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Resumen

En el presente trabajo se muestra el diseno, detalles de la construccion y de la
evaluacion, de un espectroscopio dedicado al estudio del fenémeno de termoluminis-
cencia en materiales cristalinos, a diferencia del método tradicional que considera la
intensidad total de emisién, este sistema capta la intensidad de la luz a diferentes
longitudes de onda (la curva espectral de emisién). Mediante el incremento lineal
de temperatura en un intervalo de tiempo, se registra el cambio en el espectro de

emisién de la muestra.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Conceptos Preliminarres.

1.1.1. Espectroscopios

Nos referiremos a los espectroscopios destinados al andlisis de la radiacién
electromagnética; trasformando una senal entrante en el dominio temporal en un
espectro de frecuencia. Con este analisis se obtiene informacion sobre un gran niimero
de fenémenos fisicos y propiedades de los cuerpos, por lo que, en la actualidad se
emplean en una gran diversidad de areas, que incluyen fisica, quimica, medicina,

entre otras.

Existe una gran diversidad de métodos y técnicas relacionadas con la espec-
troscopia y, como consecuencia de eso, un gran nimero de disenos de espectroscopios
con caracteristicas muy diferentes entre si, dependiendo de las variables a estudiar

se determinan sus caracteristicas.

Los primeros espectroscopios fueron o6pticos, se basaban en un proceso que

“separaba” la luz blanca visible en sus diferentes colores.

Un proceso natural en el cual se da este fendémeno, es el arco iris, que aparece
en momentos de lluvia con presencia de luz solar suficiente, de modo que las gotas

de agua actiian como refractores de luz que separan las componentes de la luz del



sol. Los primeros espectroscopios contenian prismas de vidrio para realizar esta
dispersion de las radiaciones luminosas, gracias a los diversos angulos de refraccion

que presentan los diferentes colores (o longitudes de onda) de la luz blanca.

También se emplearon para este mismo objetivo rejillas de difraccién, otro

fendmeno que permite la separacién de las radiaciones que forman la luz blanca.

El proximo Telescopio Espacial de James Webb contendra un espectrografo
de infrarrojo cercano (NIRSpec) de 950 a 5900nm.y un espectrémetro en mitad del
infrarrojo (MIRI) de 5000 a 28000nm.

Hay varias clases de maquinas a las que se llama espectrégrafos, segin la
naturaleza precisa de las ondas por ejemplo, los primeros espectrofotometros usaban

papel fotografico como detector.

En astronomia la clasificacién espectral de estrellas, la ley de Hubble y la se-
cuencia de Hubble, se hicieron con espectrografos que usaban dicho papel fotografico.
Los espectrégrafos mas recientes usan detectores electronicos, tales como tubos fo-
tomultiplicadores, o bien, CCDs (por sus siglas en ingles Charge — Coupled Device),
es un dispositivo semiconductor formado por un arreglo matricial de pequenos con-
densadores cuya carga individual depende de la luz incidente, esto es, una imagen

optica en formato eléctrico.

La resolucion de este dispositivo esta en funcién del nimero de condensadores

presentes en dicha superficie.

Estos dispositivos se emplean en equipos que registran imagenes tales como
camaras fotograficas, camaras de video, espectrofotémetros, telescopios, microsco-
pios, debido a su naturaleza pueden construirse con diferentes sensibilidades tanto
en intensidad, como en longitud de onda, que pueden usarse desde la region infrarro-
ja, luz visible hasta luz ultravioleta. La eleccién exacta del detector depende de las

longitudes de onda de la luz que va a registrarse y la intensidad de la luz recibida.

Con este pequeno chip se consigue una imagen precisa de una regién del es-

pectro electromagnético.



La otra gran ventaja que poseen, es que la adquisicién de datos, debido a su

caracter digital facilita su andlisis mediante una computadora

Estas dos caracteristicas son de sumo interés en la construccion del espectréme-

tro de este trabajo.

1.1.2. Luminiscencia

La luminiscencia es el fendmeno que experimentan algunos materiales capaces

de absorber energia y volver a emitirla.

La existencia de defectos en la red cristalina de un sélido es importante para
que se produzca el fenémeno de luminiscencia; en particular cuando el cristal esta
expuesto a la radiaciéon ionizante, se producen electrones libres y agujeros. Estos
portadores de carga migran por el cristal hasta quedar atrapados en determinadas
configuraciones electrénicas y cuando estas configuraciones se desexcitan se emite

un fotdn.

