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Kvartsmineralogins betydelse for en lyckad luminiscensdatering

KARIN WALHEIM

Walheim, K., 2017: Kvartsmineralogins betydelse for en lyckad luminiscensdatering. Examensarbeten i geologi vid
Lunds universitet, Nr. 514, 24 sid. 15 hp.

Sammanfattning: Optisk stimulerad luminiscens-analys (OSL-analys) 4r en metod som anvinds
for att datera bl.a. sediment fran senkvartir tid. Det &dr av intresse for att ta reda pa nér geolo-
giska hiandelser d4gde rum och nér isarna rort sig under senaste glaciationen och deglaciationen.
Ett mineral som kan anvéndas for aldersbestimning med OSL &r kvarts. OSL éaldersbestimmer
inte kvartskornet utan avsittningsaldern for sedimentet déar kvartskornet ingar. Det hénder att
kvalitén pa OSL-analysers resultat inte &r till belatenhet vilket beror pa kvartsens kanslighet.
Kvarts med hog kénslighet ar bittre pa att avge luminiscensenergi med en dominerande snabb
signalkomponent vilket d4r n6dvéndigt for en lyckad OSL-datering.

I den hidr rapporten undersoks om kvartsens kénslighet beror pd sparelement som finns i
kvartsens kristallgitter. Kvarts frdn prover som analyserats med OSL analyseras med LA-ICP-
MS for att a4 fram dess kvantitativa kemiska sammanséttning. Resultaten fran de tidigare ge-
nomforda OSL-analyserna jimfordes med resultaten frdn LA-ICP-MS-analysen. Ingen tydlig
koppling mellan spardmnen och kvartsens kanslighet kunde observeras.

Nyckelord: Luminiscens, Optiskt stimulerad luminiscens (OSL), LA-ICP-MS, kvartsmineralogi, aldersdatering.
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The importance of Quartz mineralogy for a successful lumines-

cence dating
KARIN WALHEIM

Walheim, K., 2017: The importance of Quartz mineralogy for a successful luminescence dating. Dissertations in
Geology at Lund University, No. 514 , 24 pp. 15 hp (15 ECTS credits).

Abstract: Optically stimulated luminescence analysis (OSL analysis) is a method used to date sediments from late
Quaternary. The method is useful to find out when geological events took place and when the ice sheets moved
during the recent glaciation and deglaciation. A mineral that can be used for determination of age with OSL is
quartz. The OSL dating method does not determine the age of the individual quartz grain, but rather the settling age
of the sediment in which the quartz is included. However, the quality of the OSL results are not always satisfactory,
which depends on the quartz sensitivity. Quartz with high sensitivity is better at releasing luminescence energy with
a dominant fast signal component, which is necessary for successful OSL dating.

This report examines whether the quartz sensitivity depends on trace elements found in the quartz crystals’ grid.
Quartz from samples previously analysed by OSL were analysed by LA-ICP-MS to obtain its quantitative chemical
composition. The results from the previously conducted OSL analysis were compared with the results of the LA-
ICP-MS analysis. No clear association between trace elements and quartz sensitivity could be observed.
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1 Inledning
Optiskt stimulerad luminiscens (eng. optically stimula-
ted luminescence), OSL, ar en metod som kan &lders-
bestimma kvartskorn genom att méta deras lumini-
scens. Det anvédnds inom kvartirgeologi d& man t.ex.
vill datera sedimentéra formationer som bildats under
sen kvartdr for att forstd hur och vid vilka tidpunkter
inlandsisarna vaxt fram och dragit sig tillbaka.
Problemet med denna metod dr att resultaten inte
alltid &r till belatenhet da luminiscenssignalens styrka
skiljer sig mellan olika prov. Kvartsens kénslighet,
formagan att avge en stark luminiscenssignal, ar avgo-
rande for kvalitén pd en OSL-analys. D& signalen ar
for svag blir dateringen av det provet mer oséker, kva-
litén pa analysen av provet édr dalig. Varfor signalstyr-
kan skiljer sig mellan sediment &r inte helt faststillt
men en hypotes &r att det skulle kunna bero pé kvart-
sens innehall av spardmnen.

2. Syfte och hypotes

Syftet med studien &r att underséka samband mellan
sparamnen i kvarts och kvaliteten pa resultat fran
OSL-analyser.

Hypotesen ér att vissa spardmnen i kvarts paverkar
kvartsens kinslighet och dédrmed har en avgorande
inverkan pad OSL-analysers kvalitet. Kvarts fran fyra
sedimentprover med olika Iuminiscensegenskaper
kommer att analyseras geokemiskt for att f4 fram deras
kvantitativa kemiska sammansattning.

