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ANOTACIJA

Augstas energijas jonizéjosa starojuma izraisitu radiacijas defektu analize litija
ortosilikatu un litija metatitanatu saturoSos paraugos. Tomele M., zinatniskais vaditajs:
vados$ais pétnieks, Dr. chem. Zarin§ A., konsultanti: vadosa pé&tniece, Dr. chem. Kizane G.,
zin. asist., Bc. chem. Senko M. Bakalaura darbs, 49 lappuses, 24 attéli, 7 tabulas, 91 literattras
avots, 5 pielikumi. Latvie$u valoda.

Litija ortosilikats (Li4SiO4) un litija metatitanats (Li>TiO3) ir perspektivi materiali tritija
generé$anai kodoltermiskas sintézes reaktoros, to ekspluatacijas laika materiali bus paklauti
joniz&josa starojuma ictekmei. Darba mérkis ir analizét radiacijas defektu veido$anos ar augstas
energijas joniz&joso starojumu apstarotos LisSiOs paraugos ar Li>TiOs piedevam dazadu
faktoru ietekmé. Darba uzdevumi ir analiz&t radiacijas defektu koncentraciju paraugos atkariba
no to sintézes metodes, fazu sastava, prieckSapstrades, starojuma energijas un absorbétas dozas,
un novertét atdedzinaSanas ietekmi, izmantojot elektronu paramagnétiskas rezonanses un
optiskas absorbcijas spektrometriju, termostimuléta luminescences metodi. Rezultati norada,
ka sintézes metode, fazu sastavs un absorbéta doza butiski ietekmé radiacijas defektu
koncentraciju.

LITIJA ORTOSILIKATS, LITIJA METATITANATS, RADIACIJAS DEFEKTI,
SPEKTROMETRIJA



ABSTRACT

Analysis of high energy ionizing radiation-induced defects in samples containing
lithium orthosilicate and lithium metatitanate. Tomele M., supervisor: leading researcher,
Dr. chem. Zarin$ A., consultants: leading researcher, Dr. chem. Kizane G., scientific asistant,
Bc. chem. Senko M. Bachelor’s thesis, 49 pages, 24 figures, 7 tables, 91 literature references,
5 appendixes. In Latvian.

Lithium orthosilicate (LisSiO4) and lithium metatitanate (Li-TiO3z) are promising
materials for tritium breeding in thermonuclear fusion reactors, where they will be exposed to
ionizing radiation. Aim of this work is to analyze the formation of radiation-induced defects in
Li4SiO4 samples with additions of Li,TiOs irradiated with high-energy ionizing radiation under
the influence of various factors. The tasks are to analyze the concentration of radiation-induced
defects in samples depending on the synthesis method, composition, pre-treatment, radiation
energy, absorbed dose and the effect of annealing using electron paramagnetic resonance and
optical absorbtion spectrometry, thermally stimulated luminescence method. Results show that
synthesis method, phase composition and absorbed dose affects the concentration of radiation-
induced defects.

LITHIUM ORTHOSILICATE, LITHIUM METATITANATE, RADIATION-
INDUCED DEFECTS, SPECTROMETRY
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IEVADS

Kodoltermisko sintézi uzskata par daudzsolosu nakotnes energijas avotu, kas lautu iegtit
lielu daudzumu energijas, neradot videi kaitigus blakusproduktus, pieméram, oglekla dioksidu
(CO2) un augstas aktivitates kodolatkritumus [1]. Kodoltermiska sintéze ir drosaka neka
musdienu kodolelektrostacijas noritosie kodolsadaliSanas procesi, joO tai nav raksturigas kédes
reakcijas un sintézes process ir viegli apturams, samazinot sistémai pievadito temperatiru [2].

ITER (no anglu val. International Thermonuclear Experimental Reactor) ir starptautisks
projekts, ko uzsika 1985. gada novembri Zenéva ar mérki attistit kodoltermiskas sintézes
energijas ieguvi un izmantoSanu [3]. Projekta ietvaros Francijas dienvidos joprojam notiek
pasaulé liclaka TOKAMAKA (no krievu val. TOpounansuas KAmepa ¢ MATHUTHBIMH
Karymkamu), eksperimentala kodoltermiskas sintézes reaktora, izveide, ko izmantos lai testétu
dazadu reaktora komponentu efektivitati, lai pilnveidotu demonstracijas kodoltermiskas
sintézes reaktora jeb DEMO (no ang/u val. DEMOnstration power plant) dizainu [4].

Tritijs ir radioaktivs TGdenraza izotops, kuru planots izmantot energijas iegtsanai
kodoltermiskas sintezes reaktoros kodolsapluisanas reakcija ar deiteriju, stabilu un daba plasi
izplatitu Gdenraza izotopu. Tritijs daba sastopams nelielos daudzumos, tapéc ta iegiiSanai
izmantos litija-6 izotopa kodolreakciju ar neitroniem [5]. Par Eiropas Savienibas
kandidatmaterialu tritija generéSanai planots izmantot litija ortosilikata (LisSiO4) minilodites ar
litija metatitanata (Li>TiO3) piedevam [6].

Latvija petijumi saistiba ar kodoltermiska sintézes reaktoru materialiem sakas neilgi péc
oficialas ITER projekta izveides Latvijas Valsts universitates (tagad Latvijas Universitates)
Cietvielu radiacijas kimijas laboratorija profesora Jura Tilika vadiba [7]. Viens no p&tijumu
virzieniem, kas ir aktuals arT miisdienas bija joniz&josa starojuma izraisitie defekti un procesi
tritija generéSanai paredz&tos litiju saturoSos keramikas materialos. Jau no 1991. gada veikti
eksperimenti, lai analiz&tu radiacijas defektu un radiolizes produktu koncentraciju potencialajos
tritija generéSanai izmantotajos materialos, ka litija oksids (Li20), litija aluminats (LiAlOz),
litija ortocirkonats (LisZrOa), litija metasilikats (Li2SiOz), LisSiOs [8] un Li>TiOs [9],
galvenokart analizéta joniz€josa starojuma ietekme uz LisSiOs ta augsta litija blivuma un
Li>TiOz3 ta radiacijas stabilitates dé€] [10]. Analizéta paatrinatu elektronu [11,12], neitronu [13],
rentgenstarojuma [14,15], gamma starojuma un bremzstarojuma (Bremsstrahlung) [16] ietekme
uz radiacijas defektu veidosanos LisSiO4 un Li,TiOs saturo$os paraugos, So defektu termiska
stabilitate [17], ka arT to ietekme uz tritija izdalisanos [8,9].

