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Kurzfassung

Thermolumineszenz (TL) und optisch stimulierte Lumineszenz (OSL) sind physikalische
Phénomene, welche die Altersbestimmung einer Vielzahl mineralischer Proben ermogli-
chen. Bestimmte Materialien in der Probe, beispielsweise Quarz oder Feldspat, speichern
kontinuierlich die Energie der natiirlich auftretenden ionisierenden Strahlung. Bei thermi-
scher oder optischer Stimulation wird diese Energie in Form von Licht wieder abgegeben.
Von der Intensitiat des emittierten Lichts kann man auf die akkumulierte Strahlendosis
schlieen, indem man durch Vergleichsmessungen nach kiinstlichen Bestrahlungen einen
Bezug zwischen Lichtausbeute und Dosis herstellt. Kennt man dariiber hinaus die jahrli-
che Dosis, welcher die Probe ausgesetzt war, kann man den Zeitraum seit der letzten
thermischen oder optischen Anregung bestimmen.

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, eine am Atominstitut der Osterreichischen Universi-
téten entwickelte OSL-Anlage fiir Datierungszwecke nutzbar zu machen. Dafiir wurden
verschiedene Proben aus Oberosterreich mittels thermisch und optisch stimulierter Lumi-
neszenz untersucht und die Ergebnisse verglichen. Unter den Proben befanden sich ein
Ziegel aus Alkoven mit bekanntem Alter, fiinf Proben aus der sogenannten Ziegelroit in
der Nahe von Geboltskirchen sowie zwei Keramiken aus Oberleim.

Die Auswertung der durchgefithrten Messungen zeigt, dass mit OSL trotz einiger Nachteile
gegeniiber TL Resultate von vergleichbarer Qualitat erzielt werden kénnen.



Abstract

Thermoluminescence (TL) and optically stimulated luminescence (OSL) are physical
phenomena which can be used to determine the age of a variety of mineral samples.
Materials within the sample (for example quartz or feldspar) continually store the energy
of naturally occurring ionizing radiation. Thermal or optical stimulation causes this
energy to be released in the form of light. The accumulated dose can be calculated from
the intensity of the emitted light by measuring the light emission caused by artificial
irradiation with a known dose. If the annual dose of the radiation occurring within and
in the vicinity of the sample is known as well, the elapsed time since the last thermal or
optical stimulation can be determined.

The goal of this thesis was to develop the procedures necessary to determine the age of
given samples using a newly designed device for OSL measurement. To this end, several
samples from Upper Austria were analyzed using both thermoluminescence and optically
stimulated luminescence. The overall results obtained by these two methods then were
compared and contrasted. The analyzed samples consisted of a brick of known age from
the commune of Alkoven, five samples from the so-called Ziegelroit near Geboltskirchen,
and two ceramic samples from Oberleim.

The results demonstrate that despite the disadvantages OSL shows with respect to TL
in certain areas, the age of samples can be determined with comparable accuracy.
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1 Einleitung

Lumineszenz ist die Aussendung von Licht, die durch bestimmte Zustandsanderungen in
einem Material und nicht allein durch hohe Temperaturen verursacht wird. Aufgrund
dieser Tatsache wird sie auch als ,kaltes Leuchten® bezeichnet.

Die frithesten schriftlich dokumentierten Beobachtungen von Lumineszenz stammen aus
China. Diese wurden etwa 1500 bis 1000 v. Chr. verfasst und beziehen sich auf das
Leuchten von Glithwiirmchen. Auch in den Texten des Aristoteles und in jenen frither
Alchemisten finden sich Hinweise auf Lumineszenzphdnomene, allerdings gab es damals
kaum Bemiihungen, die Hintergriinde dieser Erscheinungen zu verstehen.

Der erste Versuch einer Deutung erfolgte zu Beginn des 17. Jahrhunderts, als die Alchemie
in Europa in voller Bliite stand und die philosophischen Voraussetzungen fiir eine rationale,
materialistische Interpretation der beobachteten Phiénomene gegeben waren. Die Zeit
war gepragt von der Suche nach dem ,Stein der Weisen“, einer Substanz, die unedle
Metalle in Gold verwandeln und dariiber hinaus als Verjiingungselixir wirken sollte. Das
Interesse war daher grof}, als in der Nahe von Bologna ein Stein gefunden wurde, der nach
einer bestimmten Behandlung Licht aufnehmen und im Dunkeln wieder abgeben konnte.
Wie man heute weif, handelte es sich hierbei um Bariumsulfat (Baryt). Auch wenn die
Hoffnungen auf den Stein der Weisen schnell enttauscht wurden, zog die Entdeckung
dennoch eine Vielzahl von alchemistischen Experimenten und Erklarungsversuchen nach
sich. 1663 erregte Lumineszenz erneut das Interesse der Forscher, als Robert Boyle im
Rahmen von Untersuchungen zur Natur der Farben einen Diamanten entdeckte, der im
Dunkeln leuchtete, wenn er auf Korpertemperatur erwarmt wurde.

Wissenschaftlich wurde Lumineszenz erstmals 1895 untersucht, als Wiedemann und
Schmidt elektrisch isolierende Festkorper ionisierender Strahlung aussetzten und anschlie-
Bend feststellten, dass durch Erwérmung die Emission von Licht hervorgerufen werden
konnte. Sie gaben diesem Phédnomen den Namen Thermolumineszenz. Von allen fritheren
Experimenten unterschied sich dieses unter anderem dadurch, dass die Lumineszenz
von den Forschern selbst induziert wurde, in diesem Fall mit einem Elektronenstrahl.
Der Zusammenhang zwischen Lumineszenz und Strahlung wurde 1904 auch von Marie
Curie festgestellt, als sie beschrieb, wie Stoffe, die nach einiger Zeit der Erhitzung kei-
ne Thermolumineszenz mehr zeigten, diese Fahigkeit durch Absorption der Strahlung
von Radium zurtickgewannen. Zu dieser Zeit wurde auch begonnen, das Spektrum der
Lichtemissionen zu untersuchen.

In den néchsten Jahrzehnten wurde eine Vielzahl natiirlicher und kiinstlich hergestellter
Materialien Rontgen- und Elektronenstrahlen ausgesetzt und auf Thermolumineszenz



untersucht. Man versuchte, die beobachteten Phanomene theoretisch zu erklaren, bei-
spielsweise erkannten Urbach und Frisch vom Wiener Institut fiir Radiumforschung den
Zusammenhang zwischen der Temperatur des Thermolumineszenzmaximums und der
Tiefe von Elektronenhaftstellen (Urbach, 1930). Ein entscheidender Durchbruch gelang
jedoch erst 1945 durch Randall und Wilkins, als sie das in Abschnitt 2.2 beschriebene
einfache physikalische Modell entwarfen. Spater wurde es von Garlick und Gibson durch
die Betrachtung von Effekten zweiter Ordnung verfeinert und erweitert. Ebenfalls wertvoll
fir die experimentelle Untersuchung der Lumineszenz war der in den 1940er Jahren
entwickelte Sekundérelektronenvervielfacher (engl. Photomultiplier), der eine quantitative
Auswertung der Lichtemissionen ermaoglichte.

Mit diesen Voraussetzungen war auch der Weg zu einer praktischen Anwendung geebnet.
Daniels, Boyd und Sounders erkannten 1953, dass Thermolumineszenz ein geeignetes
Mittel zur Dosimetrie ionisierender Strahlung sein konnte, also zur Messung einer absor-
bierten Strahlendosis. Diese Uberlegung basiert auf dem Gedanken, dass die Lumineszenz
proportional der empfangenen Strahlendosis ist und dass man entsprechend die Gesamt-
dosis aus dem gemessenen Lumineszenzsignal berechnen kann. Die Gruppe um Daniels
folgerte weiter, dass Thermolumineszenz deshalb auch hilfreich zur Altersbestimmung
geologischer und archéologischer Fundstiicke sein konnte — wenn man die Strahlendosis
bestimmen kann, die auf ein Fundstiick pro Jahr einwirkt (hervorgerufen durch in Spuren
enthaltene radioaktive Substanzen im Fundstiick und durch die natiirliche Umgebungs-
strahlung), kann man aufgrund der aus dem Lumineszenzsignal berechneten Gesamtdosis
auf das Alter schlielen.

1960 wurde Thermolumineszenz erstmals durch Grogler, Houtermans und Stauffer zur
Altersbestimmung an archéologischen Keramiken eingesetzt. In den 1960er Jahren wurden
in den USA und Europa weitere Datierungen durchgefithrt sowie Verbesserungen und
Weiterentwicklungen der Methode gefunden. Neben Keramiken konnten so bald auch
vulkanische Gesteine, Zirkon und Sedimente datiert werden. 1985 konnten Huntley,
Godfrey-Smith und Thewalt demonstrieren, dass Lumineszenz auch mit Licht angeregt
werden kann. Dartiber hinaus fithrten sie mit dieser sogenannten optisch stimulierten
Lumineszenz erste Datierungen an Sedimenten durch.

Mittlerweile sind die erwahnten Verfahren als Methoden zur Altersbestimmung etabliert
und werden bei einer Vielzahl von Materialien eingesetzt. Sie bleiben aber dennoch
Gegenstand intensiver Forschungen.

Ziel dieser Arbeit war die Entwicklung eines Verfahrens, um eine urspringlich fiir die
Dosimetrie entwickelte OSL-Messanlage fiir die Datierung von Keramiken nutzbar zu
machen. Im Rahmen dieser Aufgabe sollten auch neue Proben aus der sogenannten
Ziegelroit in Oberosterreich entnommen und mittels TL und OSL datiert werden. Eben-
falls untersucht werden sollten Keramiken aus einer Hafnerei in Oberleim. Um die
OSL-Altersbestimmungen komfortabel durchfithren zu kénnen, war dariiber hinaus die
Entwicklung von Hilfsprogrammen zur Manipulation der Messkurven erforderlich.



2 Grundlagen der
Lumineszenzdatierung

Fir dieses Kapitel dienten vor allem folgende Biicher als Quellen: McKeever (1985),
Aitken (1985), Aitken (1998) und Botter-Jensen et al. (2003).

2.1 Lumineszenz

Der Begriff Lumineszenz bezeichnet die Emission optischer Strahlung (Infrarot bis Ultra-
violett) eines physikalischen Systems, hervorgerufen durch den Ubergang von Elektronen
aus einem angeregten Zustand in einen niederenergetischeren Zustand. Dieses Phanomen
tritt unabhangig von der Schwarzkorperstrahlung auf, daher wird Lumineszenz auch als
ykaltes Leuchten® bezeichnet.

Lumineszenz kann nach verschiedenen Kriterien eingeteilt werden. Eines davon ist die
Art der urspringlichen Energiezufuhr der Elektronen (siehe Tabelle 2.1), wobei fiir
Datierungszwecke nur die Radiolumineszenz, also durch ionisierende Strahlung induzierte
Lumineszenz, von Bedeutung ist.

Ein anderes, jedoch iiberwiegend phanomenologisches Kriterium ist die Zeit, die typi-
scherweise von der Anregung bis zur Relaxation verstreicht. Hier unterscheidet man
zwischen Fluoreszenz (Zeitdauer < 107® s) und Phosphoreszenz (Zeitdauer > 107® s). Bei
der Fluoreszenz erfolgt die Relaxation sehr schnell durch einen direkten Ubergang vom
angeregten Zustand in den Grundzustand. Bei der Phosphoreszenz hingegen gehen die

Bezeichnung Induziert durch Beispiele

Tribolumineszenz Mechanische Energie Schwingquarz
Chemilumineszenz Chemische Reaktionsenergie Medizinische Diagnostik
Biolumineszenz Biologische Prozesse Glithwiirmchen
Elektrolumineszenz  Elektrische Felder Leuchtdiode
Kathodolumineszenz Elektronenstrahlung Braunsche Rohre
Photolumineszenz Optische Strahlung Halbleiterlaser
Radiolumineszenz [onisierende Strahlung Altersbestimmung, Dosimetrie

Tabelle 2.1: Einteilung von Lumineszenzphdnomenen nach der Art der Energiezufuhr



Elektronen vom angeregten Zustand erst in einen Zwischenzustand iiber, von dem aus der
Ubergang in den Grundzustand verboten ist. Erst durch die &uere Zufuhr von Energie
(also durch Stimulation) werden die Elektronen wieder in einen Zustand angehoben, von
dem aus sie in einen niederenergetischeren Zustand zuriickkehren kénnen.

Bei der fiir die Datierung relevanten stimulierten Radiolumineszenz unterscheidet man
schliellich noch nach der Art der Anregung: Durch Wérme hervorgerufene Lumineszenz
nennt man thermisch stimulierte Lumineszenz (Thermolumineszenz, TL), durch Licht
hervorgerufene Lumineszenz hingegen optisch stimulierte Lumineszenz (OSL). Bei opti-
scher Stimulation kann man noch weitere Unterteilungen anhand der Wellenlénge des
verwendeten Lichts vornehmen, beispielsweise IRSL fiir Infrarot-stimulierte Lumines-
zenz, GLSL fiir Griinlicht-stimulierte Lumineszenz und BLSL fiir Blaulicht-stimulierte
Lumineszenz. TL und OSL werden in den Abschnitten 2.3 und 2.4 ndher behandelt.

2.2 Physikalisches Lumineszenzmodell

2.2.1 Bandermodell

Lumineszenz, die zu Datierungszwecken genutzt werden kann, tritt nur bei elektrisch
isolierenden Festkorpern mit periodischem Kristallgitter auf. Der Grund dafiir ist aus
einem einfachen physikalischen Modell ersichtlich, das zur Beschreibung von Lumines-
zenzphanomenen herangezogen wird.

Bei einem einzelnen Atom liegen die moglichen Energieniveaus der Elektronen in dis-
kreter Form vor. Betrachtet man mehrere Atome, die einander nahe genug sind um
elektrostatische Wechselwirkung zwischen den Elektronenwolken zu ermoglichen, spalten
diese Energieniveaus auf. Ist die Zahl der Atome sehr grof3, beispielsweise in einem
Kristallgitter, kann man die resultierende groie Anzahl an sehr nahe zusammenliegenden
Energieniveaus als kontinuierlichen erlaubten Energiebereich betrachten, welcher auch als
,Band“ bezeichnet wird. Unabhéngig von der Anzahl der Atome gibt es jedoch immer auch
,verbotene“ Energiebereiche, die die einzelnen Bander voneinander trennen. Je schwacher
die Elektronen an den Kern gebunden sind, desto breiter werden die zugehorigen Bander
und desto schmaler die verbotenen Bereiche dazwischen. Eine grafische Darstellung dieses
Modells ist in Abbildung 2.1 auf der nachsten Seite zu sehen. Fiir die Betrachtung von
Lumineszenzeffekten sind dabei nur das Valenzband (das energetisch hochste Band, das
bei ' — 0 voll besetzt ist) und das Leitungsband (das iiber dem Valenzband liegende
Band, das bei 7' — 0 nicht oder nur teilweise besetzt ist) relevant.

2.2.2 Zentren

In der Praxis sind vor allem Quarz und Feldspat fiir die Datierung von Nutzen. Sie kommen
sehr haufig in mineralischen Proben vor und verfiigen iiber das notwendige periodische
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Abbildung 2.1: Bindermodell bei einem periodischen Atomgitter

Kristallgitter, dariiber hinaus liegt eine grofie Energieliicke von mehreren eV zwischen
Valenzband und Leitungsband. Diese Liicke wird auch als Bandliicke, verbotene Zone oder
englisch als band gap bezeichnet. Die verbotene Zone ist so grof}, dass bei Raumtemperatur
kaum Elektronen den Sprung vom Valenzband ins Leitungsband schaffen, es handelt
sich bei diesen Materialien also um Isolatoren. In Abschnitt 2.6 wird naher auf die
Lumineszenzeigenschaften von Quarz und Feldspat eingegangen.

Wahrend es bei idealen Quarz- und Feldspatkristallen in der Energieliicke keine moglichen
Energieniveaus fiir Elektronen gibt, ist dies bei realen Kristallen sehr wohl der Fall. Grund
dafiir sind lokale Fehler im Bau des Kristallgitters. Dazu zahlen:

Punktformige Gitterbaufehler
Leerstellen (unbesetzte Gitterplétze)
Zwischengitteratome (Kristallatome zwischen zwei Gitterplédtzen)
Austauschatome (Fremdatome auf den Gitterplatzen)
Einlagerungsatome (Fremdatome zwischen den Gitterplatzen)

Eindimensionale Gitterbaufehler
Versetzungen des Gitters (zusétzlich in das Gitter eingeschobene Halbebenen)

Zweidimensionale Gitterbaufehler
Verschiebungen zwischen zwei Kristallebenen
Stapelfehler (Storungen in der periodischen Stapelabfolge von Kristallebenen)
Korngrenzen (Grenzen zwischen Material gleicher Kristallstruktur, aber verschiede-
ner raumlicher Orientierung)

Diese Abweichungen in der periodischen Struktur des Gitters fithren zu zusétzlichen
moglichen Energiezustanden in der verbotenen Zone, auch Zentren genannt. Zusténde
oberhalb des Fermi-Niveaus sind dabei in guter Naherung nicht von Elektronen besetzt
(Elektronenzentren), Zustédnde darunter jedoch schon (Lochzentren), wie in Abbildung 2.2
auf der nachsten Seite zu sehen ist.
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Abbildung 2.2: Energieniveaus in der Bandliicke, nach McKeever (1985)

Liegen Zustiande knapp unterhalb des Leitungsbandes oder knapp oberhalb des Va-
lenzbandes, werden sie als Traps oder Fallen bezeichnet. Die unbesetzten Terme in der
Néhe des Leitungsbandes nennt man Elektronenfallen, die besetzten Terme in der Nahe
des Valenzbandes hingegen Aktivatorterme oder Lochfallen. Die iibrigen Zustande, die
sich in einem gewissen Bereich um das Fermi-Niveau befinden, sind die sogenannten
Rekombinationszentren.

Es sind nun verschiedene Ubergénge zwischen den einzelnen Energiezustinden mog-
lich, von denen die haufigsten in Abbildung 2.3 auf der néchsten Seite dargestellt sind.
Ubergang (1) veranschaulicht den Ionisationsprozess, der ein Elektron direkt aus dem
Valenzband in das Leitungsband befordert. (2a-2c) stellen mogliche Ubergéinge an Elek-
tronenfallen dar: (2a) den Einfang eines Elektrons, (2b) die Freigabe des Elektrons und
(2c) den Sturz eines Elektrons aus einer Falle in eine freie Stelle des Valenzbandes, was
sich besser als Rekombination eines Lochs mit einer besetzten Elektronenfalle verstehen
lisst. Analog zeigen (3a-3c) mogliche Uberginge an Lochfallen: (3a) den Locheinfang,
(3b) die Lochfreigabe und (3c) die Rekombination eines Elektrons mit einer besetzten
Lochfalle. Schliefflich ist (4) das Spiegelbild zu (1), eine direkte Rekombination. Direkte
Uberginge zwischen Zentren sind ebenfalls moglich, wenn beide erlaubten Energieniveaus
am selben Atom lokalisiert sind, und beispielsweise fiir die Erklarung der thermischen
Unterstiitzung bei OSL wichtig.

Die Ubergéinge an Rekombinationszentren sind im Prinzip die gleichen wie an Fallen,
tatsichlich lisst sich aufgrund der Wahrscheinlichkeit der Uberginge die Unterscheidung
zwischen Falle und Rekombinationszentrum definieren. Ist fiir ein besetztes Elektronenzen-
trum der Ubergang (2b) wahrscheinlicher als (2c), handelt es sich um eine Falle, andernfalls
um ein Rekombinationszentrum. Ebenso verhilt es sich mit den Ubergéingen (3b) und (3c)
bei Lochzentren. Ob ein Zentrum eine Falle oder ein Rekombinationszentrum ist, héngt
also nicht nur von der Tiefe des Zentrums ab, sondern auch von anderen Faktoren wie der
momentanen Besetzungsdichte oder dem Wirkungsquerschnitt, den das besetzte Zentrum
fir freie Ladungstrager des ,entgegengesetzten Typs hat (Locher bei Elektronenfallen,
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Abbildung 2.3: Typische Ubergiinge, modifiziert nach McKeever (1985)

Elektronen bei Lochfallen).

Wird eine Probe ionisierender Strahlung ausgesetzt, werden Elektronen nach dem Modell
durch Ionisation (1) ins Leitungsband gehoben, wo sie sich im Kristall bewegen konnen,
bis sie auf eine Elektronenfalle treffen (2a). Die freien Platze im Valenzband werden
durch Elektronen aus Lochfallen ausgefiillt (3a). Durch entsprechende Stimulierung (z.B.
Wérme oder Licht) werden die Elektronen in den Fallen angeregt und ins Leitungsband
gehoben (2b), von wo aus sie rekombinieren kénnen (3c). Wird beim letzten Ubergang
die Energiedifferenz in Form von Licht abgegeben, nennt man die entsprechenden Rekom-
binationszentren Lumineszenzzentren. Auch Locher konnen durch Rekombination (2c)
zur Lumineszenz beitragen.

Eine Darstellung des Lumineszenzvorgangs am Beispiel eines realen Quarzkristalls ist in
Abbildung 2.16 auf Seite 25 zu sehen.

Auch ohne ausreichende Anregungsenergie bleibt ein Elektron nicht auf unbegrenzte Zeit
in einer Falle gefangen. Die mittlere Lebensdauer 7 der einzelnen Elektronen ist von
der Tiefe der Fallen E (Energieabstand zum Leitungsband) und der Temperatur 7" des
Materials abhéngig:

E
T=121.¢tT (2.1)
wobei s einen Frequenzfaktor und kg die Boltzmannkonstante mit einem Wert von
kg ~ 1.38065 x 1072* J/K ~ 8.61734 x 107 eV /K représentiert.! Der Wert des Fre-
quenzfaktors ist abhéngig vom Typ der Falle und liegt typischerweise im Bereich von
10° Hz bis 10'¢ Hz (bildlich vorstellbar als ,,Ausbruchsversuche der Elektronen pro Se-
kunde*).

! Aktuell (2006) empfohlener, gerundeter Wert des National Institute of Standards and Technology,
http://physics.nist.gov/cuu/



Traptiefe £ 7 bei 20°C 7 bei 180 °C 7 bei 400 °C
0.75 eV 08s 22x10°s 41x107®

S
1.00 eV 43h 13x102%s 31x10%s
1.25eV 98 a 78s 22x107%s
1.50 eV 1.9 x 10° a 1.3h  1.7x1072%s
1.75 eV 3.9 x 10? a 33.6d 1.3s
2.00 eV 7.7 x 10" a 55.5 a 94.1 s

Tabelle 2.2: Mittlere Lebensdauer von Elektronen in Traps fiir s = 10'3 Hz

Mittels 7 kann man auch eine Ubergangswahrscheinlichkeit w definieren:
B
w:f]-_lzs-e kp T (2.2)

Nimmt man fiir den Frequenzfaktor einen realistischen Wert an, kann man mit diesen
Formeln die mittlere Lebensdauer von Elektronen in Traps unterschiedlicher Tiefe ab-
hingig von der Temperatur abschitzen. Tabelle 2.2 zeigt eine kleine Ubersicht fiir einen
Frequenzfaktor s = 10" Hz.

Diese Abschatzungen der mittleren Lebensdauer und die in spéteren Abschnitten folgende
Beschreibung des zeitlichen Verlaufs der Lumineszenz beruhen auf der Annahme, dass
die Intensitat der Lumineszenz ausschliefllich von der Entkommrate der Elektronen aus
den Traps abhéngt, man nennt dies auch Kinetik erster Ordnung. Damit diese Annahme
erfillt ist, muss die Anzahl der verfiigharen Lumineszenzzentren zeitlich anndhernd
konstant bleiben und die Chance eines entkommenen Elektrons, vor der Rekombination
wieder eingefangen zu werden, muss vernachlassigbar klein sein. Ist dies nicht der Fall,
wird das mathematische Modell deutlich komplexer (z.B. Kinetik zweiter Ordnung, auf
die hier aber nicht nidher eingegangen wird).

Obwohl sich mit diesen Uberlegungen und den darauf basierenden mathematischen
Modellen Lumineszenz zumindest qualitativ erklaren lésst, ist die exakte Beschreibung
aller bei realen Festkorpern beobachteten Lumineszenzphanomene derzeit noch mit
keinem Modell moglich, auch nicht unter Berticksichtigung von kinetischen Effekten
hoherer Ordnung.

2.3 Thermolumineszenz

Von Thermolumineszenz (TL) spricht man, wenn Radiolumineszenz durch thermische
Energie stimuliert wird. Thermolumineszenz ist besonders fiir die Datierung von Ke-
ramiken und anderen gebrannten Mineralien wichtig, da hier von einer vollstdndigen
Loschung der gespeicherten Energie an einem bestimmten Zeitpunkt ausgegangen werden
kann. Auf die Verwendung von Lumineszenz zu Datierungszwecken wird in Kapitel 3
eingegangen.



2.3.1 Modell

Fir die Erklarung der bei TL auftretenden Lumineszenzphédnomene wird das in Ab-
schnitt 2.2 beschriebene physikalische Modell verwendet. In Abbildung 2.4 sind die fiir
TL relevanten Uberginge noch einmal explizit dargestellt.

+ Leitungsband Leitungsband Leitungsband Leitungsband
e L S | | a ;
_ ' Elektron ® . ! '
. __ Fallen ' E3 - ' 1 Wirme
‘EJ | i
& L 4
M Ionisierends !
. Str?hhmgf o ¥ Lumineszenslicht
_o Relcombinationszentren |- ‘ - -
S bl*.iiach
Valenzband Valenzband Valenzband Valenzband
(1) Grundzustand (2) Bestrahlung (3) Speicherung (4) Heizen

Abbildung 2.4: Zur Lumineszenz fiihrende Ubergéinge bei TL, nach Bergmann (2005)

Im Grundzustand (1) sind die Elektronenzentren unbesetzt. In (2) wird durch ionisierende
Strahlung ein Elektron ins Leitungsband gehoben, wo es sich durch den Kristall bewegen
kann, bis es auf eine Falle trifft. Das Loch im Valenzband wird durch ein Elektron aus
einem Lochzentrum aufgefiillt. Das Elektron bleibt in der Falle (abhangig von der Tem-
peratur und der Traptiefe) gespeichert, wie Bild (3) zeigt. Bei der TL-Messung (4) wird
es schlieflich durch die Warmeenergie stimuliert und wechselt wieder ins Leitungsband,
von wo aus es unter Aussendung von Licht rekombiniert.

Dies ist wie erwahnt das einfachste Modell der Thermolumineszenz. Komplexere Modelle
werden beispielsweise in McKeever (1985) und Chen und McKeever (1997) besprochen.

2.3.2 Glowkurve

Beim Erhitzen einer Probe auf eine bestimmte Temperatur sind die pro Zeiteinheit aus
einer bestimmten Traptiefe entkommenden Elektronen und damit die Lumineszenzinten-
sitdt proportional der Anzahl der noch in diesen Traps befindlichen Elektronen und der
jeweiligen Ubergangswahrscheinlichkeit (repréasentiert durch die in Gleichung 2.2 auf der
vorherigen Seite definierte Ubergangswahrscheinlichkeit w), es gilt:

I(t) = —CZL =w-n(t) (2.3)

Entkommrate



Aus dieser Gleichung kann man die Anzahl n der nach der Zeit t noch verbleibenden
Elektronen (bei einer Anfangszahl ny) berechnen:

n(t) =ng-e "t =ng-e " (2.4)

Wird die Probe nun bei linear steigender Temperatur 7" ausgemessen, kann man leicht
sehen, dass die Ubergangswahrscheinlichkeit mit zunehmender Zeit und Temperatur
ansteigt (,,Probability of escape” in Abbildung 2.5), wiahrend die Anzahl der verbleibenden
Elektronen sinkt (,,Fraction remaining trapped®). Dies fithrt zu der Auspragung eines
Lumineszenzpeaks, wie er als dicke, mit ,, TL* bezeichnete Linie zu sehen ist, wobei
die Temperatur, bei der der Peak auftritt, von Typ und Tiefe der Falle bestimmt ist.
Er erreicht sein Maximum bei der Peaktemperatur 7%, knapp nachdem die Hélfte der
Elektronen entkommen sind.

+0) T 120
418
Fraction —
08 remaining 416
trapped
oins N dhg
Probability
< 06 of escape {12 _
E 410 i
“ out 408
406
oz 404
102

| 1
250° 300° 350°

Temnperature (°C)

Abbildung 2.5: Entstehung des Lumineszenzpeaks, nach Aitken (1985)

Die Integration von I(t) mit eingesetztem w und einer bestimmten Heizrate 5 = dT'/dt
(angegeben in K/s = °C/s) ergibt:

E
T - .
[(T):’n,o' S'eikBE.T .e—S‘%fToe kp T/.dT/
(S

w

(2.5)

Die Form der einzelnen Peaks wird mafigeblich durch die Heizrate beeinflusst. Je schneller
die Probe erhitzt wird, desto weniger Zeit steht zur Entleerung der Fallen zur Verfiigung,
die Anzahl der in einer bestimmten Fallentiefe verbliebenen Elektronen ist also bei jeder
Temperatur hoher. Dies fithrt zu einer Verbreiterung und Versetzung des Peaks. Aus
dem gleichen Grund stehen aber bei jeder Temperatur mehr Elektronen in den Traps zur
Verfiigung, der Peak wird also auch hoher. Diese Effekte sind gut in Abbildung 2.6 auf
der néchsten Seite zu erkennen.
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Abbildung 2.6: Abhéngigkeit der Form des Lumineszenzpeaks von der Heizrate, nach Aitken
(1985)

Die Uberlagerung aller einzelnen Lumineszenzpeaks bei einer konstanten Heizrate bildet
die Glowkurve. Ein Beispiel einer Glowkurve ist in Abbildung 2.7 dargestellt. Da in einem
realen Kristall verschiedenste Arten von Defekten mit unterschiedlichen Fallentiefen
auftreten, hat die Kurve mehrere lokale Maxima, die in der Abbildung mit Zahlen gekenn-
zeichnet sind. Aus den Temperaturbereichen, in denen die einzelnen Maxima auftreten,
kann man Riickschliisse auf die Fallentiefe der zugehorigen Traps ziehen — je hoher die
Peaktemperatur (7), desto tiefer ist die entsprechende Falle. Der Zusammenhang wird
durch folgende Gleichung beschrieben:

E < E > s T 2.6
7.6}{ pu— .
kg T P\ gy T 3

Eine grobe Abschatzung der mittleren Lebenszeit fiir Fallen verschiedener Peaks mittels
der Formeln 2.1 und 2.6 ist in Tabelle 2.3 auf der nachsten Seite zu finden.

2.3.3 Plateautest

Bei der Datierung wird generell die Lumineszenzausbeute von natiirlich und kiinstlich
bestrahlten Proben miteinander verglichen. Die Glowkurven dieser Proben sind jedoch
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Abbildung 2.7: Beispielhafte Darstellung einer Glowkurve, nach McKeever (1985)

Peaktemperatur 7*:  100°C 200°C 300 °C 400 °C 500 °C

Lebensdauer bei 10 °C: 2h 10a 6x10°a 3x10%a 2x10Ya
Lebensdauer bei 20°C:  ;h 2a  7x10*a 3x10° a 1x10™a

Tabelle 2.3: Mittlere Lebensdauer von Peaks abhéngig von 7%, nach Aitken (1985) fir s =
10'3 Hz und 3 = 20 °C/s.

nicht tiber den gesamten Temperaturbereich proportional zueinander, da die kiinstliche
Bestrahlung mit entsprechend hohen Dosisleistungen Veranderungen im Material verur-
sacht, was beispielsweise zu einer Veranderung der Empfindlichkeit fiihren kann. Auch
andere Effekte wie anomalous fading kénnen zu unproportionalen Lumineszenzsignalen
fihren (mehr dazu in Kapitel 2.5). Bei einer ausreichend grofien Fallentiefe (also in
hoheren Temperaturbereichen) ist die Proportionalitéit jedoch im Allgemeinen gegeben.
Um einen geeigneten Bereich zu finden, wird der sogenannte Plateautest durchgefiihrt.

Beim Plateautest wird durch Division von natiirlicher und kiinstlich bestrahlter Glowkurve
eine neue Kurve berechnet. Ein Beispiel dafiir zeigt Abbildung 2.8 auf der nichsten Seite.
In einem Bereich, in dem diese Kurve in guter Naherung gerade und parallel zur Abszisse
verldauft, sind die Messkurven einander proportional und somit zur Datierung geeignet.
Typischerweise findet man einen solchen Bereich, der als Plateau bezeichnet wird, in
einem Temperaturbereich ab etwa 300 °C. Ist jedoch kein Plateau vorhanden, kann die
Probe nicht datiert werden.

