TL a 150 °C que a su vez fue
después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a que

bajara el AG.
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Figura 44.- Curvas de blanqueo térmico hasta 200 °C en TL para la muestra de
+ +
SrAl;0,:EU? ,Dy3 :a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 200 °C que a su vez fue

después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a
que bajara el AG. ¢) TL después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 200 °C
que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y
esperar una hora a que bajara el AG. d) TL después de realizar LOE IR durante 5 minuto y
después de TL a 200 °C que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm

durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.
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Figura 45.- Curvas de blanqueo térmico hasta 100 °C en TL para la muestra de
+ +
SrAl;04:EU? ,Dy3 :a) TL de referencia. b) TL después de realizar TL a 250 °C que a su vez fue

después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y esperar una hora a
que bajara el AG. ¢) TL después de realizar LOE IR durante 1 minuto y después de TL a 250 °C
que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm durante 10 segundos y
esperar una hora a que bajara el AG. d) TL después de realizar LOE IR durante 5 minuto y
después de TL a 250 °C que a su vez fue después de irradiar con luz monocromada de 430 nm

durante 10 segundos y esperar una hora a que bajara el AG.

Por ultimo se presenta la figura 46 en la que se muestran las curvas de TL e Intensidad
de LOE IR graficadas con respecto a la temperatura para la muestra de SrALO,:Eu®* Dy**, ya
que es la que presenta mayor interés tanto en el proceso de TL por presentar dos picos de
temperatura, asi como el fendmeno observado durante el primer minuto de la LOE IR. Por

tanto, dicha grafica da indicios de la relacion entre TL y LOE IR.
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Figura 46.- Gréafica que muestra las curvas comparativas de TL de referencia con la curva formada
por las intensidades de LOE IR con blanqueo térmico hasta ciertas temperaturas: 0.100.150,200 y
250°C para la muestra de SrAl,04:Eu?* Dy**

Con todos los resultados anteriores, podemos presentar y discutir lo siguiente:

El espectro de emision de fotoluminiscencia presenta un pico méaximo en
aproximadamente 515 nm, esto se debe a la existencia de la transicién electrénica del Eu®* del
estado base ®S7, (4f') y la componente del campo cristalino del estado excitado 4f°5d*. Por

otra parte, el espectro de excitacion de fotoluminiscencia muestra un pico maximo en 400 nm.

El estudio de los fendmenos de termoluminiscencia, afterglow y luminiscencia
Opticamente estimulada para caracterizacion de las muestras de SrAlLO4Eu®* Dy** y
SrAl,014:Eu?* Dy** con variantes en longitudes de onda en la luz de irradiacién, tiempos de
espera, tiempos de medicion y temperaturas de calentamiento, nos llevaron a los siguientes

resultados:
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En el espectro de excitacion para la termoluminiscencia para ambas muestras, el pico
maximo se encuentra a los 400 nm-430 nm, donde se observé que las curvas de brillo
dependen ciertamente con la longitud de onda de excitacion. Esto corresponde muy
bien con la descripcion hecha por Dorenbos en el 2005 cuando propuso que los iones
Dy** son los que actdian como trampas electrénicas y los iones Eu?* son los que atrapan
los huecos, por lo tanto ahora la respuesta luminiscente proviene de la recombinacion
de los electrones liberados de las trampas del Dy*" en los huecos localizados en los
iones de Eu®*. Lo anterior permite que los niveles de los procesos luminiscente de los
fosforos SrALO,:Eu**,Dy** y SrAl;0.4:Eu**,Dy** queden mas cercanos cuantitativa y
cualitativamente con los detectados experimentalmente %! [28: 3 pesar de lo anterior,
aun sigue existiendo discusion al respecto. Ademas también dicho pico de intensidad
maxima para la excitacion estd en consonancia con los resultados obtenidos en el
trabajo de investigacion para aluminatos de estroncio, realizado por Oscar Arellano-
Tanori™.

En la caracterizacion de dosimetria tanto AG como TL se encontrd que la cinética es
de segundo orden para las dos muestras de aluminatos de estroncio. En los estudios de
dosimetria es importante notar que la intensidad de TL (&rea bajo la curva) tiene una
tendencia minima de incremento cuando el niamero de ciclos de lectura se incrementa
para la TL. En dosimetria LOE IR, se encontrd que la muestra no tiene explicitamente
un comportamiento lineal en la intensidad de LOE IR. Sin embargo, al realizar una
segmentacion en regiones para la LOE IR: la primera region de 0-60s y la segunda de
61-300s, observamos de igual forma que la intensidad de dichas regiones se comporta
muy parecido a la OSL total (0-300s), es decir, sin presentarse un comportamiento
lineal, que bajo otras circunstancias se hubiera deseado.