La luminiscencia se presenta en una gran variedad de materiales tales como:
cristales inorganicos, vidrios, cerdmicas, compuestos organicos (polietileno y teflén),
asi como en ciertos materiales bioquimicos y biologicos. Los materiales que presentan
este fenomeno pueden dividirse en dos grandes grupos: materiales inorganicos y

materiales orgénicos.

El fenémeno de termoluminiscencia (TL) consiste en la emisién de luz al ca-
lentar, por debajo de su temperatura de incandescencia, una sustancia sélida pre-
viamente expuesta a un agente excitante tal como los rayos-X, particulas alfa, beta,

luz ultravioleta, etc.

La luminiscencia se debe principalmente a la produccion de electrones libres y

agujeros, mientras que en los organicos a la formacién de radicales libres.



En algunos casos se emite luz mientras se mantiene la excitacion, fenémeno
que se conoce como fluorescencia y en otros la luz persiste cuando se elimina la

excitacién, fenémeno al que se le da el nombre de fosforescencia.

1.1.3. Fluorescencia

Una molécula electrénicamente puede permanecer un promedio de 1078s en su
estado excitado; de no presentar colisiones con otras moléculas vuelve a su estado
base con la emision de un foton de longitud de onda més grande que la de la radiacion
incidente. Cuando la radiaciéon que se absorbe y la que se emite, tienen la misma

longitud de onda se dice que se presenta fluorescencia resonante.

1.1.4. Fosforescencia

En este proceso se presenta excitacion electronica de la misma forma que en
la fluorescencia, solamente que el regreso al estado base no es tan rapido como en
esta. El regreso de la molécula a su estado base puede llevarse a cabo en el tiempo

comprendido entre 1072 y 107 s.

La explicacion de este retraso es debida a la existencia de estados excitados
metaestables, cuyo regreso al estado base se ve impedido por algunas causas como:
la temperatura a la cual se examina el material, la naturaleza del agente excitante
y la facilidad de saturacién del material. Para que se lleve a cabo la transiciéon del
estado metaestable al estado base se requiere una estimulacién como puede ser, la

aplicacion de una excitacion complementaria, por ejemplo térmica.
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1.1.5. Luminiscencia en sdlidos

En un sélido cristalino perfecto los atomos ocupan posiciones ordenadas en
una estructura reticular periédica, por lo que la existencia de cualquier alteracion

constituye un defecto.

Entre los diversos tipos de imperfecciones que se pueden presentar en un cristal
estan los defectos puntuales, que son anomalias localizadas en ciertas regiones del

mismo y con un tamano comparable al de los iones de la red.

La vacancia es un defecto puntual producido por la ausencia de un ién en una
posicion normalmente ocupada en la red cristalina. Los iones o atomos intersticiales,
son atomos que ocupan las posiciones de la red que normalmente corresponden
a atomos desplazados de su posiciéon normal en la estructura o bien dtomos de

impurezas.

Cuando un sélido cristalino se expone a la acciéon de un agente excitante,
como las radiaciones ionizantes o no ionizantes de baja energia (UV), se producen
electrones libres y consecuentemente agujeros. Estos portadores de carga migran por
la red hasta quedar atrapados en las imperfecciones antes mencionadas dando lugar

a la formacion de centros de color.

1.1.6. Centros de color

Se le da el nombre de centros de color a determinadas configuraciones electréni-
cas originadas por defectos de la red cristalina, cuyos niveles de energia producen
bandas de absorcién 6ptica en longitudes de onda a las que el cristal es normalmente
transparente. La posibilidad de absorber luz hace que el cristal se coloree por lo que
a estas configuraciones se les llama centros de color. La figura 1.1, muestra algunos

de los centros de color méas comunes.

La desexcitacion de un centro de color puede recibir nombres particulares de

acuerdo al tipo de energia que se proporciona a los centros luminiscentes para desex-



citarlos. Si la energia suministrada es por medio de radiacién de frecuencia éptica,
el fendémeno se llama radiofotoluminiscencia (RFL) y si la desexcitacién se logra con

energia térmica, se le conoce como termoluminiscencia (TL).
i il i il o
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Figura 1.1: Proceso de conversiéon F — Fz en KCl: Eu++. (a) Absorcién de luz por el centro
F liberando un electrén y surgiendo una vacancia; (b) el electrén liberado es atrapado por
otro centro F formando un centro F inestable y la migracién de la vacancia es hacia una
impureza Eu++; (c) el electrén en el centro F se libera dejando un centro F y a la vez
atrapado en una vacancia ligada a una impureza Eu++ para formar el centro Fz.