12
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Abbildung 2.8: Plateautest, nach Aitken (1985)

2.4 Optisch stimulierte Lumineszenz

Von optisch stimulierter Lumineszenz (OSL) spricht man, wenn Radiolumineszenz durch
optische Strahlung angeregt wird. OSL ist hervorragend fiir die Datierung von Sedimenten
geeignet, da bei der Bleichung durch Sonnenlicht genau jene Traps geloscht werden, die
mit OSL ausgemessen werden.

Anders als bei TL kann man bei OSL durch die Wahl der Wellenlédnge des anregenden
Lichts bestimmen, welche Materialien in der Probe zur Lumineszenz stimuliert werden,
beispielsweise ob eher Quarze oder eher Feldspate angeregt werden sollen. Dies liegt
daran, dass die Energie E eines Photons direkt von seiner Wellenlange A abhéngig ist, es
gilt:

h-c

E=hv=— 2.
v=" 27)

wobei h fiir das Planck’sche Wirkungsquantum mit dem Wert h ~ 6.62607 x 10734 J - s ~

4.13567 x 1071° eV - s steht. Fiir die Wellenlingen in fiir OSL relevanten Bereichen gibt
es in sehr guter Naherung eine einfache Formel zur Berechnung der Photonenenergie:

B 1240 nm

E
A

eV (2.8)

In Tabelle 2.4 auf der nichsten Seite sind fiir einen besseren Uberblick verschiedene Wel-
lenlangenbereiche sichtbaren Farben zugeordnet und die entsprechenden Energiebereiche
angegeben. Im kiirzerwelligen Bereich schlie§t ultraviolettes Licht an Violett an und auf
Rot folgt bei steigender Wellenlénge Infrarot.
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Farbe Wellenlinge [nm] Energie [eV]
B Violett 380 — 424 3.26 — 2.92
H Blau 424 — 486 292 —2.55
B Blau-Griin 486 — 517 2.55 —2.40
H Griin o117 — 527 2.40 — 2.35
O Gelb-Griin D27 — 575 2.35 —2.16
O Gelb 275 — 585 2.16 — 2.12
E Orange 285 — 647 212 -1.92
H Rot 647 — 780 1.92 —1.59

Tabelle 2.4: Farbeinteilung nach DIN 5031

2.4.1 Modell

Um die bei OSL auftretenden Lumineszenzphénomene zu erklaren, wird das in Kapitel 2.2
beschriebene physikalische Modell benutzt. In Abbildung 2.9 sind die fiir OSL relevanten
Uberginge dargestellt, insbesondere auch die fiir die thermische Unterstiitzung wichtigen
Uberginge zwischen Zentren.

i Leitungsband Leitungsband Leitungsband Leitungsband
oy A mememg
angeregter — Elektron % — thermisch
. Z\vischenzustani Fallea i i _ - i j%ht
% .
g : ¢
[_ﬁ Jomnisierende ;
g Str?hh”@_'_ e _g_ Lumineszenzlicht
_._Rekombmanmnszmtren - i - -
e b?iii. ach
Valenzband Valenzband Valenzband “alenzband
(1) Grundzustand (2) Bestrahlung (3) Speicherung (4) Beleuchtung

Abbildung 2.9: Zur Lumineszenz fiihrende Ubergéinge bei OSL, modifiziert nach Bergmann
(2005)

Im Grundzustand (1) sind die Elektronenzentren unbesetzt. In (2) wird durch ionisierende
Strahlung ein Elektron ins Leitungsband gehoben, wo es sich durch den Kristall bewegen
kann, bis es auf eine Falle trifft. Das Loch im Valenzband wird durch ein Elektron
aus einem Lochzentrum aufgefiillt. Das Elektron bleibt in der Falle (abhéngig von der
Temperatur und der Traptiefe) gespeichert, wie Bild (3) zeigt. Bei der OSL-Messung (4)
wird es schliellich durch optische Strahlung stimuliert und wechselt entweder direkt ins
Leitungsband, oder in einen angeregten Zwischenzustand, von wo aus es mit Hilfe von
thermischer Energie (durch Phononenanregung, also Anregung durch Gitterschwingungen)
ins Leitungsband gehoben werden kann. Im Leitungsband konnen sich die Elektronen
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wieder frei bewegen und rekombinieren an Lumineszenzzentren, wobei sie Licht einer
kiirzeren Wellenldnge aussenden.

In Abbildung 2.10 ist am Beispiel von Quarz das Verhaltnis von thermischer Unterstiitzung
und anregender Wellenldnge dargestellt.
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Abbildung 2.10: Energie der thermischen Unterstiitzung als Funktion der Stimulationsenergie
bei Quarz, nach Spooner (1994)

2.4.2 Ausleuchtkurve

Fiir gewohnlich wird eine Probe bei der Messung mit Licht konstanter Intensitat angeregt;
diese Methode nennt man CWOSL (continuous wave OSL). Das Licht ist dabei néhe-
rungsweise monochromatisch mit einer bestimmten Wellenlinge A. Die Ubergangswahr-
scheinlichkeit der Elektronen in den relevanten Traps wird wie bei TL durch Gleichung 2.2
auf Seite 8 bestimmt, doch da die Messung bei Raumtemperatur erfolgt, kann dieser
Term, welcher die thermischen Uberginge beschreibt, vernachlissigt werden. Ausschlag-
gebend ist allein die Ubergangswahrscheinlichkeit w infolge der optischen Stimulation,
die proportional dem Photonenfluss ® und dem Photoionisations-Wirkungsquerschnitt
op 1st:

w =B\ -0,(\) (2.9)

Die Anderungsrate der noch gefangenen Elektronen n und damit die Intensitéit I der
Lumineszenz ist durch folgende Differentialgleichung gegeben:

I(t) = —CEZZ =w-n(t) (2.10)

Entkommrate

w ist dabei zeitlich konstant, da die Ubergangswahrscheinlichkeit nur von A abhéngt. Die
Losung der obigen Gleichung ergibt, bei einer angenommenen Elektronen-Anfangszahl
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ng, einen exponentiellen Abfall der Elektronenzahl:

nt)=ng-e " (2.11)

Werden kinetische Effekte zweiter Ordnung vernachlassigt, kann die Intensitat des Lumi-
neszenzsignals daher ebenfalls durch einen exponentiellen Abfall beschrieben werden:

I(t)=w-ng e " (2.12)
Io

Diese Kurve wird Ausleuchtkurve oder auch shine-down curve genannt. Beispiele mit
verschiedenen Anfangsintensitédten I, sind in Abbildung 2.11 dargestellt.

| &

Abbildung 2.11: Ausleuchtkurven mit verschiedenen Anfangsintensititen Iy, nach Greilich
(2004)

Allgemeinere Modelle, die unter anderem konkurrierende Fallen und Rekombinationszen-
tren betrachten, sind beispielsweise in Chen und McKeever (1997) und Bgtter-Jensen
et al. (2003) zu finden.

2.5 Spezielle Effekte

2.5.1 Sub- und Supralinearitat

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Aufgrund des vereinfachten physikalischen Lumineszenzmodells wiirde man erwarten,
dass die latent vorhandene Lumineszenz linear mit der aufgenommenen Strahlendosis
ansteigt. Dies ist auch eine Grundannahme der Lumineszenzdatierung. Tatséchlich ist
dies jedoch bei der durch - oder y-Strahlung induzierten Lumineszenz nicht immer der
Fall. Bei einer grofien Zahl von Proben steigt sie nur in einem bestimmten Bereich linear
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Abbildung 2.12: Lumineszenzemission in Abhingigkeit von der absorbierten Dosis mit sub-
und supralinearen Bereichen, nach Aitken (1985)

an. Einen typischen Zusammenhang zwischen Dosis und Lumineszenz bei solchen Proben
zeigt Abbildung 2.12.

Wie in Abbildung 2.12 zu sehen ist, findet man bei geringen Dosen einen supralinearen
Bereich vor, in dem die Empfindlichkeit, also das Ma8 fiir die pro Dosiseinheit emittierte
Lumineszenz (in der Abbildung als x bezeichnet), ansteigt. Eine mogliche Erklarung
dafiir ist, dass es eine konkurrierende Art von Traps gibt, die jedoch bei der Ausmessung
keine Lumineszenz erzeugt. Dieser Traptyp ist jedoch viel schneller als die lumineszenzer-
zeugenden Traps gesattigt, wodurch die Empfindlichkeit schnell auf einen konstanten
Wert ansteigt.

Eine alternative Begriindung ist die Erzeugung von zusatzlichen Lumineszenzzentren
durch die Strahlung. Dies wird zu einem bestimmten Grad durch die Tatsache wider-
legt, dass bei a-Strahlung, welche neue Defekte und damit mogliche Zentren mit einer
wesentlich hoheren Effizienz erzeugt, keine Supralinearitat beobachtet werden kann. Ein
Gegenargument ist jedoch, dass a-Teilchen ihre Energie viel konzentrierter abgeben
und somit bei den fiir Supralinearitit relevanten Dosen nahezu jedes a-Teilchen auf
unverdndertes Material trifft.

Bei hohen Dosen kommt es zur Sublinearitét, die Sensitivitat y beginnt in diesem Bereich
abzufallen. Der Grund dafiir ist die zunehmende Sattigung der Traps. Die dafiir notige
Dosis ist vom Material abhéangig, sie kann sich auch durch Bestrahlung selbst noch veran-
dern, da neue Traps eingebaut werden kénnen. Sublinearitét tritt bei im archéologischen
Sinn entsprechend alten Proben immer auf, manchmal tiberraschenderweise aber auch
bei jlingeren.

Die absorbierte Dosis von zu datierenden Proben liegt tiblicherweise im linearen Bereich,
fiir die Datierung muss jedoch der Effekt der Supralinearitat bei geringen Dosen festgestellt
und kompensiert werden. Dies erzielt man durch die Messung von second-glow Kurven,
bei denen nach einem Ausheizvorgang die Probe kiinstlich (im Labor) bestrahlt wird.
Néheres ist in Abschnitt 3.2 beschrieben.
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2.5.2 Bleichen

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Wird eine Probe optischer Strahlung, beispielsweise Sonnenlicht, ausgesetzt, kann dies
das Lumineszenzsignal schwéchen, da ungewollt Traps entleert werden. Dies wird auch als
Bleichen bezeichnet. Generell wird daher nur Probenmaterial zur Datierung verwendet,
das nicht direkt dem Sonnenlicht ausgesetzt war, und die Aufbereitung dieses Materials
erfolgt nur bei gedampftem Rotlicht.

Der Effekt des Bleichens durch Sonnenlicht wirkt sich bei OSL-Messungen viel stérker
aus als bei TL-Messungen, da hier genau die spéter auszumessenden, lichtempfindlichen

Traps geloscht werden. Die Abschwachung des natiirlichen TL-Signals und des natiirlichen
OSL-Signals durch Sonnenlicht ist in Abbildung 2.13 zu sehen.
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Abbildung 2.13: Abschwichung des TL- und OSL-Signals durch Sonnenlicht, nach Wintle
(1997)

2.5.3 Anomalous Fading

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Als anomalous fading wird ein bei manchen Proben auftretendes Phanomen bezeichnet,
bei dem deutlich merkbar Elektronen aus Traps entweichen, deren Tiefe dies nach den
kinetischen Betrachtungen des Lumineszenzmodells eigentlich unmaoglich machen sollte.
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Tatséachlich spielt die Traptiefe fiir diesen Effekt offenbar keine Rolle, entsprechend wird
er bei Glowkurven iiber den gesamten Temperaturbereich beobachtet, wenn auch in
unterschiedlicher Auspréagung (siehe Abbildung 2.14).
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Abbildung 2.14: Anomalous fading, nach Aitken (1985). Vergleich zwischen den Glowkurven
einer sofort gemessenen Probe (obere Kurve) und einer 15 Stunden lang bei
—18 °C gelagerten Probe (untere Kurve).

Es ist noch nicht endgiiltig geklart, wodurch dieser Effekt verursacht wird. Mogliche
Griinde sind der Verlust von Rekombinationszentren und lokalisierte Ubergénge von
Elektronen zwischen Traps, als wahrscheinlichste Ursache gilt aber quantenmechanisches
Tunneln. Dabei durchtunneln die Elektronen mit einer bestimmten Wahrscheinlichkeit
die Potentialbarriere zum Rekombinationszentrum, was zu einem zeitlich exponentiel-
len Abfall der Besetzungsdichte dieser Traps fithrt. Durch die bei typischen Proben
vorhandene Mischung verschiedener Materialien mit unterschiedlichen Haufungen von
Potentialbarrieren ist dies aber wegen der Uberlagerung der verschiedenen Anteile nicht
unmittelbar zu erkennen.

Um zu bestimmen, ob bei einer Probe anomalous fading auftritt, teilt man sie vor der
Messung in eine Anzahl identischer Proben auf. Nun bestrahlt man einen Teil dieser
Proben mit einer bekannten Labordosis und misst sie unverziiglich aus. Den anderen
Teil bestrahlt man mit derselben Dosis, bewahrt ihn dann jedoch mehrere Wochen lang
bei Dunkelheit und Raumtemperatur auf, bevor die Ausmessung erfolgt. Ein auf diese
Weise festgestellter Signalverlust kann zur Korrektur der archéologischen Dosis verwendet
werden. Auflerdem kann anomalous fading durch die Verwendung von Vorheizzyklen
(beschrieben in Abschnitt 2.5.4) reduziert werden.
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2.5.4 Thermische Instabilitat

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Bei der fiir die Datierung notwendigen Laborbestrahlung werden in der Probe freie
Traps verschiedener Tiefe aufgefiillt, darunter natiirlich auch thermisch instabile Fallen,
also jene mit bei Raumtemperatur kurzen Lebensdauern. Diese sind im natiirlichen
Zustand der Probe eben aufgrund der kurzen Lebensdauern praktisch leer. Wird die
Probe direkt nach der Laborbestrahlung ausgemessen, verfalschen die mitgemessenen
thermisch instabilen Traps das Ergebnis. Dies ist besonders bei OSL geféhrlich, da in
der Ausleuchtkurve nicht zwischen Fallen verschiedener Tiefe unterschieden werden kann
(es gibt keine energieabhangigen Peaks in Ausleuchtkurven). Bei TL hingegen werden
diese Traps im Verlauf des Ausheizens automatisch geleert und wirken sich am stéirksten
auf den Niedertemperaturbereich der Glowkurve aus, der nicht zur Datierung benutzt
wird.

Um Verfélschungen durch thermisch instabile Traps zu vermeiden, wird bei der Messung
ein kurzer Vorheizzyklus durchlaufen, dies ist das sogenannte Tempern oder pre-heating.
Die Probe wird dabei fiir einen Zeitraum im Bereich von weniger als einer Minute bis hin
zu einigen Stunden auf eine Temperatur zwischen 150 °C und 250 °C erhitzt, um Traps
mit kurzen Lebensdauern zuverléssig zu entleeren, ohne dabei den Besetzungszustand
tieferer Fallen merklich zu beeinflussen.

Der Temperzyklus kann an die Art der Messung (TL oder OSL) und an die spezifische
Probe angepasst werden. Fiir TL hat sich eine Erwéarmung auf 180 °C fiir eine Minute
bewéhrt, bei OSL ist der optimale Zyklus stérker von der Art des anregenden Lichts und
vom Typ der Probe abhéngig. Es besteht kein allgemeiner Konsens iiber empfehlenswerte
Temperaturbereiche oder Zeitdauern, vorgeschlagene Temperzyklen sind unter anderem
220 °C fiur 5 Minuten, 160 °C fiir 16 Stunden bis hin zu 100 °C fiir mehrere Tage. Eine
kleine Ubersicht ist bei Wintle und Murray (2000) zu finden. Fiir die vorliegende Arbeit
wurde meistens ein Temperzyklus von 180 °C fiir 10 Minuten angewandt.

2.5.5 Thermal Quenching

Dieser Effekt ist bei TL zu beobachten.

Grundsatzlich kann ein Elektron sowohl unter Aussendung von elektromagnetischer
Strahlung als auch unter Emission von Phononen, also strahlungsfrei, rekombinieren.
Welche Art der Rekombination auftritt, héngt dabei vom Typ des Rekombinationszen-
trums ab. Bei der Ausmessung nimmt mit steigender Temperatur jedoch allgemein die
Wahrscheinlichkeit der strahlungsfreien Rekombination zu. Dieses Phanomen wird auch
als thermal quenching bezeichnet.

Thermal quenching ist im Normalfall nur fiir TL relevant, da bei OSL die Auswertung
bei Raumtemperatur erfolgt.

20



2.5.6 Pre-dose Effekt

Dieser Effekt ist bei TL zu beobachten.

Bei vielen Arten von Proben verandert sich die Empfindlichkeit durch das Ausheizen der
Probe, typischerweise steigt sie durch diesen Vorgang an. Die Sensitivitat von second-glow
Kurven ist daher oft erh6ht. Dies kann daran liegen, dass die Probe durch die Erwérmung
durchsichtiger wird, was aber nur beim ersten Erhitzen auftritt. Ein anderer Grund ist
der pre-dose Effekt, bei dem es immer zu einer Empfindlichkeitssteigerung kommt.

Der Sensitivitatsanstieg durch den pre-dose Effekt ist direkt proportional zu der vor
dem letzten Erhitzungsvorgang insgesamt aufgenommenen Dosis, weiters hangt er von
Temperatur und Dauer des Ausheizens ab. Wie Supralinearitéit tritt auch der pre-dose
Effekt nicht bei a-Strahlung auf.

Da der Effekt von der kumulierten Strahlendosis abhangt, kann man ihn fiir 8- und
~v-Strahlung auch direkt zur Dosisbestimmung nutzen, besonders bei dafiir sehr empfind-
lichen Materialien, die fiir eine normale Datierung im archéologischen Sinn zu jung sind.
Ein Beispielverfahren und ein Modell zur Erklarung des Effekts sind in Aitken (1985,
Kapitel 6) zu finden.

2.5.7 Spurious Thermoluminescence

Dieser Effekt ist bei TL zu beobachten.

Fiir Datierungszwecke ist nur jenes Lumineszenzsignal relevant, das durch ionisieren-
de Strahlung induziert wurde. Alle durch andere Ursachen hervorgerufenen Lumines-
zenzphénomene werden (da sie nur bei TL auftreten) als nicht-strahlungsinduzierte
Thermolumineszenz oder englisch als spurious thermoluminescence bezeichnet.

Ein moglicher Beitrag zu spurious TL ist Chemithermolumineszenz, die aufgrund von
durch Hitze ausgelosten chemischen Reaktionen oder Phaseniibergangen in der Probe
entsteht. Die Glowkurven werden dadurch auf unvorhersehbare Weise verandert und fiir
die Datierung unbrauchbar. Um dies zu vermeiden, wird die Probe bei der Aufbereitung
mit Essigsdure behandelt.

Eine andere mogliche Ursache von spurious TL ist Tribothermolumineszenz, welche durch
Reibung hervorgerufen wird. Die genaue Ursache fiir diese Art von Lumineszenz ist
noch nicht bekannt. Da es sich um einen Oberflacheneffekt handelt, sind kleine Kérner
anfélliger als grofie. Um diesen Effekt fiir die Datierung zu unterdriicken, wird die Messung
in einer inerten Umgebung wie beispielsweise hochreinem Stickstoff durchgefithrt. Hier ist
wichtig, dass nur wenige ppm Sauerstoff oder Wasserdampf enthalten sind, um spurious
TL vermeiden zu kénnen.
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2.5.8 Thermische Unterstiitzung

Dieser Effekt ist bei OSL zu beobachten.

Sowohl Quarz als auch Feldspat zeigen mit wenigen Ausnahmen bei der OSL-Ausmessung
eine gewisse Temperaturabhéngigkeit. Im Bereich der Raumtemperatur nimmt die Trap-
Entkommrate bei gegebenem Photonenfluss um etwa 1% pro °C zu. Der Grund dafir
ist die Unterstiitzung der Trapentleerung durch die steigende thermische Energie. Dies
kann bei Proben mit schwacher Lumineszenz benutzt werden, um durch die schnellere
Trapentleerung ein anfanglich stérkeres Lumineszenzsignal zu erhalten.

Der schnelleren Trapentleerung wirkt bei hoheren Temperaturen der Effekt des in Ab-
schnitt 2.5.5 beschriebenen thermal quenching entgegen.

2.5.9 Thermischer Transfer

Dieser Effekt ist bei OSL zu beobachten.

Das OSL-Signal kann naturgemé8 schnell gebleicht werden (siehe Abbildung 2.13 auf
Seite 18), es kann jedoch zu einer teilweisen Wiederauffiillung der OSL-Traps kommen, die
nicht durch ionisierende Strahlung verursacht wird. Ein dafiir verantwortliches Phénomen
ist der thermische Transfer, der in zwei Variationen vorkommt: basic transfer und
Rekuperation.

Beim basic transfer werden Elektronen aus tiefen Traps, die durch Bleichen kaum
beeinflusst werden und auch thermisch stabil sind, durch eine Erhitzung wie beispielsweise
bei Vorheizzyklen angeregt. Durch diese Stimulation wechselt ein Teil von ihnen in die
mit OSL anregbaren Traps, was zu einem neuen, nicht strahlungsinduzierten OSL-Signal
fithrt. Mehrere Vorheizzyklen kénnen dabei kumulativ (wenn auch mit immer geringeren
Beitragen) wirken.

Eine andere Moglichkeit ist die Rekuperation, bei der die Elektronen in den OSL-Traps bei
der Anregung durch Phototransfer (sieche Abschnitt 2.5.10) in andere Fallen (sogenannte
wrefuge traps“) wechseln und spéter mittels thermischer Anregung wieder in OSL-Traps
zuriickkehren. Damit dieser Effekt in nennenswerter Groflenordnung auftreten kann,
miissen die refuge traps widerstandsfahig gegen Bleichen sein und die richtige Tiefe
haben, um durch Vorheizzyklen wieder in OSL-Traps gehoben werden zu konnen.

2.5.10 Phototransfer

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Ebenso wie durch Warmeenergie beim thermischen Transfer ist es auch durch Anregung
mit Photonen mdoglich, Elektronen zwischen Fallen zu bewegen. Aufgrund der Anregung
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durch Licht nennt man diesen Vorgang Phototransfer. Ublicherweise werden Elektronen
von tiefen Fallen in hoherliegende Fallen beférdert.

Der Phototransfer ist von besonderer Bedeutung fiir die phototransferierte TL (PTTL).
Diese umfasst alle TL-Signale, die durch die Ausmessung weniger tiefer Traps entstehen,
welche durch Phototransfer aus tieferliegenden Traps gefiillt wurden. Sie kann beispielswei-
se beobachtet werden, wenn eine bestrahlte Probe erst auf eine relativ hohe Temperatur
erhitzt wird, bei der die weniger tiefen Traps geleert werden, und anschliefend bei niedri-
ger Temperatur mit Licht einer bestimmten Intensitat beleuchtet wird. Durch den dabei
auftretenden Phototransfer werden Elektronen aus tieferen Traps angeregt und weni-
ger tiefe Traps gefiillt, welche bei einer anschliefenden Ausheizung Thermolumineszenz
verursachen.

Da das PTTL-Signal bei vielen Materialien proportional zur urspriinglichen Dosis ist,
kann diese Methode auch zur Datierung benutzt werden, auch wenn dies eher uniiblich ist.
Der Vorteil dieser Methode ist, dass man jeweils nur einen geringen Anteil der in tiefen
Fallen gefangenen Elektronen in weniger tiefe Fallen beférdern muss und so mehrere
Messungen der urspriinglichen Lumineszenz an derselben Probe vornehmen kann, wobei
es wegen der geringeren Temperatur bei der Ausheizung (da man nur an den weniger
tiefen Traps interessiert ist) nicht zu nennenswerten Empfindlichkeitsveranderungen im
Material kommt.

2.5.11 Temperaturabhangigkeit bei der Bestrahlung

Dieser Effekt ist sowohl bei TL als auch bei OSL zu beobachten.

Die Temperatur von Probenmaterialien hat ebenfalls Einfluss auf die Lumineszenzsen-
sitivitat x (das MafB fiir die pro Dosiseinheit erzeugte Lumineszenz). Dies wird unter
anderem durch die sich &ndernde Stabilitat der Traps und durch die Tatsache erklart, dass
ionisierte Elektronen sich bei hoherer Temperatur mit hoéherer Geschwindigkeit im Mate-
rial bewegen und eine geringere Chance haben, in Traps gefangen zu werden. Insgesamt
ist der Effekt jedoch bei Temperaturen in einem weiten Bereich um die Raumtemperatur
nur minimal und muss daher im Normalfall nicht berticksichtigt werden.
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2.6 Lumineszenzeigenschaften wichtiger Materialien

Fir diesen Abschnitt wurden vor allem die folgenden Publikationen als Quellen benutzt:
Wintle (1997), Krbetschek et al. (1997) und Botter-Jensen et al. (2003).

2.6.1 Quarz

Quarz ist ein kristallines Mineral mit der chemischen Zusammensetzung SiO,. Es ist nach
den Feldspaten das haufigste Mineral in der Erdkruste und kommt in vielen Gesteinen vor,
beispielsweise in Granit, Schiefer, Gneis und vulkanischem Gestein. In Sedimenten liegt
es oft in Form von sandkorngrofien oder noch kleineren Koérnern vor. Wegen seiner weiten
Verbreitung ist es in vielen Keramiken und anderen mineralischen Proben vorhanden.
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Abbildung 2.15: Schema des Kristallgitters von Quarz, mit hdufigen Defekten, nach Bgtter-
Jensen et al. (2003)

Das Kristallsystem von Quarz ist trigonal, wobei eine schematische Darstellung des
Kristallgitters in Abbildung 2.15 zu sehen ist. Die Grundstruktur bilden dabei SiOy4
Tetraeder, die sich in einem dreidimensionalen Gitter die Sauerstoffatome teilen. Reiner
Quarz ist vollkommen transparent und farblos, erscheint jedoch durch mikroskopische
Einschliisse von anderen Substanzen milchig triib. Andere Farbungen sind durch den
Einbau fiarbender ITonen (typischerweise Fe*™ oder Fe?") oder den Einschluss farbiger
Mineralien moglich. Generell bauen Quarze wenige Fremdatome ein, vor allem im Vergleich
zu den Feldspaten. Das hiufigste Einbauelement ist Aluminium in Form von Al**, welches
einen dhnlichen Ionenradius wie Si** hat.

Ein typischer Lumineszenzvorgang in einem realen Quarzkristall ist in Abbildung 2.16
auf der néchsten Seite dargestellt. Trotz vieler Bemiihungen, spezifische Defekte mit
bestimmten TL-Peaks in Verbindung zu bringen, ist dies bisher kaum gelungen. Eine
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der wenigen Ausnahmen ist die Korrelation des TL-Peaks bei 110 °C mit der Elektro-
nenfalle (GeO,)*~. Auch der Versuch, eine bestimmte Emission einem konkreten Defekt
zuzuordnen, ist wegen der breitbandigen und von Probe zu Probe unterschiedlichen
Emissionswellenldngen schwierig.
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Idealer Quarz-Kristall Realer Quarz-Kristall

Bestrahlung Metastabiler Zustand Stimulation und Emission
Abbildung 2.16: Lumineszenzvorgang in einem Quarzkristall, nach Greilich (2004)

Wichtige Wellenlangenbereiche der Lumineszenz-Emission liegen nach Krbetschek et al.
(1997) bei 360 — 420 nm (nahes UV bis violett), 460 — 480 nm (blau) und 610 — 630 nm
(orange). Fiir Datierungszwecke ist dabei vor allem das erstgenannte Emissionsband
interessant. Ein typisches Emissionsspektrum fiir TL ist in Abbildung 2.17 auf der
nachsten Seite dargestellt, fiir OSL in Abbildung 2.18 auf Seite 27.

Die TL-Glowkurve von Quarzproben weist eine Anzahl an typischen Peaks auf, abgesehen
vom 110 °C Peak sind besonders jene bei 325 °C und 375 °C (fiir eine Heizrate von
5 °C/s) hervorzuheben. Sie sind in Abbildung 2.19 auf Seite 28 mit Pfeilen markiert.
Nach verschiedenen in Wintle (1997) zusammengetragenen Untersuchungen ist der Peak
bei 375 °C gut fiir die Datierung geeignet, wahrend derjenige bei 325 °C ein schlechtes
Dosisverhalten zeigt. Der Peak bei 110 °C tritt wegen der geringen mittleren Lebensdauer
der Elektronen in der entsprechenden Falle nur bei Laborbestrahlungen auf und bildet
aufgrund seiner hohen Empfindlichkeit fiir den pre-dose Effekt eine Grundlage fiir darauf
basierende Messverfahren (siehe Abschnitt 2.5.6).

Die relative Intensitét der gemessenen Peaks kann durch Verwendung geeigneter optischer
Filter beeinflusst werden, da die jeweiligen Emissionsmaxima bei unterschiedlichen
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Abbildung 2.17: TL-Emissionsspektrum einer Quarzprobe, nach Huntley et al. (1988)

Peak Traptiefe Frequenzfaktor 7 bei 15°C

375°C  1.66 eV s = 10" Hz > 10% a
325°C  1.69eV s =10 Hz ~ 10°% a
110°C  0.98 eV s~ 10" Hz ~T7h

Tabelle 2.5: Traptiefe und mittlere Lebensdauer einiger TL-Peaks bei Quarz, nach Wintle
(1997)

Wellenléangen liegen. Das des 375 °C Peaks liegt bei etwa 480 nm, jenes des 325 °C Peaks
dagegen bei ungefahr 380 nm. Dartiber hinaus kann der 325 °C Peak leicht mit griinem
Licht gebleicht werden, bei dem der 375 °C Peak sehr viel langsamer ausbleicht. Der
110 °C Peak hat ebenfalls bei etwa 380 nm sein Maximum. Es wird angenommen, dass
zu jedem der Peaks eine kleine Familie von Elektronenfallen beitragt, die alle dasselbe
Rekombinationszentrum benutzen. Genauere Daten zu diesen Peaks sind in Tabelle 2.5
zu finden.

Aufgrund des Bleichverhaltens des Peaks bei 325 °C wurde schon friih ein Zusammenhang
mit dem OSL-Signal vermutet. Tatséchlich haben eingehendere Untersuchungen, zusam-
mengefasst in Wintle und Murray (2000), starke Hinweise darauf ergeben, dass dieselben
Traps fiir das Lumineszenzsignal des 325 °C Peaks und das OSL-Signal verantwortlich
sind. Es wird weiterhin angenommen, dass diese beiden Lumineszenzsignale und das des

110 °C Peaks alle ein einziges Rekombinationszentrum nutzen, der vielversprechendste
Kandidat dafiir ist (H304)°.
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Abbildung 2.18: OSL-Emissionsspektrum einer Quarzprobe bei Anregung mit dem 647 nm-
Licht eines Kryptonlasers, nach Huntley et al. (1991)

Bei der Ausmessung mit OSL wird Quarz meistens mit grilnem oder blauem Licht (etwa
530 nm bzw. 470 nm) angeregt. Die Stimulationseffizienz sinkt dabei mit steigender
Wellenlénge, wie Abbildung 2.20 auf der néichsten Seite zeigt. Es ist jedoch unerheblich,
ob die Anregung mit monochromatischem oder mit iiber einen breiten Spektralbereich
verteiltem Licht erfolgt.

Bei mit einer Labordosis bestrahlten Quarzproben verringert sich das OSL-Signal bei
einigen Wochen Lagerung bei Raumtemperatur betréachtlich. Dies deutet darauf hin,
dass fiir die Erklarung von OSL mindestens eine stabile und eine instabile Falle bendtigt
werden, wie in Abschnitt 2.4.1 angedeutet. Untersuchungen weisen dabei auf eine Traptiefe
der stabilen Falle von 1.84 eV hin, die mittlere Lebensdauer bei Raumtemperatur wird auf
etwa 6 x 10® a geschitzt. Es gibt Vermutungen, dass kiirzere Stimulationswellenlingen
hauptséchlich die Wahrscheinlichkeit erhohen, Elektronen aus dieser Falle zu befreien,
anstatt tiefere Traps anzusprechen. Da es jedoch auch dieser Hypothese widersprechende
Messergebnisse gibt, ist noch unklar, welche Interpretation korrekt ist.

Ein Problem beim Ausmessen tiefer OSL-Traps stellt der dabei auftretende Phototransfer
(siche Abschnitt 2.5.10) dar, welcher zu einer Verlagerung der Elektronen in die Traps
des 110 °C Peaks fiihrt. Um dies zu vermeiden muss die Probe bei einer Temperatur von
mehr als 110 °C ausgemessen werden. In Bgtter-Jensen et al. (2003) sind Untersuchungen
bei Temperaturen zwischen 125 °C und 220 °C als Beispiele aufgefiihrt.
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Abbildung 2.19: Glowkurve einer Quarzprobe, nach McKeever (1985). Die bei hohen Tempera-
turen erscheinende, mit B bezeichnete Kurve stellt die Lichtemission aufgrund
der Schwarzkorperstrahlung dar.
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Abbildung 2.20: OSL-Stimulationseffizienz von Quarz, nach Krbetschek et al. (1997). Die
Ordinate stellt die Lumineszenzintensitét in logarithmischem Mafistab dar.