Otro de los aspectos importantes a considerar fue el fading caracteristico de los
materiales. En nuestros casos, las lecturas de TL se tomaron 3600 segundos después de
irradiar los materiales con luz ultravioleta, lo que da indicio de la persistencia
luminiscente 0 AG de los fosforos. Al realizar los experimentos de fading (con el
equipo HARSHAW), probamos que el fading de TL presenta un comportamiento con
tendencia ciertamente lineal en la muestra de SrAl;0:Eu?*,Dy**, pero no tanto asf en
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la del SrAl,O,:Eu**,Dy**. Sin embargo, cuando realizamos las mismas pruebas en el
equipo RISO, no encontramos una linealidad aparente. Para el caso de la LOE IR, las
mediciones indican que durante las primeras 5 horas la sefial cae muy rapidamente, e
inmediatamente después el decaimiento sucede muy lentamente, dicho fendmeno es
identificable en ambos materiales, por lo que no se considera ni estable ni lineal.
Inclusive, al realizar una separacion en regiones (0-60s y 61-300s) para analizar la
intensidad de Fading LOE en ambas muestras, encontramos que el comportamiento es
muy similar al comportamiento de Fading total, sin observar la linealidad. Ademas, al
realizar las mediciones de TL después del Fading de LOE y separar en picos de
temperatura para graficar la intensidad, observamos que para la primera muestra de
SrALO4Eu?* DY** (es la que presenta dos picos de temperatura en la TL), el
decaimiento de sefial es muy rapido durante la primera hora y después la caida es mas
lenta; asimismo, cuando separamos en regiones (primer pico 30-170°C y segundo pico
171-480°C) y calculamos la intensidad notamos que el primer pico (de baja
temperatura) es el que cae mas rapidamente. Finalmente de todo este punto, podemos
rescatar la apreciacion importante de que seguramente dicho pico de baja temperatura
este asociado con las trampas de la LOE. Otra manera de notar dicho indicador en la
relacion de las trampas, se puede identificar con la figura 46 en donde se aprecia que la
intensidad de LOE baja muy rapidamente durante el blanqueo térmico comparada con
la LOE a temperatura ambiente, inclusive desde el primer blanqueo que fue de 100°C.
De esa forma decimos que las trampas de la LOE estan asociadas con la TL.

La intensidad y el tiempo de decaimiento de la emision del AG depende de la longitud
de onda de excitacion. Se considera que la intensidad fuerte de AG es originada
cuando los portadores de carga (electron y/o huecos) son liberados por inestabilidades
térmicas de las trampas cercanas a la temperatura ambiente y posteriormente
recombinadas radiativamente con un centro de recombinacién. La curva de
decaimiento de AG de las muestras de fosforos usadas en este trabajo se considera que
presentan una cinética de segundo orden.

Los procesos de desatrapamiento y recombinacion dependen de la longitud de onda

utilizada para la foto estimulacion asi como de las trayectorias posibles de
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recombinacion, el cual puede involucrar mecanismos radiativos y no radiativos,
transporte de carga en las bandas de valencia o conduccion y posibles centros a centros
de transiciones localizadas.

e Con los datos obtenidos y presentados, resulta que al excitar con radiacion UV-visible
a las muestras de SrALOs: Eu®*, Dy** y SrAl;0.: Eu?*, Dy*', los procesos de
atrapamiento y desatrapamiento involucrados en dichos fésforos son bastante
complejos y dificiles de comprender. Los resultados sobre las propiedades de AGy TL
permiten atribuir al Eu®* como responsable de estos procesos, como se confirmé por
las similitudes encontradas entre los espectros de excitacion de AG y TL para ambas
muestras. Las similitudes son mas marcadas en AG que en TL, lo que significa que en
este caso los portadores de carga desatrapados pueden tener diferentes canales de
recombinacion involucrando quiza la recombinacion radiativa o no radiativa,
transporte de cargas deslocalizadas, transiciones localizadas interbandas como también
desatrapamiento y recombinacién radiativa a través de la banda de conduccion en la
TL.

e El ciclo de reproducibilidad muestra un incremento de intensidad en la sefial de TL,
quizas debido a la existencia de trampas llenas involucrando un proceso de
transferencia de carga, el cual da una alta intensidad de AG y TL integrado después de
cada lectura sucesiva de TL y AG. A partir de la informacion recabada se puede
concluir que algunas caracteristicas relacionadas al AG y TL son mostradas
comunmente con algunas diferencias en los pardmetros de la cinética de las curvas de
brillo de TL. Por tanto, es posible que las caracteristicas distintivas de estas
propiedades compartan una naturaleza comun, pero todavia las diferencias se pueden
atribuir de alguna manera al sinterizado del SrAl,O4:Eu®*, Dy**, procesos térmicos o
annealing utilizados y la concentracién de contaminantes de Eu** y Dy**, todos estos
factores pueden influir fuertemente las propiedades de AG y TL tanto del
SrALO4:Eu?*, Dy**como del SrAl,014:Eu, Dy**.

Una vez obtenido y analizado los resultados anteriores, podemos decir que los fosforos
utilizados para su caracterizacion, no son buenos dosimetros de TL, AG ni LOE IR debido a

que no cumplen con las dos razones o caracteristicas principales de un buen dosimetro:
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linealidad de la intensidad con respecto al logaritmo de la dosis de irradiacién, asi como poco
fading. Esto anterior puede apreciarse en los resultados para ambas muestras ya que solo se
estima un comportamiento lineal en lo referente a la respectiva intensidad de TL o AG durante
el primer o segundo minuto de irradiacion, cosa que después la muestra llega a la saturacion,
impidiendo la estabilidad de la sefial. En lo referente al fading, las muestras presentan
caracteristicas de un fading persistente, por lo que se tiene que esperar alrededor de una hora
para que la sefial de AG no contribuya tanto al tomar la lectura de la TL.

En lo que se refiere a LOE IR pudimos identificar un comportamiento no tan comin en
los fosforos, debido que durante el primer minuto, la sefial de LOE IR aumenta en lugar de
decaer, la explicacion mas razonable para dicho comportamiento es en base al proceso de
fotocargado-recombinacion.

Conjuntamente, ocurrid otro suceso interesante a la hora de realizar los experimentos
de TL para blanqueo térmico con LOE IR ya que normalmente se esperaria que después de un
borrado a una temperatura dada (100, 150, 200 o 250 °C), la sefial de TL disminuiria hasta
dicha regidn; sin embargo, lo que sucedi6 fue que después de realizar el blanqueo y medir la
LOE IR, aparecia brillo en la zona blanqueada. Por lo tanto se estim6 que dicho suceso tuviera
sus origenes en el fendmeno de foto-transferencia para la TL, es decir, que la luz infrarroja que
se utiliza en la LOE fotoestimula con 830 nm del pico de mayor temperatura hacia el de menor

temperatura.