1.1.7. Fenomeno de termoluminiscencia

El fenémeno de termoluminiscencia consiste en que al calentar una substancia
que ha sido expuesta previamente a la radiacién ionizante, ésta tiene la propiedad de
emitir luz visible, o sea una emisién de fotones en la regién visible, si se eleva su tem-
peratura a un valor suficiente por debajo de su temperatura de incandescencia. El
nombre correcto de este fenémeno es el de radioluminiscencia térmicamente estimu-
lada, pero por razones historicas se le llama radiotermoluminiscencia o simplemente

termoluminiscencia (TL).
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Figura 1.2: Diagramas de bandas de energia del fenémeno de termoluminiscencia; en el
inciso a) un electréon se excita por efecto de la radiacién ionizante, dejando la banda de
valencia (B.V.) y pasando a la banda de conduccién (B.C.) hasta que finalmente queda
atrapado en la banda prohibida (estado metaestable) (B.P.), los incisos b), c), y d) repre-
sentan la emisién de fotones al regreso de los electrones a su estado base a causa de una
desexcitacion provocada por un agente como la temperatura o luz.



Cuando la radiacién incidente posee la energia suficiente para interaccionar con
los electrones de la red cristalina del material, de tal forma que la energia impartida
a aquellos es la necesaria para que sean transferidos de su estado electrénico base a
otro mas energético, puede suceder que los electrones regresen inmediatamente a su
estado base o permanezcan en las trampas del cristal hasta que térmicamente se les

proporcione la energia necesaria para liberalas, con la consiguiente emision de luz.

Aunque el fenémeno TL atin no se ha explicado a la perfeccién (se conoce
desde 1963), el fundamento bdsico es cualitativamente bien entendido debido a la
gran cantidad de modelos y estudios experimentales por medio de los cuales se
ha comprobado que existe una gran variedad de defectos estructurales los cuales

influyen de manera notoria en las propiedades TL.

Entre los defectos puntuales principales, los del tipo Shottky y Frenkel (fi-
gura 1.3) tienen gran importancia para las consideraciones cualitativas en la lu-
miniscencia asi como también es importante considerar impurezas, es decir atomos
extranos a la red cristalina que pudieran provocar alteraciones estructurales en ellas;
la importancia de considerar las impurezas radica en el hecho de afectar de modo
local el lugar que éstas ocupan en la red cristalina y asi contribuir en gran parte al

comportamiento del material durante y después de la irradiacion.
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Figura 1.3: Defectos Schottky y Frenkel.



Todos los sélidos cristalinos contienen imperfecciones estructurales de diverso
tipo, las cuales constituyen las trampas donde se atrapan los electrones y los huecos
que se liberaron por el paso de la radiacién. Algunas clases de posibles trampas son

las siguientes:

a) Imperfecciones y vacancias en la estructura cristalina producidas al tiempo que

el cristal se formo o creadas luego por presién mecanica o tratamiento térmico.

b) Distorsiones producidas por iones de impurezas de pequeno o gran tamano que

modifican la estructura del cristal (impurezas interticiales).

Todos los centros de color son defectos localizados, de carga positiva o negativa,
capaces de atraer carga de signo contrario, constituyéndose cada uno como centro
de recombinacion potencial para los electrones y los huecos que pueden liberase al

momento de la excitacion.

Una manera de explicar el fenémeno TL es utilizando un modelo de bandas
de un sélido con respecto a sus niveles de energia como el que se describe en la
figura 1.4. Este modelo supone una banda de Valencia (BV) donde se encuentran
los electrones antes de ser excitados; una banda de conduccién (BC) a donde pasan
los electrones al ser excitados y permanecen en movimiento hasta recombinarse o ser
capturados en un nivel energético metaestable en la banda prohibida (BP) generados

por ejemplo mediante una impureza (estados metaestables).



!_ ,_ - ,_ g_ 8. C.
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Figura 1.4: Produccién de entes méviles o portadores de carga en la irradiaciéon de un
cristal.

Se conose que después de la irradiacion del cristal, y cuando cualquier emision
de luz ha cesado, la probabilidad de que un electréon abandone el estado metaestable

aumenta considerablemente con el incremento de temperatura

Como puede verse en la figura 1.4, los electrones localizados en la BV reciben

de la radiacion la energia necesaria para pasar a la BC.