3. Bakgrund

3.1 Luminiscens

Preusser et al. (2009) beskriver luminiscens som en
energi som bildas/ansamlas inuti vissa typer av mine-
ralkorn till f6ljd av naturlig joniserande strélning.
Energin ansamlas i form av fria elektroner i defekter i
mineralets kristallgitter och frigors, i form av ljusen-
ergi, dd materialet utsétt for ljus eller virme (Preusser
et al. 2009). Eftersom luminiscensenergin bildas av
naturlig stralning frén sénderfall av radioaktivt materi-
al dr energin som ett mineral ansamlat proportionerlig
mot tid och kan dérfor raknas om till hur ldnge minera-
let varit isolerat frén ljus och viarme. Kvarts &r ett sa-
dant mineral. Dérfor ar luminiscensdatering ett verktyg
som anvédnds for att beddma &ldrar pa sediment och
fornldmningar som innehdller kvarts fran kvartér
(Duller 2008). I den hér studien anvédnds ljus for att
aktivera och frigdra luminiscensenergin genom en
optisk stimulerad luminiscensanalys (OSL-analys).

3.1.1 Optisk Stimulerad Luminiscens

OSL-analys dr da en datering gdrs genom att provet
utsitts for ljus och méangden lagrad energi som frigors
mits. Preusser et al. (2009) ndmner bade kvarts och
féltspat som mineral som besitter egenskapen att an-
samla luminiscensenergi i sina kristallgitter. Den hér
studien fokuserar pad kvarts egenskaper for en lyckad

OSL-datering.

Provet som ska analyseras bor inte ha utsatts for
solljus vid eller efter provtagning eftersom det bleker
provet (eng. bleaching) vilket innebdar att OSL-
signalen reduceras (Duller 2008). Detta resulterar i
provet kommer uppvisa felaktig &lder i en lumini-
scensdatering. I en OSL-analys utsétts provet for blatt
ljus fran light emitting diodes (LED) med en synlig
vaglangd. OSL-signalen som da sénds ut méts av en
ljusforstérkare (eng. photomultiplier tube) som méter i
ultravioletta véglidngder (Botter-Jensen et al. 2002;
Duller 2008). Resultaten gér att f4 fram i diagramform
1 analysverktyget Risg analyst v 4.45.

Ifall provet utsatts for blekning men det sedan tidi-
gare finns data dver straldosens storlek genom tidigare
métningar gar det att ”ladda upp” provet med en labo-
ratoriedos som motsvarar de elektroner som fanns i
mineralgittret innan provet blektes. Detta kan goras
med hjilp av betastralning i OSL-Reader Riso
TL/OSL DA-20 (Better-Jensen et al. 2002).

3.1.2 Egenskaper for lyckad luminiscens
Sensitivitet (eng. sensitivity) dr luminiscensens signal-
intensitet per absorberad stralningsdos per enhet
(Fitzsimmons 2011). Kvartsens OSL-sensitivitet ar
avgorande for hur sdker OSL- dateringen blir. Lag
sensitivitet ger en svagare luminiscenssignal och dér-
med osékrare resultat i en OSL-métning.

Det finns studier som visar att transporten av sedi-
menten kan ha en inverkan pa hur hog sensitiviteten ar
hos sedimentens kvartskorn (Preusser et al. 2009). I
studien av Preusser et al. (2009) diskuteras dven ifall
defekter i kvartsen kan ha en inverkan, men &r det ar
nagot som bor undersdkas nirmare.

En OSL-signal innehéller flera olika komponenter,
Preusser et al. (2009) nimner att signalerna kan delas i
in ”snabb”, “medel” och “langsam” komponent (fig.
1). For lyckade OSL-dateringar krdvs att det &r en
snabb komponent som dr den som dr dominerande
(Preusser et al. 2009; Gi Young & Jeong-Heon 2012).
En bra OSL-analys har en snabbt fallande kurva dir
OSL signalen dr stark och frigors snabbt (fig. 1). Me-
dan en luminiscenssignal som domineras av medel till
langsamma komponenter (fig. 1) ger en mindre defini-
erad topp och svajigare kurva och ddrmed en mer osé-
ker OSL-analys.

Vilken komponent som &r dominerande i OSL be-
ror pa vilken komponent ett korn/prov avger. Det inne-
bér att kvartsen som ska dateras maste ha egenskapen
att avge OSL-signaler som &r dominerade av den
snabba OSL-komponenten for att dateringen ska ge ett
bra analysresultat.
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Fig 1. Luminiscenssignal uppdelad i olika komponenter:
Langsam (r6d kurva), medel (orange kurva) och snabb (gron
kurva) komponent. Den svarta kurvan visar hur signalen ser
ut da alla dessa komponenter ingér. Modifierad fran Preusser
et al. (2009).