103



CONCLUSIONES

En base a los resultados anteriores, podemos decir que los fosforos utilizados poseen
caracteristicas que los hacen sumamente interesantes desde el punto de vista de la
luminiscencia persistente, la cual dura varias horas; asi como de un comportamiento inusitado
en la sefial de LOE IR ye que aumenta durante el primer minuto en lugar de decaer, cuya
explicacion mas razonable para dicho comportamiento es en base al proceso de fotocargado-
recombinacion. El fendmeno de LOE antes descrito no ha sido observado inclusive al excitar
con radiacién B, como se ve en el articulo de Arellano-Ténori et al. ®1, Dichas caracteristicas
sobresalen sobre las que pudieran usarse para considerarlos como que no son buenos
dosimetros de TL, AG ni LOE.

Otra caracteristica interesante en el fendmeno de TL ocurre durante el blanqueo
térmico con LOE IR ya que al medir la TL después de medir la LOE IR, aparecia brillo en la
zona blanqueada. Por lo tanto se estimé que dicho suceso tuviera sus origenes en el fendmeno
de foto-transferencia para la TL, es decir, que la luz infrarroja que se utiliza en la LOE
fotoestimula con 830 nm del pico de mayor temperatura hacia el de menor temperatura.

Como parte de la recomendacién para un estudio o caracterizacion de estos mismos
materiales en un tiempo futuro seria utilizar otras fuentes de excitacion, tales como rayos beta
0 gamma, analizar los espectros de emisién, y continuar los experimentos relacionados con la

dosimetria y fading.



APENDICE A

ANTECEDENTES HISTORICOS

Las primeras referencias acerca de la luminiscencia son algunas crénicas chinas de
hace miles de afios donde se mencionan las luciérnagas y los gusanos. Aristoteles observo la
luz emitida por ciertos peces. En 1565, Nicolas Monarde escribi6 acerca del color azul intenso
de una parte acuosa de la madera. Esa misma solucion fue estudiada casi 100 afios més tarde
en Alemania, Italia e Inglaterra. Los que llevaron a cabo el estudio decian que cuando la
solucion era iluminada con luz blanca aparecia una luz reflejada azul intensa, mientras que la
luz transmitida era amarilla. Nadie identificé entonces esa luz azul intensa como emision
luminiscente hasta 1852, en que el fisico inglés George Gabriel Stokes usando filtros y
prismas demostrd que la luz incidente de una region espectral era absorbida y transformada
por la solucion en una luz emitida en una region espectral diferente, de mayor longitud de
onda. Demostrd, con ayuda de este efecto, que el cuarzo es atravesado por las radiaciones
ultravioletas, mientras que el vidrio ordinario no lo es. Esta emision luminiscente desaparecia
aparentemente de forma instantanea cuando se apagaba la luz incidente, tal como hacian los
espatos minerales. El fisico inglés le puso el nombre de fluorescencia derivado de fluorspar
(espatos o fluorita, en inglés).

La luminiscencia de los s6lidos hecha por primera vez en 1603 por Vicenzo Cascariolo
de Bolonia, quien calenté polvos de barita natural (BaSO4) con carbdn y encontrd que la
mezcla resultante en forma de torta brillaba en la noche. El observé que la piedra
aparentemente se cargaba de luz solar por el dia y brillaba durante horas en la oscuridad. Por
esto se le llam6 “piedra del Sol”. La piedra fue estudiada por cientificos italianos. Por su
aspecto poroso también la denominaron “esponja solar”, en la suposicion de que absorbiera la
luz, tal como una esponja absorbe el agua. En 1652, sin embargo, Nicolas Zucchi demostro,
por medio de filtros opticos, que el color de la luz emitida durante la noche era la misma que



cuando la piedra era expuesta a la luz blanca o de otros colores, como azul o verde. En 1640,
Fortuna Liceti escribié la primera monografia acerca de la piedra de Bolonia a la que los
griegos Illamaban litésforo o piedra de fésforo, donde fésforo significaba “dador de luz”. A
partir de Cascariolo se designé como fosforescentes a las sustancias que presentaban la
propiedad de brillar durante largo tiempo después de excitadas.

El término luminiscencia fue introducido en 1888 por E. Weidermann un quimico
aleman para abarcar los dos fendmenos: la fluorescencia y la fosforescencia, y defini6 a la
luminiscencia o fluorescencia como todos los fendmenos luminosos no causados solamente
por el aumento de la temperatura.

Hoy en dia, la luminiscencia se entiende como el proceso por el cual un material
genera radiacion no térmica (depende de las caracteristicas del tipo de material). Asi, la
luminiscencia es la emision de luz por medios diferentes a la combustion y por eso ocurre a
temperaturas mas bajas que las requeridas por la combustion. La diferencia crucial entre
incandescencia y luminiscencia no es el calor, sino mas bien si el proceso fisico necesario para
la emisién luminosa, involucra transiciones en los niveles de energia electronicos dentro de
atomos 0 moléculas, en caso de la luminiscencia, o transiciones en los niveles de energia entre
atomos 0 moléculas, en el caso de la incandescencia.

Cuando ciertos materiales o sélidos absorben varios tipos de energia, una parte de la
energia se emite como luz. Este proceso tiene dos pasos:

e La energia incidente hace que los electrones de los atomos del sélido absorbente se
exciten y salten de las orbitas internas de los a&tomos a las orbitas exteriores.
e Cuando los electrones vuelven de nuevo a su estado original, emiten fotones de luz.