Globalmente hablando un gran ntmero de electrones liberados regresan a su
estado base con la emisiéon o no de luz; asi como otra parte se captura en el nivel
de donador D con el correspondiente hueco al nivel aceptor A. Los niveles D y A
son simplemente estados metaestables asociados con defectos del cristal (incluyendo
impurezas); ahora bien, cuando el cristal se calenta, ya sea el electrén, o el hueco; se
liberan térmicamente y la temperatura es una medida de la energia de desactivacion
térmica necesaria para que el electrén se libere. El portador de carga liberado puede
recombinarse con su parte opuesta todavia atrapada emitiendo TL como se muestra

en b y ¢ de la figura 1.4; ademas puede suceder que también los electrones y los
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huecos se liberen simultaneamente y se recombinen en un sitio completamente nuevo,

llamado centro de luminiscencia o de recombinacién, en la banda prohibida.

En todos los modelos que tratan de explicar el fenémeno TL se acepta la

existencia de dos entes operativos para describirlos, estos son:

» Ente mdévil o portador de carga (agujero o electrén)

= Trampas, que constituyen los centros luminiscentes o centros de recombinacion

El proceso de formacién del ente mévil (electrén o agujero) puede describirse de
la siguiente forma: La interaccién de la radiacion ionizante con el sélido, proporciona
la energia suficiente a los electrones para elevarlos de la BV a la BC dejando a los

correspondientes agujeros en la BV.

El ente mévil asi producido, viaja por el cristal hasta que se combina o es

atrapado en niveles metaestables que existen en la banda prohibida.

11



1.1.8. Centros luminiscentes

Un centro constituido por un electrén atrapado en una vacancia de un ion
negativo se llama centro F (farbe, color en alemén) o centro de color, porque absorbe
la luz y hace que el cristal tome una coloracion caracteristica. Se puede evidenciar
la presencia de este tipo de centros, estudiando el espectro de absorciéon éptica

(mediante la presencia de la banda de absorcién F).

Por medio de resonancia paramagnética electrénica (RPE) se aprecian diferen-
tes espectros. Por analogia con el centro F, se le llama centro VF, a aquel constituido
por un agujero situado en lugar de una vacancia de un ion positivo. Estos centros de
color se pueden agrupar para formar agregados de dos, tres o cuatro centros dando
origen a un centro M, R o N respectivamente. La figura 1.5 muestra algunos centros

derivados del centro F.

El fenémeno de creacion de centros de color se puede provocar también indu-
ciendo estados metaestables, mediante la incorporacion de impurezas a la estructura
de la red cristalina. Con lo que se crean estados de energia suplementarios en la BP,

los cuales son susceptibles de jugar el papel de trampas.

12



CENTRO F3= R

Figura 1.5: Estructura atéomica de algunos centros derivados del centro F.
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1.1.9. Trampas

Estas imperfecciones pueden crearse durante el crecimiento del cristal o por
medio de una irradiacién con algin tipo de radiacion ionizante. Estos defectos estan
constituidos por la ausencia de iones positivos o negativos llamada vacancia o por
iones intersticiales; es decir, iones de uno o de otro signo que, por razones diversas, se
han desplazado de su posicién normal en la red cristalina, dejando la correspondiente

vacancia y quedando inmovilizados.

El hecho de que los defectos perturben el diagrama de energia del cristal per-
mite que se creen niveles de energia metaestables permitidos en la BP. Si un ente
movil positivo o negativo pasa por la proximidad de tal centro; éste puede capturado

y, de acuerdo a la profundidad de la trampa, puede ser retenido dentro de ésta.

1.1.10. Espectro de emision

El hecho de que la luz emitida corresponda a fotones de diferentes energias da
lugar a un registro de su intensidad en funcién de la longitud de onda de la misma,
que se conoce como espectro de emision, éste también puede presentar varios puntos

de intensidad maxima, a los cuales se les llama picos de emision.

La obtencién del espectro de excitacién tiene como propésito determinar las
bandas de emision fluorescente en un determinado material, para lo cual se hace
incidir luz de longitud de onda fija que se sabe excita al sistema; posteriormente,
mediante un sistema de deteccion se determina la intensidad de la emision en funcion

de la longitud de onda.