2.6.2 Feldspat

Feldspate sind eine Gruppe von Silikat-Mineralien mit unterschiedlichen chemischen
Zusammensetzungen. Sie folgen der allgemeinen Form ’Ba/Ca/Na/K/NH4HAI/B/Si‘408,
wobei die einzelnen Elemente in jeder Box innerhalb gewisser Grenzen untereinander
ausgetauscht werden konnen, insbesondere muss das Mengenverhéltnis der Boxen zuein-
ander und zum Sauerstoff gewahrt bleiben. Der Grund fiir diese Austauschbarkeit liegt
in der Struktur aus tetraederféormigen AlO4 und SiO, Einheiten, die sich untereinander
die Sauerstoffatome teilen (siche Abbildung 2.21 auf der néchsten Seite). Generell sind
Feldspate die in der Erdkruste am héufigsten auftretenden Minerale und haben entweder
ein monoklines oder ein triklines Kristallsystem.

Der iiberwiegende und damit fiir die Lumineszenzdatierung relevante Anteil der Feldspate
fallt in ein terndres System, dessen jeweils reinste Vertreter KAlISi3Og (Orthoklas),
NaAlSi;Og (Albit) und CaAlySisOg (Anorthit) sind. Allgemein gilt fiir diese Feldspate
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Abbildung 2.21: Struktur von Feldspat, nach Krbetschek et al. (1997)

nach Krbetschek et al. (1997) die Formel K Na,Ca_(;4y)Alo_(344)Sist(a44)Os. Die
moglichen Mischformen zwischen den drei Extremen sind in Abbildung 2.22 auf der
nachsten Seite dargestellt. Wichtig ist dabei die ebenfalls eingetragene Unterteilung der
moglichen Mischungen in Kalifeldspate (englisch als alkali feldspar oder kurz ,,K-feldspar*
bezeichnet) und Kalknatronfeldspate, die auch Plagioklase genannt werden.

Feldspate bauen durch die leichte Austauschbarkeit der Elemente sehr haufig Fremdatome
in ihre Struktur ein, dadurch variiert ihr Lumineszenzverhalten stark. Abhéngig von
Art und Konzentration gibt es eine Reihe unterschiedlicher Peaks in der Glowkurve.
Viele kaliumreiche Feldspate weisen nach Wintle (1997) TL-Peaks bei 280 °C und 330 °C
auf (fir eine Heizrate von 2 °C/s), die in Abbildung 2.23 auf Seite 31 zu erkennen sind.
Diese Peaks haben sehr variable mittlere Lebensdauern, die jedoch typischerweise in der
GroBenordnung von 10° a liegen. Bei Laborbestrahlung ist in Kalifeldspaten auch ein
Peak bei 150 °C zu beobachten.

Je nach Struktur des Feldspats sind auch die Emissionsspektren unterschiedlich. Die
TL-Emissionsspektren verschiedener Kalifeldspate und Plagioklase sind in Abbildung 2.24
dargestellt. Kalifeldspate haben ein wichtiges Emissionsband im violetten bis blauen
Bereich (390 — 440 nm), Plagioklase im gelb-griinen Bereich (560 — 570 nm). Einige Emis-
sionsbéander sind nahezu allen Feldspaten gemeinsam, beispielsweise bei 275 — 290 nm,
bei 700 — 760 nm und weitere im gelb-griin-blauen Bereich, wo sie aber oft von den
dominanteren Bandern iiberlagert werden. Es sind auch komplexere TL-Spektren bei
Feldspaten mit anderer Struktur moglich, ohne dass ein einfacher Zusammenhang gefun-
den wurde. Fir eine detaillierte Betrachtung der Emissionsspektren sieche Krbetschek
et al. (1997).
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Abbildung 2.22: Mdégliche Mischformen zwischen Orthoklas, Albit und Anorthit, nach Krbet-
schek et al. (1997). Wie man sieht, gibt es zwei Mischreihen: eine zwischen
Albit und Orthoklas (die Kalifeldspate) und eine zwischen Albit und Anorthit
(die Plagioklase). Im weifl markierten Bereich sind hingegen keine Mischungen
moglich.

Das TL-Signal von Feldspaten bleicht unter Sonnenlicht im Allgemeinen relativ schnell
aus, es gibt jedoch anders als bei Quarz keinen besonders anfélligen Peak, entsprechend
kann dem Signal bei OSL-Ausmessung kein bestimmter TL-Peak zugeordnet werden.
Auch Bestrahlung mit Infrarotlicht fiihrt zur Bleichung des TL-Signals, wobei aber auch
hier kein konkreter TL-Peak in Verbindung gebracht werden kann.

Fir die OSL-Messung kann Feldspat wie Quarz mit griinem oder blauem Licht angeregt
werden, es ist jedoch wie erwahnt auch eine Stimulation mit infrarotem Licht eines
bestimmten Frequenzbereichs méglich (IRSL). Da dies mit Infrarotdioden sehr leicht und
vergleichsweise kostengiinstig realisiert werden kann, ist diese Methode weit verbreitet.

Das OSL-Emissionsspektrum fir Kalifeldspate bei Anregung mit rotem Licht ist in
Abbildung 2.25(a) zu sehen, das IRSL-Spektrum in Abbildung 2.25(b). Deutlich zu
erkennen ist der Emissionspeak bei 400 nm, der den iiberwiegenden Beitrag zum OSL-
Signal liefert. Eine Anregung von Plagioklasen mit griinem und rotem Licht (514 nm bzw.
633 nm) zeigt das gleiche Emissionsspektrum wie bei TL-Ausmessungen der gleichen
Proben.
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Abbildung 2.23: Glowkurve von kaliumreichem Feldspat, nach Botter-Jensen (1997)
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Abbildung 2.24: TL-Emissionsspektren fiir verschiedene Feldspate, nach Huntley et al. (1988)
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Abbildung 2.25: Emissionsspektren fiir Kalifeldspate, nach Huntley et al. (1991)

32



3 Datierung

Fiir dieses Kapitel wurden vor allem McKeever (1985), Aitken (1985) und Aitken (1998)
als Quellen benutzt.

3.1 Grundlagen

Archéologische oder geologische Proben konnen kristalline Materialien enthalten, die
Radiolumineszenz zeigen, iiblicherweise sind dies Quarz und Feldspat. Wenn das der Fall
ist, kann man sich diesen Effekt zum Zweck der Altersbestimmung zu Nutze machen. In
allen natiirlichen Materialien kommen in Spuren radioaktive Elemente vor, aulerdem trifft
andauernd die sogenannte kosmische Strahlung auf die Erde, so dass die Probe einer zwar
geringen, aber immer vorhandenen Dosisleistung ausgesetzt ist. Diese Strahlung fiihrt
wie im vorigen Kapitel beschrieben zur Auffillung von Traps und damit bei geeigneter
Anregung zu einem Lumineszenzsignal.

Die lumineszenzfiahigen Materialien in der Probe speichern vom Zeitpunkt ihrer Entste-
hung an solange Energie aus der Umgebungsstrahlung, bis diese durch ein bestimmtes
Ereignis wieder geloscht wird. Die Loschung kann durch hinreichende Erwarmung oder
durch Bestrahlung mit Licht erfolgen. Beispiele waren etwa das Brennen von Keramiken,
die Sonnenlichteinstrahlung bei der Ablagerung von Sedimenten oder die grofle Hitze, der
vulkanisches Material vor dem Auswurf ausgesetzt ist. Durch diese Ereignisse wird ein
,Nullzeitpunkt* festgelegt, ab dem wieder Strahlungsenergie gespeichert wird, wihrend
von der vor diesem Zeitpunkt absorbierten Strahlendosis keine Energie mehr zurtickbleibt.
Ein solches Ereignis, auch Riicksetzung oder Nullsetzung genannt, ist in Abbildung 3.1
mit (1) markiert.

Nachdem nun eine gewisse (durch die Datierung zu bestimmende) Zeitspanne verstrichen
ist (2), wird die Probe aus ihrer Umgebung entfernt, aufbereitet und einer Lumines-
zenzmessung unterzogen, unter Zuhilfenahme thermischer oder optischer Anregung. Das
Lumineszenzsignal wird quantitativ erfasst, die entsprechenden Traps werden dabei
geleert (3). Um von diesem Signal auf eine konkrete Dosis schlielen zu kénnen, wird
die Probe einer bekannten kiinstlichen Strahlendosis ausgesetzt (4), und schliellich mit
demselben Verfahren erneut ausgemessen (5). Aus dem Verhéltnis zwischen kiinstlich
induzierter und natiirlicher Lumineszenz kann man die insgesamt akkumulierte nattirliche
Dosis, auch archéologische Dosis (paleodose) genannt, errechnen.
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Abbildung 3.1: Prinzip der Lumineszenzdatierung, nach Bergmann (2005)

Der einzige Schritt, der nun zu einer Bestimmung des Alters fehlt, ist die Bestimmung der
Strahlung, der die lumineszenzfahigen Materialien in der Probe seit der archéologischen
Nullsetzung (1) ausgesetzt waren, wobei die in der Probe enthaltenen radioaktiven
Elemente und die Strahlung aus der Umgebung der Probe beriicksichtigt werden miissen.
Sobald auf diese Weise bekannt ist, welche Dosis pro Jahr absorbiert wurde, kann das
Alter sehr einfach berechnet werden:

Archéologische Dosis

Alter =
ter Jahrliche Dosis

(3.1)

Die archéologische Dosis wird dabei in Gray' (Gy) angegeben, die Jahresdosis in Gray
pro Jahr (Gy/a). Entsprechend erhélt man das Alter in Jahren.

Allerdings miissen fiir jede Probe eine Reihe von Voraussetzungen gegeben sein, damit
die Lumineszenz zur Datierung herangezogen werden kann:

Nullsetzung
Durch ein klar definierbares Ereignis muss das Lumineszenzsignal vollkommen auf
Null zuriickgesetzt werden, sei es durch ausreichende Erwérmung oder optische
Stimulation. Dies sollte natiirlich nach Mdoglichkeit in einem vernachlassigbar
kurzen Zeitraum erfolgen. Ist ein solches Ereignis in der Geschichte der Probe
mindestens einmal aufgetreten, bestimmt eine ,Datierung” den Zeitpunkt des

'Das Gray ist die Einheit der absorbierten Dosis. Ein Gray entspricht der Absorption von einem Joule
Strahlungsenergie durch ein Kilogramm Materie. (Gy = J/kg)
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jiungsten Ereignisses. Wurde hierbei jedoch das Signal nicht vollstandig geloscht,
wird die seither verstrichene Zeit iberschétzt.

Zeitlich konstante Dosisakkumulation
Die Strahlung, der die Probe zwischen den Riicksetzungen ausgesetzt ist, und damit
die Rate der Dosisakkumulation, sollte iiber die ganze Zeit relativ konstant bleiben
und bei der Auswertung bestimmbar sein. Ist dies nicht gegeben, wird das Alter
der letzten Nullsetzung entsprechend falsch eingeschétzt.

Stabilitat
Das Lumineszenzsignal muss zwischen zwei Nullsetzungen ausreichend stabil sein.
Solange keine Loschung erfolgt, sollte das Signal tiber einen Zeitraum in der
Groflenordnung des Alters nur unwesentlich schwicher werden, andernfalls kommt
es zu einer Altersunterschiatzung.

Zusammenhang Dosis/Signal
Zwischen der akkumulierten Dosis und dem Lumineszenzsignal muss ein wohldefi-
nierter Zusammenhang bestehen. Ublicherweise geht man davon aus, dass Dosis
und Lumineszenzsignal einander direkt proportional sind. Ist dies nicht der Fall,
muss zumindest ein eindeutiger funktionaler Zusammenhang bekannt sein, um vom
Signal auf die Gesamtdosis schliefen zu kénnen.

Gute Kandidaten fiir eine Lumineszenzdatierung sind unter anderem kiinstlich hergestellte
Produkte wie Keramiken, gebrannte Ziegel oder Bronzegusskerne, aber auch natiirlich
vorkommende mineralische Materialien wie Sedimente, vulkanische Produkte, Schlacke,
Tropfsteine oder Gestein aus Meteoritenkratern.

3.2 Bestimmung der archaologischen Dosis

Es gibt verschiedene Methoden, die archéologische Dosis zu bestimmen. Allen gemeinsam
ist jedoch, dass die natiirliche Lumineszenz einer Probe mit kiinstlich induzierter Lumi-
neszenz verglichen wird. Die kiinstliche Emission wird dabei durch die Bestrahlung mit
einer bekannten Dosis (im Folgenden auch als Labordosis bezeichnet) verursacht. Auf
diese Weise kann man einen Zusammenhang zwischen absorbierter Dosis und Lumines-
zenzsignal erkennen und aus dem natiirlichen Lumineszenzsignal auf die archéologische
Dosis schliefen. Den Zusammenhang zwischen Dosis und Signal bezeichnet man auch als
Dosischarakteristik.

Verschiedene Effekte, die zu einer falschen Berechnung der archéologischen Dosis fithren
konnen, und mogliche Gegenmafinahmen sind in Abschnitt 2.5 beschrieben. Bei der
folgenden Diskussion der Methoden wird insbesondere das tibliche Vorheizen zur Loschung
thermisch instabiler Fallen (siehe Abschnitt 2.5.4) vor jeder Lumineszenzmessung nicht
explizit erwéahnt. Einige dieser Effekte konnen auch fiir spezielle Datierungstechniken
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genutzt werden, beispielsweise der Phototransfer oder der Pre-dose-Effekt (siehe dazu
auch Abschnitt 2.5.10 und Abschnitt 2.5.6).

3.2.1 Additive Methode

Bei der additiven Methode, die auch Extrapolationsmethode genannt wird, teilt man
die Probe in mehrere identische Teilproben (englisch: aliquots) auf. Diese Teilproben
werden in Gruppen zusammengefasst, wobei mindestens drei Teilproben eine Gruppe
bilden sollten.

Nun wird bei einer Gruppe direkt das natiirliche Lumineszenzsignal N ausgemessen, die
anderen Gruppen werden hingegen verschiedenen bekannten Labordosen ausgesetzt und
danach ausgemessen. Man erhalt also verschiedene Lumineszenzsignale, deren zugehorige
Dosen alle unbekannt sind. Benutzt man beispielsweise die Labordosen 5,10, 15, ... Gy,
so entspricht das natiirliche Lumineszenzsignal einer unbekannten Dosis P, das Signal
der ersten bestrahlten Gruppe der Dosis P + 5 Gy und die Signale der weiteren Gruppen
entsprechen den Dosen P + 10,15, ... Gy. Tragt man nun das gemessene Lumineszenzsi-
gnal iiber der kiinstlich hinzugefiigten Dosis auf, erhalt man im Optimalfall einen linearen
Zusammenhang wie in Abbildung 3.2. Aus dieser sogenannten Regressionsgeraden extra-
poliert man die archaologische Dosis P, indem man die Gerade bis zum Schnittpunkt
mit der Dosis-Achse verlangert. Der Abstand dieses Punktes zum Koordinatenursprung
gibt an, welche ,negative Labordosis® man zur natiirlichen Dosis hinzufiigen miisste, um
die Lumineszenz und damit die natiirliche Dosis P zum Verschwinden zu bringen.

Luminescence
T

Laboratory dose (Gy)

Abbildung 3.2: Additive Methode zur Bestimmung der archéologischen Dosis, nach Aitken
(1998)

Der Nachteil dieser Methode besteht darin, dass man nur iiber die Dosischarakteristik
von hoheren als der archaologischen Dosis eine empirische Aussage treffen kann, insbe-
sondere bleibt das bei TL haufig auftretende Phénomen der Supralinearitéit bei sehr
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kleinen Dosen unberiicksichtigt. Bei alteren Proben (und mit OSL zuweilen auch bei
jungeren Proben) kann moglicherweise auch schon eine sublineare Dosischarakteristik
beobachtet werden — oder im ungtinstigen Fall als lineare Dosischarakteristik mit geringer
Lumineszenzsensitivitat erscheinen. Diese Effekte wurden in Abschnitt 2.5.1 behandelt.

Die Beeintrachtigung durch eine supralineare Dosischarakteristik bei kleinen Dosen
kann durch die Bestimmung des sogenannten Intercepts korrigiert werden. Zu diesem
Zweck werden die bereits ausgemessenen Teilproben noch einmal mit bekannten (-
Dosen bestrahlt (bei a-Strahlung tritt keine Supralinearitat auf) und fiir eine zweite
Regressionsgerade ausgemessen, dies sind die sogenannten second-glow Kurven. Ware die
Dosischarakteristik vollkommen linear, miisste eine Extrapolation dieser Geraden exakt
durch den Koordinatenursprung verlaufen. Es tritt aber auch hier eine Verfilschung durch
die Supralinearitat auf, die durch den Abstand des Schnittpunktes von Regressionsgerade
und Dosis-Achse zum Ursprung quantitativ bestimmt werden kann, wie in Abbildung 3.3
dargestellt. Diese Verfdlschung ist der Intercept.

S

Thermoluminescence

1 1 1 1 1 1

1 2 3 4 5 6 7
Radiation dose (Gy)

Abbildung 3.3: Bestimmung des Intercepts, nach Aitken (1985)

Unter Berticksichtigung dieses Effekts nennt man die mit der additiven Methode bestimm-
te Dosis die Aquivalenzdosis Q. Die archiologische Dosis P wird demnach durch Addition
von Aquivalenzdosis ) und Intercept I berechnet, veranschaulicht in Abbildung 3.4 auf
der néchsten Seite.

3.2.2 Regenerative Methode

Die regenerative Methode beruht ebenfalls auf der Aufteilung der Probe in mehrere
Teilproben, die in Gruppen eingeteilt werden. Auch hier wird eine Gruppe einfach ausge-
messen, um das natiirliche Lumineszenzsignal zu erhalten. Die anderen Gruppen werden
gebleicht oder ausgeheizt, um ihre gespeicherte Dosis nahezu auf Null zu setzen. Da-
nach werden sie verschiedenen bekannten Labordosen ausgesetzt und ebenfalls gemessen.
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Abbildung 3.4: Additive Methode zur Bestimmung der archéologischen Dosis unter Bertick-
sichtigung der Supralinearitét, nach Aitken (1985)

Tragt man das Lumineszenzsignal dieser Gruppen iiber der Dosis auf, erhilt man eine
Darstellung der Dosischarakteristik, wie sie in Abbildung 3.5 dargestellt ist.

N ¢

Luminescence

1 1
0 50 100 150
Laboratory dose (Gy)

Abbildung 3.5: Regenerative Methode zur Bestimmung der archéologischen Dosis, nach Aitken
(1998)

Zwischen den bekannten Messpunkten kann die Dosischarakteristik interpoliert werden
und anschlieBend anhand des bekannten natiirlichen Lumineszenzsignals N die entspre-
chende archéologische Dosis P* abgelesen werden (der Stern dient zur Unterscheidung
von der mit der additiven Methode bestimmten archaologischen Dosis, P* wird auch als
,paleodose by regeneration“ bezeichnet).

Bei der in Abschnitt 3.2.1 beschriebenen additiven Methode wird die archéologische
Dosis aus Messwerten in einem héheren Dosisbereich extrapoliert, was zu Fehlern fiihren
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kann, wenn die Dosischarakteristik nicht linear verlduft. Der Vorteil der regenerativen
Methode besteht darin, dass die Dosischarakteristik im Bereich um die archéologische
Dosis selbst durch die Messungen bestimmt wird und zur Ermittlung von P* lediglich eine
Interpolation vorgenommen werden muss. Ein entscheidender Nachteil ist jedoch, dass es
durch die Nullsetzung bei den laborbestrahlten Proben zu Empfindlichkeitsénderungen
des Materials (Anderungen der Lumineszenzsensitivitit x) kommen kann. Sofern dies
nicht korrigiert werden kann (beispielsweise mit Hilfe des 110 °C Peaks bei Quarz, eine
Methode dafir ist in Aitken, 1998, Kapitel 4 beschrieben), wird die archéologische Dosis
fehlerhaft bestimmt.

3.2.3 Slide Technique

Diese Methode ist besonders fiir Proben geeignet, die sich bereits im Séattigungsbereich
befinden, erkennbar an der Sublinearitat der Dosischarakteristik (siche Abschnitt 2.5.1).
Zunachst wird nach der additiven Methode vorgegangen und in einem Diagramm wie
dort angegeben die Dosischarakteristik aufgetragen. Die Dosen sollten zu diesem Zweck
nicht zu klein gewahlt werden. Nach der Ausmessung aller Teilproben werden bei den
einzelnen Gruppen die gleichen Dosen noch einmal appliziert und ausgemessen, wie bei
der regenerativen Methode.

Luminescence

regenerated

N

- 1 | L
0 100
Laboratory dose (Gy)

Abbildung 3.6: Slide Technique zur Bestimmung der archéologischen Dosis, nach Aitken (1998)

Auf diese Weise erhalt man eine ,additive und eine ,regenerierte Kurve. Die Grundan-
nahme der slide technique ist, dass diese Kurven prinzipiell dieselbe Form haben, aber
um einen bestimmten Wert gegeneinander verschoben sind. Dieser Wert ist genau die
archéologische Dosis. Abbildung 3.6 zeigt, wie sich die archdologische Dosis an mehreren
verschiedenen Stellen der Kurve feststellen lasst (Pi, P, Ps). Sind die Werte praktisch
identisch, hat man die archéologische Dosis P gefunden. Sind sie jedoch unterschiedlich,
weil die Kurvenformen voneinander abweichen, kann man versuchen, mit statistischen
Methoden einen Wert fiir P zu bestimmen.
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3.2.4 Bereichsmethode

Diese Methode ist nur fiir OSL anwendbar. Man geht wie bei der additiven Methode vor,
benotigt aber nur eine einzige Teilprobe pro Gruppe. Fiir jede Messung bestimmt man
jedoch nicht nur ein Lumineszenzsignal, sondern unterteilt die Ausleuchtkurve in mehrere
Bereiche (in Abbildung 3.7 sind a — e relevant, der Bereich f wird als Hintergrundwert
von den anderen abgezogen). Es wird angenommen, dass das Gesamtsignal in jedem
dieser willktrlich ausgewahlten Bereiche proportional der Dosis ist. Auf diese Weise erhélt
man von jeder Messung mehrere Messwerte.
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Abbildung 3.7: Bereichsmethode zur Bestimmung der archéologischen Dosis, nach Aitken
(1998)

Fiir jeden Bereich tragt man nun die Dosischarakteristik auf, dadurch erhélt man fir
jeden Bereich eine Regressionsgerade. Diese Geraden sollten sich alle in einem Punkt
schneiden, wobei der Abstand der Dosis-Koordinate dieses Punktes vom Nullwert die
archéaologische Dosis angibt.

3.2.5 Single-Aliquot Methoden

Bei single-aliquot Methoden wird die Notwendigkeit vermieden, mehrere identische
Teilproben anzufertigen oder die Ergebnisse bei voneinander abweichenden Teilproben
zu normieren. Samtliche Messungen werden an einer einzigen Probe oder an wenigen
voneinander unabhéngigen Teilproben durchgefithrt. Single-aliquot Methoden werden
seit den 1990er Jahren fiur Kalifeldspate und Quarz in Form von einzelnen Koérnern
eingesetzt.
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3.2.5.1 SARA

SARA steht fiir Single Aliquot Regeneration Added dose, da hier sowohl die regenerative
Methode zum Einsatz kommt, als auch wie bei der additiven Methode Labordosen zu
natiirlichen Dosen hinzugefiigt werden. Die Methode ist jedoch nicht wirklich mit einer
einzigen Probe durchfiihrbar, man benutzt iiblicherweise vier Teilproben. Diese miissen
aber nicht identisch sein oder die Ergebnisse normiert werden.

Als erstes wird das nattirliche Lumineszenzsignal einer Probe gemessen. Die drei anderen
Proben werden wie bei der additiven Methode mit verschiedenen Labordosen bestrahlt
und ebenfalls ausgemessen. Danach werden alle vier Proben wiederholt mit Labordosen
bestrahlt und ausgemessen, wie bei der regenerativen Methode, bis bei jeder Probe die
Dosischarakteristik im Bereich des jeweiligen Messwertes bekannt ist. Ebenfalls wie bei
der regenerativen Methode interpoliert man nun fiir alle Proben aus dem urspriinglich
gemessenen Lumineszenzsignal die sogenannte scheinbare Dosis — ,,scheinbar® deshalb,
weil sich die Empfindlichkeit des Materials durch die Nullsetzungen gedndert haben
konnte. Alle diese Vorgénge sind in Abbildung 3.8(a) zusammengefasst.
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Abbildung 3.8: SARA-Methode zur Bestimmung der archéologischen Dosis, nach Aitken (1998)

Die scheinbaren Dosen aller Teilproben werden nun wie bei der additiven Methode
iiber die jeweiligen Labordosen aufgetragen und liegen wiinschenswerterweise auf einer
Geraden. Die echte archéaologische Dosis wird durch den Schnittpunkt dieser Geraden
mit der Abszisse bestimmt. Dieser Schritt ist in Abbildung 3.8(b) zu sehen.

Das etwas komplex wirkende Vorgehen beriicksichtigt die sich moglicherweise andernde
Lumineszenzsensitivitdt des Materials. Aufgrund dieses Effektes konnen samtliche durch
die regenerative Methode gewonnenen Lumineszenzsignale verfalscht sein und damit
bei jeder Probe die scheinbare Dosis falsch interpoliert werden. Der Grundgedanke bei
SARA ist, dass sich die Empfindlichkeit bei jeder Teilprobe auf die gleiche Weise éndert
und somit alle scheinbaren Dosen um den gleichen Faktor verfdlscht werden. Der letzte
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geometrische Schritt multipliziert lediglich die scheinbare natiirliche Dosis mit dem
Faktor, in dem tatsachlich hinzugefiigte Labordosis und Erhéhung der scheinbaren Dosis
zueinander stehen.

3.2.5.2 Additive Methode mit Single Aliquot

Diese Methode ist nur bei OSL einsetzbar. Es werden mindestens zwei Teilproben
benoétigt, die aber nicht identisch sein miissen. Anders als bei den vorigen Methoden
werden die Proben nie ganz ausgemessen um eine vollstéindige Ausleuchtkurve zu erhalten
(sogenannte ,shine-down* Messungen), sondern immer nur kurz angeregt, um das aktuelle
Lumineszenzsignal bestimmen zu kénnen, ohne es wesentlich zu senken (diese kurzen
Messungen bezeichnet man auch als ,short shines®).

Bei einer Probe misst man nun einen short shine fiir die nattirliche Dosis, danach appliziert
man eine konstante Labordosis, misst wiederum einen short shine und wiederholt dies
einige Male. Da die Probe nie vollstdndig ausgemessen wird, wirken die Labordosen
kumulativ. Das resultierende Diagramm ist in Abbildung 3.9(a) in Form der weiflen
Kreise dargestellt.
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Abbildung 3.9: Additive Methode mit Single Aliquot, nach Aitken (1998)

Die einzig verféilschenden Einfliisse sind die short shines selbst und der vor jeder Messung
notwendige Vorheizzyklus, der sich auf frithe Bestrahlungen natiirlich ebenfalls kumulativ
auswirkt. Um diese Einfliisse zu korrigieren fithrt man identische short-shine-Messungen
an der zweiten Probe durch (inklusive Vorheizzyklen), allerdings ohne sie Labordosen
auszusetzen. Das Lumineszenzsignal sollte im Idealfall einem exponentiellen Abfall folgen,
also bei jedem Vorheiz/Mess-Zyklus um einen bestimmten Faktor abnehmen. Dies ist
in Form von weiflen Kreisen in Abbildung 3.9(b) zu sehen. Ist dieser Faktor bestimmt,
kann man die Messergebnisse der ersten Probe einfach korrigieren. Die korrigierten Werte
sind in der Abbildung als schwarze Kreise eingezeichnet. Wie ebenfalls zu sehen ist,
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wird die archéologische Dosis P anschlieBend wie bei der reguliaren additiven Methode
bestimmt.

3.3 Datierungstechniken

In diesem Abschnitt werden zwei gebréauchliche Datierungstechniken vorgestellt, die
Feinkorntechnik und die Grobkorntechnik. Es gibt noch andere Methoden, die eigene
Aufbereitungsprozeduren und Vorgehensweisen zur Altersbestimmung erfordern, auf die
jedoch in dieser Arbeit nicht eingegangen wird.

Fein- und Grobkorntechnik unterscheiden sich besonders durch die Beeinflussung der
Beitrége von internen und externen Quellen von a-, 8- und ~v-Strahlung zur Dosisleistung,
der das bei diesen Techniken gewonnene Material ausgesetzt war. Dies ist bedingt
durch die unterschiedliche Auswahl und Behandlung der Koérner und die unterschiedliche
Reichweite der verschiedenen Strahlungsarten. Nach Aitken (1985) betragt in Mineralien
die typische Reichweite bzw. fiir y-Strahlung die Weglédnge zur Abschwéchung um den
Faktor *:

e «-Teilchen: etwa 25 um bei einer Energie von 3 — 8 MeV
e (-Teilchen: etwa 2 mm bei einer Energie > 2 MeV
e ~-Strahlung: etwa 30 cm bei Energien im MeV-Bereich

3.3.1 Feinkorntechnik (fine grain)

Bei dieser Methode entnimmt man Probenmaterial, das mindestens 2 mm von der Pro-
benoberflédche entfernt ist, tiblicherweise indem man erst eine entsprechend dicke Schicht
abbohrt oder abschleift. Dies dient dazu, den Einfluss externer a- und (-Strahlung
auszuschalten, dartiiber hinaus erhalt man so Material, das nicht bereits versehentlich
ausgebleicht wurde. Aus dem gewonnenen Probenmaterial werden die Kérner im Groflen-
bereich 1 — 8 um verwendet. Thr Durchmesser ist so gering, dass sie von der internen -,
(- und y-Strahlung vollstéindig durchdrungen werden, ebenso natiirlich von der externen
~-Strahlung.

a-Strahlung hat eine geringere Effektivitat bei der Erzeugung von Lumineszenz als 3-
oder y-Strahlung. Dies liegt daran, dass a-Teilchen ihre Energie sehr konzentriert abgeben
und daher jedes a-Teilchen die Probe in einem sehr kleinen Bereich bis zur Sattigung
bringt. Das Verhéltnis des durch eine bestimmte a-Dosis erzeugten Lumineszenzsignals
zu dem von der gleichen (-Dosis erzeugten bezeichnet man als a-efficiency a. Dieser
Wert muss fiir jede Probe empirisch bestimmt werden, tiblicherweise indem man die
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in Abschnitt 3.2 beschriebenen Methoden sowohl mit a- als auch mit [-Labordosen
durchfiihrt und die resultierenden Aquivalenzdosen Q,, und Qg vergleicht. Es gilt dann:

Qg

- (3.2)

a

Bei bekannten Dosisleistungen D, Dg, D7 und Dy, (Dosisleistung der kosmischen Strah-
lung) ergibt sich die gesamte zu berticksichtigende Dosisleistung D bei der Feinkorntechnik
folgendermaflen:

D=a-D,+Ds+ D, + Dy (3.3)

——
Dy,

D; wird auch als effektive a-Dosisleistung bezeichnet. Das Alter ldsst sich nun bestimmen,
indem man die archiiologische Dosis, die sich aus der 3-Aquivalenzdosis Qg und dem
Intercept I zusammensetzt, durch die Dosisleistung dividiert:

Qp+1

Alter = = } i . (3.4)
D!+ Ds+ D, + Dy

3.3.2 Grobkorntechnik (coarse grain)

Es gibt mehrere Variationen der Grobkorntechnik, die fiir verschiedene Probenmaterialien
geeignet sind. Die Grundlagen werden im Folgenden anhand der Quarzeinschlusstechnik
erldutert. Auch hier wird nur Material, das mindestens 2 mm von der Probenoberflache
entfernt liegt, entnommen. Dabei werden reine Quarzkorner mit einem Durchmesser von
90 — 120 um aus dem Probenmaterial extrahiert, die praktisch keine radioaktiven Ele-
mente enthalten. Die Trennung erfolgt dabei durch Sieben und anschlieBende magnetische
Trennung (die Kristallkorner sind nichtmagnetisch).