3.2 LA-ICP-MS

LA-ICP-MS (laser ablation inductively coupled
plasma mass spectrometry) dr en metod som anvénds
for att bestimma den kemiska sammanséttningen av
mineral och dess spardmnen ner till mycket sma kon-
centrationer (Liu et al. 2008; Thomas 2013).

Provet beskjuts av en laserstrale som kontrolleras
av en dator som ar kopplad till maskinen. Laserstralen
sdnder ut pulser som viarmer upp provet sa att det sker
ablation och bestandsdelarna smadlter och tas upp i
vétska. Den fors vidare till en nebulisator som om-
vandlar provet till gasform (plasma) (Thomas 2013).
Plasman transporterar provet vidare till en spray-
kammare som fordelar plasmans gas till mindre drop-
par innan den passerar ICP-facklan (Thomas 2013) dér
dmnena finfordelas sa att alla bestdndsdelar bildar jo-
ner (Liu et al. 2008). I ICP-facklan ar det meningen att
fa fram positivt laddade joner dé fotoner genererar
storningar vid médtningarna. Plasman fors sedan vidare
till masspektrometern (MS-delen), innan kvantifiering-
en kan genomfOras separeras jonerna fran plasman.
Efter det kan provets elementkoncentrationer bestdm-
mas i masspektrometern (Thomas 2013).

For att kontrollera att métningarna blir ritt anvands
ett referensmaterial med ként innehall. I det hér arbetet
anvinds referensmaterial frdn National Institute of
Standards and Technology (NIST).

3.3 Kvartsmineral

3.3.1 Mineralstruktur och uppbyggnad

Kvarts ér ett av kontinentalskorpans vanligast berg-
artsbildande mineral och bestar av néstintill ren kisel-
oxid (Si0,) (Klein & Dutrow 2007; Preusser et al.
2009; Klein & Philpotts 2012). Mineralet ingar i
manga olika bergarter med vitt skilda ursprung (Gi

Young & Jeong-Heon 2012). Ursprunget paverkar till
stor del vilka spdraimnen som é&terfinns i kvartskristal-
lerna (Klein & Philpotts 2012).

Kvartsmineralet dr uppbyggt av kiseltetraedrar,
dir en kisel (Si"™*) omges med fyra syrejoner (O7).
Kiseltetraedern féster med nésta tetraeder i hornen och
har ddrmed mesodesmiska bindningar. Dess prisma ar
hexagonalt och strukturen lutandes mot ¢ axeln ar
romboedrisk. Kiseltetraederna féster i varandra i sina
horn och bildar ett spiralmonster parallellt med kristal-
lens c-axel (figur 2). I spiralens mitt bildas ett halrum
som Preusser et al. (2009) kallar “c-axelkanaler” (figur
3).

Alfa och beta-kvarts, dven kallad low and high-
quartz, bildas vid olika temperatur och innebér en om-
organisation 1 kristallisationen. Alfakvarts bildas vid
atmosfariskt tryck da temperaturen Gverstiger 573°C.
Denna typ av kvarts har nagot lagre densitet &n beta-
kvarts som bildas d& temperaturen gér under 573°C.
Alfa-kvartsens har c-axelkanalen med en 6-
rotationsymmetri, medan beta-kvartsens c-axelkanal
har en 4-axelsymmetri (Klein & Dutrow 2007).

Fig 2. Kiseltetraeder som vrider sig som en spiral runt c-
axeln. Modifierad fran Preusser et al. (2009).

O Kisel
f} Syre

Fig 3. Genomskérning vinkelrétt mot kvartskristallens c-
axel. C-axelkanalerna dr utmaérkta i rétt. Modifierad fran
Weil (1984).



3.3.2 Sparamnen

Kisel och syre sitter inte alltid dir de bor i kvartsens
kristall. Ett mineral &r sdllan 100 % rent utan har tagit
in smd mangder av ndgot annat dmne &n dess rena be-
stdndsdelar. For att ett &mne ska substituera med ett
annat kravs att de har samma, eller liknande, laddning
och jonradie (Klein & Philpotts 2012). Det spelar
ocksa roll vilken temperatur mineralet har och vilka
dmnen som finns att tillga.

Avsaknaden av en syreatom i en kvartskristall gor
att tva kiselatomer istéllet faster i varandra och bildar
nagot som kallas "neutral O vacancy” (neutral syreva-
kans) (Preusser et al. 2009). Detta kan dven ske for
kiselatomer, dd en kiselatom saknas och ldmnar en
direkt kontakt mellan tva syreatomer. Det &r dock van-
ligt och det finns mindre kunskap om hur kiselvakans-
center fungerar och bildas. Ofta &r inte dessa bindning-
ar stabila i kvarts (Preusser et al. 2009).