Una vez conocidas las bandas de emisién del material se puede determinar
que longitud de onda las excitan, para lo cual se fija el monocromador del sistema
de deteccién en el valor de la longitud de onda de uno de los picos de emision y
se efectia la excitacién de la muestra, variando la longitud de onda de la luz de

excitacion.

14



La obtencion de los espectros de absorcion éptica se fundamenta en la ley de
Beer la cual establece que el debilitamiento de un haz luminoso de intensidad I, al

atravesar un espesor x obedece la siguiente relacion:

I = Ie™ (1.1)

Dénde a es el coeficiente de absorcién éptica (ecm™!), e Iy es la intensidad
inicial del haz antes de atravesar la muestra (u.a.). Si se define la densidad éptica

COIMoO:

p.0.~u(¥); (12)

entonces D.O. = ax

15



1.1.11. Curva termoluminiscente

El proceso de emision de luz durante el calentamiento del cristal implica la
desocupacién de varias trampas de diferentes profundidades en el mismo material.
En consecuencia, la luz emitida en forma de grupos de fotones da lugar a una curva

de luminiscencia en funcién de la temperatura, denominada curva TL.

Los diversos fenémenos relativos a la excitacion TL se describen con referen-
cia a las transiciones de electrones y agujeros entre la banda de valencia y la de
conduccién del material TL y los estados localizados de los centros de generacion y

recombinacion.

La descripcion de estos procesos se lleva a cabo mediante los parametros rela-
cionados con las imperfecciones, tales como la energia de activacion o profundidad
de la trampa (E), probabilidades de recombinacién (p), factor de frecuencia (S) o
factor pre exponencial (S’). Dichos pardmetros determinan el tipo de cinética que se
puede esperar. Para explicar el proceso, la mayoria de los autores considera trampas
para electrones y centros de recombinacién para agujeros, sin embargo, se debe tener
en cuenta que existe la misma probabilidad de que ocurra el proceso simétrico, es
decir, que los agujeros se liberen de sus trampas y se recombinen con los electrones

en centros de recombinacion.

Asumiendo trampas para electrones y centros de recombinacién para agujeros,
y suponiendo una temperatura constante (T) se tienen electrones excitados, en este
mecanismo, la recombinacion es el proceso dominante sobre el reatrapamiento; por
lo tanto, el nimero de electrones excitados tiene una probabilidad constante de
disminuir; entonces si p denota la probabilidad de que un portador de carga escape
de su trampa, y n la concentracion de portadores de carga retenidos en las trampas,

se tiene:
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= 1.3
— (1.3)

dn
— = —pdt 1.4
. pdt, (1.4)

tal que n decae exponencialmente.

La intensidad de la TL esta relacionada con la razén de cambio de la concen-
tracién de electrones en sus estados excitados, porque es la recombinacion de los

electrones la que provoca la emision de la luz.

Ademas la eficiencia en la emision de luz, es menor que la unidad, de esta

manera:

I =—c— con c<1 (1.5)

Donde se observa que I también decae exponencialmente, por lo que tomando ¢ = 1,

para simplificar:

I =ngpe™ (1.6)
Con condiciones iniciales: I = Iy para t = 0; implica que Iy = ngp, entonces

para una cinética de primer orden tenemos:

I=1Ie™ (1.7)
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Capitulo 2

Metodologia

2.1. Método e implementacién

[ Espectroscopio para Termoluminiscencia ]

{ Calentador : { Muestra Registro J

El estudio de termoluminiscencia consiste en calentar la muestra de manera
controlada, en forma lineal, desde temperatura ambiente hasta una temperatura en
la cual el cristal presente el efecto de termoluminiscencia, el intervalo quedara per-
fectamente acotado en temperatura y tiempo (si es lineal, basta una variable para

determinar la otra).

Al alcanzar dicha temperatura termoluminiscente se registra la emisién de luz

tanto en intensidad como en contenido espectral.

Esta informacién una vez almacenada en formato digital estd en condiciones

de ser interpretada
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Refiriéndose al diagrama de bloques, el calefactor y sus circuitos asociados se
encargan de elevar la temperatura de la muestra desde la temperatura ambiente
hasta los 300 ° C.en un periodo de tiempo preestablecido. Dicho incremento de tem-
peratura se realiza en forma lineal y con pendiente variable; esto es, incrementos de
tiempo iguales corresponden a incrementos iguales de temperatura con una precisién

de décimas de grado centigrado.