Die auferste Schicht dieser Korner wird bis in eine Tiefe von 20 pm mit Flusssaure wegge-
atzt, wodurch jegliche a-Strahlung vernachlassigt werden kann und auch die G-Strahlung
geringfiigig geschwicht wird, was durch eine Korrektur von 10% beriicksichtigt wird.?
Durch diese und andere Saurebehandlungen werden auch Feldspate und Calcit aus dem
Material entfernt. Bei bekannten Einzeldosisraten gilt dann fiir die Gesamtdosisrate:

D=09-Ds+ D, + Dy (3.5)
und fir die Altersberechnung entsprechend:

Qs+ 1

Alter = - . .
0.9-Dg+ D, + Dy,

(3.6)

2Ein Problem stellen Bruchstiicke urspriinglich grofierer Kérner dar, da diese von der 3-Strahlung nicht
wie hier angenommen durchdrungen wurden.
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3.3.3 Differenzmethode

Fasst man bei Feinkorntechnik und Grobkorntechnik die jeweiligen Terme @) g+ wieder zur
archéologischen Dosis Prk beziehungsweise Pgk zusammen, kann man die Altersformeln
folgendermaflen anschreiben:

Pri = Alter - (D; + D+ D, + Dk) (3.7)

Pox = Alter- (0.9- Dy + Dy + Dy) (3.8)

Durch Subtraktion kann man das Alter auch ohne Kenntnis der y-Dosisrate DW und der
kosmischen Dosisrate D, bestimmen:

PFK_PGK

Alter = K —~GK_
D! +0.1-Dp

(3.9)

Wie man sieht, ist hierbei kein Wissen iiber die Umgebungsstrahlung erforderlich, samtli-
che bendtigten Dosisraten konnen durch Messungen am Material selbst bestimmt werden.
Die Probe muss sich jedoch sowohl mit Feinkorn- als auch mit Grobkorntechnik gut
datieren lassen, was oft nicht der Fall ist. Ein weiterer Nachteil dieser Methode ist die hohe
Ungenauigkeit des Ergebnisses: Einerseits wird es durch die Subtraktion von zwei nicht
genau bekannten Werten berechnet, andererseits hangt es besonders von der effektiven
a-Dosisleistung D; ab, welche wiederum stark durch den Feuchtigkeitsgehalt der Probe
beeinflusst wird.

3.4 Bestimmung der Dosisleistungen

Die fiir die Berechnung des Alters notwendigen Dosisleistungen sind fiir jede Probe
unterschiedlich. Die Beitrage stammen von natiirlichen Radionukliden in der Probe selbst
und in ihrer Umgebung sowie von der kosmischen Strahlung. Wichtige Radionuklide sind
beispielsweise 23°U, 238U und 232Th sowie “°K und 8"Rb.

Die gesamte Dosisleistung wird aufgeteilt in die a-, §- und ~-Dosisleistungen Daﬂn
und die Dosisleistung der kosmischen Strahlung Dj. Aufgrund der erwéhnten geringen
Reichweite von a- und (-Strahlung werden die entsprechenden Dosisleistungen bei der
Verwendung tiblicher Datierungstechniken ausschliefilich von Isotopen aus dem Inneren
der Probe verursacht, bei der y-Strahlung gibt es hingegen einen internen und einen
externen Anteil.

Interne Anteile an der Dosisleistung werden anhand einer Bestimmung der vorhande-
nen Radionuklide berechnet. Dazu wird die Uran-, Thorium- und Kaliumkonzentration
ermittelt. Die Konzentration an Tochterprodukten wird dabei unter der Annahme be-
stimmt, dass sich die Probe im radioaktiven Gleichgewicht befindet, dass sich also Zerfall
und Neuproduktion der Tochterprodukte die Waage halten. Dies muss in der Praxis nicht
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gegeben sein (beispielsweise ist das Zerfallsprodukt Radon gasférmig und kann aus der
Probe entweichen), auf solche und dhnliche Probleme wird in dieser Arbeit jedoch nicht
naher eingegangen.

Externe Anteile an der Dosisleistung kénnen auf zwei verschiedene Arten bestimmt
werden:

1. Durch Berechnung anhand der Radionuklid-Konzentrationen im die Probe umge-
benden Erdreich, wobei man jedoch den a- und [-Anteil nicht beriicksichtigen
muss. Zu dieser externen y-Dosisleistung kommt noch die Dosisleistung der kosmi-
schen Strahlung, die aus Strahlenkarten abgelesen werden kann. Da zur korrekten
Bestimmung der externen y-Dosisleistung grole Mengen des umgebenden Erdreichs
erforderlich sind, wird diese Methode in der Praxis kaum angewandt.

2. Durch direkte Messung der externen Dosisleistung am Probenfundort mittels
Szintillationsmessgerat oder TL-Dosimetern.

Fiir eine korrekte Bestimmung der a-, - und v-Dosisleistungen ist es notwendig, die
Feuchtigkeit der Probe zu beriicksichtigen. Dazu miissen das Trockengewicht T', das
Gewicht der feuchten Probe A und schliefllich das Séttigungsgewicht S (bei maximaler
Wasseraufnahme) bekannt sein. Das zur Ermittlung erforderliche Verfahren ist in Ab-
schnitt 4.1.2 beschrieben. Mit diesen Werten kann man die Sattigungsgewichtszunahme
W und den Feuchtigkeitsanteil F' berechnen, die in die Formeln der Dosisleistungen

eingehen:
_S-=T

14 (3.10)

(3.11)

In den folgenden Unterkapiteln werden die Vorgehensweisen zur Bestimmung der einzelnen
Dosisleistungsanteile detaillierter beschrieben.

3.4.1 o — Dosisleistung

Die effektive a-Dosisleistung D; = a- D, setzt sich zusammen aus der Dosisleistung, die
von Zerféllen aus der Thoriumzerfallsreihe stammt, und jener, die von der Uranzerfallsreihe
herrithrt. Die Grundannahme fiir eine einfache Bestimmung der Dosisleistung anhand
der a-Zerfalle ist, dass in der Probe ein radioaktives Gleichgewicht herrscht, dass also
von jedem Tochterprodukt in einer Zerfallsreihe ebenso viele Kerne neu entstehen wie
zerfallen. Die Halbwertszeiten der Mutterisotope 232Th und 23U bzw. 23°U sind gegeniiber
den mit Lumineszenzdatierung messbaren Zeitrdumen so grof3, dass ihre Abnahme nicht
berticksichtigt werden muss. Da Zerfallsarten, Halbwertszeiten und Mengenverhéltnisse
fir alle Tochterprodukte bekannt sind, kann man nun allein iiber die gemessenen «-
Zerfille die Dosisleistung berechnen, wenn man dabei das Verhéltnis von Thorium zu
Uran berticksichtigt.
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Die folgende Formel ergibt die Dosisleistung in Gy/a, wenn man fir o, und ay die
, Thorium“- bzw. Uran“-Zerfélle pro Kilosekunde einsetzt:

D4 1.2728 - ay, + 1.2792 - oy

12
“ 1+15-W-F (3:12)

Diese Zerfélle konnen mit einem a-Counter bestimmt werden, wenn dieser an eine
geeignete Koinzidenzschaltung gekoppelt ist, um rasch hintereinander erfolgende Zerfille
(sogenannte Paarzerfille) gesondert zu registrieren. Solche Paarzerfille treten sowohl in
der Thoriumzerfallsreihe als auch in der Uranzerfallsreihe auf. Bei der Thoriumreihe liegt
der zeitliche Abstand zwischen den Zerféllen dabei in der Gréflenordnung von 0.15 s, da
20Rn zu 21Po zerfillt, welches selbst ein a-Strahler mit eben dieser Halbwertszeit ist.
Bei der Uranreihe treten die Paarzerfille hingegen beim Zerfall von 2!Rn zum a-Strahler
25Pg auf, welcher eine Halbwertszeit von nur 1.78 ms hat. Ist das Koinzidenzfenster
geeignet dimensioniert, um zwar die langsamen Paarzerfille der Thoriumreihe, nicht
jedoch die schnellen der Uranreihe als Koinzidenzpaare d zu zéhlen, ergeben sich folgende
Beziehungen:

0.38-a?
=21-(d— —— 3.13
arh ( 1000 ) (3:13)
ay = a — amy (3.14)

Sowohl die Anzahl der erfassten a-Teilchen o als auch jene der erfassten Koinzidenzpaare
d ist wieder auf eine Kilosekunde bezogen.

Ist es nicht moglich, das Thorium/Uran-Verhéltnis zu bestimmen, nimmt man generell
an, dass die Aktivitdten gleich sind und somit aty, = ay = § gilt. Siehe dazu auch
Abschnitt 3.5.3.2.

3.4.2 [ — Dosisleistung

Die 3-Dosisleistung lasst sich auf die Zerfélle aus den Thorium- und Uranreihen sowie
auf Kalium und Rubidium aufteilen:

Dg = Dgrn,v) + Dax. ro) (3.15)

Die erste Komponente lisst sich mit den im vorigen Abschnitt erwdhnten Werten berech-
nen:

0.057 - ay, + 0.087 - ayy
14+125-W-F
Fiir die zweite Komponente muss der Gewichtsanteil von K5O in der Probe bestimmt
werden, der mit m bezeichnet wird. Dies geschieht tiblicherweise durch eine Neutronenak-
tivierungsanalyse (NAA), bei welcher der Gewichtsanteil von Kalium bestimmt und mit
dem Faktor 1.205 multipliziert wird, um das Gewicht des Sauerstoffatoms zu berticksich-
tigen. Bei natiirlichem KO verursacht das Isotop %K bei einem Gewichtsanteil von 1%
eine Dosisleistung von 0.689 mGy/a. Wird der Rubidiumgehalt nicht eigens bestimmt,

Dn,v) = (3.16)
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nimmt man tiblicherweise ein Kalium/Rubidium-Verhéltnis von 200:1 an. In diesem Fall
betrigt die durch das Rubidiumisotop 8"Rb verursachte Dosisleistung bei 1% K,O-Anteil
weitere 0.019 mGy/a, wodurch sich eine gesamte Dosisleistung von 0.708 mGy/a ergibt.

Die Formel lautet somit:
0.708 -m

1+125-W-F

Dﬁ(Kbe) = (317)

3.4.3 v — Dosisleistung

Zwei Anteile tragen zur y-Dosisleistung bei: jener, der durch Strahlung aus dem Inneren
verursacht wird, und jener, der aufgrund von externer Strahlung zustande kommt. Der
interne Anteil stammt wie bei - und (-Strahlung von den in der Probe enthaltenen
Radioisotopen, der externe Anteil wird von verschiedenen Isotopen im die Probe umge-
benden Erdreich erzeugt und kann nicht durch Messungen an der Probe selbst bestimmt
werden.

D’Y = D'Yint _I_ D'Yext (318)

Die interne y-Strahlung stammt aus den Zerfallen der Thorium- und Uranzerfallsreihen
und aus jenen des Kaliumisotops 4°K:

D'Yint = D'Yint(Thv U) + D'Yint(K) (319)
Im Prinzip lassen sich samtliche internen Anteile aus bereits bekannten Werten berech-

nen:
0.103 - ary, + 0.068 - oy

D = 3.20

Tt (TR, 1) 1+1.14-W-F (3.20)
. 0.241-m

DX ) = 3.21

) T 4114 W F (3:21)

Die ~-Strahlung hat jedoch eine viel groflere Reichweite als a- und (-Strahlung, insbeson-
dere liegt die Reichweite in oder tiber der GroBenordnung typischer Probenabmessungen.
Die genannten Formeln gelten fiir die Dosisleistung einer unendlich ausgedehnten Probe,
auch , Infinite-Matrix-Dosisleistung* genannt. Fiir reale Proben miissen die Ergebnisse,
ebenso wie die Ergebnisse fiir die externe Dosisleistung, noch mit einem Korrekturfaktor
105 gewichtet werden, in den Abmessungen und Form der Probe einflieBen. Dabei ist
bei einer gegebenen Infinite-Matrix-Dosisrate {55 der Anteil, der aus dem Inneren der
realen Probendimensionen auf die Probe wirkt, (1 — ;5;) hingegen entsprechend dem
Superpositionsprinzip der Anteil, der aus dem unendlichen Bereich auflerhalb der realen
Probendimensionen auf die Probe wirkt. Sind also die Infinite-Matrix-Dosisleistungen
der Probe Dg‘; . sowie die der Umgebung Dg‘:xt bekannt, gilt fiir die tatsachliche Gesamt-
dosisleistung;:

b, =L .px +(1—p)-D°° (3.22)

100 — 7mt 100 Text
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Um den sogenannten Eigendosisanteil p zu bestimmen, werden fiir gebrauchliche Pro-
benformen mit Abmessungen in der Groflenordnung von Millimetern oder Zentimetern
folgende Formeln verwendet.

Fiir kugelformige Proben mit einem Durchmesser von d cm gilt:
p=2-d (3.23)
Fiir Proben mit zwei parallelen Seiten und einer Dicke von d cm gilt:

p=100- (1 — ¢ (O00F00T")) (3.24)

Um die externe ~-Dosisleistung zu bestimmen, kann diese an der Fundstelle entweder mit
einem Szintillationsmessgerat oder ebenfalls durch Thermolumineszenzmessung, mit Hilfe
von speziellen TL-Dosimetern, gemessen werden. Beide Methoden messen natiirlich auch
die kosmische Strahlung, fiir eine reine y-Dosisleistungsbestimmung muss die Dosisleistung
der kosmischen Strahlung daher abgezogen werden. Wird die Messung nicht genau am
Probenfundort oder in &hnlich steiniger Umgebung vorgenommen, ist auflerdem die
Verfalschung des Ergebnisses durch Felsen und Steine im die Probe umgebenden Erdreich
zu berticksichtigen. Eine Abschatzung des Fehlers ist in Abschnitt 3.5.2.3 zu finden.

Das Szintillationsmessgerét liefert schnell und ohne grofien Aufwand Messergebnisse,
kann aber dadurch die natiirlichen Schwankungen der Umweltbedingungen nicht be-
riicksichtigen. Die TL-Dosimeter, die im Nachhinein durch Thermolumineszenzmessung
ausgewertet werden, konnen hingegen in einem Behélter am Fundort vergraben und tiber
mehrere Wochen oder Monate der Umgebungsstrahlung ausgesetzt werden. Der Einfluss
der im Laufe der Zeit schwankenden Faktoren wie Feuchtigkeit usw. wird dadurch besser
erfasst als beim Szintillationsmessgerat. Die gemessene Dosisrate entspricht dabei in
sehr guter Naherung der gesuchten Infinite-Matrix-Dosisrate. Besteht ein Unterschied
zwischen der Feuchtigkeit wéhrend der +-TL-Erfassung und wéhrend der Lagerung
der Probe, kann dies durch die Bestimmung der Feuchtigkeit des Bodens Fg und der
Sattigungsgewichtszunahme des Bodens Wy korrigiert werden:

14+1.14-Wg- Fg

D® = Dy -
1Y 114-We - F

Yext

Dy, (3.25)

3.4.4 Dosisleistung der kosmischen Strahlung

Die kosmische Strahlung dringt, wie der Name vermuten lasst, aus dem Weltraum in die
Erdatmosphére. Sie wurde frither auch Hohenstrahlung genannt. Bevor sie mit einer Fluss-
dichte von etwa 1000 Teilchen pro Quadratmeter und Sekunde auf die d&uflere Atmosphére
trifft, besteht sie zu etwa 87 % aus Protonen, zu 12% aus a-Teilchen und zu 1% aus
schwereren, ionisierten Atomkernen. Einen geringen Anteil haben auch Elektronen, Neu-
trinos und y-Strahlung. Diese hochenergetische Primarstrahlung kann die Erdatmosphére
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bis in eine Hohe von etwa 20 km durchdringen, dann entsteht durch Interaktion mit den
Atomen und Molekiilen der Atmosphére die Sekundérstrahlung, wie in Abbildung 3.10
dargestellt. Ebenfalls eingezeichnet ist die Unterteilung der Sekundéarstrahlung in die
weiche Komponente (Elektronen, Positronen und Photonen), die harte Komponente
(Mesonen) und die nukleonische Komponente (vorwiegend Protonen und Neutronen).
Nur ein kleiner Teil dieser Strahlung erreicht die Erdoberfléche.

N, P = High Energy
Nucleons

Incident Primary
Particle

n,p = Disintegration
Product
Nucleons

= Nuclear
Disintegration

Low Energy
Nucleonic
Component
(Disintegration
Product
N Neutrons
Degenerate
to “Slow™
Neutrons)

n P
Electromagnetic Meson
or "Soft” or "Hard”
Component Component Nucleonic Component

Energy Feeds across from Nuclear | Small Energy Feedback from
to Electromagnetic Interactions | Meson to Nucleonic Component

Abbildung 3.10: Durch kosmische Primérstrahlung verursachter Teilchenschauer, entnommen
aus Schlaepfer (2003)

Die durch die Sekundérstrahlung verursachte kosmische Dosisleistung Dy, muss fiir die Lu-
mineszenzdatierung ebenfalls beriicksichtigt werden. Sie wird tiblicherweise aus speziellen
Strahlenkarten abgelesen und hangt vor allem von der Hohe sowie der geomagnetischen
Breite der Fundstelle ab. Bei der direkten Messung der externen Dosisleistung wird sie,
wie aus Gleichung 3.25 auf der vorherigen Seite ersichtlich, zusammen mit der externen
~v-Dosisleistung erfasst.

3.5 Fehlerabschatzung

Bei jeder Messung einer physikalischen Grofle ist das Ergebnis nur bis zu einer gewissen
Messgenauigkeit bekannt, die vom eingesetzten Messgerat und den Bedingungen, unter
denen die Messung erfolgt, abhingt. Selbst das Ausmafl dieser Ungenauigkeit ist im
Regelfall nicht exakt bekannt und kann nur abgeschitzt werden. Das Abschatzen dieser
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Verfalschungen und die Beurteilung ihres Einflusses auf das Endresultat sind Gegenstand
der Fehlerabschitzung. Erst durch dieses Verfahren kann man die Aussagekraft der
erhaltenen Resultate beurteilen.

Die folgenden Formeln zur Abschétzung der einzelnen Fehler wurden von Aitken und
Alldred im Laufe der 1970er Jahre fir die TL-Datierung entwickelt und sind dem
Anhang von Aitken (1985) entnommen. Sie sind in dem fiir diese Arbeit benutzten
Datierungsprogramm integriert und werden sowohl fiir TL- als auch fiir OSL-Datierung
benutzt.

Zur einfacheren Schreibweise werden folgende Abkiirzungen fiir die einzelnen Anteile an
der Gesamtdosisleistung benutzt:

' D

= —': bzw. allgemein : f, = ——

Iy D g f D

D/

_Ds.
D’ I

fa fﬁ D )

3.5.1 Gesamtfehler

Das Alter als Endergebnis der Lumineszenzdatierung ist von vielen Faktoren abhéngig,
dementsprechend gibt es auch viele Arten von Fehlern, die das Ergebnis beeinflussen
konnen. Eine wichtige Unterscheidung ist jene zwischen statistischen Fehlern und syste-
matischen Fehlern.

Als statistische Fehler bezeichnet man solche, die bei jedem einzelnen Messvorgang in
verschiedener Weise auftreten und dazu fithren, dass die erhaltenen Messwerte um den
tatsachlichen Wert verteilt sind. Typischerweise sind dies unkontrollierbare Schwankungen
in den Versuchsbedingungen oder den Messgerédten, Rundungsfehler bei der Digitalisierung
oder Ablesung von Messwerten oder auch simple Ablesefehler. Solche Fehler kénnen
durch die Durchfithrung mehrerer Einzelmessungen mit anschlieBender Mittelwertbildung
reduziert werden.

Systematische Fehler zeichnen sich hingegen dadurch aus, dass sie bei jedem Messvorgang
in gleicher Weise auftreten, solange die Versuchsbedingungen gleich bleiben, wodurch
die erhaltenen Messwerte in einem gleichbleibenden funktionalen Zusammenhang zum
tatsachlichen Wert stehen. Typische Ursachen sind fehlerhaft kalibrierte Messgeréte,
ein konstanter auflerer Einfluss auf Versuch oder Messgerate oder ein falsch bestimmter
Parameter, auf den die Messung angewiesen ist.

Im Allgemeinen kann man annehmen, dass die einzelnen Fehler nicht korreliert sind und
einer Gauflverteilung folgen. Betrachtet man die jeweilige relative Standardabweichung
o, kann man die des Gesamtfehlers des Alters als Wurzel der Quadratsumme der Stan-
dardabweichungen von gesamtem statistischem Fehler und gesamtem systematischem

Fehler schreiben:
Oges = \/ Odtat T 026 (3.26)
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3.5.2 Statistischer Fehler

Der gesamte statistische Fehler setzt sich aus drei Fehlern zusammen: dem Fehler bei
der Lumineszenzmessung oy, dem Fehler bei der Bestimmung der jahrlichen Dosis ojp
und dem Fehler ogy, der durch eine steinige Umgebung am Probenfundort hervorgerufen
wird.

Ostat — \/O-I%M + O?D + O-gU (327)

3.5.2.1 Fehler bei der Lumineszenzmessung

Bei der Lumineszenzmessung selbst werden die Aquivalenzdosen Q3 und Q, sowie der
Intercept I bestimmt. Diese Gréfien weisen die Fehler 6Q)g, 0Q), und 01 auf, wobei es
sich um absolute Standardabweichungen der entsprechenden Messgrofien handelt. Die
Fehler sind untereinander nicht korreliert, entsprechend ergibt sich der gesamte Fehler
bei der Lumineszenzmessung in Prozent zu:

= (-2 o [ 0]
Oim = [(1 Qs fa) Q5+ 1 5@4 +[Q/@—I—I 5]] + | fa P 0Qa| (3.28)

3.5.2.2 Fehler bei der Bestimmung der jahrlichen Dosis

Der Fehler bei der Bestimmung der Jahresdosis rithrt von den dazu erforderlichen
Messungen der a-Countrate, des Kaliumgehalts und der externen ~-Strahlung her. Er
kann direkt in Dosisleistungsanteilen f, ausgedriickt werden, wobei der resultierende
Zahlenwert fiir ojp wie bei allen folgenden Formeln als relative Standardabweichung
in Prozent zu verstehen ist. Dazu werden jeweils alle Dosisleistungsanteile, die von
derselben Messung abhangen und deshalb korreliert sind, in der Gleichung in einem Term
zusammengefasst:

2 2 2 g
UJD — 25 . |:( fa + fﬁ(Th, U) + f’Yint(Th, U) ) + (f‘,ﬁ([(7 Rb) + fVint(K) ) + f'Yext:| (329)

abh. von a—Countrate abh. von Kaliumgehalt

3.5.2.3 Fehler durch steinige Umgebung am Fundort

Bei der Bestimmung der Umgebungsstrahlung wird angenommen, dass das Erdreich um
die Probe homogen ist, was in der Praxis nicht der Fall sein muss. Felsen oder grofiere
Steine konnen durch Abschirmung oder Streuung zu einer fehlerhaften Bestimmung der
~v-Dosisleistung fithren. Der Fehler wird folgendermafien abgeschétzt:
Dy — DS>

5 (3.30)

USU—lOO-r-fV-<

wobei Dy die v-Dosisleistung des Erdreichs und Dy die y-Dosisleistung der Steine ist.
r stellt den Gewichtsanteil der Steine am Bodenmaterial in der Probenumgebung dar.
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3.5.3 Systematischer Fehler

Der gesamte systematische Fehler setzt sich aus dem gesamten Kalibrierungsfehler ok,
dem Fehler im Thorium/Uran-Verhéltnis oy und dem Fehler bei der Feuchtigkeitsmes-
sung opy zusammen.

Osys = \/U%{G + 04y + ok (3.31)

3.5.3.1 Gesamter Kalibrierungsfehler

Anders als viele andere Datierungsverfahren ist die Lumineszenzdatierung nicht relativ,
fir jede Probe wird unabhéngig ein absolutes Alter bestimmt. Daher ist die Beriick-
sichtigung von Kalibrierungsfehlern von besonderer Bedeutung. In den Gesamtfehler
der Kalibrierung flieen verschiedene Einzelfehler ein, darunter die Kalibrierungsfehler
sdmtlicher Messinstrumente (beispielsweise a-Counter), jene bei der Kaliumgehaltbestim-
mung (durch den verwendeten K,O-Standard) und jene der zur Datierung verwendeten
Bestrahlungsquellen. Ausgedriickt in Dosisleistungsanteilen setzt man den Gesamtfehler
der Kalibrierung folgendermaflen an:

2 2
Oka =25+ |fo+(1—fu)*+ (fa + fa(th,v) + fﬂ{im(Th,U)) + (fB(K,Rb) + f’Yint(K)) + f?ext}
(3.32)

3.5.3.2 Fehler im Thorium/Uran — Verhiltnis

Wird das Thorium/Uran-Verhéltnis nicht bestimmt, nimmt man im Regelfall an, dass
die Aktivitaten gleich sind, also arrp, = . Je nach tatséchlichem Verhéltnis erhalt man
so fehlerhafte Werte, aber wie aus Gleichung 3.16 auf Seite 47 hervorgeht, liegt der Fehler
fiir die S-Dosisleistung bei maximal 20%. Nimmt man an, dass ein Verhéltnis von 2:1
(in beide Richtungen) mit einer Wahrscheinlichkeit von 68 % nicht tiberschritten wird,
betragt der entsprechende Fehler lediglich etwa 7%. Fir die y-Dosisleistung gilt, wie in
Gleichung 3.20 auf Seite 48 zu sehen ist, fast exakt dasselbe, jedoch mit entgegengesetztem
Vorzeichen. Fur die a-Dosisleistung hat der Fehler in der Praxis keine Auswirkung (siehe
Gleichung 3.12). Der Gesamtfehler im Thorium/Uran-Verhéltnis betragt somit:

ot = 14 | farn,v) = fomun,v)] (3.33)

3.5.3.3 Fehler bei der Feuchtigkeitsmessung
Bei der Feuchtigkeitsmessung kann ein Fehler nicht nur bei der eigentlichen Messung

auftreten, sondern vor allem auch durch die Ungewissheit iiber die Bedingungen wéhrend
der Lagerung der Probe im Erdreich. Beispielsweise konnen sich der Grundwasserspiegel
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oder andere Bodenverhaltnisse geandert haben, dariiber hinaus kénnen die Niederschlags-
mengen andere gewesen sein. Die Ungewissheit der Feuchtigkeit 6 F' flieffit in die Nenner
der -, 3- und ~-Dosisleistungen ein, der dadurch verursachte Gesamtfehler betragt:

opn =100+ [(1L5- fo + 125 fo+ 114 fo,) - W + (L14- £,,) - Ws| -0F  (3.34)

3.6 Grenzen der Lumineszenzdatierung

Die Lumineszenzdatierung ist selbstverstéindlich nur bei Materialien anwendbar, die
Lumineszenz zeigen. Dartiber hinaus ist durch den Effekt der Sattigung ein oberes Limit
fiir das datierbare Alter gegeben, in der Praxis liegt es bei etwa 270.000 Jahren. Da dieser
Effekt bei jeder Probe anders ausfallt, sind aber moéglicherweise auch jlingere Proben
problematisch. Abhéngig von der Intensitit der auf die Probe einwirkenden Strahlung,
der Messgenauigkeit und der verwendete Methodik variiert auch das jingste datierbare
Alter. Mit der Pre-dose-Technik ist eine Datierung von Proben méglich, die nur 10 Jahre
alt sind.

Wie in Abschnitt 3.5 beschrieben, wird die Datierung durch eine Vielzahl von Parametern
beeinflusst, aber auch durch unzureichende Kenntnisse iiber die Bedingungen, denen
die Probe im fraglichen Zeitraum ausgesetzt war. Abhéngig von der Probe und der
verwendeten Technik kann das Alter durch die Lumineszenzdatierung auf 7 — 15 % genau
bestimmt werden, unter Umstanden sind auch Genauigkeiten von 5% moglich. Fur
Authentizitatsbestimmungen und Einordnungen in einen bestimmten Alterszeitraum
sind diese Ergebnisse ausreichend. Soll das Alter préaziser bestimmt werden, miissen
die Umgebungsbedingungen genau erfasst werden und es muss an mehreren Stellen der
Probe Material entnommen und datiert werden. Auf diese Weise kann unter bestimmten
Bedingungen eine Genauigkeit von 2% erreicht werden.
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4 Arbeitsmethoden und Messanlagen

4.1 Bestimmung der Datierungsparameter

4.1.1 Probendimensionen

Die Bestimmung der Probendimensionen ist, wie in Abschnitt 3.4.3 beschrieben, fiir
die Berechnung der internen und externen ~-Dosisleistung erforderlich. Das benutzte
Altersberechnungsprogramm kann den Eigendosisanteil p fiir kugelférmige Proben so-
wie fiir flache Proben mit zwei parallelen Seitenflichen automatisch entsprechend den
Formeln 3.23 und 3.24 bestimmen und in der Dosisleistungsberechnung berticksichti-
gen. Der Benutzer muss lediglich die Form der Probe auswéahlen und den Durchmesser
beziehungsweise die Dicke eingeben.

4.1.2 Feuchtigkeitsbestimmung

In der Probe enthaltene Feuchtigkeit kann die Ergebnisse der Datierung deutlich be-
einflussen, da sie einen Teil der Strahlung absorbiert (insbesondere a-Strahlung). Wird
dies nicht beriicksichtigt, rechnet man deshalb bei der Altersbestimmung mit zu hohen
Jahresdosen.

Das Datierungsprogramm erméglicht die Eingabe des Feuchtigkeitsanteils und der Ge-
wichtszunahme bei Sattigung, um den Einfluss der Feuchtigkeit zu beriicksichtigen. Um
diese zwei Parameter zu bestimmen, geht man nach einem festgelegten Verfahren vor.
Zunéchst trennt man ein kleines Fragment der Probe im Originalzustand ab und bestimmt
sein Gewicht, welches auch als Gewicht der feuchten Probe A bezeichnet wird. Sollte die
Feuchtigkeit durch Transport oder Handhabung der Probe bereits vom urspriinglichen
Zustand abweichen, muss man diesen Wert so gut wie moglich korrigieren. Als néchstes
trocknet man das Fragment 4 Tage lang bei 80 °C und geoffneter Abzugsoffnung im Ofen,
woraufhin es erneut abgewogen wird, um das Trockengewicht T" der Probe zu bestimmen.
Abschlieflend bewahrt man das Fragment fiir weitere 4 Tage in destilliertem Wasser auf
und misst danach das Sattigungsgewicht S der Probe.

Mit diesen drei Messwerten kann man nun den Feuchtigkeitsanteil F' und die Gewichts-
zunahme bei Sattigung W bestimmen:

F=

SIS

(4.1)
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4.1.3 Uran/Thorium — Verhiltnis

Wie in Abschnitt 3.4.1 erldutert, ist es fiir die Berechnung der a-, 5- und ~-Dosisraten
wichtig, durch die Messung der Gesamtzahl der a-Zerfélle ,,a“ und der Koinzidenzpaare
d pro Kilosekunde das Uran/Thorium-Verhéltnis zu bestimmen.

Der a-Zéahler muss dabei nicht nur mit einer Koinzidenzschaltung Paarzerfille erfassen
kénnen, sondern auch zwischen den langsamen Paaren (Halbwertszeit 0.15 s) der Thori-
umreihe und den schnellen Paaren (Halbwertszeit 1.78 ms) der Uranreihe diskriminieren.
Fiir diese Arbeit kam ein a-Counter des Typs 582 der Firma Daybreak zum Einsatz, der
die erforderlichen Eigenschaften aufweist und die Ausbreitung des Probenstaubs auf eine
Messflache mit 42 mm Durchmesser erlaubt.

4.1.3.1 Arbeitsweise des o« — Zahlers

In Abbildung 4.1 ist der a-Counter beim Messvorgang schematisch dargestellt.

[ ]

luftdichte Plexiglasdose
- Probenstaub
_ ~ Szintillatorfolie

Photomultiplier

Zahlelektronik; Diskriminator fiir
slow/fast pair Zahlung

Abbildung 4.1: Schematische Darstellung des a-Counters

Der Probenstaub wird in einer luftdichten Plexiglasdose auf eine Szintillatorfolie aufge-
tragen, so dass diese vollstandig bedeckt ist. Eine dickere Belegung ist zwar aufgrund der
geringen Reichweite der a-Strahlung fiir das Messergebnis unerheblich, garantiert aber
vollstandige Abdeckung auch bei kleinen Verrutschungen des Probenmaterials durch das
Hantieren. Die Szintillatorfolie hat auf der dem Probenstaub zugewandten Seite eine
Zinksulfidschicht, welche durch die einfallenden a-Teilchen zur Lichtemission angeregt
wird. Unter der Plexiglasdose mit der Szintillatorfolie befindet sich ein Photomultiplier,
um diese Lichtblitze zu verstarken und zu messen. Die Lichtblitze treffen dabei auf eine
Photokathode und 16sen Photoelektronen heraus. Hinter der Photokathode sind weitere
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Dynoden mit konstanten Spannungsdifferenzen angebracht, wodurch die Elektronen
immer zur jeweils néchsten Dynode hin beschleunigt werden und dort einen ganzen
Schauer an Sekundérelektronen erzeugen. Auf diese Weise vervielfacht sich die Anzahl
der Elektronen mit jeder weiteren Dynode, bis sie schliellich bei der Anode als deutli-
cher Stromimpuls messbar sind. Eine nachgeschaltete Elektronik z&hlt die Zerfélle und
unterscheidet die Koinzidenzpaare.