Amnen som vanligen substitueramot kvartsens
kisel &r aluminium (Al), titan (Ti), germanium (Ge),
fosfor (P), jam (Fe) och gallium (Ga).

Vite (H), litium (Li), och natrium (Na) &r exempel
pa sparaimnen som kan aterfinnas i kanalerna parallellt
till kvartsens c-axlar (Preusser et al. 2009). Dessa jo-
ner har svagare bindningar (Erbetta et al. 2000) och
kan under vissa omstidndigheter, da de tillsétts energi,
rora sig langs med kanalen (Preusser et al. 2009).

4. Material och metod

4.1 Prover

Arbetet utgér ifran fyra sedimentprover med tillho-
rande resultat fran en OSL-analys (tabell 1). Proverna
har genomgatt mekanisk och kemisk preparering i
Lunds luminiscenslaboratorium; proceduren beskrivs i
Alexanderson & Bernhardson (2016) och sammanfat-
tas hér. Proverna har vatsiktats och fraktionen 180-250
pm har valt ut for analys. Fraktionen har sedan be-
handlats med HCI (saltsyra) for att avldgsna karbona-
ter fran provet samt med 10% H,O, (véteperoxid) for
att ta bort organiskt material. Sedan har féltspat elimi-
nerats fran provet med en densitetsseparation pa
2,62g/cm’. Efter densitetseparationen ar tanken att
enbart kvarts ska finnas kvar. Kvartsfraktionen be-
handlades sedan med fluorvitesyra i 60 minuter. Sista
steget i behandlingen ar avldgsna fluorider som kan ha
bildats i fluorvitesyran. Detta gjordes genom att be-
handla kvartsproverna med 10% HCIl i 40 minuter
(Alexanderson & Bernhardson 2016).

Tre av proverna kommer fran olika delar av Sve-
rige och ett fran Norge. Prov 15012 &r taget fran omra-
det Skorgenes nira Molde i vdstra Norge. Ddr bestar
berggrunden av dioritisk till granitisk gnejs (Norges
Geologiske Undersgkelse 2017).

12057 ér taget fran Rauvospakka, 26 km norr om
Junosuando i Pajala kommun (Sigfasdottir 2013). Om-
givande berggrund bestar frdmst av granitiska bergar-
ter men dven underordnat diorit och gabbro forekom-
mer (Sveriges Geologiska Undersokning 2017).

Prov 15064 ar ifran Skogalund, 10 km nordvést om

Skara (Alexanderson et al. 2016). Den omgivande
berggrunden bestar frimst av migmatitisk gnejs
(Sveriges Geologiska Unders6kning 2017).

Prov 13031 &r taget fran Skattungheden utanfor
Orsa (Alexanderson & Bernhardson 2016) dér berg-
grunden bestar av kalksten i omraden, sandsten med
skiffer och konglomerat samt basalt (trakybasalt),
ryolit och granit (Sveriges Geologiska Undersokning
2017).

Tabell 1. Proviummer med tillhdrande resultat fran OSL-
analys och referens till originalpublikation med lokal- och
OSL-information

Provnum- | Kvalitet pa resul- | Referens

mer tat

15012 Mycket lag Anjar et al. (under
sensitivitet utgiv.)

12057 Lég sensitivitet Sigfasdottir (2013)

15064 Medel hog Alexanderson et
sensitivitet al. (2016)

13031 Mycket hog Alexanderson &
sensitivitet Bernhardson

(2016)

Tabell 2. Prover med tillhdrande betastralningsdos. Laborato-
riedosen motsvarar provets naturliga dos.

Prov | Strildes | Forvirmning | Referens
(Gy) °O)

1501228 200 Anjar et al. (under
utgiv.)

12057137 220 Sigfasdottir (2013)

150641153 240 Alexanderson et al.
(2016)

13031170 220 Alexanderson &
Bernhardson
(2016)

4.2 OSL

For att fa OSL-data frdn samma material som analyse-
ras med LA-ICP-MS (se nedan) s& plockades 20 korn
ut fran varje prov med hjélp av pincett under ett mik-
roskop. Det visades sig att alla korn i proven inte best-
od av kvarts, men endast kvartskorn plockades ut for
analys.

Kornen placerades pa metallbrickor som var be-
handlade med silikonspray for att f4 kornen att fista
battre. Totalt var det atta brickor med 10 korn pa var-
dera bricka. Brickorna placerades i analysinstrumentet



Risg TL/OSL model DA-20 (Better-Jensen et al.
2002).