El intervalo entre los dos pasos puede ser corto (menos de 10°® segundos) o largo
(muchas horas). Si el intervalo es corto, el proceso se llama fluorescencia; si el intervalo largo,
el proceso se llama fosforescencia. En ambos casos, la luz producida es casi siempre de menos

energia, es decir, de longitud de onda mas larga, que la luz excitante.
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APENDICE B

CLASIFICACION DE LUMINISCENCIAS

Clasificacion y modos de excitacion de luminiscencia
La luminiscencia puede clasificarse debido al modo de excitacion que poseen los
distintos materiales luminiscentes. En la tabla siguiente se muestran los diferentes tipos de

luminiscencia:

Quimioluminiscencia: Se refiere a la emision de luz presentada en reacciones quimicas como la
oxidacion de fosforos en atmdsfera himeda.

Bioluminiscencia: Luminiscencia presentada en materia de naturaleza orgénica ya sea animada o
inanimada. En este proceso la reaccion quimica de la materia con oxigeno o agua provee la energia de

excitacion.

Fotoluminiscencia: Considerada el proceso en el cual la radiacion de luz al incidir sobre un fdsforo
produce luminiscencia; usualmente se utiliza luz ultravioleta para excitar. La fotoluminiscencia tiene su

aplicacién mas usual en los denominados tubos fluorescentes.

Roetgenluminiscencia: Cuando los efectos de fotoluminiscencia son debidos a radiacion incidente

comprendida en la region de rayos X.

Anodoluminiscencia: Se trata de la luz emitida debido a la irradiaciéon de particulas alfa (o iones

positivos) sobre la sustancia.

Radioluminiscencia: Es la luminiscencia atribuida a la excitacion producida por rayos x,y; B, o,
protones, neutrones, piones, etc., es decir, aquellas radiaciones penetrantes originadas de algin proceso

nuclear.

Electroluminiscencia: Se trata de la luminiscencia causada por campos eléctricos; debido que al
atravesar la materia pueden lograr acelerar electrones hasta una energia suficiente para excitarlos. Como

ejemplos tenemos a los rayos, los diodos emisores de luz y lamparas fluorescentes.

Catodoluminiscencia: Similar a la electroluminiscencia con la excepcidon de que en este caso los

electrones acttan de forma aislada de descargas eléctricas o chispas.

Triboluminiscencia: Las superficies que se rompen, rasgan, rajan o quiebran producen descargas

eléctricas en la capa delgada de aire entre las superficies separadas debido a la produccion de cargas




opuestas en las dos superficies. Es decir, que la triboluminiscencia se excita con energia mecanica o
fuerzas de friccion.

Termoluminiscencia: En este caso, la emision de la radiacién absorbida por el fosforo al ser previamente
expuesto a radiacion, no tiene lugar hasta que la sustancia recibe un tratamiento térmico a temperatura
moderada.

Lyoluminiscencia: Fenémeno de emision de luz en la disolucion de haluros alcalinos radiados en agua.
Se entiende como la liberacion de electrones atrapados por el proceso de hidratacion para formar
electrones hidratados, seguido de la recombinacion con centros V, en la interfase sélido-agua. Como

ejemplos tenemos LiCl o KCI disueltos e irradiadiados con rayos catodicos.

Sonoluminiscencia: Se refiere a la luminiscencia causada por ondas sonoras de ultra altas frecuencias, o
ultrasonidos. Como ejemplo tenemos la aparicion de sonoluminiscencia en pruebas ultrasonicas de

glicerol puro.

Tabla 2.- Clasificacion y modos de excitacion de la luminiscencia.
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APENDICE C

DEFECTOS

Defectos puntuales

Los solidos cristalinos poseen la propiedad fundamental de la regularidad de la
distribucién espacial de los iones y el conjunto de puntos que localizan a los nucleos de los
iones forman la red cristalina, a estos puntos se les denomina nodos de la red. Esta

caracteristica solo se presenta en el caso de cristales ideales, pero en realidad este tipo de

cristales no existen [24: 251, Un defecto en un cristal es una entidad que causa una interrupcion

en la periodicidad de la red del cristal. Los defectos que puedan tener los cristales son los que

interesan desde un punto de vista fisico. Generalmente se realiza una clasificacion de los
defectos debido a su geometria en puntuales, lineales, superficiales y volumétricos [26]. A su
vez los defectos puntuales se clasifican en 4 categorias: Intrinsecos, Extrinsecos, Asociados y

No asociados o Aislados [271. Un electrdn se puede mover libremente por la red cristalina, sin
embargo, cualquier irregularidad en la periodicidad de la red perturba su movimiento. Estas
irregularidades en la red se deben a las imperfecciones en los solidos, tales como espacios
vacantes, atomos intersticiales y desplazados, dislocaciones e impurezas. Por ejemplo, si se
agrega una cantidad pequefia de &tomos de impureza y estos se distribuyen uniformemente por
todo el s6lido, la conductividad se modifica.

Un aislante puro es transparente pero si contiene impurezas presenta absorcion de
color. Por ejemplo, el corinddn puro deberia ser transparente, pero el rubi que tiene algunas
impurezas de cromo presenta un intenso color rojo. La fosforescencia se explica también en
términos de impurezas, por ejemplo, el sulfuro de zinc ampliamente usado en las pantallas de
television, y en los contadores de centelleo. Los defectos puntuales son los defectos mas

sencillos encontrados en una estructura cristalina y tienen formulacibn matematica que

responde adecuadamente [28]. La presencia de defectos puede afectar algunas caracteristicas de

los materiales y estudiando dichas caracteristicas se pueden fabricar dispositivos de estado



solido con un fin u objetivo en particular, por esta razén existe una investigacién permanente

sobre el estudio de defectos en solidos.