4.1.3.2 Messablauf

Vor der eigentlichen Messung wird mit dem a-Counter erst der aktuelle Backgroundwert
bestimmt. Dazu wird die Plexiglasdose lediglich mit einer Szintillatorfolie bestiickt, die
aber nicht mit Probenmaterial bedeckt wird. Nun misst man fiir mehrere Tage die regis-
trierten Zerfélle und Paare, notiert die gemessenen Werte und setzt das Zahlwerk wieder
zuriick. Nun trégt man wie oben beschrieben den Probenstaub auf die Szintillatorfolie
auf und misst abermals fiir mehrere Tage. Zur Auswertung der erhaltenen Werte dient
das Programm ALCTR.EXE, welches von Gratzl (1989) entwickelt wurde. Hier konnen fiir
die Backgroundbestimmung und Messung jeweils die registrierten Werte sowie Beginn
und Ende der Messung angegeben werden, woraus das Programm die fiir die Datierung
benotigten Zahlraten av und d berechnet. Abbildung 4.2 zeigt das Ergebnis einer solchen
Berechnung.

1 I
1 [
File: G:s\PCALTID™1{“~LAUFWE™~1\EXE“ALPHA~CHT.aCT
8 Background (423>: B.178 rksec
Start date
m Day: 28 Difference: 512528 seconds
m Month: 11 8542 minutes
m Hour: 16 5 days 22 hours 22 min
® Minute: 1
— End date
m Day: 26
m Month: 11
® Hour: 14
® Minute: 23 Activities:
- Th-232: 99.823 Bg-kg
m start 0-counts (44): a nat. U: 39.472 Bgrkg
m end O-counts (44): 9882
m start pairs—counts (44): a
m end pairs—counts (44>: 332
m Load neuw
m Exit

Abbildung 4.2: Beispiel einer Berechnung der a-Zahlraten mit dem Programm ALCTR.EXE.
Links sind Messbeginn, Messende, der zuvor berechnete Backgroundwert und
die registrierten Zerféille und Koinzidenzpaare eingetragen, rechts sind daraus
folgende Werte wie Messdauer, Zahlraten und Isotopenkonzentrationen zu
sehen.

Die erhaltenen Zahlraten konnen in das Altersberechnungsprogramm eingegeben werden,
wodurch sie automatisch in die Datierung mit einbezogen werden.
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4.1.4 Kaliumantaeil

Fiir die Berechnung der 3- und ~-Dosisleistungen ist unter anderem der Anteil an “°K
in der Probe relevant. Im Datierungsprogramm ist die Eingabe des Gewichtsanteils
von K5O erforderlich, welcher durch Multiplikation des Kaliumanteils mit dem Fak-
tor 1.205 errechnet wird, um das Gewicht des Sauerstoffatoms zu beriicksichtigen. Zur
Bestimmung des Kaliumanteils gibt es verschiedene Moglichkeiten, darunter die Gamma-
spektrometrie und die im Folgenden beschriebene Neutronenaktivierungsanalyse (NAA).
Die Neutronenaktivierungsanalyse erfordert Zugang zu einer Neutronenquelle und ist
relativ arbeitsintensiv, man benotigt jedoch nur Probenmaterial im Milligrammbereich.
Fiir die einfacher durchzufithrende Gammaspektrometrie sind hingegen Probenmengen
von 20 g und mehr erforderlich, weswegen nur der gemittelte Kaliumanteil eines relativ
groflien Probenvolumens bestimmbar ist und die Methode bei einer Vielzahl von Proben
iiberhaupt nicht eingesetzt werden kann. Ein Gammaspektrometer ist fiir beide Verfahren
erforderlich.

4.1.4.1 Prinzip der Neutronenaktivierungsanalyse

Die Neutronenaktivierungsanalyse ermoglicht es, die in einer Probe enthaltenen Elemente
qualitativ und quantitativ zu bestimmen. Zu diesem Zweck werden Elemente in der zu ana-
lysierenden Substanz durch Wechselwirkung mit Neutronen aktiviert, also in Radionuklide
umgewandelt. Diese Radionuklide zerfallen unter Aussendung einer charakteristischen
Strahlung, aus deren Intensitdt man auf die Konzentration des jeweiligen Ursprungsnuk-
lids schliefen kann. Eine detaillierte Beschreibung der Neutronenaktivierungsanalyse ist
in Bichler (2007) zu finden.

4.1.4.2 Aktivierungsgleichung

Zur Aktivierung wird das Probenmaterial mit Neutronen bestrahlt, die tiblicherweise eine
konstante Flussdichte ® aufweisen. Die Zahl N der beschossenen Kerne eines bestimmten
Nuklids andert sich wiahrend der Bestrahlungszeit nur um einen vernachlassighbaren Betrag.
Die Bildungsrate r, also die Anzahl der pro Zeiteinheit entstandenen Radionuklide, ist
daher ebenfalls konstant und zu ® und N proportional. Bezeichnet man die Zahl der
Radionuklide mit N*, so ist deren Anderungsrate damit gleich der Bildungsrate abziiglich
der Zerfallsrate der bereits existierenden Radionuklide:

dN*
dt

Daraus ergibt sich fiir N*=0 bei t = 0:

—r— AN (4.3)

N =< (1—e) (4.4)

> =
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Nimmt man fiir die betrachteten Kerne NV einen Aktivierungsquerschnitt ¢ an, kann man

damit die Aktivitdt A ausdriicken:
A=0®N- (1-e™) (4.5)

Mit zunehmender Zeit ¢ ndhert sich die Aktivitat also, wie in Abbildung 4.3 zu sehen ist,
einer Sattigungsaktivitat A an, bei der die Bildungsrate gleich der Zerfallsrate ist:

A, = ocdN (4.6)
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Abbildung 4.3: Aktivitdtsanndherung an die Sattigungsaktivitdt As, aus Bichler (2007)

4.1.4.3 Probenaufbereitung

Fir die Neutronenaktivierungsanalyse ist Material erforderlich, das homogen und repré-
sentativ fiir die Probe ist. Zu diesem Zweck wird ein ausreichend grofler Teil der Probe
zermahlen und davon eine fiir die Untersuchung ausreichende Menge entnommen. Dabei
ist vor allem die Moglichkeit einer Verunreinigung durch die benutzten Werkzeuge zu
beachten — das resultierende Material kann beispielsweise durch Abrieb von Hammer,
Meiflel oder Mahlgefafl kontaminiert sein, bei der Gewinnung durch Abbohren auch durch

Abrieb des Bohrkopfes.
Konkret wird bei der Aufbereitung folgendermaflen vorgegangen:

1. Mit Hammer und Meiflel spaltet man reprasentative Stiickchen der Probe ab oder
bohrt mit einem Hartmetallbohrer an passender Stelle ein Loch, wobei man den

anfallenden Probenstaub sammelt.
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2. Das so gewonnene Material wird in einer Reibschale fein gemahlen und der homo-
genisierte Staub in einem gereinigten Glasgefafl gesammelt.

3. Um Verfalschungen durch Feuchtigkeit zu vermeiden, stellt man das Glasgefaf fiir
24 h bei 110 °C zur Trocknung in einen Ofen.

4. Schliellich wird eine kleine Menge des Materials (etwa 100 mg) in geeignet gewéahlte
Bestrahlungsbehélter eingewogen und luftdicht verschlossen.

5. Alle so praparierten Behélter einer Messreihe werden in einer Bestrahlungskapsel
gesammelt und im Reaktor dem Neutronenfluss ausgesetzt.

4.1.4.4 Aktivierung

Bei der Bestimmung der Bestrahlungszeit muss darauf geachtet werden, dass die resul-
tierende Aktivitat der Probe nicht hoher ist als notwendig (ALARA-Prinzip: As Low
As Reasonably Achievable). Die optimale Bestrahlungszeit fiir eine bestimmte Messung
héngt neben diesem Kriterium von den Halbwertszeiten der erzeugten Radionuklide
ab. Jene mit geringerer Halbwertszeit erreichen wahrend der Bestrahlung schneller die
Sattigungsaktivitat, klingen aber nach dem Ende der Bestrahlung auch entsprechend
schneller ab. Die Aktivitaten der Elemente nach verschiedenen Bestrahlungszeiten bei
typischen Neutronenfliissen und die jeweiligen Séttigungsaktivitdten konnen in Tabellen
nachgeschlagen werden.

Im Reaktor des Atominstituts betriagt der maximale Neutronenfluss im zentralen Bestrah-
lungsrohr 10'% ecm~2 s7!. Zur Bestimmung der Kaliumkonzentration wird das Radionuklid
42K benutzt, welches durch Neutroneneinfang aus dem mit einem Anteil von 6.73 % na-
tiirlich vorkommenden 'K entsteht:

WK+ in — BK 4+ 4 (4.7)

Das so erzeugte 2K zerfillt mit einer Halbwertszeit von 12.36 h, wobei es 7-Strahlung
mit einer charakteristischen Energie von 1525 eV abgibt:

2K 12 20y (4.8)

Aufgrund der Halbwertszeit ist eine Bestrahlung von einer Stunde fiir eine Messung
des Kaliumgehalts ausreichend, danach lasst man die Bestrahlungskapsel 12 — 16 h in
einem Bleischrank abklingen. Ist die Aktivitdt danach im zulédssigen Bereich, kann
die Kapsel an einem geeigneten Platz mit laufendem Luftabzug unter Verwendung
einfacher Schutzkleidung geoffnet und die Bestrahlungsbehélter mit einer langen Pinzette
entnommen werden.
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4.1.4.5 Messung

Die Messung erfolgt mittels Gammaspektrometrie, einer wichtigen Messmethode fiir
Umweltproben. Die dafiir notige Anlage besteht hauptséchlich aus einem Detektor zur
Umwandlung der Gammastrahlung in energieproportionale elektrische Impulse, einem
Vielkanal-Analysator zur Speicherung und Einteilung dieser Impulse und aus einem
Computer, auf dem eine geeignete Software zur Messauswertung lauft. Auf diese Weise
kénnen nicht nur vorhandene Radionuklide anhand ihrer Gammastrahlung erkannt,
sondern auch deren Aktivitdten berechnet werden. Dies gilt natiirlich nur fir solche
Radionuklide, die einen eindeutig identifizierbaren und hinreichend wahrscheinlichen
Gammaiibergang aufweisen. Zur Bestimmung der Kaliumkonzentration wird wie erwahnt
die Messung der Aktivitit von 2K herangezogen.

4.1.4.6 Auswertung

Die verwendete Auswertungssoftware kann automatisch Peaks in einem Gammaspektrum
erkennen, die Peakfliche mit abgezogenem Hintergrund bestimmen und das Ergeb-
nis einem Radionuklid zuordnen. Die Peakflache ist der Aktivitit dieses Radionuklids
proportional.

Prinzipiell ist bei bekannter Probengeometrie im Detektor und Kenntnis von weiteren
Faktoren wie beispielsweise der Detektor-Totzeit eine direkte Bestimmung der Aktivitat
eines Radionuklids moglich. Ebenso kann man bei exakt bekanntem Neutronenfluss
wahrend der Aktivierung unter Beriicksichtigung weiterer Einfliisse wie Selbstabschirmung
der Probe oder Abschirmung durch den Probenbehélter aus einer bekannten Aktivitat
auf die Konzentration des Ursprungsnuklids schlieen, wenn man auch noch dessen
Aktivierungsquerschnitt kennt. Diese Methode ist jedoch durch die vielen moglichen
Fehlerquellen nur sehr schwer korrekt durchzufiihren.

Deutlich einfacher (und iiblicher) ist der Vergleich mit einem Standard. Ein Standard ist
ein Referenzmaterial, das der Probe méglichst ahnlich ist, dessen Zusammensetzung jedoch
genau bekannt ist. Probe und Standard werden dabei in die gleichen Behélter verpackt, in
derselben Bestrahlungskapsel aktiviert und nach der Abklingphase auf die gleiche Weise
gemessen, sodass nach Beriicksichtigung des steten Zerfalls das Verhéaltnis der gemessenen
Peaks direkt dem Masseverhaltnis des zugehorigen Radionuklids entspricht.

Identische Messzeiten fiir alle Proben und Standards vorausgesetzt, bezeichnet man zur
Berechnung der Konzentration eines Radionuklids zunéchst die gemessenen Impulse beim
zugehorigen Peak als Aktivitdt A; — die Aktivitat zum Startzeitpunkt ¢ der Messung. Da
die Messungen zu verschiedenen Zeiten ¢ erfolgen, ergibt sich bei bekannter Zerfallskon-
stante A\ = @ des Nuklids und der Probenmasse m die folgende spezifische Aktivitat S
zum Zeitpunkt ty = 0:

- 1. Ay eM (4.9)
m %/—’AO
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Diese spezifischen Aktivitaten S sind den Konzentrationen C' des Radionuklids und damit
auch jenen des urspriinglichen Nuklids, das aktiviert wurde, proportional. Die Konzentra-
tionen in den Standards sind bekannt, woraus sich direkt die gesuchten Konzentrationen
in den Messproben ergeben:

S robe
C(Probe - i : CVStandard (410)
SStandard

4.1.5 Gammaspektrometrie

Wie bereits erwahnt ist die Bestimmung der Probenzusammensetzung, insbesondere
der Anteil von Thorium, Uran und Kalium, auch mittels Gammaspektrometrie moglich.
Voraussetzung dafiir ist jedoch eine ausreichende Menge an Material, mindestens 20 g
sind fiir eine Messung empfehlenswert. Da bei der Gammaspektrometrie ebenfalls durch
den Vergleich der Probe mit Referenzmaterialien gearbeitet wird, ergibt sich die im
konkreten Fall benotigte Materialmenge aus der durch die Standards vorgegebenen
Probengeometrie.

Die fiir die Gammaspektrometrie erforderliche Messanlage ist im Rahmen der Neutronen-
aktivierungsanalyse in Abschnitt 4.1.4.5 beschrieben. Der Messvorgang selbst ist bei den
beiden Verfahren im Prinzip derselbe, allerdings werden bei der reinen Gammaspektro-
metrie anstelle von kiinstlich erzeugten, hochaktiven Radionukliden in einer sehr kleinen
Probenmenge die natiirlich vorkommenden Radionuklide in einer deutlich grofieren Pro-
benmenge erfasst. Auf diese Weise kann man zum Beispiel den Gammaiibergang von YK
direkt messen, bei Thorium und Uran auch Uberginge von Zwischenprodukten aus der
jeweiligen Zerfallsreihe.

Die Auswertung iiber die Fliche des einem Ubergang zugeordneten Peaks lduft nach
demselben Schema ab wie bei der Neutronenaktivierungsanalyse. Anders als bei der NAA
setzt man aber hier voraus, dass sich sowohl Probe als auch Standard im radioaktiven
Gleichgewicht befinden. Die bei einem bestimmten Peak gemessenen Impulse pro Sekunde
und Gramm Material (die spezifische Aktivitat Sprope beziehungsweise Ssiandara) sind der
Konzentration des zugehorigen Radionuklids direkt proportional. Da die Konzentration
im Standard (Csgandara) bekannt ist, kann jene in der Probe mit derselben Formel wie
bei der Neutronenaktivierungsanalyse berechnet werden:

S robe
C(Probe = _Probe CStandard (411)
SStandard

wobei das Verhaltnis Spyobe/Sstandara aufgrund des angenommenen radioaktiven Gleich-
gewichts fiir alle Tochternuklide einer Zerfallsreihe jenem des Mutternuklids entsprechen
sollte.
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4.1.6 Umgebungsstrahlung

Die Dosisleistung der externen y-Strahlung und der kosmischen Strahlung kann, wie in
Abschnitt 3.4.3 beschrieben, entweder mit einem Szintillationsmessgeréit oder mittels
TL-Dosimetern vor Ort erfasst werden, oder aus Strahlenkarten abgelesen werden. Die
durch eine dieser Methoden bestimmten Werte kann man direkt in das Altersbestim-
mungsprogramm eintragen, um sie in die Berechnung mit einzubeziehen.

4.2 Probenaufbereitung (Feinkorntechnik)

Die Aufbereitung der zu datierenden Proben fiir die Lumineszenzmessung ist ein besonders
heikler Arbeitsschritt. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden samtliche Proben
sowohl fiir TL als auch fiir OSL mit der Feinkorntechnik aufbereitet. Wie in Abschnitt 3.3.1
beschrieben, ist es fiir die Datierung mit der Feinkorntechnik wichtig, Probenstaub aus
dem Inneren der Probe mit Korndurchmessern von 1 — 8 um zu gewinnen. Um den
gewonnenen Staub mit den verwendeten Messanlagen untersuchen zu kénnen, muss
er dariiber hinaus homogen auf Aluminiumpléttchen mit 10 mm Durchmesser verteilt
werden. Die dazu notwendigen Schritte werden in diesem Kapitel beschrieben. Besonders
zu beachten ist, dass alle Prozeduren mit zu datierendem Material nur in geddmpftem
Rotlicht durchgefiihrt werden diirfen, da sonst unbeabsichtigt Traps durch Bleichen
geleert werden, was das Ergebnis verfalschen wiirde.

4.2.1 Reinigung von Laborutensilien

Becherglaser Bechergléser sollten zuerst mit Leitungswasser ausgespiilt und mit einem
Blatt Kiichenrolle trockengewischt werden, um grobe Verunreinigungen zu entfernen.
Anschlieflend spiilt man die gesamte Innenseite mit Aceton ab und hélt das Glas fiir
kurze Zeit ins Ultraschallbad. Das Aceton wird abgeleert und das Glas mit einem frischen
Blatt Kiichenrolle ausgewischt.

Reagenzglaser Reagenzgliaser werden ebenso wie Becherglaser gereinigt. Das Auswi-
schen ist allerdings etwas schwieriger, hier empfiehlt es sich, ein Blatt Kiichenrolle mit
kontinuierlichen Drehbewegungen in das Reagenzglas bis zum Boden zu stopfen und
wieder herauszuziehen.

Aluminiumstander Die Aluminiumsténder werden zuerst grob mit Leitungswasser
ausgespiilt. Danach werden sie im Ultraschallbad versenkt, so dass die Luft aus den
Offnungen entweicht, unter Wasser umgedreht und so mit den Offnungen nach unten
auf den Kafighoden gestellt. Nach 5 Minuten Ultraschallbehandlung werden sie wieder
herausgenommen, kurz abgespiilt und die Offnungen mit Wattestibchen nachgereinigt,
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um die Probenriickstinde fritherer Aufbereitungen zu entfernen. Anschlieffend werden
die Stander fast bis zum Rand mit Aceton gefiillt. So wird jeder Stander nun wiederum
fir 5 Minuten ins Ultraschallbad gehalten, wobei man darauf achten muss, die Stander
nicht zu tief einzutauchen, damit das Wasser nicht in die Offnungen laufen kann. Danach
wird das Aceton abgeleert.

Aluminiumplattchen Die Aluminiumplattchen werden in ein kleines Becherglas gege-
ben, mit Aceton bedeckt und fiir 2 Minuten in das Ultraschallbad gehalten. Danach wird
das Aceton abgeleert. Diese Prozedur wird nun nach Bedarf wiederholt. Abschlieend
kann man die Plattchen wenn notig noch mit Kiichenrolle nachputzen.

Reibschale Fiir die Reinigung der Reibschale ist spezieller, synthetischer Siliziumsand
vorgesehen. Man gibt ein wenig davon in die Reibschale und benutzt sie dann so, als
ob man den Sand zerreiben wollte. Danach schiittet man den Sand weg. Bei besonders
starken Verunreinigungen kann dieser Vorgang auch wiederholt werden.

4.2.2 Bohren / Mahlen

Um Material aus dem Probeninneren in Form kleiner Korner zu bekommen, stehen zwei
Methoden zur Auswahl: Bohren und Mahlen. Bohren ist typischerweise schonender fiir
die Probe und begrenzt die Beschédigungen auf ein notwendiges Minimum. Mahlen hat
hingegen den Vorteil, eine héhere Ausbeute an Probenstaub zu erzielen und das Material
dabei weniger zu erwarmen.

4.2.2.1 Vorbereitung

Vor Beginn der Arbeit sollte der eingesetzte Bohrkopf gereinigt werden, um eine Konta-
mination des Probenmaterials zu vermeiden. Der Bohrkopf kann dazu in einem mit ein
wenig Aceton gefiillten Becherglas kurz in das Ultraschallbad gehalten werden. Ebenfalls
erforderlich sind zwei oder drei saubere Papierblatter und ein gereinigtes Reagenzglas.

Fir das Mahlen werden dariiber hinaus auch Hammer, Meiflel und eine saubere Reibschale
benotigt. Der Meiflel sollte vor der Benutzung kurz mit destilliertem Wasser abgespiilt
und mit einem Stiick Kiichenrolle trockengewischt werden.

4.2.2.2 Bohren

Die Arbeitsprozedur beim Bohren besteht prinzipiell aus zwei Schritten:
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1. Abbohren der Probenoberflache auf einem kleinen Bereich bis in 2 mm Tiefe, um
Zugang zu jenem Material zu haben, das definitiv keiner Sonnenstrahlung ausgesetzt
war und bei dem die externe a- und [-Strahlung nicht berticksichtigt werden muss.
Der dabei entstehende Staub kann auf einem Blatt Papier aufgefangen und als
Material fur den a-Counter benutzt werden (fiir eine ausreichende Menge muss
mehr Material abgebohrt werden als alleine fiir den Zugang zum Probeninneren
notig wire, man kann aber natiirlich ohne Bedenken tiefer als 2 mm bohren).

2. Abbohren des Materials aus dem Probeninneren. Der dabei anfallende Probenstaub
wird auf einem anderen Blatt Papier gesammelt und dient als Ausgangsmaterial fiir
die Fraktionierung. Kann man mit dem Material ein Reagenzglas zu etwa 0.5 cm
auffiillen, sollte die Menge fiir eine Datierung ausreichen (generell gilt: je feiner das
Material, desto weniger wird bendtigt).

Bei dieser Arbeit darf der Bohrer nicht mit zu hoher Drehzahl betrieben werden, da sich
das Material sonst erwarmt und Elektronenfallen entleert werden. Die Drehzahl sollte
demzufolge so gering wie moglich gewahlt werden. Ein anderer wichtiger Punkt ist die
Vermeidung von Kontaminationen des Probenstaubs, welche beispielsweise auftreten
konnen, wenn der Staub die Auflenseite der Probe bertihrt. Schliellich sollte man noch
darauf achten, als Bohrstelle ein Gebiet mit moglichst homogener Materialbeschaffenheit
auszuwahlen, da abgebohrte Einschliisse die Datierung negativ beeinflussen konnen.

4.2.2.3 Mahlen

Beim Mahlen lasst sich die Prozedur in drei Schritte unterteilen:

1. Abfrisen der dufleren Oberflaiche. Dazu wéhlt man den Teil der Probe aus, der
gemahlen werden soll, und entfernt mit einem geeigneten Bohrkopf die gesamte
Oberflache bis in 2 mm Tiefe, wodurch man beim verbleibenden Material die externe
a- und F-Strahlung nicht beriicksichtigen muss. Der bei diesem Schritt entstehende
Staub kann auf einem Blatt Papier aufgefangen und als Material fiir den a-Counter
benutzt werden. Ist die Oberflache entfernt, spaltet man einen Teil mit Hammer
und Meiflel von der restlichen Probe ab.

2. Zerkleinern der Fragmente. Der oder die abgespalteten Teile sind iiblicherweise
zu grof3, um sie direkt mahlen zu konnen, daher werden sie in ein sauberes Blatt
Papier verpackt, welches mehrmals gefaltet wird. Die Fragmente kénnen dann durch
wenige Hammerschlage zertriimmert werden.

3. Mahlen der Fragmente. Die verbliebenen kleinen Bruchstiicke konnen nun in der
Reibschale mit einem Stoflel zermahlen werden. Im Normalfall kann man aufhoren,
wenn man beim Mahlen keine fithlbaren Kérner mehr bemerkt. Das resultierende
feine Material kann nun fiir die Fraktionierung herangezogen werden. Fiillt das
Material ein Reagenzglas zu etwa 0.5 cm, sollte die Menge fiir eine Datierung
ausreichen.
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4.2.3 Fraktionieren

Durch das Fraktionieren werden aus dem Probenstaub Korner mit ungeeignetem Korn-
durchmesser (kleiner als 1 pm oder grofler als 8 um) in ausreichendem Ausmafl her-
ausgefiltert. Die Selektion basiert dabei auf dem Stokes’schen Fallgesetz, welches fiir
Partikel in einer Flissigkeit deren Sedimentationsgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von
Dichteunterschied, Viskositat und Partikelradius ausdriickt.

4.2.3.1 Vorbereitung

Fir das Fraktionieren wird ein Reagenzglas bendétigt, in dem sich der Probenstaub
befindet, sowie ein 200 ml fassendes Becherglas, ein weiteres (zentrifugentaugliches)
Reagenzglas und eine Stoppuhr. Alle Gléser sollten bei einer Hohe von 6 cm eine gut
sichtbare Markierung aufweisen. Aulerdem sind hochreines Aceton, destilliertes Wasser
sowie 5%ige Essigsaure erforderlich.

4.2.3.2 Durchfiihrung

Das Vorgehen umfasst die folgenden Schritte:

1. Der Probenstaub im Reagenzglas wird mit reinem Aceton bis zur 6 cm-Markierung
aufgegossen. Nach 2 Minuten wird die Fliissigkeit mit den noch in Schwebe be-
findlichen Teilchen vorsichtig in das Becherglas abgeleert, ohne den Bodensatz
mitzunehmen. Diesen Vorgang wiederholt man, bis das Becherglas ebenfalls bis zur
6 cm-Markierung gefiillt ist. Die Fliissigkeit im Reagenzglas wird dabei von Mal
zu Mal heller, da die Ausbeute geringer wird. Im Becherglas sollte sich auf diese
Weise nur Material mit einem Korndurchmesser von < 8 um befinden.

2. Die Flissigkeit im Becherglas wird einmal gut umgeriihrt. Nachdem sie zur Ruhe
gekommen ist, wartet man 20 Minuten und leert das Aceton ab, wobei man wiederum
den Bodensatz zuriicklasst, der nun eine Korngréfle von 1 — 8 um aufweisen sollte.

3. In das Becherglas gibt man etwas Aceton und hélt es fiir 2 — 3 Minuten ins
Ultraschallbad, um den Bodensatz aufzulockern. Nun leert man den Bodensatz in
das zweite Reagenzglas (Riickstdnde im Becherglas konnen auch ein zweites Mal
mit Aceton aufgelockert und dazugeleert werden) und gibt es fir 2 — 3 Minuten in
die Zentrifuge. Danach leert man das Aceton ab.

4. Die Probe wird mit 5 %iger Essigsaure auf 1 — 2 cm aufgegossen und fir 10 Minuten
in das Ultraschallbad gehalten. Dadurch werden die Koérner aufgelockert und
gereinigt. Anschliefflend wird die Probe wieder 2 — 3 Minuten zentrifugiert und die
Essigsdure abgeleert.
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10.

Um die Essigsédure aus der Probe zu entfernen und Effekte wie Chemilumineszenz zu
vermeiden, wird das Reagenzglas mit destilliertem Wasser bis zur 6 cm-Markierung
aufgefiillt und fiir 2 — 3 Minuten ins Ultraschallbad gehalten. Anschlielend gibt
man das Glas wieder 2 — 3 Minuten in die Zentrifuge und leert das destillierte
Wasser ab.

Schritt 5 wird noch einmal wiederholt.

Nun wird die Probe mit Aceton bis zur 6 cm-Markierung aufgegossen und fiir
2 — 3 Minuten ins Ultraschallbad gehalten. Danach wird sie 2 — 3 Minuten lang
zentrifugiert und das Aceton abgeleert.

Schritt 7 wird noch einmal wiederholt.

Die Probe wird nochmals mit Aceton bis zur 6 cm-Markierung aufgegossen und
kurz umgertiihrt. Nachdem die Fliissigkeit zur Ruhe gekommen ist, wartet man
20 Minuten und leert sie vorsichtig ab. Dadurch sollten die Kérner mit einer Grofle
von weniger als 1 um, die durch den Essigreinigungszyklus entstanden sind, wieder
entfernt werden.

Der Bodensatz im Reagenzglas wird im Ofen bei 40 °C mindestens 8 Stunden lang
getrocknet. Léngere Trockenzeiten haben keine schédlichen Auswirkungen.

4.2.3.3 Abwidgen

Ist das verbleibende Probenmaterial vollstandig getrocknet, muss es noch abgewogen
werden. Zu diesem Zweck, und zur bequemen Aufbewahrung, benotigt man eine oder
mehrere lichtundurchlassige Filmdosen.

1.

Man schéatzt anhand des Bodensatzes grob ab, auf wie viele Filmdosen man das
Material aufteilen will. Die entsprechende Anzahl wird durch Abspiilen mit Lei-
tungswasser und danach mit destilliertem Wasser gereinigt und mit Kiichenrolle
grindlich getrocknet.

Man verschlie$t die Filmdosen, wiegt sie einzeln mit einer empfindlichen Waage
und notiert das Ergebnis.

Der Bodensatz wird mit Hilfe eines sauberen kleinen Spatels auf die Filmdosen auf-
geteilt. Diese werden abermals gewogen und die Differenz zum vorherigen Ergebnis
berechnet, um das Gewicht des darin enthaltenen Probenstaubs zu bestimmen.

4.2.4 Sedimentieren

Das Verfahren zur Sedimentation wurde ebenso wie die dabei verwendeten Aluminium-
stdnder von Primerano (1999) entwickelt.
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4.2.4.1 Vorbereitung

Zum Sedimentieren werden Aluminiumstander, Aluminiumpléattchen sowie ein grofles
(200 ml) und ein kleines (100 ml) Becherglas benétigt, die natiirlich alle sauber sein
miissen. Dariiber hinaus ist hochreines Aceton, eine normale Pipette und eine Mikropipette
erforderlich. Die Pipetten kénnen durch Aufziehen von Aceton gereinigt werden.

4.2.4.2 Durchfiihrung

1. Die Aluminiumsténder werden auf eine vibrationsfreie Arbeitsflache gestellt. Die
Aluminiumdisks werden in die Offnungen gelegt, so dass sie am Boden plan aufliegen.

2. Das grofie Becherglas wird mit hochreinem Aceton gefillt, es dient als Reservoir
fiir die Pipetten.

3. Die Plattchen werden mit Aceton benetzt. Dafiir reicht es aus, mit der Mikropipette
in jede Offnung % ml oder weniger zu fiillen.

4. Der Probenstaub wird in das kleine Becherglas geleert und anschliefend mit der
normalen Pipette mit einer geeigneten Menge Aceton aufgegossen. Je nach Situation
sollten in 1 ml Losung 1 — 2 mg Probenmaterial enthalten sein, fiir gewohnlich
bewegt man sich bei TL eher am unteren Ende, bei OSL eher am oberen. Die
Losung wird nun fiir 1 Minute ins Ultraschallbad gehalten, danach sollte kein
Bodensatz mehr erkennbar sein.

5. In jede Offnung wird unabhingig von Konzentration und Losungsmenge 1 ml der
Losung pipettiert. Dies kann entweder geschehen, indem die Mikropipette langsam
und gleichméaBig knapp tiber der Oberfliche der Aluminiumdisk in deren Mitte
entleert wird, oder indem die Mikropipette an die Wand gehalten wird und dort
gleichméBig entleert wird. Je nach Probenmaterial erbringt die eine oder die andere
Methode bessere Ergebnisse. Die Losung sollte dabei nach einigen Pipettierungs-
vorgangen wieder ins Ultraschallbad gehalten werden, um die Ausbildung von
Bodensatz zu verhindern.

6. Die fertig pipettierten Stander werden fiir 20 Minuten stehen gelassen, damit sich ein
Grof3teil der Probenpartikel gleichméafig auf die Oberfliche der Aluminiumpléttchen
absenken kann.

7. Die Stander werden nun vorsichtig auf die grole Steinplatte im Ofen gestellt und
dort bei 40 °C fiir mindestens 8 Stunden getrocknet. Léngere Trockenzeiten haben
keine schadlichen Auswirkungen.

8. Nach der Trocknungsphase werden die Plattchen aus den Sténdern genommen.
Dazu legt man ein sauberes Blatt Papier auf die Arbeitsfliche und kippt den
Aluminiumstéander vorsichtig tiber die kurze Seite in Richtung der Unterlage. Die
meisten Plattchen werden dabei nicht herausfallen. Wenn man einen Winkel von
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etwa 25° zum Lot erreicht hat, klopft man einmal (beispielsweise mit der Riickseite
einer Pinzette) auf den Sténderboden, woraufhin die verbleibenden Plattchen auf
das Papier fallen sollten, der Grofiteil davon hoffentlich mit der beschichteten Seite
nach oben. Den Rest kann man mit einer Pinzette vorsichtig wenden. Die Plattchen
sollten von nun an in den dafiir vorgesehenen lichtdichten Mappen aufbewahrt
werden.