El cristal a estudiar se coloca en el porta muestras, que es un receptaculo
metalico preferentemente de baja inercia térmica, acoplado térmicamente al calefac-

tor.

Este compartimento debe estar protegido de la luz ambiental, debido a que
todo vestigio de luz exterior interfiere con la deteccion de la tenue luz emitida por el
cristal, ademas, este debe permitir un acceso rapido para minimizar su manipulacién.
El cristal debe permanecer protegido en la medida de lo posible de todo tipo de
estimulos externos, tales como golpes, luz ambiental, contaminacién, etc.; entre el

proceso la excitacién con radiacién ionizante, y el estudio

Como registro nos referimos tanto a la éptica que acondiciona la senal luminica,
como al sensor de imagen que convierte el espectro emitido por el cristal en formato

eléctrico.
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[ ESPECTROSCOPIO DE TERMOLUMINISCENCIA J
GENERADOR ETAPA DE )
TERMOMETRO COMPARADOR
[ N H M H H POTENCIA H CALEFACTOR |
[ REGISTRO H MUESTRA

La parte que llamamos calefactor, la constituyen un control de temperatura y

un elemento calefactor propiamente dicho.

Este controlador de temperatura utiliza varios elementos como son, una refe-
rencia, un generador de rampa que es donde se genera la senal eléctrica, que rige el

incremento de temperara de la muestra.
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2.1.1. Fuente + 5V y+/-12V

Para el control de temperatura se requirié disenar y construir una fuente re-

gulada de 5, de 12 y -12 volts DC con capacidad de hasta 1 ampere.

LM7812

N OuT — o—vo 0

£ F'lEF +12V
22004F = '
. ]
LM7805

I OUT — o—

+ REF +5'||u|r

2I00uF m——
| ’—4.
L
£ i SEEET
‘3 E 5 1000pF ==
i L7912
127V B0Hz l

18V 12A —

|

50V, 2.0A =0
ZH0pF ™

ti

Figura 2.1: Diagrama de la fuente regulada.
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Figura 2.2: Construccién de la fuente regulada.
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2.1.2. Generador de rampa

El generador de rampa, consta de las siguientes etapas:

Base de tiempo

Contador binario

Convertidor digital analdgico (DAC)

Acondicionador de la senal de rampa

2.1.3. Base de tiempo variable

Esta base de tiempo es la responsable de determinar la pendiente de la rampa

de calentamiento de la muestra.

Para esta etapa se consideraron dos alternativas, una fue oscilador a cristal
y una cadena de divisores para lograr las frecuencias adecuadas para las rampas

deseadas, la otra alternativa fue un oscilador “libre” (R.C.)

La primera tiene la ventaja de presentar mayor estabilidad en frecuencia a
largo plazo, con menor flexibilidad para obtener diferentes frecuencias; mientras que
la segunda es capaz, si el diseno es adecuado, de ofrecer la estabilidad necesaria, con
una gran flexibilidad para obtener cualquier frecuencia en el intervalo requerido,
por lo cual se opté por un oscilador C.I. (circuito integrado) NE555 el cual es un
circuito temporizador (monolitico) en un encapsulado compacto altamente estable,
entre otras caracteristicas, en la configuracién “astable”, puede ajustarse el ciclo de
trabajo en forma independiente de la frecuencia; el ciclo de trabajo lo da la relacién
entre dos resistencias (Ra y Rb) y la frecuencia la determinan estas dos resistencias

y un condensador. Con una estabilidad térmica de 0.005 % por grado centigrado.

1 1.44

I=7= (Ra + 2Rb)C, (2.1)
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Figura 2.3: Diagrama de la base de tiempo.

25



Figura 2.4: Construccién de la base de tiempo.
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El ciclo de trabajo D = tOT“ es aproximadamente 50 %; manteniendo Ra chica
con respecto a Rb, entregandonos un tren de pulsos cuya frecuencia determinara la

pendiente de la rampa.

256

trampa (S)
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Figura 2.5: Diagrama del Generador de rampa de temperaturas.
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Figura 2.6: Construccién del generador de rampa de temperaturas.
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Estos pulsos los aplicamos a un contador binario de ocho bits implementado
mediante un circuito integrado CD4520 el cual consta de dos contadores de cuatro
bits cada uno en logica CMOS, los cuales conectamos en “cascada” para obtener el
contador de ocho bits antes mencionado, con lo que tendremos “cuentas” consecu-

tivas de cero a doscientos cincuenta y cinco, de uno en uno en formato binario.