Sobrid aktualie pétfjumi ir saistiti ar paraugu apstrades pirms staro$anas un

atdedzinasanas ietekmes novert€jumu uz radiacijas defektu koncentraciju, ka art jaunu sintézes
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metozu izstradi un pilnveidoSanu, lai iegitu LisSiOs paraugus ar LixTiOsz piedevam ar
vienkarsakam un 1&takam metodeém.

Darba meérkis ir analizét dazadu kodoltermiskas sint€zes reaktoru ekspluatacijas
apstakliem raksturigo faktoru ietekmi uz radiacijas defektu koncentraciju LisSiOs un Li2TiO3
saturo$os paraugos.

Darba uzdevumi:

1. Izvertét paraugu prieckSapstrades, fazu sastava, absorbétas dozas, starojuma energijas un
sintézes metodes ietekmi uz radiacijas defektu koncentraciju LisSiOs un LioTiO3
saturo$os paraugos.

2. Veikt atdedzinasanas eksperimentus un izvertet atdedzinasanas temperatiiras ietekmi uz
radiacijas defektiem.

Pétijumi ir veikti Eiropas Regionalas attisttbas fonda (ERAF) projekta
Nr. 1.1.1.2/VIAA/4/20/614 “Nakotnes kodoltermisko elektrospekstaciju uzlabota funkcionala
keramikas materiala Tpasibas dazadu starojuma veidu ietekmg” ietvaros.

legiitie rezultati ir prezentéti ar stenda referatu 23. starptautiskaja konferencé-skola
“Viedie materiali un tehnologijas 2021” (“Advanced Materials and Technologies 20217,
23.-27. augusts, 2021, Palanga, Lietuva) un mutiskiem referatiem Latvijas Universitates
80. starptautiskas zinatniskas konferences Kimiskas fizikas institiita sekcija “Nanotehnologijas
un radiacijas procesi” (3.-4. februaris, 2022, Riga, Latvija) un Kimijas fakultates sekcija
“Fizikala kimija” (11. februaris, 2022, Riga, Latvija). Ir iesniegtas t€zes ari dalibai
24. starptautiska zinatniskaja konferencé “Viedie materiali un tehnologijas 2022 (“Advanced
Materials and Technologies 20227, 22.-26. augusts, 2022, Palanga, Lietuva). Konferencu tézes

apskatamas 1.-4. pielikuma.



1. LITERATURAS APSKATS

Literaturas apskata apkopota informacija par tritiju generéjosam keramikam, dazadu
jonizgjoso starojumu (fotonu) iedarbibu uz vielu un to radito radiacijas defektu analizei

izmantotajam metodém, analiz&tas LisSiO4 un Li>TiO3 iegisanas metodes.

1.1.  Tritiju generéjosas keramikas

Tritijs (3H) ir viena no izejvielam planotajas kodoltermiskas sintézes reakcijas, to iegiis
no litiju saturoS§iem savienojumiem neitronu kodolreakcija ar litija-6 izotopu (skatit
1.1. vienadojumu):

®Li4+n - < + 3H + 4,78 MeV (1.1)

Teorétiski litiju var izmantot tritija generéSanai, bet ta augsta kimiska reaktivitate, it Tpasi
ar gaisa atmosfera eso$ajam vielam, padara to izmantosanai nedroSu. Mingta iemesla dél mekle
alternativas — litija atomus saturosus savienojumus ar augstu litija blivumu un lielaku kimisko
un mehanisko izturibu.

Tritija generéSanai izmantotic materiali iedalas: Skidrajos eitektiskajos maisTjumos
Lii7Pbgs un LiBisPbs, Skidrajos salos, pieméram, LiF-BeF,, metalu sakaus€jumos, tai skaita
Li7Pb2, un litiju saturos$aja keramika, pieméram, Li»O, LiAlIO2, Li2ZrOs, Li>SiO3, LisSiOs un
Li-TiOs. Musdienas par visperspektivakajiem materialiem tritija genéréSanai uzskata Li17Pbss,
LisSiO4 un Li2TiOs, pargjie materiali dazadu iemeslu dg] ir atziti par neefektiviem praktiskai
izmanto$anai [18].

2014. gada EUROfusion konsorcijs, kas sastav no Eiropas Savienibas, Sveices un
Ukrainas nacionalajiem kodoltermiskas sintézes pé&tnieciskajiem instititiem un macibu
iestadeém, uzsaka projektu, kura galvenais mérkis bija analiz&t Cetru tritiju gener&josa materiala
modulu konceptu — ar héliju dzeséts minilodisu slanu jeb HCPB (no ang/u val. Helium Cooled
Pebble Bed), ar héliju dzeséts litija-svina jeb HCLL (no anglu val. Helium Cooled Lithium
Lead), ar tideni dzeséts litija-svina jeb WCLL (no anglu val. Water Cooled Lithium Lead) un
divkarsi dzeséts litija-svina jeb DCLL (no ang/u val. Dual Coolant Lithium Lead) — efektivitati
un izturibu kodoltermiskas sintézes reaktoram raksturigos apstaklos [19]. Sobrid par
perspektivakajiem ir atziti WCLL un HCPB modulu koncepti, kuros tritija generésanai attiecigi
tiks izmantots litija-svina eitektiskais maisTjums un litiju saturos$as keramikas.

Litiju saturoSas keramikas, kas ir kimiski stabili, pret augstam temperatiram izturigi

materiali, no kuriem iesp&jams efektivi izdalit tritiju un kurus, atSkiriba no eitektiskajiem



maisijumiem, neietekmé magnetohidrodinamiskais efekts, ir atzitas par daudzsoloSiem
materialiem tritija generésanai [20].

Litija okstds (Li20). Viens no pirmajiem materialiem, kuru ierosindja izmantot tritija
generéSanai, viela ar augstu litija atomu saturu, zemu tritija $kidibu, augstu siltumvaditsp€ju,
sameéra atru tritija izdaliSanos un lielu tritija atgtSanas sp&ju [21]. Batisks trikums Li2O
praktiskai izmantosanai ir ta kimiska reaktivitate [22].