4.3 Messung

43.1 TL
4.3.1.1 Messgerat

Zur Ausmessung der Plattchen mittels TL wird eine automatisierte Messanlage benutzt,
die sogenannte HVK, welche in Abbildung 4.4 zu sehen ist. Der Name setzt sich aus den
Anfangsbuchstaben der Griindungsvater der Anlage zusammen: Henzinger, Vana und
Kubelik.

Abbildung 4.4: Foto der TL-Messanlage
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Die Messanlage besteht im Wesentlichen aus einem beweglichen Ring, auf dem die Proben
platziert werden konnen, einer Messkammer mitsamt Heizelement und Photomultiplier
und aus einer a-Quelle (**'Am) sowie einer 3-Quelle (°Sr/*Y).! Eine schematische
Darstellung davon zeigt Abbildung 4.5. An die Anlage sind aulerdem eine Vakuumpumpe,
eine Druckflasche mit hochreinem Stickstoff und ein Steuerungscomputer angeschlossen.
Durch ein Programm auf dem Computer kann man Bestrahlungsarten und -zeiten
flir mehrere Proben festlegen, worauthin das Programm nach Einbringen der Proben
automatisch die Anlage evakuiert, die Proben bestrahlt, tempert, unter Stickstoff ausmisst
und die Ergebnisse abspeichert. Eine detaillierte Beschreibung der HVK ist in der
Dissertation von Henzinger (1993) zu finden, in deren Rahmen sie entwickelt wurde.

Photomultiplier tube

~ Sample turntable

ealinsys tem

Sample

Abbildung 4.5: Schematische Darstellung der TL-Messanlage, nach Tatlisu (2004)

4.3.1.2 Messablauf

Zunéchst stellt man im Steuerungsprogramm die gewtinschten Parameter wie Bestrah-
lungsdosen, Heizrate und Heizbereich ein. Danach fithrt man mit den ersten vier Plattchen
einen Test durch, um festzustellen, ob die Probe datierbar ist und welche Aquivalenzdosis
zu erwarten ist. Zu diesem Zweck heizt man zwei Plattchen ohne vorherige Bestrahlung
aus, das dritte nach 5 und das vierte nach 10 Minuten Bestrahlung durch die 3-Quelle.
Diese Bestrahlungszeiten entsprechen einer Dosis von 2.6 Gy beziehungsweise 5.2 Gy.
Das erste Plattchen wird nun ebenfalls 5, das zweite 10 Minuten lang mit der 3-Quelle be-
strahlt und nochmals ausgeheizt (die ganze Prozedur kann mit einer einzigen Bestiickung
der Messanlage automatisch ausgefithrt werden).

IDie Aktivititen der in der HVK eingebauten Quellen betrugen zum Messzeitpunkt:
5.55 MBq fiir die a-Quelle, 925 MBq fiir die 8-Quelle
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Fiir die Abschétzung interessant ist die natiirliche Thermolumineszenz (durch die erste
Ausheizung der ersten zwei Plattchen) und die Thermolumineszenz der um 2.6 Gy
bzw. 5.2 Gy erhohten Aquivalenzdosis. Durch Ubereinanderlegen und Vergleichen der
Glowkurven in einem Auswertungsprogramm kann man die natiirliche Aquivalenzdosis
abschétzen, aulerdem sieht man bereits, ob fiir die gemessenen (-bestrahlten Plattchen ein
linearer Zusammenhang zwischen Dosis und Lumineszenz besteht. Sogar eine sehr grobe
Altersabschiitzung ist fiir Keramiken anhand der geschétzten natiirlichen Aquivalenzdosis
moglich, indem man eine gesamte jahrliche Dosis von 5 mGy annimmt. Ein Beispiel fiir
eine Abschétzung ist in Abbildung 4.6 dargestellt.
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Abbildung 4.6: Beispiel einer Dosisabschéitzung. Durch den Vergleich der beiden natiirlichen
Glowkurven mit jenen der zusétzlich mit 2.6 Gy bzw. 5.2 Gy bestrahlten Platt-
chen kann man die natiirliche Dosis auf etwa 1.5 Gy schétzen. Bei einer ange-
nommenen Jahresdosis von 5 mGy wiirde dies ein Alter von rund 300 Jahren
bedeuten.

Aufgrund all dieser Naherungen wahlt man geeignete Bestrahlungszeiten fiir die restlichen
Pléattchen aus, wobei nach Abschluss der Messung fir jede mogliche Bestrahlung mehrere
Messpunkte vorhanden sein sollten. Je mehr Plattchen ausgemessen werden, desto genauer
kann die Probe datiert werden.
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4.3.2 OSL
4.3.2.1 Messgerat

Zum Ausmessen von Plattchen mittels OSL kommt eine Anlage zum Einsatz, die im
Rahmen einer Diplomarbeit von Florian Smetana entwickelt wurde und in Abbildung 4.7
zu sehen ist. Der Hauptbestandteil ist eine lichtdichte Messkammer, in welche die
Plattchen manuell mit einem Schubladenelement eingebracht werden kénnen. In die
schragen Wénde sind rote, griine und blaue Hochleistungsleuchtdioden eingebaut, an der
Oberseite ist fiir die eigentliche Messung ein Photomultiplier angebracht. Sowohl zwischen
Leuchtdioden und Messkammer als auch zwischen Messkammer und Photomultiplier
sind geeignet gewéhlte Filter angebracht, um die ungewollte Messung des anregenden
Lichts zu verhindern.

Abbildung 4.7: Foto der OSL-Messanlage

Im Gegensatz zur HVK-Messanlage ist hier immer nur die Messung eines einzelnen
Pléattchens moglich, dariiber hinaus sind keine Strahlenquellen oder Heizelemente in die
Anlage integriert. Die Bestrahlung und das Tempern der Plattchen muss also extern
erfolgen. Ein Steuercomputer kontrolliert bei jeder Einzelmessung die Leuchtdioden
und registriert die Messergebnisse aus dem Photomultiplier sowie die Temperatur in
der Messkammer. Ebenfalls registriert wird die Starke des anregenden Lichts tiber
eine Photodiode im Boden der Messkammer, zu diesem Zweck besteht ein Teil des
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Schubladenelements aus Plexiglas. Fine genaue Beschreibung der Anlage findet man in
der Diplomarbeit von Smetana (2006).

4.3.2.2 Messablauf

Ebenso wie bei der TL-Datierung kann man auch bei der OSL-Datierung einen Test
mit einigen Plattchen durchfithren, um die Probe auf Datierbarkeit zu priifen und die
voraussichtliche Aquivalenzdosis abzuschétzen. Wie bereits erwihnt miissen die Plattchen
mittels einer externen Quelle bestrahlt werden, zur besseren Vergleichbarkeit wurde in
dieser Arbeit dazu fiir alle Datierungen ebenfalls die HVK-Anlage benutzt (natiirlich ohne
die Plattchen auszuheizen). Danach werden die Plattchen einem geeigneten Temperzyklus
unterzogen, beispielsweise in einem Ofen. Bewahrt hat sich die Platzierung der Disks auf
einer Metallplatte, die nach 10-miniitigem Tempern bei 180 °C sofort auf nasse Tiicher
gelegt wird, um eine schnelle Abkiihlung zu gewéhrleisten.

Das tibrige Vorgehen, um fiir die Datierung geeignete Messergebnisse zu erhalten, ist das
gleiche wie bei der TL-Datierung.

4.4 Auswertung

4.4.1 Vorbereitungen bei TL
4.4.1.1 Abziehen des Backgrounds

Im Ausgabeverzeichnis des TL-Messcomputers finden sich fiir jede einzelne Messung zwei
Kurven, die sich nur durch die Dateiendung unterscheiden. Die eigentliche Messkurve
tragt die Endung .z2T, der unmittelbar danach gemessene Background hingegen die
Endung .z2B. Das Datierungsprogramm kann unter dem Mentiipunkt Batch processing
automatisch von allen dann ausgewéhlten Kurven den Background von der Messkurve
abziehen und das Resultat mit der Dateiendung .zzE speichern. Fiir die Datierung werden
nur diese Kurven mit bereits abgezogenem Background benutzt.

4.4.1.2 Plateautest

Wie in Abschnitt 2.3.3 beschrieben, muss ein Plateautest durchgefithrt werden, um einen
fiir die Datierung geeigneten Temperaturbereich der Glowkurven zu finden. Verglichen
werden dabei natiirliche Kurven sowie Kurven mit verschiedenen 3-Bestrahlungen. Die
dafiir notwendige Division der ausgewahlten Kurven durch eine gemeinsame Kurve kann
direkt in der Datierungssoftware durchgefiihrt werden. Zu diesem Zweck selektiert man im
Menitipunkt View glowcurves die zu vergleichenden Kurven und dividiert sie dann einzeln
mittels Maths — Plateaul. Anschlieend sollte noch View — Equal scaling aktiviert
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werden. Der Bereich, in dem die Verhéltnisse der Glowkurven zueinander konstant
sind (die neu berechneten Quotientenkurven also parallel zueinander und zur Abszisse
verlaufen), wird als Plateau bezeichnet und ist iiblicherweise in der Néhe von 300 °C
angesiedelt. Er wird mit den tiber View — show X-cursors aufgerufenen Cursors markiert
und mittels Maths — store iNtegr. interval gespeichert. Ein Beispiel fiir einen Plateautest
ist in Abbildung 4.8 zu sehen.

Info File Uiew Maths Edit Options
I [Ct=]
2.8 o
1.8 -

1.6 -

278 275 288 285 298 295
x: 271 y: 1 Temperature [°C]

Abbildung 4.8: Beispiel fiir einen Plateautest

4.4.2 Vorbereitungen bei OSL

Um die vom Messcomputer der OSL-Anlage ausgegebenen Kurven im Datierungspro-
gramm auswerten zu konnen, sind einige zusétzliche Schritte erforderlich, die jedoch
grofiteils automatisiert werden kénnen. Die entsprechenden Programme, die fiir den
internen Gebrauch entwickelt wurden und daher ein eher spartanisches Userinterface
aufweisen, werden im Folgenden kurz beschrieben. Eine genauere Ubersicht der jeweils
moglichen Parameter erhalt man durch die Eingabe von:

<Programmname> —--help
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4.4.2.1 Dateinamen anpassen

Das Messprogramm zur Steuerung der OSL-Anlage basiert auf Windows und nutzt deshalb
die Moglichkeit, lange Dateinamen zu verwenden. Das DOS-basierte Datierungsprogramm
erwartet die Dateinamen jedoch in einem fix vorgegebenen Format. Es empfiehlt sich
daher, im OSL-Messprogramm die folgende Konvention einzuhalten:

Datenpfad
Beliebiges Verzeichnis.

Expositionsort
Beliebige Bezeichnung, aber maximal 8 Zeichen. Bei der Konvertierung der Da-
teinamen werden die Dateien in nach diesem Eintrag benannte Unterverzeichnisse
aufgeteilt.

Expositionsart
Bestrahlungskennzeichnung, exakt 3 Zeichen. Beispiele:
NOO fiir natiirliche Kurven
NAZ2 fiir Kurven mit natiirlicher plus aus a2-Bestrahlung? stammender Dosis
NB1 fiur Kurven mit nattrlicher plus aus $1-Bestrahlung stammender Dosis

Gruppe
Bezeichnung wie bei TL-Auswertungen, exakt 4 Zeichen. Beispiel: COL1

Dosimeter-1D
Zweistellige Zahl. Beispiel: 01

Kurventyp
Aus der Dropbox den Typ TLN auswéhlen.

Die daraus resultierenden Dateinamen kann man mit dem Programm rename.py in das
vom Datierungsprogramm erwartete Format bringen, wobei die Dateien in Unterverzeich-
nisse entsprechend dem Eintrag ,Expositionsort® aufgeteilt werden. Die Syntax fiir die
Konvertierung lautet:

rename.py -s <Verzeichnis der USL-Kurven> -o <Ausgabeverzeichnis>

Dieser Schritt ist auch fiir manche der folgenden Programme wichtig, die Informationen
aus dem Dateinamen beziehen.

2Im Steuerprogramm der HVK kénnen fiir die eingebauten Quellen verschiedene Bestrahlungszeiten
definiert und einer Zahl von 1 bis 9 zugeordnet werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurden fiir beide
Quellen Bestrahlungszeiten von 5, 10, 15 und 20 Minuten verwendet. Die entsprechenden Labordosen
werden kurz als al, a2, a3 und a4 bzw. 81, 42, 63 und B4 bezeichnet.
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4.4.2.2 Background abziehen

Aufgrund des betrachtlichen Rauschens und des recht aufwéndigen Bleichens bei der
OSL-Messung ist es sinnvoll, statt eines gemessenen einen synthetischen Background
abzuziehen. Dies ist mit dem Programm offset.py moglich. Bei einer Messung mit 5
Kanalen pro Sekunde bei Anregung mit blauem Licht macht der Background typischer-
weise 4.4 Counts pro Kanal aus, weshalb vom Programm auch —4.4 als Defaultwert fiir
den Offset eingesetzt wird.

offset.py —m <Verzeichnis der Messkurven> [-f <Offset>]

4.4.2.3 Labordosis eintragen

Da die OSL-Anlage keine eingebauten Quellen hat, muss die Labordosis von Hand
eingetragen werden. Wurden die Plattchen in der HVK bestrahlt, kann dies mit dem
Programm gray.py automatisch anhand des Dateinamens erfolgen.

gray.py —m <Verzeichnis der Messkurven>

4.4.2.4 Falsche Peaks entfernen

Bei der Messung mit der OSL-Anlage kommt es mitunter zu starken kurzzeitigen Messsi-
gnalen, die zum Teil mehrere Groflenordnungen tiber den tatsédchlichen Werten liegen. In
der Ausleuchtkurve sind sie als extrem hohe, scharfe Peaks zu erkennen. Da diese Peaks
das Messergebnis stark verfialschen kénnen, empfiehlt es sich, sie vor der Auswertung
zu entfernen. In einem ersten Durchlauf identifiziert das Programm peakfrag.py diese
Peaks soweit wie moglich:

peakfrag.py —-m <Verzeichnis der Messkurven> [-c <Sprunghdhe>]

Der Parameter zur Bestimmung der Sprunghohe dient zur Festlegung, ab welcher plotzli-
chen Werténderung ein Peak als Messfehler gewertet werden soll. In den meisten Fallen
sollte der Defaultwert von 1000 fiir eine korrekte Unterscheidung geeignet sein. Wurden
die Peaks richtig identifiziert, konnen sie im zweiten Durchgang durch den Mittelwert
aus den unmittelbar davor- und dahinterliegenden Werten ersetzt werden:

peakfrag.py -m <Verzeichnis der Messkurven> [-c <Sprunghdhe>] -y
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4.4.2.5 Integrationsintervall wahlen

Bei der tiblicherweise benutzten Continuous Wave OSL (CWOSL) weist die Ausleucht-
kurve, wie in Kapitel 2.4.2 gezeigt, einen einfachen exponentiellen Abfall auf. Theoretisch
kann daher jeder beliebige Bereich der Kurve als Integrationsintervall fiir die Berechnung
der Regressionsgeraden ausgewahlt werden. In der Praxis ist es natiirlich sinnvoll, sich
auf einen Bereich zu beschrénken, der sich ausreichend vom Background abhebt. Das
so gewahlte Integrationsintervall wird in der Kurvenansicht mit den tiber View — show
X-cursors aufgerufenen Cursors markiert und mittels Maths — store iNtegr. interval
gespeichert.

4.4.3 Datierung
4.4.3.1 Dosisbestimmung

Ist das Integrationsintervall gesetzt, kann vom Hauptmenii aus mit Correlation &
Integration — Integration in allen Kurven tiber diesen Bereich integriert werden. Da das
Programm auch von jeder Kurve die zugehorige Labordosis kennt, kann es selbststandig
die in Abschnitt 3.2.1 beschriebenen Regressionsgeraden berechnen. Das Ergebnis kann
unter ED, AED, intercept angesehen werden, ein Beispiel ist in Abbildung 4.9 auf der
nachsten Seite zu finden. Einzelne Punkte, die aus dem Rahmen fallen, konnen nun nach
Aktivierung von View — show X-cursor markiert und mit Maths — Delete geloscht
werden, die aktive Gerade wird dabei unter dem Meniipunkt Info gewechselt. AbschlieSend
konnen die Geraden und die daraus folgenden Aquivalenzdosiswerte mit File — Save all
gespeichert werden.

4.4.3.2 Altersberechnung

Zur Berechnung des Probenalters aus der Dosis wird das entsprechende Modul im
Hauptmenii unter Age calculation aufgerufen. Die aus den Regressionsgeraden bestimmten
Werte fiir die Aquivalenzdosen @ und @, sowie fiir den Intercept I werden automatisch
iibernommen, die iibrigen Parameter, welche zur Ermittlung der internen und externen
Dosisraten dienen, miissen von Hand eingegeben werden. Das Programm benutzt die in
Kapitel 3 beschriebenen Formeln, um aus all diesen Daten auf das Alter zu schlieflen
und den dabei auftretenden Fehler zu berechnen. Ein Beispiel fiir eine Altersberechnung
ist in Abbildung 4.10 auf der néchsten Seite zu sehen.
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Abbildung 4.9: Beispiel fiir Regressionsgeraden
| Sample "DNG3" |
Q: 89.447  + 3.442_ Gy Qu: 481.382_ + 22.160_ Gy I: 0.541__  + 0.383__ Gy
A: ©.186_ + 0.001__
| Parameters |
x—Countrate: 4.00_ sksec Pairsrate: 0.10 -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ c-Doserate: 0.747__ mGy-a
26.9x
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 2.00_ W+ B-Doserate: 1.392___ mGy-a
50.2x
Internal T-doserate: ©.683___ mGy-sa T-Doserate: ©.533___ mGuy-a
External T-doserate: 0.500__ * 0.090___ mGu-a 19.2%
Shape: F Thickness: Z2.0_cm p: 18_ = Cosmic doserate: 0.100___ mGy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 3.6%
Total doserate: 2.772__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 3.88__ » Annwal dose: 2.99_ »
Stone content: Q.68 Tot. random error: 4.29_
Calibration: 4.91__ » ThsU Ratio: 0.00__
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.91__ «

Total error: 6.52_ =«

Age: 32467 * 2117 years (36459 b.c.)

—{Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 4.10: Beispiel fiir die Altersberechnung
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5 Durchfiihrung und Ergebnisse

5.1 Referenzdatierung mit TL

Um aussagekriftige Messungen mit der OSL-Anlage zu er-
moglichen, war eine mit TL gut datierbare Referenzkeramik
erforderlich. Zu diesem Zweck bot sich ein Ziegel aus Alkoven
in Oberosterreich (siche nebenstehende Karte) mit einem
bereits bekannten Alter von etwas mehr als 1000 Jahren
an, von dem mehr als genug Material fiir Probennahmen
vorhanden war. Ein Foto des Ziegels ist in Abbildung 5.1 zu
sehen.

Gewonnen wurde das Material wie bei fast allen folgenden Datierungen durch Mahlen,
die Aufbereitung erfolgte wie bei allen Proben mit der Feinkorntechnik. Die Datierungs-
parameter wie Feuchtigkeitswerte oder externe y-Dosisleistung waren bereits bekannt,
allerdings wurde das Thorium/Uran-Verhaltnis und die Kaliumkonzentration neu be-
stimmt. Die so erhaltenen Werte stimmten gut mit den bekannten iiberein. Tabelle 5.1
auf der néchsten Seite fasst die wichtigsten Probenparameter zusammen.

Abbildung 5.1: Foto des Referenzziegels

Anfénglich schwankte die Beschichtungsqualitdt der Plattchen relativ stark. Dies wurde
zundchst durch Kalibriermessungen korrigiert, bei der alle Plattchen nach der eigentlichen
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Parameter Wert

Probendicke 2 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.2
Feuchtigkeitsanteil F' 0.8

a-Zahlrate 16.38 Counts/ks
a-Paarzahlrate 0.345 Counts/ks
Gewichtsanteil K,0O 3.14%

Externe y-Dosisleistung 0.327 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.281 mGy/a

Tabelle 5.1: Probenparameter fiir den Referenzziegel

Messung mit einer identischen Labordosis bestrahlt und noch einmal ausgemessen wurden.
Eine deutliche Besserung brachte dann jedoch der Wechsel der Sedimentierungstechnik.
Urspriinglich wurde die Pipette beim Abgeben des gelosten Materials auf die acetonbe-
deckten Pléattchen frei schwebend gehalten, nach der neuen Methode hingegen an die
Wand des Aluminiumstéanders gedriickt.

5.1.1 Datierung

Abbildung 5.2 auf der nichsten Seite zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau)
und Glowkurven mit zusétzlicher g-Laborbestrahlung (griin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.3 auf der nichsten Seite zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot,
blau) sowie Glowkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (griin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 47.7 Gy).

In Abbildung 5.4 auf Seite 82 sind zuséatzlich zu den natiirlichen Glowkurven drei Second-
Glow-Kurven mit unterschiedlicher S-Bestrahlung zu sehen (griin = 2.6 Gy, schwarz =
5.2 Gy, braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.5 auf Seite 82 zeigt den Plateautest des Ziegels mit dem gewéhlten Auswer-
tungsbereich (271 — 294 °C).

In Abbildung 5.6 auf Seite 83 sind die TL-Regressionsgeraden des Ziegels dargestellt
(die [-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-
Regressionsgerade hellblau). Die $-Regressionsgerade verlauft anndhernd parallel zur
Second-Glow-Regressionsgeraden.

In Abbildung 5.7 auf Seite 83 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.
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Abbildung 5.2: Natiirliche und (-bestrahlte Glowkurven des Referenzziegels
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Abbildung 5.3: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven des Referenzziegels

81



Info File Uiew Maths Edit Options

I [Ct=]
1888 —
988 —
a8 —
ae -

688

588

488 —

388 —

288

188 -

/

A XS F T P P
a 188 pedi 3] 388 488 588
x: 223 y: 85387.83 Temperature [°C]

Abbildung 5.4: Natiirliche Kurven und Second-Glow-Kurven des Referenzziegels mit unter-
schiedlicher -Bestrahlung
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Abbildung 5.5: Plateautest des Referenzziegels
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Abbildung 5.6: TL-Dosischarakteristik des Referenzziegels

| Sample “CTZ3" |
(: 6.809_  +0.348_ Gy (u: 40.0v2_ + 2.061_ Gy I: 0.322_  + 0.145_ Gy
A: ©.170___ + 0.000__
| Parameters |
x—Countrate: 16.00 sksec Pairsrate: 0.34_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ c-Doserate: 2.800___ mGy-a
42 .8x
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 3.14_ W B-Doserate: 2.885___ mGy-a
44 .1+
Internal T-doserate: 1.711___ mbGy-a T-Doserate: 0.576___ mGu-a
External T-doserate: 0.327__ * 0.090___ mGu-a 8.8~
Shape: F Thickness: Z2.0_cm p: 18_ = Cosmic doserate: 0.281____ mGu-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 4,34
Total doserate: 6.544_ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 4.03__ » dAnnwal dose: 3.43_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 5.29_
Calibration: 4.95__ » ThsU Ratio: 0.00__ =
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.95__ «
Total error: ¢.25_ =«
Age: 1090 * 79 years (918 a.c.)

—{Recalc | {Part. recalc|

|Load new|Exit |-

Abbildung 5.7: TL-Altersbestimmung des Referenzziegels
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5.2 Erste Messungen mit OSL

5.2.1 Erste Schritte

Nach der Bestimmung des Alters des Ziegels mittels TL konnte das Material als Ausgangs-
basis fiir Experimente an der neu konstruierten OSL-Anlage dienen. Der entscheidende
Test war die Ausmessung der natiirlichen Dosis eines Ziegel-Pléttchens mit blauem
Licht. Das Resultat war ein zwar nicht iiberwaltigendes, aber doch deutliches Signal, das
in Abbildung 5.8 zu sehen ist. Die Kurvenstruktur ist hier durch die geringe zeitliche
Auflésung von einem Messpunkt pro Sekunde besonders gut zu erkennen.
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Abbildung 5.8: Erstes OSL-Signal bei Ausmessung mit blauem Licht (1 Ch/s)

Messungen mit griimem Licht (wie in Abbildung 5.9 auf der nichsten Seite dargestellt)
zeigten keine erkennbare Kurve, was auch nicht zu erwarten war. Fir Quarz sinkt
beispielsweise, wie in Abschnitt 2.6.1 beschrieben, mit steigender Anregungs-Wellenldnge
die Stimulationseffizienz. Sowohl Quarz als auch Feldspate emittieren auflerdem bei
Anregung mit grinem Licht vor allem in Wellenldngenbereichen, die durch die in der
OSL-Anlage eingebauten Filter blockiert werden. Feldspatreiche Proben kénnten aber
vermutlich bei Verwendung eines dafiir geeigneten Filters durchaus mit der Anlage datiert
werden.

Nach erfolgter Ausmessung in der OSL-Anlage wurden einige Plattchen mit TL gemessen.
Sie zeigten wie erwartet eine immer noch vorhandene, aber iiber weite Temperaturbereiche
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Abbildung 5.9: OSL-Signal bei Ausmessung mit griinem Licht (1 Ch/s)

abgeschwéachte Glowkurve. Umgekehrt war nach einer ersten TL-Datierung aufgrund der
dadurch verursachten Ausheizung kein OSL-Signal mehr nachweisbar.

SchlieBllich wurden noch erste OSL-Messungen mit zusétzlich zur natiirlichen Dosis
applizierten Labordosen durchgefiihrt. Diese zeigten in guter Ndherung einen linearen
Zusammenhang zwischen Dosis und Signal.

5.2.2 Nachteile

Der Hauptnachteil von OSL gegentiber TL ist das deutlich geringere Verhéltnis zwischen
Signal und Rauschen, welches vor allem in Kurven mit gréflerer zeitlicher Auflésung zu
sehen ist. Dadurch kommt es zu einer im Vergleich zu TL starkeren Streuung der Punkte
bei der Bildung der Regressionsgeraden.

Ein weiterer problematischer Aspekt ist das spontane Auftauchen signifikant hoher Peaks
in der Messkurve, die nicht auf ein Lumineszenzsignal zuriickzufiithren sind. Sie treten
zuféllig auf und kénnen verschiedene Hohen aufweisen, von hunderten oder tausenden
bis hin zu Milliarden Counts. Diese Zufallspeaks miissen vor der Auswertung entfernt
werden, wenn sie im Integrationsbereich liegen, beispielsweise durch das Ersetzen mit
Interpolationswerten.
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5.2.3 Messparameter

Fiir die weiteren Messungen wurde die zeitliche Auflosung auf 5 Messpunkte bzw. Mess-
kanéle pro Sekunde (5 Ch/s) erhoht. Bei dieser Auflésung ist die Kurvenstruktur noch
direkt sichtbar, die oben beschriebenen Zufallspeaks konnen aber durch die grofiere
Anzahl an Messpunkten mit geringerem Informationsverlust korrigiert werden. Die Mes-
sungen beinhalteten jeweils 10 Sekunden ohne Anregung, danach weitere 60 Sekunden bei
Anregung mit blauem Licht. Integriert wurde tiblicherweise iiber den Bereich der ersten
75 Messpunkte (entsprechend einer Zeitspanne von 15 Sekunden) nach Aktivierung der
optischen Anregung. Danach hebt sich das Signal bereits zu wenig vom Hintergrund

ab.

Um den Hintergrund herauszurechnen, wurde eine Anzahl von Pléittchen nach der Messung
durch Ausheizen oder Bleichen geleert und danach nochmals in der OSL-Anlage gemessen.
Aus dem resultierenden Hintergrund-Messwert wurde ein durchschnittlicher Background
pro Messpunkt berechnet und von den eigentlichen Messkurven abgezogen. Aus diesem
Grund liegen in den folgenden Auswertungen auch Teile der OSL-Ausleuchtkurven
unterhalb der Abszisse.

5.3 Datierung des Referenzziegels mit OSL

5.3.1 Temperzyklus

Erste Datierungsversuche des Referenzziegels zeigten rasch die Notwendigkeit auf, einen
geeigneten Temperzyklus zu finden. Ausgehend von Bergmann (2005) wurden anfangs
220 °C fur 10 min gewéhlt, was aber das natiirliche Signal in zu groflem Ausmaf l6schte.
Nach einer Reihe von weiteren Experimenten mit jeweils natiirlichen und S-bestrahlten
Pléattchen stellte sich wie bei TL 180 °C als gute Vorheiz-Temperatur heraus. Eine Datie-
rung mit einem Temperzyklus von 180 °C fiir 1 h zeigte jedoch ein unerwartetes Ergebnis
bei a-bestrahlten Plattchen: diese streuten wesentlich mehr als bei einer Messung ohne
Vorheiz-Zyklus. Ein Beispiel ist in Abbildung 5.10 auf der néchsten Seite dargestellt.

Weitere Variationen des Temperns fithrten schliefSlich zu einem passenden Zyklus von
180 °C fiir 10 min, sowohl fiir a-bestrahlte, als auch fiir die in dieser Richtung deutlich
unempfindlicheren [-bestrahlten Plattchen. Die Auswirkung auf die Streuung der a-
bestrahlten Pléttchen ist in Abbildung 5.11 auf der néchsten Seite zu sehen. Die Plattchen
wurden vor der Bestrahlung fiir 2 min gebleicht und die natiirliche Dosis auf diese Weise
grof3teils geloscht, um die Effekte des Temperns besser sehen zu kénnen.
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Abbildung 5.10: OSL: Starke Streuung bei a-bestrahlten Pléttchen bei einem Temperzyklus
von 180 °C fiir 1 h
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Abbildung 5.11: OSL: Akzeptable Streuung bei a-bestrahlten Plattchen bei einem Temperzy-
klus von 180 °C fiir 10 min (vor der Bestrahlung fiir 2 min gebleicht)

87



5.3.2 Datierung

Alle OSL-Messungen zu Datierungszwecken erfolgten mit einer zeitlichen Auflésung von
5 Messpunkten pro Sekunde (5 Ch/s). Teile der Kurven liegen unterhalb der Null-Linie,
da von allen Punkten ein mittlerer Background-Wert abgezogen wurde.

Abbildung 5.12 auf der néchsten Seite zeigt zwei natiirliche Ausleuchtkurven (lila und
rot) und Ausleuchtkurven mit verschiedenen -Laborbestrahlungen (hellblau = 5.2 Gy,
grin = 10.4 Gy).

Abbildung 5.13 auf der nichsten Seite zeigt dieselben nattirlichen Ausleuchtkurven (lila
und rot) sowie Ausleuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (hellblau = 31.8 Gy,
grin = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.14 auf Seite 90 sind die OSL-Regressionsgeraden des Ziegels dargestellt
(die B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila eingezeichnet).

In Abbildung 5.15 auf Seite 90 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.

5.3.3 Intercept
Bei OSL tritt nach Aitken (1998) tiblicherweise keine Supralinearitét bei geringen Dosen

auf. Tatséchlich war bei einer entsprechenden Messung beim Ziegel kein Intercept oberhalb
der Fehlergrenze nachweisbar.

5.3.4 Resultate

Die OSL-Datierung liefert im Vergleich zur TL-Datierung eine niedrigere 3-Aquivalenz-
dosis, jedoch eine geringere a-efficiency und eine entsprechend héhere a-Aquivalenzdosis.
Das resultierende Alter stimmt sehr gut mit dem durch TL ermittelten tiberein.

88



Info File UView Maths Edit Options

[ | NE8-CTZE. Z5E
| | NBB-CTZE. Z6E

7a
68
58
48 —
38
|

Z8 -
1

18 - Il ||| \ 1
AT, Wl G ng ol

488 588
Time [Ch]l

Abbildung 5.12: Natiirliche und g-bestrahlte Ausleuchtkurven des Referenzziegels
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Abbildung 5.13: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven des Referenzziegels
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Abbildung 5.14: OSL-Dosischarakteristik des Referenzziegels

| Sample "CTZB" |
: 8.072_  +0.779__ Gy Quw: 54.118 =+ 8§.784 Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: @112 + 0.004__
| Parameters |
x—Countrate: 16.38 ~ksec Pairsrate: 0.34_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ e-Doserate: 1.893_ mGy-a
33.4»
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 3.14_ W B-Doserate: 2.915___ mGy-a
51.4x
Internal T-doserate: 1.730___ mGy-sa T-Doserate: 0.581___ mGuy-a
External T-doserate: 0.327__ * 0.090___ mGu-a 10.3%
Shape: F Thickness: Z2.0_cm p: 18_ = Cosmic doserate: 0.281____ mGu-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 5.0
Total doserate: 5.671__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 10.12_ » Amwal dose: 3.29_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 10.64_
Calibration: 4.97__ » ThsU Ratio: 0.00__ =
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.97__ «

Total error: 11.74_

Age: 1071 * 126 years (937 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.15: OSL-Altersbestimmung des Referenzziegels
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5.4 Proben aus der Ziegelroit — Alt

Die Proben Ker3 und Ker2 stammen aus der sogenannten Ziegelroit, welche in Abschnitt
5.5 genauer beschrieben wird. Beide Proben wurden bereits in Bergmann (2005) datiert.