Da sedimentproverna utsatts for ljus i samband
med att de plockades och placerades pa brickorna har
kvartsens luminiscensenergi blivit nollstdlld. De
”laddades upp” igen genom att bestrélas med betastral-
ning med doshastigheten 0,17 Gy/s. Varje prov fick en
stralmdngd motsvarande deras naturliga dos (tabell 2)
som tidigare bestimts vid OSL-datering av proverna.

Nér proven sedan blivit bestrdlade till samma
mingd som de tidigare ansamlat i naturen utfordes en
OSL-analys. Proven forvirms for att frigora elektroner
som sitter i grunda defekter i kvartsen kristallgitter,
s.k. ostabila elektroner (Duller 2008). Forvarmnings-
temperaturen for varje prov finns i tabell 2. Instill-
ningar finns att se i bilaga 4. Proven stralades med bla
LED och OSL-signalen/fotonerna som frigjordes mét-
tes i1 ljusforstarkaren.

4.3 LA-ICP-MS
For prepareringen av proven klipptes tvd trekantiga
bitar ut frdn en CD-skiva. P4 vardera trekant ritades
en ring med ett plastrér som mall pa skivans under-
sida. Trekanterna kldddes med dubbelhéftande tejp for
att kornen skulle fastna. Fran varje sedimentprov har
40-50 kvartskorn plockats ut med pincett under mikro-
skop. Kornen placerades metodiskt i rader inom ringen
som maélats pa CD-skivan. Varje provs rad hade en
egen form for att latt kunna skilja dem &t vid analysen.
Sedan géts proven in i epoxymassa med hjilp av ett
ror som placerades pa den tidigare ritade cirkeln. Néar
massan stelnat, efter ungefar 12 timmar, hade kornen
fastnat i massan och foljde med roret da det avldgsna-
des fran skivan. Roret avldgsnades fran epoxyn och
proven ségades ut till puckar som slipades med sand-
papper och polerades pa en roterande platta med pole-
ringsmedel i storlek 3 pm. Efter detta var proven redo
att analyseras i LA-ICP-MS.

Laserablationen utfordes i Photon machines, Ana-

10

lyse G2 excimer laser med en vagliangd pa 193 nm och
en pulsvidd pa mindre &n 4 ns som var kopplat till ICP
-MS instrumentet Bruker Aurora Elite Quadrupole ICP
-MS. Laserstrilen hade en fluens pa 10 J/cm” och en
frekvens pa 6 Hz. Triffytan for ablationen var pa
40x90 um och ablationen pagick 1 20 s med en é&ter-
stdllningstid p4 10 s. Bérgasen in till plasmatet var
0.75 1 He/min och 4 ml N2/min och 0,95 1 argon/min
blev tillfort nedstroms provkammaren.

Amnen som detekterades var "Li, 24Mg, YAl s,
31P, 47Ti, 49Ti, SZCr, $3Cr , SSMn, 56Fe’ 65Cu’ 72Ge, SSSr’
93Nb, 103Rh, 107Ag, 137Ba, 139La, 146Nd’ 163Dy’ 172Yb,
197 Au, 2%Pb, 22Th och 2*U. Mittid for varje element
var 15 ms per svep. Som fOrsta standardreferens
material anvindes NIST612 och som andra standard
referens anvéndes NIST 614(Jochum et al. 2011). Re-
sultaten behandlades i Iolite software. Tabeller av re-
sultaten togs fram i Excel. Alla instillningar for LA-
ICP-MS finns i bilaga 1.

5 Resultat
5.1 OSL-analys

For varje prov utfordes tva analyser. Jag har valt att
visa det resultatet som har uppvisat snabbast signal-
komponenter av dom tvé genomforda analyserna. Alla
resultat finns att se i bilaga 2. For alla prover lag sig-
nalens topp mellan 100-500 fotoner/0,16 s. Prov 13031
gav biast resultat (fig 4) med hogst signal intensitet
(topp) och uppvisade en dominerande snabb kompo-
nent dd kurvan snabbt gér ner. Prov 15064 gav nést
bist resultat (figur 5) da kurvan borjar i en hog topp
som sedan gér ner. Den lite flackare lutningen visar pa
mer inslag av langsamma och medel komponenter i
signalen. Prov 12057s kurva har inte en tydlig topp i
borjan och sjunker ldngsamt vilket tyder pad domine-
rande ldngsamma och medel signalkomponenter och
ger darfor ett daligt resultat (fig 6). Prov 15012 uppvi-
sade minst lyckade analysen d& kurvan inte hade en
topp och aldrig gar ner utan svajade mellan 100-40
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Fig 4. Resultat fran OSL-analysen av prov 13031.
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Fig 7. Resultat fran OSL-analysen av prov 15012.