Litija aluminats (LiAlO-). LiAlO; piemit nepiecieSama termiska, kimiska un mehaniska
stabilitate [23], izturiba pret joniz€josa starojuma izraisitu uzbrieSanu un saderiba ar citiem litiju
saturo$ajiem keramikas materialiem [24], kas to padara par potencialu alternativu Li> TiOs tritija
generéSanai izmantotas keramikas mehanisko Tpasibu uzlabosanai [25]. Tomér Li,TiOs ir
izvelets par LisSiO4 saturo$o tritiju genergjosas keramikas sekundaro fazi, ta kimiskas un
mehaniskas izturibas dél [6].

Litija metacirkondats (Li2ZrOs3). Litija cirkonati jau apméram 40 gadus ir uzskatiti par
potencialiem materialiem tritija generéSanai [26], no kuriem Li>ZrOs izcelas ar augstaku litija
atomu blivumu, augstu kimisko, termisko un mehanisko stabilitati, kusanas temperatiiru un
izturibu pret neitronu starojumu. Cirkonija atomi pilda lidzigu funkciju ka berilijs planotajos
kodoltermiskas sintézes reaktoros — tie darbojas ka neitronu pavairotdji, kodolreakcija
%0Zr(n,2n)8Zr iegiist neitronus talaku reakciju uzsaksanai.

Lai gan LiAIO2 un Li2ZrO3 piemit augsta kimiska, termiska un mehaniska izturiba, $os
materialus nav ieteicams izmantot nakotnes kodoltermiskas sintézes reaktoros, lai izvairitos no
radionuklidu aluminijs-26 un niobijs-94 rasanas, tie sabrik vairaku tikstosu gadu laika, kas var
radit ar drosu kodoltermiskas sintézes atkritumu uzglabasanu saistitas problémas [27].

Litija metasiliktats (Li2SiOz). Gan Li»SiOs, gan LisSiOgs ir augsts litija atomu blivums,
tritija izdaliSanas atrums un laba saderiba ar citiem litiju saturo$ajiem keramikas materialiem
[28]. Li.SiOs ir lielaka siltumvaditsp&ja un tas nav tik higroskopisks, tapéc ir piemérots
izmanto$anai materialos, kas paklauti saskarei ar tideni [29]. Lielaka tritija izdaliSanas atruma
un augstaka litija atomu blivuma d&l LisSiOs uzskata par piemérotaku tritija generé$anai
salidzinajuma ar Li>SiOsz [30].

Litija ortosilikats (LisSiOs4). Izvéléts par primaro fazi Eiropas Savienibas
kandidatmaterialam tritija generéSanai [6]. LisSiO4 ir viela ar lielako litija atomu blivumu no
visam iepriek§ apskatitajam litiju saturo$ajam keramikam, iznemot Li>O. Lai gan Li2O ir
mehaniski izturigaks, LisSiOs ir kimiski stabilaks un mazak reagg ar gaisa mitrumu [31]. Tas ir
perspektivs tiesi ar tritija generéSanu saistito ipasibu d&l, tacu ta mehaniska izturiba ir viens no
traikumiem, kas to padara praktiski neizmantojamu kodoltermiskas sintézes reaktoros, tapec, lai

uzlabotu materiala TpaSibas, tam planots pievienot citu litiju saturo$o keramiku piedevas [29].
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Viens no materialiem, kas ir izvéléts arm1 ka sekundara faze Eiropas Savienibas
kandidatmaterialam tritija generésanai ir Li2TiO3 [6].

Litija metatitanats (Li,TiOz). Lai gan Li2TiOs litija atomu blivums nav tik augsts, cik
citos litiju saturo$ajos keramikas materialos, piemé&ram, LisSiO4 vai Li2SiOs, tas ir pietiekami
augsts, lai Li2TiOs apsvertu ka potencialu materialu tritija generéSanai. Nemot véra ta augsto
mehanisko, kimisko izturibu un kusanas temperatiiru, ka ari saderibu ar citiem litiju
saturoSajiem keramikas materialiem, to 1idzigi LiAlO> vai Li2ZrOs varétu potenciali izmantot
ka piedevu materialam ar augstaku litija atomu blivumu ta 1pasibu uzlaboSanai. Atskiriba no
ieprickSminétajam vielam, Li>TiOs sastava nav atomu, kas neitronu iedarbiba varétu tikt
aktiveti, veidojot radioaktivus izotopus ar lielu pussabruksanas periodu [32].

Litiju saturoSo keramiku ipaSibu salidzindjums. Lai tos var€tu izmantot nakotnes
kodoltermiskas sintézes reaktoros, tiek analizétas dazadas potencialo tritiju genergjoso
materialu pasibas, tas ir:

1) tritija generéSana un izdaliSana,

2) aktivacija,

3) termiska un mehaniska mijiedarbiba starp keramikam un pargjo struktiru, tai skaita
neitronu staroSanas izraisitos efektus,

4) siltumvaditspgja,

5) materiala izmantoSanas ilgums, nemot véra augstas energijas Starojuma izraisitos
radiacijas defektus,

6) sintézes un parstrades izmaksas [33].

Tritija generéSanas efektivitate ir atkariga no litija atomu satura materiala, tapec litija
blivums ir viens no parametriem, ko nem véra izvéloties tritiju genergjosas keramikas.

Lai salidzinatu iepriek$minétas litiju saturo$as keramikas un to atbilstibu ekspluatéSanai
kodoltermiskas sintézes reaktoros, ir apkopoti tadi tos raksturojosie parametri ka litija
blivums (pu), siltumvaditsp&ja (k), kuSanas temperatira (Tx) un Junga modulis (E) (skatit
1.1. tabulu).

P&c tabula apkopotajiem datiem var secinat, ka litiju saturos$as keramikas iedalas termiski
un mehaniski izturigajos, ka LiIAIO2, Li2ZrOs un Li>TiO3z, un materialos ar augstaku litija
blivumu, ka Li20, Li2SiO3 un LisSiOa.

No visiem materialiem LiAlO> izcelas ar augstako Junga modula veértibu, kas norada uz
ta izturibu pret deformaciju, tam ir art augstaka kuSanas temperatiira no visiem savienojumiem
un salidzino$i laba siltumvaditsp&ja, tacu tam ir zems litija blivums, kas ietekmé tritija
generéSanas spéju, ka arT aluminija atomi var tikt aktivéti neitronu starojuma ietekmg, kas raditu

lielaku darba dro$ibas un kodoltermiskas sintézes atkritumu uzglabasanas risku. Li2TiOsz ir
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savienojums ar otru augstako Junga moduli un treSo augstako kuSanas temperatiiru, tas ir ne
tikai mehaniski un termiski izturigs, bet ar1 biitiski nepazeminatu HCPB modula materiala tritija
genercsanas efektivitati ta relativi augsta litija blivuma dél.