5.4.1 Probe Ker3

Abbildung 5.16 zeigt ein Foto der Probe Ker3, in Tabelle 5.2 sind aulerdem die wichtigsten
Probenparameter zusammengefasst.

Abbildung 5.16: Foto der Probe Ker3

Parameter Wert
Probendicke 0.8 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.22
Feuchtigkeitsanteil F 0.83

a-Zahlrate 11.27 Counts/ks
a-Paarzihlrate 0.260 Counts/ks
Gewichtsanteil K,0O 2.28%

Externe y-Dosisleistung 0.478 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.2: Probenparameter fiir Ker3
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5.4.1.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.17 auf der nichsten Seite zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und
blau) und Glowkurven mit zusétzlicher 5-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz =
5.2 Gy, braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.18 auf der néchsten Seite zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot,
blau) sowie Glowkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (griin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 47.7 Gy).

In Abbildung 5.19 auf Seite 94 sind vier Second-Glow-Kurven mit unterschiedlicher
B-Bestrahlung zu sehen (lila/rot = 2.6 Gy, blau/griin = 5.2 Gy).

Abbildung 5.20 auf Seite 94 zeigt den Plateautest von Ker3 mit dem gewéhlten Aus-
wertungsbereich (369 — 391 °C). Wie man sieht, ist erst in einem ungewohnlich hohen
Temperaturbereich ein Plateau zu finden.

In Abbildung 5.21 auf Seite 95 sind die TL-Regressionsgeraden von Ker3 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die Parallelitat zwischen (3-Regressionsgerade und Second-Glow-Re-
gressionsgerade ist sehr schlecht.

In Abbildung 5.22 auf Seite 95 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.

5.4.1.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz

Abbildung 5.23 auf Seite 96 zeigt drei natiirliche Ausleuchtkurven (lila, rot und blau)
sowie Ausleuchtkurven mit unterschiedlichen [-Laborbestrahlungen (grin = 2.6 Gy,
schwarz = 5.2 Gy, braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.24 auf Seite 96 zeigt dieselben natiirlichen Ausleuchtkurven (lila, rot, blau)
sowie Ausleuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (grin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.25 auf Seite 97 sind die OSL-Regressionsgeraden von Ker3 dargestellt (die
(B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila). Die schone Lage der Punkte
trigt ein wenig: Bei den beiden einzelnen (3-Messwerten bei 5.2 Gy und 7.8 Gy mussten
stark streuende Punkte entfernt werden.

In Abbildung 5.26 auf Seite 97 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.
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Abbildung 5.17: Natiirliche und g-bestrahlte Glowkurven der Probe Ker3
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Abbildung 5.18: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe Ker3
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Abbildung 5.19: Second-Glow-Kurven der Probe Ker3 mit unterschiedlicher 3-Bestrahlung
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Abbildung 5.20: Plateautest der Probe Ker3
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Abbildung 5.21: TL-Dosischarakteristik der Probe Ker3

| Sample "CK35" |
: 24.065_ + 1.191 Gy Qu: 272.710_ + 12.457_ Gy I: 0.145_ + 0.801__ Gy
A: ©.088__ * 0.000__
| Parameters |
x—Countrate: 11.27 ~ksec Pairsrate: 0.26_ ~ksec
Saturation weight increase: 0.22_
Saturation fraction: @.83_ = 0.00_ e-Doserate: 0.997__ mGy-a
25.7%
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 2.28_ Wt B-Doserate: 2.004___ mbGy-a
51.8%
Internal T-doserate: 1.218___ mbGy-a T-Doserate: ©.359___ mGy-a
External T-doserate: 0.478__ * 0.090___ mGu-a 14.4%
Shape: F Thickness: 0.8_cm p: 11_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 8.0~
Total doserate: 3.871__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 5.06__ » Anmual dose: 2.94_ »
Stone content: Q.68 Tot. random error: 5.85_
Calibration: 4.91__ » ThsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.91__ «

Total error: 7.64__ »

Age: 6255 * 478 years (4247 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.22: TL-Altersbestimmung der Probe Ker3
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Abbildung 5.23: Natiirliche und S-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe Ker3
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Abbildung 5.24: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe Ker3
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Abbildung 5.25: OSL-Dosischarakteristik der Probe Ker3

| Errors |

| Sample "Ck34" |
Q: 26.731__ + 1.017__ Gy Qu: 214.023_ + 11.203_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: ©.125_ + 0.002__
| Parameters |
x—Countrate: 11.27 ~ksec Pairsrate: 0.26_ ~ksec
Saturation weight increase: 0.22_
Saturation fraction: @.83_ = 0.00_ c-Doserate: 1.411_ mGy-a
32.9x
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 2.28_ Wt B-Doserate: 2.004___ mbGy-a
46 .8+
Internal T-doserate: 1.218___ mbGy-a T-Doserate: ©.359___ mGy-a
External T-doserate: 0.478__ * 0.090___ mGu-a 13.6
Shape: F Thickness: 0.8_cm p: 11_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 7.3

Total doserate: 4.285_ mGu-sa

08 v Amual dose: 3.056 »

TL measurement: 3.

Stone content: 0.00__

Calibration: 4.82__ » ThsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: O.

e " Tot. random error: 4.33_ =~

ao__ « Tot. sytem. error: 4.82__ «
Total error: 6.48__ «

Age: 6239 * 404 years (4231 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.26: OSL-Altersbestimmung der Probe Ker3
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5.4.2 Probe Ker2

Abbildung 5.27 zeigt ein Foto der Probe Ker2, in Tabelle 5.3 sind die wichtigsten
Probenparameter zusammengefasst.

o S T

Abbildung 5.27: Foto der Probe Ker2

Parameter Wert
Probendicke 1 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.24
Feuchtigkeitsanteil F 0.82

a-Zahlrate 14.65 Counts/ks
a-Paarzihlrate 0.290 Counts/ks
Gewichtsanteil KO 2.94%

Externe y-Dosisleistung 0.478 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.3: Probenparameter fiir Ker2

5.4.2.1 Datierung mittels Thermolumineszenz
Abbildung 5.28 auf Seite 100 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und

Glowkurven mit zusétzlicher (-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 10.4 Gy).
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Abbildung 5.29 auf der néchsten Seite zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot,
blau) sowie Glowkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (griin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.30 auf Seite 101 sind sechs Second-Glow-Kurven mit unterschiedli-
cher B-Bestrahlung zu sehen (lila/rot = 2.6 Gy, blau/griin = 5.2 Gy, schwarz/braun =
10.4 Gy).

Abbildung 5.31 auf Seite 101 zeigt den Plateautest von Ker2 mit dem gewéhlten Auswer-
tungsbereich (310 — 347 °C).

In Abbildung 5.32 auf Seite 102 sind die TL-Regressionsgeraden von Ker2 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die Parallelitat zwischen (-Regressionsgerade und Second-Glow-Re-
gressionsgerade ist etwas besser als bei der Probe Ker3.

In Abbildung 5.33 auf Seite 102 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.

5.4.2.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz

Abbildung 5.34 auf Seite 103 zeigt drei natiirliche Ausleuchtkurven (lila, rot und blau)
sowie Ausleuchtkurven mit unterschiedlichen [-Laborbestrahlungen (grin = 5.2 Gy,
schwarz = 7.8 Gy, braun = 10.4 Gy).

Abbildung 5.35 auf Seite 103 zeigt dieselben natiirlichen Ausleuchtkurven (lila, rot, blau)
sowie Ausleuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (grin = 31.8 Gy, schwarz =
47.7 Gy, braun = 63.6 Gy).

Die Probe Ker2 war bei der OSL-Auswertung sehr problematisch. Trotz mehrerer Aufbe-
reitungen waren die Ergebnisse stets von massiven Streuungen gepragt, die eine genaue
Datierung unmoglich machten. Ein Beispiel ist in Abbildung 5.36 auf Seite 104 zu se-
hen. SchliefSlich wurde versucht, durch Variationen in der Auswertung einen groben
Altersbereich abzuschétzen. In Abbildung 5.37 auf Seite 104 sind beispielhaft OSL-
Regressionsgeraden von Ker2 dargestellt (die 5-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressi-
onsgerade lila).

In Abbildung 5.38 auf Seite 105 ist das Ergebnis einer OSL-Altersabschatzung zu sehen.
Anhand der OSL-Ergebnisse lédsst sich das Alter der Probe lediglich auf einen Bereich
von ungeféhr 5000 bis 9000 Jahren eingrenzen.
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Abbildung 5.28: Natiirliche und g-bestrahlte Glowkurven der Probe Ker2
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Abbildung 5.29: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe Ker2
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Abbildung 5.30: Second-Glow-Kurven der Probe Ker2 mit unterschiedlicher 3-Bestrahlung
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Abbildung 5.31: Plateautest der Probe Ker2
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Abbildung 5.32: TL-Dosischarakteristik der Probe Ker2

| Sample "Ck24" |
Q: 27.964  + 1.178_ Gy (x: 206.008_ + 10.931_ Gy I: -0.169_ *+ 0.136_ Gy
A: @136 +* 0.001__
| Parameters |
x—Countrate: 14.65 -ksec Pairsrate: 0.29_ -ksec
Saturation weight increase: 0.24_
Saturation fraction: @.82_ = 0.00_ e-Doserate: 1.961__ mGy-a
35.9x
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 2.94_ W B-Doserate: 2.588___ mGy-a
47 .4
Internal T-doserate: 1.517____ mbGy-a T-Doserate: 0.605___ mGu-a
External T-doserate: 0.478__ * 0.090___ mGu-a 11.1%
Shape: F Thickness: 1.0_cm p: 12_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 5.74
Total doserate: 5.465_ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 3.36__ » Annwal dose: 3.19_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 4.63_
Calibration: 4.87__ » ThsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.87__ «

Total error: 6.72__ =«

Age: 5086 * 342 years (3078 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.33: TL-Altersbestimmung der Probe Ker2
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Abbildung 5.34: Natiirliche und g-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe Ker2
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Abbildung 5.35: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe Ker2
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Abbildung 5.36: Probleme bei der OSL-Dosischarakteristik der Probe Ker2
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Abbildung 5.37: Beispiel-OSL-Dosischarakteristik der Probe Ker2
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| Sample “Ck26" |

(: 35.938__ + 9.938__ Gy Qu: 269.094_ + 10.384_ Gy I: 0.000___ + 0.000__ Gy
A: ©.134_ + 0.002__
| Parameters |
x—-Countrate: 14.65 rsksec Pairsrate: 0.29_ sksec
Saturation weight increase: 0.24_
Saturation fraction: @.82_ + 0.00_ e-Doserate: 1.929__ mGy-a
35.5%
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 2.94_ W B-Doserate: 2.588__ mGy-a
47 .6%
Internal T-doserate: 1.517____ mbGy-a T-Doserate: 0.605___ mbuy-a
External r1-doserate: 9.478___ * 0.050___ mGu-a 11.1%
Shape: F Thickness: 1.0@_cm p: 12_ =2 Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy~sa
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 5.7
Total doserate: 5.433___ mGu~sa
| Errors |
TL measurement: 2.17_ » fmnwal dose: 3.18_
Stone content: a.oa_ Tot. random error: 3.85_ »
Calibration: 4.87__ » ThsU Ratio: 0.00__ =
Wetness fraction: @.68_ Tot. sytem. error: 4.87__ »

Total error: 6.21_ »

Age: 6614 *+ 411 years (4606 b.c.)

| Recalc|{Part. recalc}| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.38: Beispiel-OSL-Altersabschiatzung der Probe Ker2

5.4.3 Resultate

Die Probe Ker3 war sowohl mit TL als auch OSL gut zu datieren. Die Altersergebnisse
der beiden Datierungsverfahren stimmen nahezu perfekt tiberein, es ist allerdings zu be-
achten, dass sie sich bei der errechneten 3- und besonders a-Aquivalenzdosis voneinander
unterscheiden. In Bergmann (2005) wurde fiir Ker3 ein TL-Alter von 5960 und ein IRSL-
Alter von 5971 Jahren bestimmt, was mit den hier ermittelten Datierungsergebnissen
gut libereinstimmt.

Bei der Probe Ker2 war zwar eine TL-Datierung, jedoch keine exakte OSL-Datierung
moglich. Das berechnete TL-Alter von 5086 Jahren liegt sehr nahe an der TL-Datierung
mit einem Alter von 4925 Jahren durch Bergmann (2005).

Eine Interpretation der Datierungsergebnisse aller Proben aus der Ziegelroit ist in
Abschnitt 5.5.5 zu finden.
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5.5 Proben aus der Ziegelroit — Neu

Die als P1, P2 und P3 bezeichneten Proben wurden speziell
fiir diese Arbeit aus der Ziegelroit entnommen. Die Ziegel-
roit (auch Ziegelroith oder Ziegelreut) ist ein etwa 30 x 50
Meter groies Gebiet in einem Gebirgswald in der Nahe von
Geboltskirchen, Oberosterreich. Der Erdboden ist hier mit
Bruchstiicken von Ziegeln in verschiedensten Grofien und
Formen iiberséit. Auch das Erdreich ist von solchen Ziegel-
trimmern durchsetzt.

Alkoven

Oberleim:Gebol':skirchen

OBEROSTERREICH

Die Herkunft dieser Ziegelbruchstiicke ist vollig unbekannt. Namen auf ,-roit“ entstanden
iiblicherweise zur Zeit der Besiedelung des Landes, etwa um das Jahr 1000 — dies deutet
darauf hin, dass die ersten Siedler die Ziegel bereits an dieser Stelle vorgefunden haben.
Es finden sich keine Spuren glatter Oberflichen oder Kanten, die einen Riickschluss
auf die Form der Ziegel erlauben wiirden. Miindliche Uberlieferungen verbinden die
Ziegelroit mit einem Vorwerk des Schlosses Grobming oder mit dem Schloss selbst.
Andere Theorien iiber die Entstehung der Ziegelroit vermuten hier die Reste eines
romischen Signalturms oder eines Feldziegelofens. Auch ein nichtmenschlicher Ursprung
wird als Erklarungsversuch herangezogen: Da der Boden von Lehm durchzogen ist und
es in der Néahe grofie Braunkohlevorkommen gibt, weisen Bergleute darauf hin, dass ein
unterirdischer Flozbrand die Ursache der Ziegelbruchstiicke sein konnte.

5.5.1 Probennahme

Die Proben wurden an zwei verschiedenen Stellen aus dem Boden ausgegraben: an der
ersten Stelle die Probe P1 aus einer Tiefe von 15 cm, an der zweiten Stelle P2 aus einer
Tiefe von 10 cm und P3 aus 20 cm Tiefe. AnschlieBend wurde an beiden Stellen die
gesamte y-Umgebungsstrahlung (die Summe aus externer und kosmischer Strahlung)
mit einem Szintillationsmessgerédt ermittelt. In Abbildung 5.39 ist zur Illustration die
erste Stelle vor der Probennahme zu sehen, wobei auch die Durchsetzung der Erde mit
Ziegelfragmenten gut erkennbar ist.

Es wurde bei allen Proben wie in Abschnitt 4.1.2 beschrieben eine Feuchtigkeitsbestim-
mung durchgefiithrt. Da es jedoch am Tag der Probennahme stark regnete, waren die
Ergebnisse des Feuchtigkeitsanteils F' (bei allen Proben nahezu 1.0) nicht reprasentativ.
Fiir die Datierungen wurde ein Wert von 0.9 angenommen.

5.5.2 Probe P1

Abbildung 5.40 auf Seite 108 zeigt ein Foto der Probe P1, in Tabelle 5.4 auf der néchsten
Seite sind aulerdem die wichtigsten Probenparameter zusammengefasst.
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Abbildung 5.39: Foto der ersten Probennahmestelle

5.5.2.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.41 auf Seite 109 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und
Glowkurven mit zusétzlicher (-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.42 auf Seite 109 zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot, blau)
sowie Glowkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (grin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.43 auf Seite 110 sind sechs Second-Glow-Kurven mit unterschiedli-
cher B-Bestrahlung zu sehen (lila/rot = 2.6 Gy, blau/griin = 5.2 Gy, schwarz/braun =

Parameter Wert
Probendicke 3 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.18
Feuchtigkeitsanteil F’ 0.9 (geschitzt)
a-Zahlrate 16.00 Counts/ks
a-Paarzéhlrate 0.388 Counts/ks
Gewichtsanteil KoO 3.57%

Externe y-Dosisleistung 1.012 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.4: Probenparameter fiir P1

107



Abbildung 5.40: Foto der Probe P1

7.8 Gy).

Abbildung 5.44 auf Seite 110 zeigt den Plateautest von P1 mit dem gewahlten Auswer-
tungsbereich (304 — 322 °C).

In Abbildung 5.45 auf Seite 111 sind die TL-Regressionsgeraden von P1 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Second-Glow- und f-Regressionsgerade verlaufen nicht besonders
parallel.

In Abbildung 5.46 auf Seite 111 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.

5.5.2.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz

Abbildung 5.47 auf Seite 112 zeigt eine natiirliche Ausleuchtkurven (lila) sowie Ausleucht-
kurven mit verschiedenen [-Laborbestrahlungen (rot = 5.2 Gy, blau = 10.4 Gy).

Abbildung 5.48 auf Seite 112 zeigt dieselbe natiirliche Ausleuchtkurve (lila) sowie Aus-
leuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (rot = 31.8 Gy, blau = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.49 auf Seite 113 sind die OSL-Regressionsgeraden von P1 dargestellt (die
B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila eingezeichnet). Die Plattchenzahl
war bei dieser Aufbereitung recht gering.

In Abbildung 5.50 auf Seite 113 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.
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Abbildung 5.41: Natiirliche und §-bestrahlte Glowkurven der Probe P1
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Abbildung 5.42: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe P1
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Abbildung 5.43: Second-Glow-Kurven der Probe P1 mit unterschiedlicher 3-Bestrahlung
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Abbildung 5.44: Plateautest der Probe P1
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Abbildung 5.45: TL-Dosischarakteristik der Probe P1

| Sample “CP12" |
Q: 47.761  + 9,954 Gy (@ 444.415_ * 6.146_ Gy I: 0.167__  *+ 0.070__ Gy
A: ©.107__ + 0.001__
| Parameters |
x—Countrate: 16.00 sksec Pairsrate: 0.39_ -ksec
Saturation weight increase: 0.18_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 1.766__ mGy-a
27 .6%
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 3.57_ Wt B-Doserate: 3.106___ mGy-a
48 .6
Internal T-doserate: 1.826___ mGy-a T-Doserate: 1.2050___ mGuy-a
External T-doserate: 1.012__  * 0.090___ mbu-a 18.9x
Shape: F Thickness: 3.0_cm p: 24_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.00_ 4.9
Total doserate: 6.388__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 1.50__ » Anmwal dose: 3.03_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 3.38_
Calibration: 4.92__ » ThsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.92__ «

Total error: 5.96__ =«

Age: 7503 * 447 years (5495 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.46: TL-Altersbestimmung der Probe P1

111



Info File UView Maths Edit Options

B NOB-CP11.89E

168 | [
148 -

128 -

= A

Aﬁm W«MW«%\urﬁw»&

a 188 Pt 13 388 488 588
Time [Chl

Abbildung 5.47: Natiirliche und (-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe P1
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Abbildung 5.48: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe P1
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Abbildung 5.49: OSL-Dosischarakteristik der Probe P1
| Sample "CP11" |
Q: 48.341_ + 1.985_ Gy Quw: 341.627_ + 12.505_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: 8,142 + 0.001__
| Parameters |
x—Countrate: 16.00 sksec Pairsrate: 0.39_ -ksec
Saturation weight increase: 0.18_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 2.325__ mGy-a
33.5%
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 3.57_ Wt B-Doserate: 3.106___ mGy-a
44 .7
Internal T-doserate: 1.826___ mGy-a T-Doserate: 1.2050___ mGuy-a
External T-doserate: 1.012__  * 0.090___ mbu-a 17.3%
Shape: F Thickness: 3.0_cm p: 24_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 4.5
Total doserate: 6.947__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 2.99_ » dAnmual dose: 3.11_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 4.32_
Calibration: 4.85__ » ThsU Ratio: 0.00__ =
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.85__ «

Total error: 6.49__ «

Age: 6958 * 452 years (4950 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.50: OSL-Altersbestimmung der Probe P1
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5.5.3 Probe P2

Abbildung 5.51 zeigt zwei Fotos der Probe P2, weiters sind in Tabelle 5.5 die wichtigsten
Probenparameter zusammengefasst.

Abbildung 5.51: Zwei Fotos der Probe P2

Parameter Wert
Probendurchmesser 4 cm (@)
Sattigungsgewichtszunahme W 0.17
Feuchtigkeitsanteil F’ 0.9 (geschitzt)
a-Zahlrate 19.39 Counts/ks
a-Paarzahlrate 0.535 Counts/ks
Gewichtsanteil K,O 4.06 %

Externe y-Dosisleistung 0.811 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.5: Probenparameter fiir P2

5.5.3.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.52 auf Seite 116 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und
Glowkurven mit zusétzlicher §-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.53 auf Seite 116 zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot, blau)
sowie Glowkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (grim = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 47.7 Gy).

In Abbildung 5.54 auf Seite 117 sind drei Second-Glow-Kurven mit unterschiedlicher
(B-Bestrahlung zu sehen (lila = 2.6 Gy, rot = 5.2 Gy, blau = 7.8 Gy).
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Abbildung 5.55 auf Seite 117 zeigt den Plateautest von P2 mit dem gewéahlten Aus-
wertungsbereich (282 — 295 °C). Wie man sieht, ist kein klares Plateau erkennbar, die
berechneten Kurven steigen tiber den gesamten Temperaturbereich an.

In Abbildung 5.56 auf Seite 118 sind die TL-Regressionsgeraden von P2 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die Punkte streuen relativ stark.

In Abbildung 5.57 auf Seite 118 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.
Durch das Fehlen eines wirklichen Plateaus ist das Resultat nicht aussagekraftig.

5.5.3.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz

Abbildung 5.58 auf Seite 119 zeigt eine natiirliche Ausleuchtkurven (lila) sowie Ausleucht-
kurven mit verschiedenen f-Laborbestrahlungen (rot = 5.2 Gy, blau = 10.4 Gy).

Abbildung 5.59 auf Seite 119 zeigt dieselbe natiirliche Ausleuchtkurve (lila) sowie Aus-
leuchtkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (rot = 31.8 Gy, blau = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.60 auf Seite 120 sind die OSL-Regressionsgeraden von P2 dargestellt
(die B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila). Auch bei OSL streuten
die Punkte besonders stark, die Ausreiler waren aber recht gut erkennbar und wurden
eliminiert.

In Abbildung 5.61 auf Seite 120 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.
Aufgrund der starken Streuung der Messergebnisse ist es deutlich unsicherer als der
vom Programm angegebene Fehler, liegt jedoch im Vergleich zur TL-Messung in einem
realistischeren Altersbereich.
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Abbildung 5.52: Natiirliche und (-bestrahlte Glowkurven der Probe P2
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Abbildung 5.53: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe P2
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Abbildung 5.54: Second-Glow-Kurven der Probe P2 mit unterschiedlicher g-Bestrahlung
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Abbildung 5.55: Plateautest der Probe P2
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Abbildung 5.56: TL-Dosischarakteristik der Probe P2
| Sample “CP22" |
(: 6.893_  +1.623_ Gy Qw: 33.394_ +6.534_ Gy I: -0.922_ *+ 0.5?78_ Gy
A: 0,206 * 0.010__
| Parameters |
x—Countrate: 19.39 -ksec Pairsrate: 0.53_ ~ksec
Saturation weight increase: 0.17_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 4.155__ mGy-a
46.1»
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 4.06_ W+ B-Doserate: 3.624___ mGy-a
40,24
Internal T-doserate: 2.198___ mbGy-a T-Doserate: 0.922___ mGuy-a
External T-doserate: 0.811__ * 0.0590___ mGu-a 10, 2%
Shape: 3 Thickness: 4.0_cm p: 8__ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 3.54
Total doserate: 9.013__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 16.76_ » Amwal dose: 3.36_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 17.10_
Calibration: 4.89__ » ThsU Ratio: 0.00__
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.89__ «

Total error: 17.78_ »

Age: 663 * 118 years (1345 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.57: TL-Altersbestimmung der Probe P2
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Abbildung 5.59: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe P2
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Abbildung 5.60: OSL-Dosischarakteristik der Probe P2

| Sample “CP23" |
(: 32.287__ + 90.564_ Gy Qu: 245.234_ +9.435_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: ©.132_  + 0.003__
| Parameters |
x—Countrate: 19.39 -ksec Pairsrate: 0.53_ ~ksec
Saturation weight increase: 0.17_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 2.650___ mGy-a
35.3%
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 4.06_ W+ B-Doserate: 3.624___ mGy-a
48.3%
Internal T-doserate: 2.198___ mbGy-a T-Doserate: 0.922___ mGuy-a
External T-doserate: 0.811__ * 0.0590___ mGu-a 12.3%
Shape: 3 Thickness: 4.0_cm p: 8__ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 4.1
Total doserate: 7.5608__ mGu-a
| Errors |
TL measurement: 1.77__ » dAmwal dose: 3.16_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 3.62_
Calibration: 4.85__ » ThsU Ratio: 0.00__ =
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.85__ «

Total error: 6.05__ =«

Age: 4300 * Z60 years (2292 b.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.61: OSL-Altersbestimmung der Probe P2
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5.5.4 Probe P3

Abbildung 5.62 zeigt ein Foto der Probe P3, in Tabelle 5.6 sind auflerdem die wichtigsten
Probenparameter zusammengefasst.

Abbildung 5.62: Foto der Probe P3

Parameter Wert
Probendicke 3 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.17 (geschitzt)
Feuchtigkeitsanteil F’ 0.9 (geschitzt)
a-Zéhlrate 16.59 Counts/ks
a-Paarzéahlrate 0.318 Counts/ks
Gewichtsanteil K,O 3.50% (geschiitzt)
Externe y-Dosisleistung 0.811 mGy/a
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.6: Probenparameter fir P3

5.5.4.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.63 auf Seite 123 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und
Glowkurven mit zusétzlicher g-Laborbestrahlung (griin = 5.2 Gy, schwarz = 10.4 Gy).

Abbildung 5.64 auf Seite 123 zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot, blau)
sowie Glowkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (grim = 31.8 Gy, schwarz =
63.6 Gy).

In Abbildung 5.65 auf Seite 124 sind drei Second-Glow-Kurven mit unterschiedlicher
B-Bestrahlung zu sehen (lila = 5.2 Gy, rot = 7.8 Gy, blau = 10.4 Gy).
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Abbildung 5.66 auf Seite 124 zeigt den Plateautest von P3 mit dem gewéahlten Aus-
wertungsbereich (372 — 384 °C). Auch hier steigen die berechneten Kurven fast iiber
den gesamten Bereich an, zeigen in einem sehr hohen Temperaturbereich aber noch ein
Plateau.

In Abbildung 5.67 auf Seite 125 sind die TL-Regressionsgeraden von P3 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die Second-Glow-Regressionsgerade steigt etwas steiler an als die
(-Regressionsgerade.

In Abbildung 5.68 auf Seite 125 ist das FErgebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.

5.5.4.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz
Abbildung 5.69 auf Seite 126 zeigt eine nattirliche Ausleuchtkurven (lila) sowie Ausleucht-
kurven mit verschiedenen [-Laborbestrahlungen (rot = 5.2 Gy, blau = 10.4 Gy).

Abbildung 5.70 auf Seite 126 zeigt dieselbe natiirliche Ausleuchtkurve (lila) sowie Aus-
leuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (rot = 31.8 Gy, blau = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.71 auf Seite 127 sind die OSL-Regressionsgeraden von P3 dargestellt (die
[B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila).

In Abbildung 5.72 auf Seite 127 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.
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Abbildung 5.63: Natiirliche und g-bestrahlte Glowkurven der Probe P3
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Abbildung 5.64: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe P3
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Abbildung 5.65: Second-Glow-Kurven der Probe P3 mit unterschiedlicher 3-Bestrahlung
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Abbildung 5.66: Plateautest der Probe P3
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Abbildung 5.67: TL-Dosischarakteristik der Probe P3
| Sample “CP32" |
g: 11.145 + 0.794_ Gy Quw: 45.781_ + 2.193_ Gy I: 1.067__ *+ 0.314_ Gy
A: ©.243_ * 0.006__
| Parameters |
x—Countrate: 16.59 -ksec Pairsrate: 0.32_ -ksec
Saturation weight increase: 0.17_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 4.196__ mGy-a
48.06
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 3.50 W B-Doserate: 3.178___ mGy-a
36.4x
Internal T-doserate: 1.814____ mbGy-a T-Doserate: 1.048___ mGuy-a
External T-doserate: 0.811__ * 0.0590___ mGu-a 12,6
Shape: F Thickness: 3.0_cm p: 24_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 3.6%
Total doserate: 8.733__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 4.6Z__ » Annual dose: 3.45_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 5.77_ »
Calibration: 4.94_ » ThsU Ratio: 0.00__
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.94__ «

Total error: 7.60__ »

Age: 1398 * 106 years (b1 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.68: TL-Altersbestimmung der Probe P3
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Abbildung 5.69: Natiirliche und (-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe P3
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Abbildung 5.70: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe P3
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Abbildung 5.71: OSL-Dosischarakteristik der Probe P3

| Sample "CP31" |
Q: 12.307_  + 1.032_ Gy (x: 60.946_ * 4.126_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: ©.202__ + 0.003__
| Parameters |
x—Countrate: 16.59 -ksec Pairsrate: 0.32_ -ksec
Saturation weight increase: 0.17_
Saturation fraction: @.90_ = 0.00_ e-Doserate: 3.481__ mGy-a
43.4»
B-Attennation: 1.00 KZ20-Contents: 3.50 W B-Doserate: 3.178___ mGy-a
39.6%
Internal T-doserate: 1.814____ mbGy-a T-Doserate: 1.048___ mGuy-a
External T-doserate: 0.811__ * 0.0590___ mGu-a 13.1%
Shape: F Thickness: 3.0_cm p: 24_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 3.9
Total doserate: 8.018__ mGu-a
| Errors |
TL measurement: 5.58_ » Annwal dose: 3.35_ »
Stone content: Q.68 Tot. random error: 6.51_
Calibration: 4.89__ » ThrsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.89__ «

Total error: 8.14_ =«

Age: 1535 * 125 years (473 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.72: OSL-Altersbestimmung der Probe P3
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5.5.5 Resultate

Die TL- und OSL-Datierungen von P1 und P3 stimmen recht gut tiberein. Beide Methoden
ergeben hier auch nahezu identische S-Aquivalenzdosen, wihrend die a-Aquivalenzdo-
sen voneinander abweichen. P3 ist im Vergleich zu den iibrigen hier datierten, von der
Ziegelroit stammenden Proben deutlich jiinger.

Einen Sonderfall stellt die Probe P2 dar. Die Annahme der Undatierbarkeit aufgrund
des fehlenden Plateaus bei TL bestatigt sich durch die OSL-Ergebnisse, welche deutlich
abweichen. Bei OSL kann kein Plateautest durchgefiihrt werden, allerdings weisen auch
hier stark streuende Punkte auf mangelnde Datierbarkeit hin.

Insgesamt zeigen die Proben aus der Ziegelroit eine interessante Altersverteilung. Bertick-
sichtigt man auch die in Bergmann (2005) datierten Proben, so weist ein Grofiteil der
Ziegelfragmente ein Alter zwischen 4000 und 6500 Jahren auf. Es gibt jedoch einzelne
Ausreifler, die ein deutlich jingeres Alter aufweisen. Die grofie Spannweite der Ergebnisse
scheint am ehesten die Theorie der Entstehung durch einen Flozbrand zu stiitzen. Hier
konnten verschiedene Lehmschichten unterschiedlich heiff und lange gebrannt worden
sein, was zu einer unterschiedlich ausgepragten Loschung der akkumulierten Dosis ge-
fithrt hatte. Eher unwahrscheinlich erscheint aufgrund der Resultate die Zuordnung der
Fragmente zu einem rémischen Wachturm oder einem Schloss. Eine definitive Antwort
kann basierend auf den durchgefithrten Lumineszenzdatierungen jedoch nicht gegeben
werden.
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5.6 Proben aus Oberleim

Die Proben OL1 und OL2 sind mit Rillen verzierte Bruch-
stiicke von Gefaflen aus gebranntem Ton. Diese stammen
urspriinglich aus einer Hafnerei fiir Weilhafnerkeramik, die
im oberosterreichischen Oberleim angesiedelt war. Da die
Herkunft bekannt ist, konnen Archéologen die beiden Proben
anhand von Referenzfunden in einen bestimmten Altersbe-
reich einordnen. Diese Information wurde vor der Datierung
jedoch bewusst nicht eingeholt.