5.2 LA-ICP-MS

Spindeldiagrammen (fig. 8-11) visar halterna for
varje &mne i enhet ppm normaliserat till prov 15012
och har en logaritmisk skala. Resultat av halter for
varje mitning av varje dmne finns i bilaga 3. Lases
resultaten av i bilaga 3 ar det tydligt att halterna av
vissa spardmnen skiljer sig kraftigt mellan kornen
inom samma prov.
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Prov 13031 var det prov som &r mest likt prov 15012
i sin kemiska sammanséttning (fig.8-9).

Det finns inget tydligt samband nir nagot av 4m-
nena faller med eller stiger med OSL-analysernas
kvalité. Dock gar det att observera att medelhalterna
av mangan och bly var hogre i prov 13031 4n i de
ovriga. I ovrigt dr innehallet av spardmnen for varje
prov relativt likvérdiga.
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Det var problem med kvantifieringen i sekvens 2 naler for dessa dmnen ir mindre och kan 4nd4 vara

och 3. Virdena for 53Cr var for hoga i bade se- virda att ha med i bestimningarna av halterna,

kvens 2 (fig 12) och sekvens 3 (fig 13), dér 52Cr men da ha i beaktande att det kan vara en viss fel-
var langt over referens vérdet men 53Cr fungerar marginal. Nedan dr diagram 6ver felmarginalerna
bittre och kan anvéindas. Det &r &ven problem fran analysen dér NIST614 (Jochum et al. 2011)
med kvantifieringen av P, Mn och Fe. Felmargi- anvints som referensunderlag.
A ool B Spicer plct - NiSTene
! -
5 3
B B
g | - E =
5 | 5
- R Y Y R Y ~JERLONBRO YRRV RGREARL X &

Fig 12. Felmarginaler i kvantifieringen for sekvens 2 som innefattar prov 13031 och 15064. A visar **Cr som &r lingt
over referensvirdet. B visar **Cr som #r lagre n referensvirdet men med mindre felmarginal 4n for **Cr.
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Fig 13. Felmarginaler i kvantifieringen for sekvens 3 som innefattar prov 15012 och 12057. A visar **Cr som r lingt over
referensvirdet. B visar **Cr som r ligre &n referensvirdet men med mindre felmarginal 4n for **Cr.
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6. Diskussion
6.1 OSL

OSL-signalen i mina méatningar (fig. 4-7) var sva-
gare dn de som gjorts tidigare (fig. 14b-18b). Detta
kan ha flera forklaringar.

Det kan delvis bero pa slump, att de kvartskorn
som plockades ut hade en sdmre forméga att avge
OSL med en snabb komponent vilket &r en egen-
skap som skiljer sig mellan korn i samma sedi-
ment som ndmns i artikeln av Preusser et al.
(2009). En annan forklaring kan vara att det var 10
korn som analyserades och i de forsta analyserna
var det minst tio ganger s manga (Helena Alexan-
derson, Lunds universitet, pers. kom. 2015-05-16)
vilket gor att den sammanlagda fotonmingden
som avges blir hogre i de tidigare analyserna. Ju
fler korn som &r med och bidrar till OSL-signalen

b -
h
(=]
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o888
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desto starkare blir den. I de dldre analyserna var
det inte heller enbart kvarts som analyserades
utan dven andra mineral, t.ex. filtspat (Preusser
et al. 2009) som ndmns i avsnitt 3.1.1, som kan
ha avgett den luminiscenssignal som registrera-
des.

Om man bortser fran OSL-signalens styrka,
alltsa bortser fran antalet fotoner som kan bero
pd méngden korn i provet, dr kurvornas form
relativt likadana ut for samtliga prover (fig. 14-
17). Det tyder pa att andelen snabba, medel och
langsamma komponenter dr densamma for bada
analyserna. Dérfor kan métningen anses ha givit
samma kvalité pa resultaten som tidigare maét-
ningar. Utifrén resultaten dr det inte 16nsamt att
lagga tid pa att plocka ut provmaterial for hand
frén sandprov infor en OSL-analys for att fa ett
helt rent kvartsprov.

Y
8

13031 - mycket bra

z B
g 8

- B 8

Tire (s)

Fig 14. OSL-signal fran prov 13031. A OSL-analys av 10 korn kvarts (den hér studien). B OSL-signal fran ndgra hundra
korn av mestadels kvarts (Helena Alexanderson, Lunds universitet, pers. kom. 2015-05-16).
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Fig 15. OSL-signal fran prov 15064. A OSL-analys av 10 korn kvarts (den hér studien). B OSL-signal fran nigra hundra
korn av mestadels kvarts (Helena Alexanderson, Lunds universitet, pers. kom. 2015-05-16).