Vacancias

El Defecto mas simple y comun en cristales y corresponde a la vacancia de un ion en
algin nodo de la red cristalina. Es un hueco creado por la pérdida de un atomo que se
encontraba en esa posicion. Puede producirse durante la solidificacion por perturbaciones
locales durante el crecimiento de los cristales. También puede producirse por reordenamientos
atémicos en el cristal ya formado como consecuencia de la movilidad de los atomos. Este
defecto es caracteristico de materiales con estructuras cerradas. En materiales monoatomicos,
tales como solidos de los gases raros y metales, solamente ocurren un solo tipo de vacancias.
Las vacantes se pueden distribuir al azar por toda la red o presentarse en pares. Se dan hasta
una por cada 10% &omos. Las vacantes de no equilibrio (referentes al equilibrio
termodinamico) tienen tendencia a agruparse formando clusters, divacantes o trivacantes 2°.
Las vacantes pueden trasladarse cambiando su posicion con sus vecinos. Este proceso es
importante en la migracion o difusién de los 4&tomos en el estado solido, sobre todo a altas

temperaturas donde la movilidad de los &tomos es mayor.

Defectos instersticiales

Algunas veces, un atomo extra se inserta dentro de la estructura de la red en una
posicion que normalmente no estd ocupada formando un defecto llamado “defecto
intersticial”. Generalmente este tipo de defecto introduce relativamente grandes distorsiones
en los alrededores puesto que normalmente el 4tomo es sustancialmente més grande que la
posicion intersticial en la que se sitla, pero se atenta el efecto con la distancia.
Consecuentemente la formacion de este defecto no es muy probable. Se pueden crear el efecto
irradiando el cristal con energia (ionizante), logrado que un atomo situado en una posicién
salte para situarse entre atomos que mantienen su posicion de red. Lo normal es que salte el
cation, de menor tamafio que el anion.

Los defectos intersticiales se presentan en todos los cristales aunque en menor
cantidad. Para el caso de las muestras de SrALO,:Eu?*,Dy** y SrAl;014:Eu®*,Dy*" la cantidad

de defectos intersticiales que se han de presentar debiera ser muy pequefia, al punto de
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considerarse nula; esto ya que como se dijo antes se requiere energia para mover un ién de un
nodo en un sitio de la red a otra posicion intersticial y dado que la radiacion usada en la
caracterizacion solo se remite al rango electromagnético de los 200 nm a 700 nm no es lo
suficientemente energética para dislocar los iones. Mediante unos cuantos calculos rapidos y
nada mas que comparativos de energias de ionizacion de los electrones se ve que adn las dosis
de menor longitud de onda (UV) serian alrededor de E=hc/A~6.2¢V incapaces de arrancar
electrones de los iones Eioni= 5.9 eV para el Al 'y 13.6 eV para el O, por ende, mucho menos
de mover un i6n entero que es atraido muy fuertemente mediante fuerzas electrostaticas por

SuUS Vecinos.

Impurezas en solidos
Este defecto se introduce cuando un i6n de la red es reemplazado por un aomo
diferente. Donde el atomo sustituyente puede ser mas grande que el &tomo original y en ese
caso los atomos alrededor estardn en compresion 6 bien donde el sustituto sea mas pequefio
que el &tomo original con lo cual los &tomos circundantes estaran a tension. Este defecto puede
presentarse como una impureza o como una adicion deliberada en una aleacion. Los defectos
puntuales de impurezas dentro s6lidos pueden generarse por dos mecanismos:
e Sustitucion. Aqui las impurezas reemplazan a atomos originales. Esto se da segun los
siguientes requerimientos o reglas de Hume-Rothery 2%
1. Los radios atémicos no difieran mas del 15%.
2. Las estructuras cristalinas deben ser las mismas.
3. Las electronegatividades (capacidades para atraer 1 electrén) deben ser
similares ya que de otra manera reaccionarian y se formarian nuevos
compuestos.
4. Deben tener la misma valencia.
e Intersticial. Aqui los &tomos de las impurezas llenan los vacios o intersticios dentro del
material original. En la mayoria de los materiales metélicos el empaquetamiento
atémico es alto y los intersticios son pequefios. Consecuentemente los diametros de los

atomos que constituyen las impurezas intersticiales deben ser sustancialmente mas
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pequefias que los del material original, razon por la cual este defecto es mucho menos

comun.

Defecto Schottky

Consiste en la pérdida de un i6n en un nodo de red cristalina cuando dicho i6n sale a la
superficie del cristal o se queda atrapado en algln otro tipo de defectos. Este defecto es
caracteristico de materiales con estructuras muy cerradas. Es un par de vacancias en un
material con enlaces i6nicos. Para mantener la neutralidad, deben perderse de la red tanto un
cation como un anion Ver figura 1.

La energia requerida para insertar un intersticial dentro de la estructura es
comparativamente muy alta. En materiales monoatémicos, tales como solidos de los gases
raros y metales, solamente ocurren un solo tipo de vacancias, pero para el caso de halogenuros
alcalinos, aqui ambas vacancias de iones de anion y de cation se dan en igual nimero por lo

que existe una compensacion de carga eléctrica.

Figura b.1. Representacion de un defecto

30
Schottky presente en un cristal. [30]

Defecto Frenkel

Es una imperfeccion combinada Vacancia — Defecto intersticial. Ocurre cuando un ién
salta de un punto normal dentro de la red a un sitio intersticial dejando entonces una vacancia,
ver Figura 2. La red sufrira cierta torsion alrededor del atomo intersticial y la magnitud de la
torsion dependerad principalmente de la energia repulsiva y del espacio existente en los

112



intersticios de la estructura. Por lo tanto, los atomos intersticiales tendran una energia de
formacidn elevada con respecto a los defectos Schottky. Para el caso de un defecto Frenkel
dicha energia es la suma de las energias de formacién de un intersticial y una vacancia. Estos
defectos pueden crearse en el interior del cristal con ayuda de las vibraciones térmicas; en éste
tipo de defecto las vacancias e intersticiales de la misma especie se encuentran en equilibrio.