5.6.1 Probe OL1

Abbildung 5.73 zeigt zwei Fotos der Probe OL1, in Tabelle 5.7 auf der néchsten Seite
sind auflerdem die wichtigsten Probenparameter zusammengefasst.

Abbildung 5.73: Zwei Fotos der Probe OL1

5.6.1.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.74 auf Seite 131 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und
Glowkurven mit zusétzlicher (-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.75 auf Seite 131 zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot, blau)
sowie Glowkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (griin = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 47.7 Gy).

In Abbildung 5.76 auf Seite 132 sind sechs Second-Glow-Kurven mit unterschiedli-
cher B-Bestrahlung zu sehen (lila/rot = 2.6 Gy, blau/griin = 5.2 Gy, schwarz/braun =
10.4 Gy).

129



Parameter Wert

Probendicke 1 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.2 (geschdtzt)
Feuchtigkeitsanteil F' 0.8 (geschatzt)

a-Zahlrate 16.35 Counts/ks (geschiitzt)
a-Paarzahlrate 0.242 Counts/ks (geschiitzt)
Gewichtsanteil K;O 1.62% (geschiitzt)

Externe y-Dosisleistung 0.911 mGy/a (geschitzt)
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.7: Probenparameter fiir OL1

Abbildung 5.77 auf Seite 132 zeigt den Plateautest von OL1 mit dem gewéhlten Auswer-
tungsbereich (294 — 314 °C).

In Abbildung 5.78 auf Seite 133 sind die TL-Regressionsgeraden von OL1 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die f-Regressionsgerade und die Second-Glow-Regressionsgerade
liegen sehr schon parallel.

In Abbildung 5.79 auf Seite 133 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen. Zu
beachten ist, dass der Intercept bei dieser Auswertung einen sehr groflien Beitrag zum
Ergebnis liefert.

5.6.1.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz
Abbildung 5.80 auf Seite 134 zeigt eine natiirliche Ausleuchtkurven (lila) sowie Ausleucht-
kurven mit verschiedenen -Laborbestrahlungen (rot = 5.2 Gy, blau = 10.4 Gy).

Abbildung 5.81 auf Seite 134 zeigt dieselbe natiirliche Ausleuchtkurve (lila) sowie Aus-
leuchtkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (rot = 31.8 Gy, blau = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.82 auf Seite 135 sind die OSL-Regressionsgeraden von OL1 dargestellt
(die 5-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila).

In Abbildung 5.83 auf Seite 135 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.

130



Info File UView Maths Edit Options

i|m

B » NB3—COL1.8BE

Ne@8—COL1.81E
Ne8—COL1. BZE

NBZ-COL1.17E

1288

1888

8aa

668

488

prds i)

BBB 455 588

Temperature [°C]
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Abbildung 5.75: Natiirliche und a-bestrahlte Glowkurven der Probe OL1
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Abbildung 5.78: TL-Dosischarakteristik der Probe OL1
| Sample “COL1" |
(: ©.655_ +0.482_ Gy Quw: ?.174_ + 2.974_ Gy I: 1.637__ *+ 0.463_ Gy
A: ©.091__ * 0,029
| Parameters |

x—Countrate: 16.35 ~ksec Pairsrate: 0.24_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ e-Doserate: 1.539__ mGy-a

31.5
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 1.628_ Wt B-Doserate: 2.069___ mGy-a

42 .4
Internal T-doserate: 1.357___ mbGy-a T-Doserate: ©.965___ mGuy-a
External T-doserate: 0.911__ * 0.090___ mGu-a 19.8%
Shape: F Thickness: 1.0_cm p: 12_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 6.4

Total doserate: 4.883__ mGu-sa
| Errors |

TL measurement: 24.15_ » Annwal dose: 3.13_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 24.35_
Calibration: 4.99__ » ThsU Ratio: 0.00__
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.90__ «

Total error: Z4.84_

Age: 469 * 117 years (1539 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.79: TL-Altersbestimmung der Probe OL1
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Abbildung 5.81: Natiirliche und a-bestrahlte Ausleuchtkurven der Probe OL1
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Abbildung 5.82: OSL-Dosischarakteristik der Probe OL1

| Sample “CO12" |
: 1.433 +0.412 Gy Qu: 9.9?7_  + 2.648_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: 9,144 + 0.003__
| Parameters |
x—Countrate: 16.35 ~ksec Pairsrate: 0.24_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ e-Doserate: 2.420___ mGy-a
42 .0
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 1.628_ Wt B-Doserate: 2.069___ mGy-a
35.9%
Internal T-doserate: 1.357___ mbGy-a T-Doserate: ©.965___ mGuy-a
External T-doserate: 0.911__ * 0.090___ mGu-a 16.7%
Shape: F Thickness: 1.0_cm p: 12_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 5.44
Total doserate: 5.765__ mGu-sa
| Errors |
TL measurement: 20.06_ » Annual dose: 3.36_ »
Stone content: Q.68 Tot. random error: Z20.34_ »
Calibration: 4.91__ » ThsU Ratio: 0.00__ »
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.91__ «

Total error: Z20.92_ «

Age: 249 * 52 years (1799 a.c.)

—{Recalc | {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.83: OSL-Altersbestimmung der Probe OL1
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5.6.2 Probe OL2

Abbildung 5.84 zeigt zwei Fotos der Probe OL2, weiters sind in Tabelle 5.8 die wichtigsten
Probenparameter zusammengefasst.

Abbildung 5.84: Zwei Fotos der Probe OL2

Parameter Wert

Probendicke 0.9 cm
Sattigungsgewichtszunahme W 0.2 (geschitzt)
Feuchtigkeitsanteil F’ 0.8 (geschatzt)
a-Zahlrate 16.35 Counts/ks
a-Paarzéahlrate 0.242 Counts/ks
Gewichtsanteil K,0 1.63%

Externe y-Dosisleistung 0.911 mGy/a (geschitzt)
Kosmische Dosisleistung 0.311 mGy/a

Tabelle 5.8: Probenparameter fiir OL2

5.6.2.1 Datierung mittels Thermolumineszenz

Abbildung 5.85 auf Seite 138 zeigt drei natiirliche Glowkurven (lila, rot und blau) und
Glowkurven mit zusétzlicher §-Laborbestrahlung (grin = 2.6 Gy, schwarz = 5.2 Gy,
braun = 7.8 Gy).

Abbildung 5.86 auf Seite 138 zeigt dieselben natiirlichen Glowkurven (lila, rot, blau)
sowie Glowkurven mit zusatzlicher a-Laborbestrahlung (grim = 15.9 Gy, schwarz =
31.8 Gy, braun = 47.7 Gy).

In Abbildung 5.87 auf Seite 139 sind fiinf Second-Glow-Kurven mit unterschiedlicher
B-Bestrahlung zu sehen (lila/rot = 2.6 Gy, blau/griin = 5.2 Gy, schwarz = 7.8 Gy).
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Abbildung 5.88 auf Seite 139 zeigt den Plateautest von OL2 mit dem gewéahlten Auswer-
tungsbereich (270 — 301 °C).

In Abbildung 5.89 auf Seite 140 sind die TL-Regressionsgeraden von OL2 dargestellt (die
(-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila und die Second-Glow-Regressi-
onsgerade hellblau). Die Parallelitit zwischen Second-Glow- und (-Regressionsgerade ist
nicht so gut wie bei der Probe OL1.

In Abbildung 5.90 auf Seite 140 ist das Ergebnis der TL-Altersberechnung zu sehen.

5.6.2.2 Datierung mittels optisch stimulierter Lumineszenz
Abbildung 5.91 auf Seite 141 zeigt eine natiirliche Ausleuchtkurven (lila) sowie Ausleucht-
kurven mit verschiedenen [-Laborbestrahlungen (rot = 5.2 Gy, blau = 10.4 Gy).

Abbildung 5.92 auf Seite 141 zeigt dieselbe natiirliche Ausleuchtkurve (lila) sowie Aus-
leuchtkurven mit zusétzlicher a-Laborbestrahlung (rot = 31.8 Gy, blau = 63.6 Gy).

In Abbildung 5.93 auf Seite 142 sind die OSL-Regressionsgeraden von OL2 dargestellt
(die B-Regressionsgerade ist rot, die a-Regressionsgerade lila eingezeichnet).

In Abbildung 5.94 auf Seite 142 ist das Ergebnis der OSL-Altersberechnung zu sehen.
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Abbildung 5.85: Natiirliche und §-bestrahlte Glowkurven der Probe OL2
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Abbildung 5.87: Second-Glow-Kurven der Probe OL2 mit unterschiedlicher 3-Bestrahlung
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Abbildung 5.89: TL-Dosischarakteristik der Probe OL2
| Sample “CO21" |
g: 1.613  + ©.279_ Gy Qw: 12.158 =+ 2.341_ Gy I: 0.369__ * 0.657__ Gy
A: ©.133_ + 0.003__
| Parameters |
x—Countrate: 16.35 ~ksec Pairsrate: 0.24_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ e-Doserate: 2.235_ mGy-a
40,06
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 1.63_ Wt B-Doserate: 2.074___ mGy-a
37.2%
Internal T-doserate: 1.359___ mbGy-a T-Doserate: 0.963___ mGu-a
External T-doserate: 0.911__ * 0.090___ mGu-a 17.2%
Shape: F Thickness: 0.9_cm p: 12_ = Cosmic doserate: ©0.311___ mGuy-/a
Sat. weight incr. of soil: ©.20_ 5.6%
Total doserate: 5.583_ mGu-a
| Errors |
TL measurement: 34.7?_ » Annwal dose: 3.31_ =
Stone content: Q.68 Tot. random error: 34.92_
Calibration: 4.89__ » ThsU Ratio: 0.00__
Wetness fraction: .00 Tot. sytem. error: 4.89__ «

Total error: 35.26_ «

Age: 395 * 125 years (1653 a.c.)

| Recalc [ {Part. recalc| |Load new|Exit |-

Abbildung 5.90: TL-Altersbestimmung der Probe OL2
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Abbildung 5.93: OSL-Dosischarakteristik der Probe OL2

Shape: F Thickness: 0.9_ cm p:
Sat. weight incr. of soil: ©.20_

External T-doserate: 0.911__ * 0.090___ mGu-a 15.3%

12 =« Cosmic doserate:
4.9

Total doserate:
1

Stone content: Q.68
Calibration: 4.9%_ » ThsU
Wetness fraction: .00

| Sample “cO22" |
(: 2.026_ + ©0.554_ Gy Qw: 11.539_ + 5.038_ Gy I: 0.000__ + 0.000__ Gy
A: @.176_ +* 0.029__
| Parameters |
x—Countrate: 16.35 ~ksec Pairsrate: 0.24_ -ksec
Saturation weight increase: 0.20_
Saturation fraction: @.80_ = 0.00_ e-Doserate: 2.959__ mGy-a
46 .9
B-Attennation: 1.00 K20-Contents: 1.63_ Wt B-Doserate: 2.074___ mGy-a
32.9%
Internal T-doserate: 1.359___ mbGy-a T-Doserate: 0.963___ mGu-a

0.311_ mGy~sa

6.3607___ mGuy~sa

| Errors |

TL measurement: 25.10_ » Annwal dose: 3.47 »

Tot. random

Ratio: @.@0__ »
Tot. sytem.
Total

Age: 321 * B3 years (1687 a.c.)

error: £5.34_

error: 4.96__
error: #a.83_ #

—{Recalc | {Part. recalc|

|Load new|Exit |-

Abbildung 5.94: OSL-Altersbestimmung der Probe OL2
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5.6.3 Resultate

OL1 und OL2 waren beide unproblematischer zu datieren als die aus der Ziegelroit
stammenden Proben. Bei OL2 stimmen die mittels TL und OSL ermittelten Resultate
sehr gut iiberein, ebenso die Aquivalenzdosen.

Bei OL1 fallt bei der TL-Altersbestimmung auf, dass der Intercept mehr als doppelt so
hoch wie die 3-Aquivalenzdosis ist. Die natiirliche Dosis liegt so niedrig, dass sie selbst
noch in den supralinearen Bereich fillt, wodurch die simple Addition von 3-Aquivalenzdo-
sis und Intercept ein falsches Ergebnis liefert. Dies zeigt auch die OSL-Datierung, bei der
die ermittelte S-Aquivalenzdosis etwa dem TL-Wert mit dem halben addierten Intercept
entspricht.

Trotz der prinzipiell guten Ergebnisse weichen die TL- und OSL-Datierungen beider
Proben deutlich von den archéologischen Erwartungen ab — diese ordnen den Proben an-
hand gesicherter Referenzfunde ein Alter von rund 700 Jahren zu. Ahnliche Diskrepanzen
wurden auch bei Altersbestimmungen weiterer Proben der gleichen Herkunft gefunden.
Die Ursache fiir diese Abweichungen ist nicht bekannt.

5.7 Ergebnisse fiir OSL

Die durchgefiihrten Datierungen zeigen, dass eine Altersbestimmung von Keramiken
mittels OSL durchaus méglich ist. Besonders die fiir die Datierung wichtige 3-Aquivalenz-
dosis kann mit OSL gut ermittelt werden. Problematischer ist die a-Aquivalenzdosis, die
teilweise deutlich von der durch TL ermittelten abweicht. Sie hat jedoch im Normalfall
einen deutlich geringeren Einfluss auf das errechnete Alter als die 3-Aquivalenzdosis.

Neben der Abweichung der a-Aquivalenzdosis kann sich auch das héhere Rauschen der
OSL-Messung negativ auf die Datierung auswirken. Bei den Regressionsgeraden streuen
die Punkte bei OSL aus diesem Grund iiblicherweise starker als bei TL. In der Praxis
stellt dies jedoch ein geringeres Problem dar als erwartet.

Die OSL-Methode weist auch Vorteile gegeniiber TL auf. Abgesehen von der besse-
ren Eignung bei durch Bleichung geloschten Proben ist auch die durchgehend lineare
Dosischarakteristik der gemessenen Traps bei niedrigen natiirlichen Dosen hilfreich.

Insgesamt weicht beim Grofiteil der in diesem Kapitel untersuchten Proben der mit OSL
bestimmte Alterswert um nicht mehr als 10% von dem mit TL ermittelten ab.
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5.8 Vergleich verschiedener Probenanalyseverfahren

Im Rahmen der Arbeit ergab sich die Gelegenheit, die Probe P1 ebenso wie das sie
umgebende Erdreich (,,Erdel*) und das Erdreich an der Fundstelle der Proben P2 und
P3 (,Erde2“) mit mehreren Verfahren auf ihre Zusammensetzung hin zu untersuchen.
Durchgefithrt wurden jeweils eine Neutronenaktivierungsanalyse, eine Messung mit dem
a-Counter und Gammaspektrometrien mit zwei verschiedenen Detektoren.

Die Gammaspektrometrien wurden von Dipl.Ing. Dr. Andreas Musilek und ADir. Ing.
Manfred Fugger an jeweils einem Detektor durchgefiihrt, die Neutronenaktivierungsana-
lyse erfolgte mit Unterstiitzung von Ao.Univ.Prof. Dr. Max Bichler und Dipl.Ing. Dr.
Johannes Sterba.

Eine Gegeniiberstellung der Ergebnisse der einzelnen Untersuchungsverfahren ist in Tabel-
le 5.9 zu finden. Wie man sieht, stimmen die Resultate vor allem bei der Bestimmung des
Kalium- und Thoriumgehalts gut iiberein. Ebenfalls ersichtlich ist, dass die Bestimmung
des Thorium/Uran-Verhiltnisses mit dem a-Counter in guter Ubereinstimmung mit dem
Schnitt der anderen Messungen liegt. Dies ist besonders erfreulich, da die Neutronenakti-
vierungsanalyse zur Ermittlung des Thorium/Uran-Verhéltnisses deutlich aufwéndiger
ist als zur reinen Bestimmung des Kaliumgehalts, weshalb zu diesem Zweck in der Praxis
der a-Counter verwendet wird.

Element Probe NAA Musilek  Fugger o-Counter Mittelwert

Kalium Pl 2.97 2.84 3.04 - 2.95 £3.4%
%] Erdel 1.60 1.68 1.67 - 1.65 £2.6%
Erde2 2.06 2.08 2.18 - 2.11 £3.1%
Thorium Pl 20.62 17.18 18.58 19.23  18.90 £7.6%
[ppm] Erdel - 11.54 12.42 1140 11.79 £4.7%
Erde2 - 11.52 11.76 1174 11.68 £1.2%
Uran P1 4.27 3.89 4.38 4.24 4.20 £5.1%
[ppm] Erdel - 3.81 5.36 4.13 443 £18.5%
Erde2 - 3.19 3.60 3.00 3.26 £9.4%

Tabelle 5.9: Vergleich verschiedener Probenanalyseverfahren
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6 Zusammenfassung

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde fiir die in Smetana (2006) beschriebene
OSL-Messanlage eine Methodik zur Datierung von Keramiken entwickelt. Zu diesem
Zweck wurden an einer Referenzkeramik vergleichende Messungen mittels TL und OSL
vorgenommen und anschliefend eine Anzahl unterschiedlicher Proben sowohl mit TL als
auch mit OSL ausgewertet. Dabei wurde fiir alle Proben die Feinkorntechnik benutzt.

Bei den untersuchten Keramiken wurden die relevanten Datierungsparameter durch
direkte Messung bestimmt oder anhand von Proben der gleichen Herkunft abgeschétzt.
Eine Ubersicht ist in Tabelle 6.2 auf Seite 147 zu finden.

Ein Vergleich der Resultate von TL und OSL und damit eine Uberpriifung der Zuver-
lassigkeit des OSL-Verfahrens fiir Datierungszwecke ist interessant, weil sich die optisch
stimulierte Lumineszenz zur Auswertung bestimmter Probenarten besonders anbietet.
Ein Beispiel dafiir stellen Sedimente dar, deren Nullsetzung durch Sonnenlicht erfolgt
ist. Wahrend der Einfluss des Sonnenlichts auf die mit TL ausgemessenen Traps nicht
exakt bestimmbar ist, kann bei den fiir OSL relevanten Traps von einer vollstandigen
Loschung ausgegangen werden. Durch diesen Vorteil wird das stérkere Rauschen der
OSL-Messungen mehr als ausgeglichen.

Ergebnisse

Der Referenzziegel konnte mit beiden Methoden der Altersbestimmung datiert werden.
Wie bereits bekannt war, wurde er gegen Ende des Frithmittelalters hergestellt. Inter-
essanterweise weist gerade diese gut datierbare Probe die grofite Diskrepanz zwischen
den mit TL und OSL ermittelten 3-Aquivalenzdosen auf, wie auch in Tabelle 6.3 auf
Seite 148 zu sehen ist.

Die beiden bereits durch Bergmann (2005) datierten Keramiken Ker3 und Ker2 aus der
Ziegelroit erbrachten bei der TL-Messung keine unerwarteten Resultate. Die Proben
stammen aus der spéaten Jungsteinzeit bzw. aus der Kupferzeit. Wahrend Ker3 auch
mit OSL gut zu datieren war, traten bei den OSL-Messungen von Ker2 Probleme durch
die starke Streuung der Ergebnisse auf. Aus diesem Grund wurde auf eine regulédre
OSL-Datierung verzichtet und stattdessen ein moglicher Altersbereich abgeschétzt.

Die Proben P1, P2 und P3 wurden wie Ker3 und Ker2 aus der Ziegelroit entnommen. P1
und P3 waren sowohl mit TL als auch mit OSL in guter Ubereinstimmung datierbar. P1
stammt aus der Jungsteinzeit, P3 hingegen aus der Spétantike. Obwohl die drei Proben
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Probe TL-Alter Jahr Epoche
Ziegel 1090 =79 918 n. Chr. spites Frithmittelalter
Ker2 5086 +342 3078 v. Chr. Kupferzeit
Ker3d 6255 478 4247 v. Chr. spéate Jungsteinzeit
P1 7503 +447 5495 v. Chr. Jungsteinzeit
P2 663 £ 118 1345 n. Chr. Spdtmittelalter
P3 1398 106 610 n. Chr. Spéatantike
OL1 469 + 117 1539 n. Chr. Neuzeit
OL2 355 £125 1653 n. Chr. Neugzeit

Tabelle 6.1: Einordnung der Proben in geschichtliche Epochen

Nicht gesicherte Ergebnisse sind in kursiver Schrift dargestellt

auflerlich kaum Unterschiede aufweisen, war P2 in Ermangelung eines Plateaus nicht mit
TL datierbar, was sich auch in Form des unwahrscheinlich niedrigen Alters zeigt. Die
Untersuchung mit OSL ergab bei dieser Probe stark streuende Werte und ein gegeniiber
TL deutlich hoheres Alter. Wie in Tabelle 6.2 auf der nichsten Seite zu sehen ist, weist P2
hohere a-Zahlraten als die iibrigen Proben sowie einen ungewohnlich hohen K,O-Gehalt
auf. Dies spricht fiir die Hypothese, dass die Datierungsprobleme der Probe P2 auf die
Materialzusammensetzung zurtickzufiihren sind.

Die Datierungen der Proben aus der Ziegelroit zeigen ein dhnliches Bild wie die entspre-
chenden Auswertungen in Bergmann (2005). Die meisten der Ziegelfragmente sind mit
mehreren tausend Jahren relativ alt, weisen jedoch untereinander grofie Altersdifferenzen
auf. Einige der Proben sind wiederum deutlich jiinger. Uber die Herkunft der Ziegelfrag-
mente kann basierend auf den bisherigen Ergebnissen nach wie vor kein Urteil abgegeben
werden. Am ehesten wird die Theorie eines Flozbrandes gestiitzt.

Die Keramiken OL1 und OL2 sind Bruchstiicke von Gefaflen aus Oberleim. OL2 konnte
mit TL und OSL tibereinstimmend datiert werden. Bei OL1 gab es Abweichungen zwischen
den beiden Altersbestimmungsmethoden, welche vermutlich auf den iiberdurchschnittlich
starken Einfluss des Intercepts bei der TL-Auswertung zuriickzufithren sind. Beide Proben
wurden laut den Datierungsergebnissen in der Neuzeit gebrannt. Diese Ergebnisse weichen
allerdings von den aufgrund von Referenzfunden erwarteten Werten ab, laut denen die
Proben ein Alter von rund 700 Jahren aufweisen und somit aus dem frithen Spatmittelalter
stammen sollten.

In Tabelle 6.1 ist die geschichtliche Einteilung aller Proben noch einmal zusammengefasst.
Zur Einordnung wurden die Ergebnisse des TL-Verfahrens herangezogen.

Die mit TL und OSL bestimmten a- und B-Aquivalenzdosen, die jeweils ermittelten
jahrlichen Dosen D und die daraus folgenden Altersbestimmungen sind in Tabelle 6.3
auf Seite 148 gegeniibergestellt.
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Vergleich von TL und OSL

In Abbildung 6.1 sind TL- und OSL-Altersbestimmungen auf zwei Achsen aufgetragen.
Wie man sieht, liegt der Grofiteil der datierten Proben in der Nahe der Diagonale — die
beiden Methoden zur Altersbestimmung erbringen fiir diese Proben also ein annéhernd
gleiches Ergebnis. Deutliche Abweichungen zeigt die Probe Ker2, bei der mittels OSL nur
eine Abschétzung moglich war, ebenso wie die Probe P2, bei der die Datierung aufgrund
des fehlenden TL-Plateaus nicht aussagekréftig ist.
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TL-Alter [a]
Abbildung 6.1: Vergleich der Datierungsergebnisse von TL und OSL

Insgesamt zeigt sich aufgrund der Untersuchungsergebnisse, dass das OSL-Verfahren
durchaus zur Altersbestimmung von Keramiken geeignet ist. Die Qualitdt der OSL-
Ergebnisse ist dabei trotz der in Abschnitt 5.2.2 beschriebenen Nachteile mit jener der
TL-Ergebnisse vergleichbar.
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A DOSBox

Durch den Umstieg auf Windows XP ist es nicht mehr moglich, von DOS-Programmen wie
dem Altersbestimmungsprogramm direkt Screenshots anzufertigen. Um dieses Problem zu
umgehen, konnen solche Programme in der DOSBox ausgefiihrt werden, einer speziellen
Anwendung, die einen virtuellen Computer mit Intel 80386 CPU und DOS-Betriebssystem
emuliert. Hier ist auch die Erstellung von Screenshots moglich.

Auf dem Computer im Archédometrielabor ist diese Software bereits installiert, die-
ses Kapitel befasst sich ausschliefllich mit der Benutzung des Programms auf diesem
Rechner.

A.1 Anleitung

Daten kopieren Das komplette Verzeichnis, in dem sich die gewiinschten TLD-Daten
befinden, muss in den Ordner C:\_DOSBox\TLD kopiert werden. Im folgenden Text wird
angenommen, dass dieses Verzeichnis XYZ heif3t.

Dateien umbenennen Die Sonderzeichen fiir Alpha und Beta, die von der Auswerte-
software benutzt werden, machen in der DOSBox Probleme. Durch den Aufruf einer
simplen Batch-Datei konnen sie in allen Dateinamen durch A bzw. B ersetzt werden.

Zu diesem Zweck klickt man auf Start — Ausfiihren, gibt die Buchstaben cmd in das
Feld ein und klickt auf OK. Auf der nun auftauchenden Kommandozeile tippt man:

to_dosbox.bat C:\ DOSBox\TLD\XYZ

wobei XYZ durch den tatsichlichen Verzeichnisnamen ersetzt werden muss. Die nun
folgenden Fehlermeldungen iiber nicht gefundene Dateinamen konnen ignoriert werden.
Danach kann man die Kommandozeile wieder schliefen.
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DOSBox starten Die DOSBox sollte iiber das Icon auf dem Bildschirm gestartet werden.
Das Auswerteprogramm wird automatisch geladen und kann wie gewohnt bedient werden,
es werden jedoch Zeilen, die Sonderzeichen fiir Alpha oder Beta enthalten, fehlerhaft
angezeigt. In der Praxis betrifft dies Graphiken der Regressionsgeraden bei eingeblendeten
Dosen und Intercept.

Mit [ALT| + [ENTER | kann die Vollbild-Darstellung aktiviert oder deaktiviert werden, die
Maus kann im Fenstermodus mit |CTRL| + |[F10] ,befreit“ werden.

Screenshots erstellen Mit der Tastenkombination + kann vom aktuellen
Bildschirminhalt der DOSBox ein Screenshot erstellt werden. Dieser wird im Verzeich-
nis C:\_DOSBox\capture unter einem Namen gespeichert, der sich aus dem aktuellen
Programm-Modul und einer fortlaufenden Zahl zusammensetzt.

Auf diese Weise konnen beliebig viele Screenshots erzeugt werden.

DOSBox beenden Sind sdmtliche Screenshots angefertigt, kann das Auswerteprogramm
wie iiblich beendet werden. Danach kann die DOSBox geschlossen werden.

Um nachfolgenden Benutzern die Arbeit zu erleichtern, sollte man die erstellten Screen-
shots in ein privates Verzeichnis verschieben und C:\_DOSBox\capture leer hinterlas-
sen.

Screenshots invertieren Um die Screenshots leichter drucken zu konnen, ist es empfeh-
lenswert, sie zu invertieren. Dies ist beispielsweise mit dem Programm IrfanView méglich,
welches ebenfalls iiber ein Icon am Desktop gestartet werden kann.

Mit File — Open kann die gewiinschte Datei geoffnet werden, die Invertierungsfunktion
ist unter Image — Negative zu finden. AnschlieBend kann man die Datei mit | CTRL | +
wieder abspeichern und IrfanView beenden.
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B Dateiformate

Fiir die Arbeit wurden zwei Versionen eines Altersbestimmungsprogramms benutzt,
eine DOS-basierte und eine Windows-basierte Variante. Beide benutzen ein &hnliches
Binarformat zur Speicherung der gemessenen Kurven. Um die OSL-Kurven mit dem-
selben Programm wie die TL-Kurven auswerten zu konnen, war es zweckdienlich, die
Kurven direkt zu bearbeiten und entsprechend das Dateiformat zum Teil zu entschliisseln.
Um &hnliche Vorhaben in Zukunft zu erleichtern, ist das Format hier soweit bekannt
dokumentiert.

B.1 Reprasentation von Floating-Point-Zahlen

Ein grofier Teil der Dateien besteht aus einer Aneinanderreihung von Gleitkommazahlen
(floating point), die in einem Pascal-eigenen, 6 Byte grofien Format gespeichert sind.
Dabei ist ein Byte fiir den bindren Exponenten reserviert und 5 Byte fiir Mantisse und
Vorzeichen.

Der Exponent im ersten Byte kann einen Wertebereich von -128 bis 4126 annehmen (ein
Wert ist fir die Darstellung des Gesamtwertes Null reserviert). Die Mantisse beginnt
danach mit ihrem unsignifikantesten Byte, im letzten Byte ist das Vorzeichen im ersten
Bit codiert. Der folgende Python-Code erldautert den Algorithmus.

Die Funktion f_tpr6b nimmt eine Liste mit 6 Bytes und liefert die entsprechende
Gleitkommazahl zurtick:

def f tpr6b(tpr):
"""Converts Turbo Pascal 6—byte reals to Python floats """
if (tpr[0] = 0): return 0.0

# Mantisse berechnen

q = 1.0/256

mantisse = 1.0 + 2 = ((((tpr[l] * q + tpr[2]) * q + tpr[3]) * q +
tpr[4]) = q + (tpr[5] & 127)) x q

if (tpr[5] > 127): mantisse %= —1

# Fxponenten berechnen
faktor = 2 xx abs(tpr[0] — 129)
if ((tpr[0] — 129) < 0): faktor = 1.0/faktor

return mantisse x faktor
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11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35

Die Funktion tpr6b_f kehrt diesen Prozess um und liefert zu einer Gleitkommazahl die
entsprechende Reprasentation im 6-Byte-Format:
def tpr6b_f(f):
"""Converts Python floats to Turbo Pascal 6—byte reals
f = float (f)
if (f = 0): return [0,0,0,0,0,0]

nonon

# Vorzeichen entfernen

if (f>=0):
negativ = 0
else:
negativ =1
f x= —1

# FExponenten berechnen
exponent = 129
while (f >= 2):
exponent 4= 1
f /=2
while (f < 1):
exponent — 1
f %= 2
if (exponent <= 0) or (exponent > 255):
raise FloatingPointError ("Exponent, out of range")

# Mantisse berechnen

tpr = [exponent,0,0,0,0,0]

fm = ((f-1.0)/2) = (256 =*x 5)
im = int (round (fm, 0))

for i in xrange(l, 6):

tpr[i] = int (im % 256)
im = im // 256
assert im = 0

if negativ:
tpr[5] += 128

return tpr

B.2 Dateien mit 3090 Byte

Dateien mit 3090 Byte werden ausschlielich vom DOS-Programm ausgegeben, das den
Messcomputer steuert (Dateiendungen .zzT und .zzB). Es handelt sich allem Anschein
nach um 515 Werte, die im beschriebenen Floating-Point-Format gespeichert sind. Darun-
ter befinden sich auch die 510 Messwerte der Kurve und der Wert der Laborbestrahlung.
Diese Kurven miissen nicht direkt bearbeitet werden.
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B.3 Dateien mit 31274+ Byte

Diese Dateien werden vom DOS-Altersbestimmungsprogramm als Resultat nach Abzug
des Backgrounds ausgegeben (3127 Byte), sowie vom Windows-Programm (eventuell mehr
als 3127 Byte). Das Bindrformat der ersten 3127 Byte ist identisch und in Tabelle B.1
dokumentiert. Gleitkommazahlen im oben beschriebenen Format sind dabei als FP6
bezeichnet.

In der Datei ist neben den 510 einzelnen Messwerten auch die Laborbestrahlung in der
Einheit Gray als Gleitkommazahl gespeichert, dariiber hinaus ein Multiplikator. Dieser
wird bei der Erstellung der Datei auf den Wert 1.0 gesetzt, danach wird er bei jeder
Multiplikation der Kurvenwerte mit dem gleichen Faktor multipliziert. Auf diese Weise
bleiben entsprechende Nachbearbeitungen der Kurve jederzeit nachvollziehbar.

Position Bedeutung
1...6 Bytes mit unbekannter Funktion
7...12 Laborbestrahlung der Probe in Gray (FP6)
13...39 Bytes mit unbekannter Funktion
40...45 Multiplikator (FP6)
46...47 Bytes mit unbekannter Funktion
48 ...3107 Die 510 Messwerte der Kurve (510 x FP6)
3108...3127 Bytes mit unbekannter Funktion
3128...(Ende — 10) Falls vorhanden, Kommentare als CSV
(Ende —9) ... (Ende) 10 Bytes mit unbekannter Funktion

Tabelle B.1: Bindrformat der Kurven mit 3127+ Byte
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