16



0 5 10 15 220 25 30 35
Time (5)

OSL (cts por 0.16 5)
- B8 B

8

12057 - mindre bra

o

5 10 15 20 % K ¥
Tme (s)

Fig 16. OSL-signal fran prov 12057. A OSL-analys av 10 korn kvarts (den hér studien). B OSL-signal frén ndgra hundra
korn av mestadels kvarts (Helena Alexanderson, Lunds universitet, pers. kom. 2015-05-16).
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Fig 17. OSL-signal frén prov 15012. A OSL-analys av 10 korn kvarts (den hér studien). B OSL-signal frén nagra hundra
korn av mestadels kvarts (Helena Alexanderson, Lunds universitet, pers. kom. 2015-05-16).

6.2 LA-ICP-MS

Halterna av Mn och Pb var hdgre i prov 13031
som &r det prov med bast OSL-kvalité enligt
OSL-analysen (fig. 7). Det kan bero pa att nagot
av dessa spardmnen gynnar kvartsens forméaga
att avge en OSL-signal med en dominerande
snabb komponent. Skillnaden i halterna for Mn
och Pb var dock smé och halterna var inte fal-
lande med minskad kvalité for OSL-analyserna
dé prov 12057, som hade en svagare OSL-signal,
hade hogre halter av bdda dmnena 4n prov 15064
som hade en starkare OSL-signal. Dessa d@mnen
kan dock vara vérda att titta ndrmare pa i fram-
tida undersokningar.

Utifran mina data gar det inte att utesluta att
skillnaden pa kvartsens egenskaper att avge en
OSL-signal med dominerande snabb komponent
inte beror pa spardimnena. I LA-ICP-MS ana-
lysen valdes ett antal &mnen ut och det kan vara
sé att ndgot spardmne som inte detekterades kan

17

vara med och péverka OSL-signalen. Det kan
dven vara en kombination av olika sparimnen
som inte gar att tyda i data frén den hédr under-
sOkningen som ligger bakom egenskaper for
battre OSL-maétningar.

Artikeln av Preusser et al. (2009) kommer
fram till att defekter i kvartsen maste underso-
kas ndrmare. Ur mina resultat frin LA-ICP-MS
kan utldsas att medelhalten av Li, som éar ett
sparimne som frdmst patriffas 1 C-
axelkanalerna, ligger pa 1,79-4,21 ppm for alla
prov vilket &r relativt stabil. Medan &mnen som
byter ut Si i kvartsen, som t.ex. Al och Fe har
en mycket storre spridning i medelhalt mellan
proverna.

Resultaten fran LA-ICP-MS analysen visar
att kvartsens spardmnen varierar kraftigt mellan
korn frédn samma prov. Preusser et al. (2009)
séger i sin artikel att &ven luminiscensegenskap-



er varierar mellan korn inom samma sediment.
Dirfor anser jag att det vore ldmpligt att analysera
bade kvartsens kemi och OSL-egenskaper for
samma korn. Gotze et al. (2004) artikel ndmns att
det inte dr mojligt att fa en korrekt kvantifiering av
sparamnen med endast en analysmetod och dérfor
borde dven ytterligare metoder som kan undersdka
kvartsens kemiska sammanséttning anvéndas i en
framtida studie i &mnet.

7. Slutsats

Utifrén data som tagits fram i studien gar inte hy-
potesen att spardimnena i kvarts skulle péverka
kvartsens kénslighet, och ddrmed ha en avgdrande
inverkan p& OSL-analyser kvalitet, att varken
styrka eller att forkasta.

Halterna av olika sparimnen som detekterades
i LA-ICP-MS kunde inte visa ndgot samband med
kvartsens luminiscensegenskaper. Négot som ob-
serverades var variationen av spardmnen i kvarts-
korn inom samma prov (taget fran samma sedi-
ment) vilket tidigare studier visat att dven kvarts-
korns luminiscensegenskaper gor. For att komma
vidare bor man undersdka och jamfora bade lumi-
niscensegenskaper och kemisk sammanséttning for
samma korn.

8. Tack

Jag vill rikta stort tack till mina handledare, profes-
sorerna Helena Alexanderson, Tomas Naeraa och
Anders Scherstén. Jag vill tacka er for den tid och
det engagemang ni lagt ner under arbetets gang.

Jag vill tacka Britta Smangs for att hon alltid,
med ett leende pa ldpparna, tagit sig tid att hjélpa
mig med problem som uppstatt i hanteringen av
referensmaterial.
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Bilaga 1

Installningar for LA-ICP-MS.