Figura b.2. Representacion de un defecto
[30]

Frenkel presente en un cristal.
Centros de color (F)

Del aleman Farbenzentre; estado creado por la presencia de defectos e impurezas
dentro de la energia de la banda prohibida (GAP) del cristal y pueden ser de electrones o
huecos. Los nuevos estados absorben luz y los cristales se dice que son “coloreados”. Es
comun referirse a los estados de defectos como trampas de portadores. Configuracionalmente
los estados cercanos al fondo de la banda de conduccion poseen alta probabilidad de atrapar
electrones, mientras que los cercanos a la banda de valencia tienen gran probabilidad de
atrapar huecos. Ver figura 3.Los centros F se pueden generar por medio de:

e Calentamiento de un haluro alcalino en vapor de un metal alcalino.
e Irradiacion de rayos X, vy, neutrones, electrones, UV.
e Por electrolisis.
La absorcion es caracteristica del cristal y no del vapor del metal. La intensidad de la

banda es proporcional al exceso estequiométrico del metal.
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BANDA DE CONDUCCION (CB)
A

Eg

BANDA DE VALENCIA (VB)

Figura b.3. Estado base y estado excitado de un centro de color F en un cristal iénico.

E, es la absorcion oOptica y la emision de energia que genera el color al cristal.

Clasificacion de centros de color
Los centros de color pueden formar los siguientes agregados:

e Centro M. La existencia de 2 centros F adyacentes se denomina centro M. Ver figura
b4.a.

e Centro R. La existencia de 3 centros F adyacentes se denomina centro R o H. Ver
figura b4.b.

e Centro Fa. Se produce cuando uno de los 6 vecinos mas proximos del centro F ha sido
sustituido por un ién alcalino diferente, por ejemplo, en KCI un idn Potasio vecino al
centro F se sustituye por un ién Sodio. Ver figura b4.c.

e Centro V. Se identifica cuando un par de iones negativos atrapan un hueco. Ver figura
b4.d.

a) b) c) d)

Figura b.4. Representacion de algunos centros de color. (a) Centro M, (b) Centro R, (c) Centro Fa, (d) Centro V.
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Cabe mencionar que las muestras usadas para este trabajo de investigacion que fueron
SrALO4:Eu?* DY** y SrAl;014:Eu®*,Dy*" | las cuales se prepararon previamente afiadiéndose
defectos del tipo impurezas mediante un método sintético; en este caso de las sustancias Eu®* y
Dy**. Ademas también se entiende la produccién de electrones y huecos libres debido a la
irradiacion de UV %), es decir que mediante radiacién ultravioleta se generan centros de color
F dentro de las muestras, los cuales seran los responsables del comportamiento fosforescente
de color de larga duracién.

Los fosforos de SrAl,O4 dopados con Eu y Dy son conocidos por exhibir una sefial de
afterglow (AG) brillante y de larga duracién después de ser irradiados con luz fluorescente o

luz solar [*% 13321
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APENDICE D

CINETICAS DE n-ESIMO ORDEN

Cinética de primer orden

Un modelo de aproximacion sencilla es el de Randall-Wilkins. Este modelo asume la
presencia de un nivel de defecto sencillo (trampa) dentro de la banda prohibida (GAP) entre
las bandas de valencia y de conduccién del fésforo. Cuando se considera que el electrén es
térmicamente estimulado desde la trampa tiene una probabilidad despreciable de ser
reatrapado y puede ir directamente al centro luminiscente; esto constituye la base de la cinética
de primer orden. Como la temperatura se incrementa a razon constante g, las trampas que
permanecen cerca de la profundidad promedio E de las trampas, se desocupan. El pico en la
curva de brillo relaciona al maximo de trampas ocupadas en la distribucion de densidad cerca
de la energia promedio de activacion de las trampas E. El pico en la curva de brillo relaciona
al maximo de trampas ocupadas en la distribucion de densidad cerca de la energia promedio
de activacion de las trampas E. Debido a su relacion con E, el pico de temperatura es
caracteristico de los estados de atrapamiento.

A temperatura T dada, el desatrapamiento de los portadores depende de la densidad de
trampas ocupadas n y de la barrera de potencial (conocida como la energia de activacion
térmica) E de dichas trampas. La razdn de desatrapamiento puede ser expresada como

E

_dn

~ «ne kgT
dt
0 bien, como
E
dn T
———=sne '
dt

Donde s es una constante de proporcionalidad conocida como factor de frecuencia y kg es la

constante de Boltzmann.



Integrando

E
In(n) = j—%e “T'dT’ + const.

usando condiciones iniciales, es decir, cuando T=T; y n=ng entonces podemos llegar a

—Tj—ieiédT'
n=ne " "

Donde la T’ es usada solamente para distinguirla con la variable y el limite superior de
la integral. La intensidad de termoluminiscencia que resulta cuando electrones, después de
haber sido liberados de las trampas mediante calentamiento, cuando se recombinan con
centros huecos en los centros de recombinacion, esta dada por la siguiente relacion, donde c es
una constante

dn
| =—C—
dT

_E
| =cnse ¥’

0 bien

T _E
_E —J-ie ke g7
T

q
| =cngse ‘e ™
Para bajas temperaturas (T >T,) el término con la segunda exponencial en la ecuacion

anterior se aproxima a la unidad. De ahi que el levantamiento inicial de intensidad de

termoluminiscencia pueda ser expresada como

_E
| ~cnyse ‘o'
Es conveniente indicar que esta Ultima ecuacion es la base del método del levantamiento

inicial para determinar E .