1.1.tabula

Dazadu litija saturoSo keramiku termiskas un mehaniskas ipasibas

k pie 673 K,
Viela pLi, g/cm?® T« °C E, GPa
W/(m-K)
Li,O 0,93 [34] 6,0 [35] 1432 [34] 108 [36]
LiAIO; 0,27 [34] 2,6 [35] 1610 [34] 255 [37]
Li,ZrOs 0,38 [34] 1,4 [35] 1600 [34] 146 [38]
Li,SiOs 0,39 [39] 2,4 [35] 1201 [40] 100 [41]
Li4SiOq 0,54 [34] 2,5 [35] 1255 [34] 90 [42]
Li,TiOs 0,43 [43] 1,7[35] 1533 [18] 210 [42]

Li2O ir vispiemé&rotakais izmantoSanai tritiju genergjosas keramikas ne tikai ta litija
blivuma, kas gandriz divas reizes parsniedz LisSiOs litija blivumu, bet ar ta salidzinosi augstas
siltumvaditsp&jas un kuSanas temperatiiras dél. Neskatoties uz to, ta kimiska reaktivitate ar
gaisa eso$ajam gazeém ir parak bitisks $T materiala trikums, lai to praktiski var€tu izmantot.
LisSiOg4 ir savienojums ar otru augstako litija blivumu, tacu ar viszemako Junga moduli un otru
zemako kuSanas temperatiiru, tapéc to nevar izmantot ka tritiju genergjoSu keramiku
kodoltermiskas sintézes reaktoru ekspluatacijas apstaklos. Tomer to varétu izmantot ka primaro
fazi Sadas keramikas izgatavoSanai, tam pievienojot kadu no iepriek§ minétajiem
savienojumiem, lai paaugstinatu tas termisko un mehanisko izturibu. P&c iegiitajiem datiem var
secinat, ka Li>TiOs ir vispiem&rotakais materials tritiju gener&josas keramikas sekundarajai

fazei.

1.2.  LisSiO4 un Li2TiOs3 sintézes metodes

LisSiO4 un Li2TiOs klasifice ka uzlabotos keramikas materialus, kas no tradicionalajiem
keramikas materialiem atskiras ar augstu izejvielu tiribu un attiecigi augstaku kvalitati, ka ari
labakam termiskajam, elektriskajam, mehaniskajam un optiskajam ipasibam. Metodes, ar
kuram tiek sintezéti tradicionalie keramikas materiali, tai skaita izgulsnéSana no Skiduma, var
tikt izmantotas, lai iegiitu uzlabotos keramikas materialus, tau §is metodes nav pietieckami
efektivas un tam ir ierobezojumi. Pieméram, izmantojot izgulsné$anas metodi, lai vienlaicigi
ieghitu vairakus savienojumus, nereti izgulsn&jas nestehiometrisks produkts [44]. IzgulsnéSanas

rezultata visbiezak iegust aglomeratus, kuru dalinu izm&ru var samazinat tos mehaniski
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saberzot, savukart, izmantojot lodiSu dzirnavas, kas ir viena no efektivakajam metodém
paraugu sasmalcinasanai, §is process var ienest dzelzs piemaisijumus, kas rodas iekartai
nolietojoties [45]. Tradicionalo metozu trikumu dél misdienas uzlaboto keramikas materialu
sintézei izmanto tadas metodes ka sola-géla, hidrotermalas/solvotermalas [46], $kiduma
degsanas (no anglu val. solution combustion) un cietvielu sintézes metodi [47].

Sola-géla metode. Sintézes metodes procesu var iedalit vairakos posmos: hidrolize,
polikondensacija, novecosanas, zavésana un termiska apstrade.

Sintézi uzsak prekursorus, visbiezak metalu alkoksidus, hidroliz&jot Gdeni vai spirtos
(skatit 1.1. att.). Izmantota $kidinataja daudzums ictekmé g€la veidoSanos — liels daudzums

skidinataja veicina skabekla tiltinu rasanos un polimerizaciju.

M—OR + H,O —> M—OH + ROH

1.1. att. Prekursoru hidrolize

Hidrolizei seko polikondensacija notiekot olacijas un oksolacijas procesiem. Olacija ir
hidroksiltiltina (-OH-) veidoSanas starp diviem metalu atomiem, bet oksolacija ir skabekla
tiltinu (-O-) rasanas starp metalu atomiem (skatit 1.2. att.). Polikondensacijas rezultata
palielinas skiduma viskozitate un rodas géls [48]. Reakcija raduSos koloidalo dalinu izmérs ir
atkarigs no izv€leta prekursora un skiduma pH. Parak skaba vai baziska vide€ var notikt attiecigi
tidenraza vai hidroksidjonu adsorbcija un dalinas, ieguvusas ladinu saks atgriisties, apgritinot

aglomeratu veidosanos [49].

M—OH + XO—M —> M-O—-M + XOH

1.2. att. Okslolacijas process

Laika gaita notiek g€la struktliras izmainas jeb novecoSanas, ka arT turpinas
polikondensacija. Reakcijas beigas paraugi tiek zaveti (gaisa, termiski, u.c.) un kalcinéti, lai no
metalu organiska savienojuma iegttu oksidu [48]. P&c kalcinacijas materialus karsé augstas
temperatiiras, lai kontrol€tu to poru izméru un blivumu. Paaugstinoties karséSanas temperattirai
samazinas poru izmérs un daudzums, rezultata palielinoties vielas blivumam [50].

Sola-géla un citas uz Skidumu veidoSanos balstitas metodes izmanto arT LisSiO4 un
Li>TiO3 saturosu materialu sintézei, lai ieglitu homogénakus paraugus ar nanoizméra dalinam
izmantojot potenciali zemakas temperatiiras salidzinajuma ar cietvielu metodi [51].

Hidrotermala un solvotermala metode. Gan hidrotermala, gan solvotermala metode ir

analogas, tacu atSkiras izmantotais $kidinatajs, attiecigi idens vai organiskais $kidinatajs [52].
VA4



Sintéze notiek slégta sistéma, augsta spiediena apstaklos un temperatiira, kas augstaka par
skidinataja virSanas temperatiiru [53]. Sintézes process ietver divus solus: kristalu diglu
veidoSanas un augSana. Mainot reakcijas apstaklus, piem@ram, temperatiiru, pH, izejvielu
koncentraciju un piedevas, var kontrolét produkta dalinu izm&ru un morfologiju [54].