Laboratory & Sample
Preparation

Laboratory name

Department of geology LA-ICP-MS laboratory

Sample type / mineral

Quartz

Sample preparation

Mounted in epoxy

Imaging

Laser ablation system

Make, Model & type

Photon machines, Analyte G2 excimer laser

Ablation cell & volume

HelEx 2 sample cell

Laser wavelength 193 nm
Pulse width <4 ns
Fluence 10 J/cm?
Repetition rate 6 Hz
Spot size 40x90 um

Sampling mode / pattern

40x90 pm single spot analyses

Carrier gas

He and N2. Ar make-up gas combined using a Y-
connector down-stream from sample chamber.

Background collection

20 seconds

Ablation duration

20 seconds

\Wash-out delay

10 seconds

Cell carrier gas flow

0.75 I/min He and 4ml/min N2

ICP-MS Instrument

Make, Model & type

Bruker Aurora Elite Quadrupole ICP-MS

Sample introduction

Via conventional tubing with insert “squid”

RF power

1300 W

Make-up gas flow

0.95 I/min Ar

Detection system

Single collector discrete dynode electron multiplier or
DDEM

Masses measured (dwell
time in milliseconds)

Li7(15), Mg24(15), Al27(5), Si29(5), P31(15), Tid7(15),
Ti49(15), Cr52(15), Cr53(15), Mn55(15), Fe56(15), Cu65
(15), Ge72(15), Sr88(15), Nb93(15), Rh103(15), Ag107
(15), Ba137(15), La139(15), Nd146(15), Dy163(15),
Yb172(15), Au197(15), Pb208(15), Th232(15), U238(15)

Total scan time

420 milliseconds

Data Processing

Gas blank

20 second

Calibration strategy

NIST612 as primary standard reference, NIST614 as sec-
ondary standard reference

Internal standard

Si29 with following concentrations: NIST612 (33.6 wt. %),
NIST614 (33.6 wt. %) and quartz (47.6 wt. %)

Reference Material info

GeoRem prefered values (Jochum et al. 2011, Geostand-
ards and Geoanalytical Research 35, 397-429)

Data processing

lolite software (Paton et al. 2011, Journal of Analytical

Atomic Spectrometry 26, 2508-2518.
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Bilaga 2

Alla resultat fran OSL-analys
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Figur 19. Resultat fran analyserna av prov 12057.
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Figur 20. Resultat fran analyserna av prov 13031.
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Figur 21. Resultat fran analyserna av prov 15012.
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Figur 22. Resultat frén analyserna av prov 15064.
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Bilaga 3
Elektroniska lankar till LA-ICP-MS resultaten for alla sekvenser 1
Excel-filer.

Sekvens 1: http://lup.lub.lu.se/student-papers/record/8914195/
file/8914260.x1sx

Sekvens 2: http://lup.lub.lu.se/student-papers/record/8914195/
file/8914262 x1Isx

Sekvens 3: http://lup.lub.lu.se/student-papers/record/8914195/
file/8914264 xIsx
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Bilaga 4.
Instédllningar for OSL-analys

E Sequence Editor: ChlUsers\rebec\Downloads' 7054-q.5EC
File Edit Options 5eqControl Help

LB (& &) & (= |[?

l l l Samples | Run 1

Setl 1-2 Beta 880s

Set? 3-4 Beta 210s

Set3 L Beta 400s

Set 4 7-8 Beta 160s

Seth 1-2 ITL 240°C, 5.00°C{s, 2b0Pts., PH=0°C for Os
Seth 3-6 .ITL 220°C, 5.00°C{s, 2b0Pts.., PH=0°C for Os
Set7 7-8 TL 200°C, 5.00°C}s, 250Pts., PH=0°C for Os
Setd 1-8 05L 125°C Blue LEDs:40.005:5"C}s;90.0%
Setd 1-2 Beta 880s

Set10 31 Beta 210s

Set 11 5-6 Beta 400s

Set12 7-8 Beta 160s

Set13 1-2 ITL 240°C, 5.00°C{s, 2b0Pts., PH=0°C for Os
Set14 3-6 ITL 220°C, 5.00°C{s, 2b0Pts.., PH=0°C for Os
Set 156 7-8 TL 200°C, 5.00°C}s, 250Pts., PH=0°C for Os
Set 16 1-8 05L 125°C IR diodes;1005:5"C{s;90.0%
Set17 1-8 05L 125°C Blue LEDs;40.00s;5°C{s;90.0%
Set18

Set19

Set 20

Set 21

Set 22

Set 23

i

TL 240°C, 5.00°C/}s, 250Pts., PH=0°C for Os
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