Cinética de segundo orden

Al presentarse picos de brillo de segundo orden Garlick y Gibson introdujeron la
posibilidad de que los electrones estimulados térmicamente fueran reatrapados vy
recombinados en el centro luminiscente (mas precisamente, el modelo supone dominante al

reatrapamiento comparado con la recombinacién). La ecuacion que describe la razon es
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Donde n es la concentracion de electrones atrapados por unidad de volumen al tiempo t
y s’ (=s/N) es conocido como el factor preexponencial. Usando que g es la razén constante de

calentamiento, al separar

integrando ambos lados

-—=—e T qT”
! a7
luego
1 1 r T 7i’
= =" e kgT dTr
n 0 q T;
con lo que
on T -5 Y
n=n,| 1+ Oje kg
q 5
finalmente

-2

dn _E on T - E
| =—c—=cs'e **'n,’ 1+—°je kT
dt q s

Chen utiliz6 un factor geométrico g, definido por Halperin y Braner®*!! en 1960. Dicho
criterio esta basado en las bandas de TL, por lo que es importante obtener la curva de brillo y
de alli proceder para calcular el factor geométrico de interés. El factor geométrico se define
como:
0
Hy _Z)

donde:
o0=T,-T

m
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y ademas, o se define como:
o=T,-T,

graficamente podemos verlo en la figura 8.

Los célculos geométricos nos definen lo siguiente:

Si p, ~0.42 la cinética es de primer orden.

Si u, ~0.52 la cinética es de segundo orden.

Im
. 6.0x10°
©
o)
«
©
c
S 4.0x10°-
2 T S
(@]
E 6
o 2.0x10° 4
l_
Tl TM Tz
0.0 . . . . : -
400 500 600 700
Temperatura (K)

Figura c.1.- Forma de determinar el factor geométrico graficamente. Curva de brillo experimental

del fosforo SrAl,O,4:Eu*", Dy*", al ser expuesta a una longitud de onda de 400 nm.

Interpretacion fisica de la cinética de TL en la cinética de primer orden

Una interpretacion fisica satisfactoria de la cinética de primer orden es posible si
asumimos que el sistema de centros luminiscentes en la banda prohibida (GAP) es conocido
ya sea en términos de niveles de energia, tamafio de la poblacion y probabilidades de

transiciones. Para ello se considera la siguiente figura.
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Figura c.2.- Modelo de bandas del proceso de Termoluminisencia.

en la cual, las literales representan:

a = probabilidad para la excitacion térmica de electrones atrapados en la banda de conduccidn.
B = coeficiente de captura para los electrones en trampas.

B* = coeficiente de captura para los huecos en niveles de activador.
v = coeficiente de captura para los electrones de conduccion en niveles de activador.
v* = coeficiente de captura para los huecos de la VB en trampas.

d = probabilidad para la excitacion térmica de huecos en la VB.

n = concentracion de electrones de conduccién en la CB.

p = concentracion de huecos en la VB.

h = concentracion de electrones atrapados.

f = concentracién de huecos atrapados.

H = concentracién de trampas.

A = concentracion de centros de recombinacidn (activadores).

g = dT/dt (razon de calentamiento).
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La poblacion de tanto de electrones como huecos libres y atrapados puede ser descrita
por cuatro ecuaciones diferenciales. Y al asumir que existe simetria entre la accién de
activadores y huecos en la banda de valencia, asi como entre la accién de electrones y trampas

en la banda de conduccién . Las ecuaciones quedan:

@:ah—ﬁn(H—h)—ynf
dt

dn

E:—ah+ﬁn(H —h)—y*ph

dn . «

d—=5f —B*p(A—f)—y>*ph
t

dn

G = BrP(A- ) nf

Luego, al hacer uso de las siguientes consideraciones:
- Debido a la naturaleza del cristal se requiere neutralidad eléctrica, p+f=n+h.
- Para cinética de primer orden el reatrapamiento es despreciable, es decir que se
desprecian los términos con B y p*.
- Puede asumirse realmente que dn/dt=0 dado que no hay incremento en la
concentracion de electrones en la banda de valencia.
- La mayoria de los huecos y electrones son atrapados, n<<h y p<<f.
Llegamos a
dh__(a+6) 41
h q

Que al aplicar la estadistica de Boltzmann a a. y 8, se obtiene

1T _E _E
j[aoe k8T 508 kBT']dT’

h(T)=h(T)e "

Y con consideraciones similares a las anteriores

1T _E _E
E j[aoe ke’ 506 kBT']dT'

1(T) ~ (T oge e
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APENDICE E

MODELOS DE LOE

Modelo simple

Uno de los modelos mas simples para la LOE consiste en asumir el comportamiento en
base a la existencia de una trampa y un centro. Varios modelos para LOE asumen transporte
de carga dpticamente excitada a través de bandas deslocalizadas para alcanzar el sitio de la
recombinacion.

La luz estimula la trampa de electrones (de concentracion n), de forma que dichos
electrones se dirigen hacia la banda de conduccién a una razon f, seguido por la
recombinacion con huecos atrapados (de concentracion m), para producir LOE de intensidad

ILoe. Con las definiciones usuales, la ecuacion que describe el flujo de carga es:

d_nC: dn dm

dt dt dt

La cual puede ser derivada de la condicion de neutralidad de carga
n.+Nn=m
Con la suposicion de cuasi-equilibrio

dn
dt

dm

dn,
<< —
dt

dt

)

Donde n. es la concentracion de electrones libres en la banda de conduccién, n es la
concentracion de electrones atrapados y m es la concentracion de huecos en los centros de
recombinacion.