Esta cuenta se convierte al formato analdgico mediante el circuito integrado
DACO0808 de National Semiconductors, obteniendo una “escalera” de doscientos cin-
cuenta y seis escalones de igual huella e igual paso (lineal); esta senal de escalera,

una vez integrada, forma la rampa lineal que controla la temperatura de la muestra.
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11 IWPUTE | s (_n SEMIES —
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I (Y ER 12 13
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Figura 2.7: Circuito integrado CD4520 y DACO0808.



Este integrado es un convertidor digital analégico de ocho bits compatible con
l6gicas TTL y CMOS, con un tiempo de procesado minimo de 150ns, esta velocidad
de proceso es adecuada para nuestro propdsito, que es mucho mas lento, ya que puede
generar veinte “escaleras” por segundo, siendo que la mas rapida que usaremos, para
efectos de calibracion, es de 15 segundos y la méas lenta podria ser de horas en caso

necesario.

Esta senal se usa como referencia por el controlador de temperatura, para lo
cual debemos de acondicionarla ajustando la amplitud, la fase y el nivel de “cero”,
mediante el amplificador operacional TLO81 (LM308 en la figura); con lo cual obte-
nemos una rampa de cero a cinco volts, con una resolucién de 256 bits y pendiente

ajustable, la cual depende exclusivamente de la frecuencia de la base de tiempo.

La senal de rampa se preamplifica, invertida y después comparada con la senal
del termometro, esta diferencia llamada senal de error, una vez integrada y amplifi-

cada va a controlar la etapa de potencia mediante el acoplador 6ptico.

El acoplamiento 6ptico protege a los componentes electréonicos de las etapas
logicas de bajo nivel, de cualquier posible sobrecarga en la linea de 127 volts, que es
la fuente de energia con la que alimentamos al calefactor, el cual calienta el porta

muestras de cobre, el cual recibe directamente al cristal a estudiar.
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Figura 2.8: Circuito de medicién y control.
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2.1.4. Termometro

Le llamamos termémetro al circuito que acondiciona la senal del termopar tipo
k (cromel/alumel) de control, para poder compararla con la senal de referencia y

estd constituido por tres amplificadores operacionales (TL082).

Este circuito consta de dos etapas un amplificador diferencial con ganancia
relativamente baja (1.2) optimizado para un “gran” rechazo a modo comin y una

etapa con amplificacién suficiente para tener senal a comparar, referida a tierra.

En la primera etapa, la senal del termopar, que ademas de la temperatura en el
calefactor capta el ruido eléctrico de la linea de sesenta hertz mas las componentes de
los transientes debidos a la conmutacién del calefactor mediante el TRIAC; este ruido
es comun a los dos cables del termopar por lo que se cancela por la configuracion
diferencial dejando “limpia” la senal correspondiente a la temperatura y ademas pre

amplificada

Como una ventaja adicional de esta configuracién diferencial implementada por
dos amplificadores diferenciales (OPAM’s) construidos en un mismo “chip” (TL082),
aseguramos una gran estabilidad térmica ya que ambos OPAM’s estardn a la misma
temperatura con lo que cualquier alteracién de ésta, se vera cancelada a la salida y
con la amplificacién obtenida para la senal de temperatura ya sera inmune al ruido

que pueda captar en etapas posteriores (con salida diferencial).

La segunda etapa compuesta por un tercer OPAM permite obtener a la salida

una senal referida a tierra y con una amplificacién total de cien.
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2.1.5. Comparador

Esta etapa compara las senales presentes en cada una de sus dos entradas y
nos entrega a la salida una senal que es la diferencia entre ambas senales y con una
ganancia que deberd ajustarse para una regulacion optima siendo esta inversamente

proporcional a la inercia térmica del sistema.

W

En la entrada aplicamos la senal del “termémetro” es decir la del termo-
par debidamente acondicionada, mientras que en la otra entrada “+” aplicamos la
senal de referencia que determina la temperatura del calefactor y por tanto la de la

muestra; que en este caso es la “rampa lineal”.

Esta senal de salida del comparador sera positiva mientras la temperatura del
calefactor este por debajo de la indicada por la referencia y negativa o cero si esta

es mayor o igual a la indicada por esta.