Salidzinajuma ar par&jam sintézes metodém, hidro/solvotermalajai metodei raksturiga
augsta produktu tiriba, liels virsmas laukums, mazs dalinu izmérs (ar vid&jo dalinu izméru lidz
pat 10 nm) un produkta morfologija ir viegli kontrolgjama [55].

Skiduma degSanas metode. Metode balstas uz reducé$anas-oksidésanas reakciju metala
katjonu klatbuitn€. Reducétajs ir organiska viela, kas sp&j veidot kompleksus ar metala joniem
un oksidetajs visbiezak ir pasu metala jonu saturo$s prekursors.

Sint€zes procesam izdala tris galvenos solus: maistjuma iegiisana, géla veidosanas un géla
sadeg8ana. Organometaliskos savienojumus Gdens §kiduma samaisa ar organisko vielu [56]. Ir
vairaki g€lu veidoSanas mehanismi, no tiem visplasak izmantotie ir metalu alkoksidu
hidrolizes-kondensacijas reakcijas un Pecini metode (no anglu val. Pechini method). Gélu
veidoSanas metalu alkoksidu hidrolizes-kondensacijas reakcijas ir aprakstita pie sola-g€la
metodes, bet PeCini metodes pamata ir salus vai alkoksidus saturosa etilénglikola §kiduma
reakcija ar citronskabi. Citronskabe ar metala joniem veido kompleksus, kas veicina homogéna
maisijuma veidoSanos, un citronskabes un etilénglikola polikondensacijas reakcija iegst
polimérus, kas veicina gélu veidoSanos [57]. Lai iegtitu gala produktu , g€lu aizdedzina pievadot
siltumu vai elektribu [56].

Skiduma degganas sintéze ir ar daudz energoefektivaka par citam metodem. Sintéze
izmantotas reakcijas ir eksotermiskas, tapéc nepiecieSams pievadit tikai nelielu daudzumu
energijas, lai uzsaktu deg8anas procesu, ko uztur reakcija izdalitais siltums [57].

Cietvielu sintezes metode. Metodes pamata ir cietvielu, galvenokart, oksidu, karbonatu,
nitratu, hidroksidu, oksolatu, alkoksidu un citu salu, maisijumu karséSana, lai kimiskas
sadaliSanas rezultata iegtitu jaunu cietvielu.

Cietvielu sintéze ir relativi vienkarSa un léta metode, tacu iegiita reakcijas produkta dalinu
izmérs ir lielaks un ta homogenitate ir ierobeZota salidzinajuma ar iepriek§ min&tajam
metodém [58]. Metodes prieksrociba ir vienkarSas un I&tas izejvielas, ka arT nav nepiecieSams
izmantot $kidinatajus, kas var radit papildu droSibas riskus, organisko §kidinataju gadijuma, un
klat par potencialu piesarnojuma avotu [59].

Sola-gela, hidrotermala/solvotermala un S§kiduma degSanas sintézes procesa
nepiecieSams izmantot $kidinatajus, kas atkariba no to IpaSibam var radit papildus izmaksas,
droSibas riskus un apgriitinat produkta masveida razoSanu. lepriek§minétas metodes atSkiriba

no cietvielu sintézes, kur ka izejvielas izmanto neorganiskos hidroksidus vai salus, ka
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prekursorus izmanto organometaliskus savienojumus, kas ir daudzreiz dargaki.
Hidrotermalas/solvotermalas metodes gadijuma sintézei nepiecieSama slégta sist€ma, kas rada
vajadzibu p&c autoklava, kas var€tu nodroSinat pietickami augstu spiedienu un temperatiiru.
Tapéc, neskatoties uz metodes trikumiem, bakalaura darba analizéja LisSiOs paraugus ar

Li>TiO3 piedevam, kas sintez&ti izmantojot cietvielu sintézes metodi.

1.3.  Joniz€josa elektromagnétiska starojuma mijiedarbiba ar vielu

Jonizgjosais starojums iedalas lad€tu dalinu, neitralu dalinu un elektromagnétiskaja —
gamma un rentgenstarojuma. Starojums, kam piemit elektriskais ladins, t.i., elektroni, protoni
un alfa starojums, tie$i mijiedarbojas ar viela esoSo atomu elektroniem un tas jonize.
Elektromagn@étiskais un neitronu starojums vielu joniz€ netieSi. Gan gamma, gan
rentgenstarojums ir augstas energijas elektromagnétiskais starojums, kas atskiras ar to izcelsmi
— gamma starojums rodas sadaloties atoma kodolam, bet rentgenstarojums rodas arpus kodola,
ieglst iekartas. Abiem starojumiem atskiras tiem raksturigais energijas sadalfjums — gamma
starojumam ir diskrétas jeb noteiktas energijas veértibas, bet rentgenstarojumam raksturigs plass
energijas spektrs [60].

Gamma un rentgenstarojumam mijiedarbojoties ar vielu atkariba no starojuma energijas
var notikt tris dazadi procesi: fotoelektriskais efekts, Komptona izkliede un elektronu-pozitronu
paru veidosanas.

Fotoelektriskais efekts. Notiek fotonam saduroties ar atoma orbitale esoso elektronu un
to pilniba absorbgjot rezultata atbrivojot elektronu. Sadursmei nepiecieS$ama energija parasti ir
no 5 lidz 30 eV, parja fotona energija tick parvérsta briva elektrona jeb fotoelektrona
kinétiskaja energija. Elektromagnétiska starojuma energija, pie kuras notiek fotoelektriskais
efekts ir atkarigs no materiala, pieméram, aluminijam ta ir 50 keV, bet svinam — 500 keV.

Komptona izkliede. Ja p&c sadursmes ar elektronu fotons, zaudgjis dalu energijas, netiek
pilniba absorbé&ts un var turpinat mijiedarboties ar citiem elektroniem, tad procesu sauc par
Komptona izkliedi un brivos elektronus par Komptona elektroniem. Kad péc vairakam
sadursmém, kas rezult&jas ar Komptona izkliedi, fotona energija ir pietickami samazinajusies,
var noverot fotoelektrisko efektu un ta energija tiek pilniba absorbéta.