La suposicion significa que el niamero de electrones libres en la banda de conduccién

es cuasi estacionaria. Es mas, si la concentracion inicial de los electrones libres se supone muy



pequefio, significa que las cargas libres no se acumulan en la banda de conduccién. Tomando

en cuenta lo anterior y un reatrapamiento insignificante tenemos:

dm
| =——=nf
LOE dt
reacomodando términos tenemos:
dn
— =—fdt
n

integrando a ambos lados de la ecuacion

tdn
Nt {at

resolviendo la integral de la ecuacion

evaluando obtenemos

Inn—Inn, =—ft

0 lo que es lo mismo

n
In—=—ft
n

0

aplicando el logaritmo neperiano a ambos lados de la ecuacion para despejar n, tenemos:

n
In—

N _ o ft

e =

y sabemos que:

por lo tanto
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_dm_ dn of
loE ™~ o T T
dt dt
la solucion es:
— ft
I oe =n,fe
0 bien
—t/t
loe=1,6"" =€
Donde n, es la concentracion inicial de electrones atrapados en un tiempo t =0, I, es la
intensidad de la luminiscencia inicial ent = 0, y T = 1/f es la constante de decaimiento.
Se puede observar una relacién sencilla en la cual la intensidad inicial es directamente

a la razén de excitacion y el decaimiento de la LOE con el tiempo es una simple exponencial.

Modelo con reatrapamiento
Modelo también entendido como de competencia y profundidad de trampa, se describe para
dos trampas Opticamente activas (concentraciones n; y n, y razones de excitacion f; y f;) se
hace la misma suposicion que para el modelo anterior:
dm_dn dn
dat dt dt

Con la condicion de neutralidad de carga de n; + n, = m tenemos:

—ft

n =n.e
n, = nzoeif2t
asi que
_dm_ dn, dn, _ d ~fit d —fot
osL _E_ ot - ot - dt|:nloe J_a[nZOe J
entonces

~ft it
ILOE = flnloe s f2n20€ ’

El decaimiento de la curva de LOE es la suma de dos exponenciales.
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Alternativamente, si la trampa adicional es Optica y térmicamente inactiva, esto es, que actla
como una trampa profunda, compitiendo esta solamente, la intensidad de la LOE puede ser

escrita como:

¢ dn
ILOE =N, fle " _d_tz
de donde
dn
d—t2=nc(N2 _nz)'A&

Donde n, es la concentracion de electrones atrapados, N es la densidad total de trampas de
electrones, A; es el factor de probabilidad para el atrapamiento de electrones.
Si N2>>n;, es decir, cuando la densidad total de trampas de electrones N, es mucho

mayor que la concentracién de electrones atrapados, entonces n,N,A, ~ constante, C.
Entonces
loe =My fl(':rflt -C

Y la LOE es reducida en intensidad por el reatrapamiento en trampas profundas.

Modelo con la participacion de trampas poco profundas
Si la participacion de trampas poco profundas, son térmicamente metaestables a la
temperatura de de la medicion de la LOE, entonces;
% = nc(Nz _nz)pﬁ _n?_P
Donde P es la razon térmica de excitacion fuera de la trampa.
Sabemos que:
loe =My fi€ " _%
entonces
loe =N, e ™ =[N, (N, —n,)A, —n,P]
resolviendo algebraicamente tenemos:

ILOE =Ny, fleiflt _nc(Nz _nz)Az + nzp
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Los ultimos dos términos se combinan para producir una larga vida, la cola
dependiente de la temperatura decae en la LOE. La forma de esta componente serd un

incremento inicial, seguido por una disminucion a tiempos largos.

Modelo con la participacidn de centros de recombinacion

Para el caso de dos centros de recombinacion, uno en el cual m; es radiativo y otro m;
el cual no es radiativo, tenemos n=m;+ myy n=ne™, asi que:
dm,
dt

Como en el caso de trampas profundas, la intensidad de LOE disminuye por la

—ft
loe=nTe " —

existencia de un camino no radiativo, desde:

dml__
" =-n.mAm
dm, .
& =-Nnm,Am,

Resolviendo la ecuacion la primera de las anteriores tenemos:

am, =—n,Amdt
m,
Integrando a ambos lados de la ecuacidn, obtenemos:
my t
j dm, _ —j n, Am,dt
My, ml 0
m
Inmj | =nAmt

Evaluando la integral tenemos:
Inm —Inm, =-n Amt
Aplicando algebra

I — —n, Amgt

my,
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Aplicando el logaritmo neperiano a ambos lados, tenemos:

In-To

e My, :e’ncAmlt

Despejando m; obtenemos:
n.Amgt

m=m_.e

Si realizamos el mismo procedimiento que utilizamos para m; pero ahora

d
conEmz =-N.M,AM,  obtenemos el siguiente resultado:

N Amot

m, =m, e

Asi que, tenemos:
—n Amit
m, =m, e "™

N Amot

m,=m,e¢e

dn,
Tomando en cuenta la condicidn de cuasi equilibrio E =0de lo cual tenemos que:

—n. Amit
ml ~ mloe ) ~ mlO e_ncAmitencAmZt ~ mlO e_ncAnHt+ncAm2t ~ mlO e_nct(Aml_AmZ)
~ —nAmt m ~ ~

m2 mZoe 20 m20 m20

Se puede observar que la razon m;/m; es una funcion dependiente del tiempo. Si Am; = Amy,

entonces, m;/m;, es una constante, K. En estos casos la neutralidad de carga (condicion) es

escrita como: M, +m, =n

m . . .
Como — =k, despejamos m, y tenemos M, =%, sustituyendo en la ecuacion m, +m, =n.,
m, :
m,
+—=n
M k
Factorizando m;
1
1+—|=n
ml( kJ
Despejando m;
n
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. 1 n .
Haciendo KZHE’ entonces n]:E, asi que:

dt Kdt K K

Entonces, la intensidad de LOE queda:

dm_1dn_ 1. o

nf f ft_|'7

loe =—7-=—-Ne¢ €

K K °

t
f

El decaimiento de la curva de LOE puede ser exponencial en el caso de dos tipos de

centros de recombinacién, pero solamente si la recombinacion de la seccion transversal

(muestra) es la misma.
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