Esta senal de salida “de voltaje” se converte a modo de corriente mediante
el transistor (BD139) y se aplica a dos “leds” conectados en serie uno de ellos
emitiendo en el visible como “piloto” y el otro emitiendo en infrarrojo (IR), acoplado
Opticamente pero aislado eléctricamente, a una foto resistencia , la cual constituye
la “R” de un circuito “RC” de un control de corriente alterna (CA) por fase, para
el control proporcional de potencia entregada al calefactor; cerrando asi el “lazo” de

control, del sistema.
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Figura 2.10: Diagrama del comparador.

El comparador a su vez lo conforma otro amplificador operacional que recibe
las senales de temperatura y de referencia y entrega la “senal de error”, la cual se

aplica a un amplificador de corriente (BD139) y de ahi al acoplador éptico
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Figura 2.11: Etapa de potencia.
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Figura 2.12: Construccion de la etapa de potencia.
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Una rejilla de difraccion holografica lineal se encarga de romper la luz blanca
en todos los colores del espectro. Es una buena eleccién para experimentos de espec-
troscopia debido a que las rejillas hologréficas muestran érdenes de difraccién més

definidos que sus contrapartes al reducir la cantidad producida de luz dispersa.

Esto incrementa la capacidad de ver lineas de emisiéon y absorcién con las
rejillas de 1000 lineas/mm (25,400 lineas/pulgada).

4% Edmund

Optiom )

1000 lines/mm
Linear Diffraction Grating

Figura 2.13: Rejilla de difraccién lineal.
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Capitulo 3

Resultados y conclusiones

3.1. Resultados

Los resultados obtenidos son las imagenes de los espectros, debido a que el
objetivo fue disenar y construir un espectrémetro para termoluminiscencia dejando

el andlisis de los espectros en segundo plano.

La teoria indica que a ciertas temperaturas se liberan fotones, los cuales nos dan
la emisién termoluminiscente que serd observada a través de la rejilla de difraccion
de 1000 lineas por milimetro, y su espectro fotografiado secuencialmente por una
camara digital de alta resolucion y alta sensibilidad, por ejemplo “SONY” tipo
Exmor, modelo DSC - WX50 o bien, la “CASIO” tipo Exilim modelo EX — FH100,
debido a que la luminosidad del fenémeno es de baja intensidad. Esta informacion
ya en el formato digital, propio de la camara, esta lista para su posterior andlisis e

interpretacion.

El control electrénico de temperatura consta de un selector 6 de rampas de
80°C/min. (3.75 min.), 40°C/min. (7.5 min.), 20°C/min. (15 min.), 10°C/min. (30
min.), 5°C/min. (60min.) y una de prueba de 15 s.
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Figura 3.1: Primer espectro.

Figura 3.2: Espectros de prueba.
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Figura 3.3: Fuente de luz y su espectro.

Figura 3.4: Calefactor.
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3.2. Conclusiones

La viabilidad del proyecto queda facilmente demostrada, pero la implementa-
cién correcta fue un largo y minucioso camino lleno de detalles a consider; al ser un
prototipo y a la vez un nuevo desarrollo (o mejor dicho el inicio de un nuevo desa-
rrollo) la eleccién de materiales asi como el correcto uso de componentes presento

un desafio en conocimientos, nuevas habilidades, incluida la paciencia.

La creacion de la rampa lineal para calentar muestras termoluminiscentes es

exitosa y aplicable en la mayoria de los espectroscopios existentes.

Las perspectivas a futuro de este espectroscopio son correlacionar la informa-
cién de los espectros obtenidos con la radiacion ionizante atrapada por el cristal,
asi mismo poder correlacionar los espectros de emisién con la temperatura a la que
son liberados y su composicion espectral parcial a lo largo de la emisién termolumi-

niscente.

Se abre la puerta a otro tipo de estudio para el fendmeno de termoluminiscen-
cia, al calibrar la intensidad y la composicién espectral de emision y estandarizar el
tiempo y tipo de radiacion ionizante; se vislumbra otro acercamiento a un fenémeno,

por demas complejo e interesante.

Una parte crucial de esta tesis consistié en convertir un montén de cables,
componentes electronicos en una rampa lineal de temperatura y un registro visible

de un espectro, ultimas imagenes

Las siguientes mejoras seran detener la rampa en una temperatura dada, una

camara dedicada de alta sensibilidad y base de tiempo con cristal de cuarzo.
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Figura 3.5: Inicio.

Figura 3.6: Proyecto terminado.
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