Fotona tiesa ietekme uz atomiem beidzas notiekot fotoelektriskajam efektam, tacu gan
fotoelektriskie, gan Komptona elektroni sp&j mijiedarboties ar apkartéjam dalinam, turpinot
jonizaciju.

Elektronu-pozitronu paru veidoSanas. Gamma starojums ar energiju, kas ir lielaka par

1,02 MeV sadursmé ar atoma kodolu var generét elektrona-pozitrona pari. Pozitroni ir nestabili
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un driz sabruk izstarojot 2 gamma starus ar 0,51 MeV energiju jeb sabruksanas starojumu (N0

anglu val. annihilation radiation) [61].

1.4. Radiacijas defektu raksturosSanai un analizei izmantotas metodes

Dazadu objektu un biologisko paraugu joniz&josa starojuma absorbétas dozas var novertet
analiz€jot radiacijas defektus ar atSkirigdm metodem, piemeram, elektronu paramagnétisko
rezonansi (EPR), termostimul&to luminescenci (TSL) un optiski stimul&to luminiscenci (OSL)
[62]. Dazu radiacijas defektu elektronu parejas elektromagnétiska starojuma ietekmé var radit
augstu absorbciju ultravioletas un redzamas gaismas vilnu apgabala [63], tapéc radiacijas
defektu raksturoSanai izmanto art optiskas absorbcijas (OA) spektrometriju.

Luminiscences metodes. Luminiscence ir stimuléta gaismas emisija no izolatora vai
pusvaditaja, pc joniz€josa starojuma energijas absorbcijas [64]. Staro$anas laika atoma
elektronus ierosina un tie parvietojas no valences zonas uz vadamibas zonu, kur dala no
elektroniem tiek saistiti ar strukturaliem vai radiacijas defektiem. Elektroniem, kas ir sp&jigi
atbrivoties no Siem defektiem, atgrieZoties sakuma stavokli energétiski izdevigakaja valences
zona, dala no energijas, kas tika izmantota elektrona ierosinasanai, tiek izstarota gaismas veida.
P&c staroSanas procesa daZi no ierosinatajiem elektroniem joprojam ir saistiti ar defektiem un
tiem nepiecieSams pievadit papildus energiju, lai stimulétu to atbrivosanos no defektiem un
atgrie$anos zemakos energijas limenos [62].

Luminiscences metodes iedalas péc veida, ka gaismas emisija tiek stimul&ta, ja paraugs
tiek karsets, tad to sauc par TSL, ja tas tiek apstarots ar elektromagnétisko starojumu redzamas
gaismas vilnu garuma intervala — par OSL, ja tas ir apstarots ar elektromagné@tisko starojumu
infrasarkano vilnu garuma intervala — par infrasarkana starojuma stimul&to luminiscenci [64],
bet ja tas apstarots ar rentgenstarojumu, to sauc par rentgenstarojuma ierosinato luminiscenci
jeb XRL (no anglu val. X-ray induced luminescence) [65].

TSL pamatprincipi. Eksperimentali iegtitais signals palielinas eksponenciali karsé$anas
temperatiirai, picaugot atbrivoto elektronu skaitam, Iidz ir sasniegts maksimums un ar
defektiem saistito elektronu skaits sak strauji samazinaties. legtito grafiku sauc par TSL Iikni.
Temperatiira, pie kuras sasniegts maksimums ir atkariga no aktivacijas energijas, kas
nepiecieSama, elektrona atbrivoSanai, ka ari citiem faktoriem, kas ietekm& TSL liknes
formu [66].

OSL un XRL pamatprincipi. Metodes pamatojas uz analogiem procesiem, kas tiek
stimul@ti TSL gadijuma, tacu starotos paraugus paklauj noteikta vilnu garuma un intensitates
elektromagnétiskajam starojumam nevis karséSanai. Integréjot iegiito luminiscences funkciju

atkariba no laika iegtst vertibu, kas proporcionala materiala absorb&tajai dozai [67]. Dazreiz ka
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atsevisku metodi izskir OSL, kas iegiita izmantojot infrasarkanajam starojumam raksturigo
vilpu garumu intervalu, ko attiecigi sauc par infrasarkana starojuma stimul&to luminiscenci [68]
un OSL, kas iegiita izmantojot rentgenstarojumam raksturigo vilpu garumu intervalu, ko sauc
par XRL [65].

OA pamatprincipi. OSL lidziga metode ir OA spektrometrija. Galvena atskiriba starp
abam metodém ir ta, ka OSL gadijuma méra elektromagnétiska starojuma emisiju, bet OA
izmanto absorbéta starojuma detekté$anai atkariba no vilpu garuma [69].

EPR pamatprincipi. Metodes izmantoSana radiacijas defektu noteikSanai balstita uz
radikalu, kas satur nesaparoto elektronu un radusies p&c joniz&josa starojuma iedarbibas ar
materialu, detekteSanu. Cietvielas radikali klast statiski un dazos gadijumos var biit stabili
ilgaku laiku. EPR ir viena no galvenajam metodém joniz€josa starojuma izraisito radiacijas
defektu noteiksanai cietvielas [70].

Elektroni ir 1adétas dalinas, kam piemit spins un magnétiskais lauks. Standarta apstaklos
nesaparoto elektronu spini ir versti dazados virzienos un to parejas var notikt tikai starp atoma
orbitalajiem limeniem, tacu pieliekot aréju magnétisko lauku energijas limeni tiek Skelti un
nesaparoto elektronu spini izkartojas magnétiska lauka vai tam pretéja virziena. Energijas
limeniem $keloties starp tiem rodas energijas starpiba. Ja elektroni tiek apstaroti ar fotoniem,
kuru energija ir pietickami liela, lai parvarétu energijas starpibu starp apakslimeniem, tad tie
parvietojas uz augstaku energijas apaks§limeni un maina spina virzienu uz pretéjo un $1 izmaina
EPR spektra paradas ka signals pie attiecigad vilpu garuma vai magnétiska lauka stipruma
vertibas (atkariba no ta, kur§ no parametriem ir fikséts) [71]. Visbiezak, lai iegtitu EPR spektru,
paraugs tiek ievietots mainiga magnétiskaja lauka un apstarots ar fiksétas frekvences
mikrovilpiem [72]. Elektrona spina virziena mainai nepiecieSamo energiju apraksta
1.2. vienadojums:

AE = hv = gugB,, (1.2.)
kur AE ir energijas starpiba starp apakslimeniem, h ir Planka konstante, v ir mikrovilnu
frekvence, g ir Lendes g-faktors (no anglu val. Lendé g-factor) jeb skelSanas faktors, kas
raksturo energijas limena SkelSanas pakapi magnétiskaja lauka relativas vienibas, ug ir Bora
magnetons, kas raksturo elektrona magnétisko momentu, bet B, ir ar€ja magnétiska lauka
indukcija. EPR spektrs sastav no rezonanses linijam, kuram atbilst noteikts g-faktors [73]. Pec
iegita spektra var noteikt defekta simetriju, anizotropiskiem defektiem raksturigi vairaki
signali, p&c signalu platuma var giit priek$statu par defekta mijiedarbibu ar tuvuma esoSo atomu
kodoliem, jo plataks signals, jo lielaka mijiedarbiba. Signalu intensitate ir proporcionala

defektu koncentracijai [74].
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2. EKSPERIMENTALA DALA

Eksperimentalaja dala ir apkopota informacija par izmantoto aparatiiru, traukiem,

reagentiem, analiz€amajiem paraugiem, priekSapstradi, apstaroSanu, analizes metozu

parametriem, iegiito datu apstradi un analizi.

2.1.

Izmantota aparatiira, trauki un reagenti

Aparatura:

Paraugu sintézei ar cietvielu metodi un atdedzinaSanas eksperimentiem izmantoja
Nabertherm L5/12/P320 mufelkrasni, maksimala temperatiira 1470 K (2,4 kW, 10,4 A)
50/60 Hz frekvence;

Paraugus ar gamma starojumu apstaroja Scandinavian Clinics Estonia OU (Igaunija),
iekarta ar kobalta-60 radionuklida gamma starojumu, vid&ja energija 1,25 MeV.
Paraugus ar rentgenstarojumu apstaroja Latvijas Universitates Cietvielu fizikas
institata, izmantojot rentgenlampu 2,1 BCB29-W, volframa anods, spriegums 40 kV,
anoda stravas stiprums 10 mA, apstaro$anas laiks: 15 min;

XRL spektrometrijas merijumus paraugus starojot ar rentgenstarojumu uznéma Latvijas
Universitates Cietvielu fizikas institata, izmantojot Andor Shmrock B-303i
spektrometru ar CCD kameru (Andor Du-401A-BV), spektralas jutibas kalibracijai
izmantoja kadmija volframata (CdWO4) kristalu;

EPR spektrus uznéma Latvijas Organiskas sintézes instittita, izmantojot Bruker BioSpin
X-band spektrometru, mikrovilnu frekvence: 9,87 GHz, mikrovilpu jauda: 0,200 mW,
modulacijas amplitiida: 5,00 G, magnétiska lauka izverse: 1000 G;

OA spektrus uzpéma Latvijas Universitates Cietvielu fizikas institlita, izmantojot
AnalytikJena divstaru UV-Vis-NIR spektrofotometru Specord 210, absorbcijas
korekcijas veids: reference, izmantota starojuma vilnu garuma intervals: 350-1100 nm,
kluda: = 1,0 nm, merjjumu atrums: 5,0 nm/s, integrésanas laiks: 0,20 s;

TSL liknes ieguva LU Kimiskas fizikas institiita iekarta, karsgjot pulverveida paraugu
no istabas temperatiras Iidz 600 K (karséSanas solis: 2 K/s). Signalu registréSanai
izmantoja Agilent 34970A digitalo voltmetru savienotu ar fotoelektronu pavairotaju;
Rentgendifraktometrs Bruker D8 Advance, Cu Ko starojums ar vilpu garumu
1,54180 A, anodspriegums: 40 kV, anodstrava: 40 mA, Kg filtrs: 0,02 mm Ni folija,

divergences sprauga: 0,6 mm, pretizkliedes sprauga: 8,0 mm, mérijuma solis: 0,2°,
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skaitiSanas laiks uz soli: 0,2 s, uznemsSanas intervals: 10° Iidz 60°, detektors: LynxEye
(1D pozicijas jutigais).
Trauki:
e Ahata piesta;
e Laboratorijas skalpelis;
e Keramikas tigelis;
e Neriis§josa terauda laboratorijas karote;
e Plastmasa pipete.
Reagenti:
e Litija hidroksida monohidrats (LiOH-H20), Sigma Aldrich, tiribas pakape > 99,0%,
CAS Nr: 1310-65-2;
e Silicija dioksids (SiO), Sigma Aldrich, tiribas pakape 99,0%, nanopulveris, CAS Nr:
60676-86-0;
e Titana dioksids (TiOy), rutils, CAS Nr: 1317-80-2;
e Etanols (C2HsOH), SIA Enola, p = 0,789 g mL™, tiribas pakape 96,0%, CAS Nr: 64-
17-5.

2.2. Paraugi un to apstrade

Bakalaura darba ietvaros izmantoja LisSiOs minilodiSu paraugus ar 0, 10, 20 un
30 mol% Li>TiO3 piedevam. LisSiO4 minilodites bez Li>TiO3 piedevam ieguva uznémuma
Schott AG (Vacija) ar kaus€juma-izsmidzinasanas metodi (no anglu val. melt-spraying
process). LisSiO4 minilodites ar Li>TiO3 piedevam ieguva Karlsries Tehnologiju institiita
(Vacija), izmantojot KArlsriies Litija OrtoSilikata jeb KALOS procesu [25]. Paraugu kimisko
sastavu noteica Karlsriies Tehnologiju institiita, izmantojot induktivi saistito plazmas optiskas
emisijas spektrometriju jeb ICP-AES (no anglu val. inductively coupled plasma — atomic
emission spectrometry), paraugu sastavs redzams 2.1. tabula.

Dalai paraugu veica priekSapstradi, staroja ar dazadas energijas un izcelsmes joniz&joso
fotonu starojumu (gamma, retgnestarojumu un bremzstarojumu), analiz&ja paraugus, kas
apstaroti ar gamma starojumu Iidz 10, 26 un 53 kGy absorb&tajam dozam un dalai no

starotajiem paraugiem veica atdedzinasanas eksperimentus (skatit 2.1. att.).
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2.1. tabula

Li;SiO4 minilodiSu ar dazadu Li; TiO3; daudzumu kimiskais sastavs

Paraugs 0 mol% Li,TiO3 10 mol% 20 mol% 30 mol%
Li;TiOs Li;TiO3 Li;TiOs

Li, wt% 22,64+0,07 22,00+0,08 21,00+0,05 20,10+0,09

Si, wt% 23,9540,01 20,3040,01 19,00+0,05 16,30+0,04

Ti, wt% - 4,12+0,01 7,58+0,06 11,9040,02
Li>TiOs, mol% - 10,63 18,97 29,98

Piemaistjumi

Rh, wt% <0,0002 0,00070+0,00010 <0,0011 <0,001

Pt, wt% 0,0059 0,00290+0,00005 | 0,0051+0,0002 0,0061+0,0001

Au, wt% <0,0002 0,00130+0,00004 | 0,0012+0,0001 0,003+0,0001

Al, wt% 0,0029+0,0003 0,1253+0,0008 0,0698+0,0006 0,0775+0,0008

Zr, wt% <0,00008 0,00608+0,00002 | 0,00626+0,00002 | 0,01186+0,00006

Pri

N

ekSapstrade

eapstradatas
minilodites

Karsétas
minilodites

Karsétas un
sapresétas
tabletés

Starojums

Rentgenstarojums

Bremzstarojums

Absorbéta doza

Atdedzinasana

Pécapstrade

2.1. att. Ar kauséjuma-izsmidzinasanas metodi un KALOS procesu sintezéto paraugu

priekSapstrades, apstaroSanas un atdedzinasanas shema

PriekSapstrade. 2/3 no minilodiSu paraugiem izkars€ja Iidz 1240 K un 1 h izturgja

nemainiga temperatiira gaisa atmosféra. Pusi no termiski apstradatajiem minilodiSu paraugiem

saberza pulveri, ar manualo presi sapres€ja tabletés 5 mintites izturot aptuveni 3,5 tonnu

spiediena, parauga masa: ~0,2 g, tableSu diametrs: 10 mm, tableSu augstums: ~1 mm. Paraugus

apstaroja ar gamma starojumu lidz absorbétajai dozai 10 kGy, standartnovirze: £10%. Pargjos

eksperimentos tika izmantotas tikai neapstradatas minilodites.

Starojums atkariba no energijas. Neapstradatas minilodites ar bremzstarojumu apstaroja

Latvijas Onkologijas centra lidz absorb&tajai dozai 1 kGy, absorbétas dozas jauda 14 Gy/min,
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starojuma energija: <6 MeV. Izmantoja arl priekSapstrades posma iegiitos neapstradato
minilodiSu paraugus, kas staroti ar gamma starojumu ar vidgjo energiju 1,25 MeV lidz 10 kGy
absorbétajai dozai. Dalu no neapstradatajam miniloditém saberza pulveri, ar manualo presi
sapres€ja tabletés 5 miniites izturot aptuveni 3,5 tonnu spiediena (parauga masa: ~0,2 g, tablesu
diametrs: 10 mm, tableSu augstums: ~1 mm) un 30 miniites staroja ar rentgenstarojumu pie
rentgenlampas parametriem: sprieguma 45 kV un anodstravas 10 mA. Starojuma energija:
<45 keV.

Absorbeta doza. Neapstradatas minilodites apstaroja ar gamma starojumu Scandinavian
Clinics Estonia OU (Igaunija), iekarta ar kobalta-60 radionuklida gamma starojumu, vidéja
energija 1,25 MeV, lidz absorbétam dozam 10, 26 un 53 kGy, absorbétas dozas
standartnovirze: +10%.

Pécapstrade. Neapstradatas minilodites, starotas ar gamma starojumu lidz 26 kGy
absorbétajai dozai, saberza pulveri, ar manualo presi sapres€ja tablet€s 5 miniites izturot
aptuveni 3,5 tonnu spiediena, parauga masa: ~0,2 g, tablesu diametrs: 10 mm, tableSu augstums:
~1 mm. legitas tabletes pakapeniski karsgja lidz 990 K temperatirai, karséSanas solis: 30 K,
izturéSanas laiks: 20 min, gaisa atmosfera.

No iegiitajiem rezultatiem varja secinat, ka paraugu kars€Sana un presé€Sana pirms
staroSanas butiski neietekmé EPR aktivo radiacijas defektu koncentraciju, bet samazina TSL
aktivo radiacijas defektu koncentraciju paraugos ar LioTiO3z piedevam. To néma véra planojot
nakamo eksperimentu. Paraugus sintez&jot izmantojot cietvielu sintézes metodi, tos pirms
staroSanas nepiecieSams karsét un iegiito pulverveida produktu sapresét tabletes, tapéc §1
metode var€tu nodrosSinat apstaklus paraugu radiacijas stabilitates paaugstinasanai.

Paraugu sintéze ar cietvielu metodi. Sintézei nepieciesamos vielu daudzumus ieguva péc

2.1. un 2.2. vienadojumiem, nemot véra LisSiO4 un Li2TiO3 attiecibu:

. e 2.1)
4Li0OH - HzO + SlOZ - Ll4SlO4 + 6H20

. e 2.2)
2LiOH - HzO + TlOZ il leTlO3 + 3H20

Izejvielas nosver uz analitiskajiem svariem péc reakcijas stehiometrijas. SiO2 nanopulveri
parber korunda tigeli, pievieno 7-10 mL etanola un visu TiO2 pulvera iesvaru, tigela saturu
maisa turpinot pievienot nelielus daudzumus etanola un pakapeniski pievienojot visu
LiOH-H20 pulveri, 1idz maisijums klast viskozs un ir viegli atdalams no tigela sienipam. Lai
veicinatu LisSiOa, nevis Li2SiOz vai litija oksosilikata (LigSiOs) veidosanos karséSanas laika,
LiOH-H20 pulveri pievienoja ar 10% parakumu. Ieglito maisijumu kars€ja mufelkrasni lidz

1170 K temperatiirai ar kars€Sanas soli 10 K/min un izturé$anas laiku 60 miniites [75,76].
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legiitajiem paraugiem veica pulvera rentgendifraktometrijas mérjjumus, iegiitie rezultati

redzami 5. pielikuma. legtitie paraugi paraditi 2.2. tabula.

2.2.tabula

Ar cietvielu metodi sintezeéto paraugu sastavs

Parauga
1. 2. 3. 4. 5. 6. 7. 8. 9. 10. 11.

nr.

Li>TiOs,
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
mol%o

Li4SiOq,
100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0
mol%o

Radiacijas defektu raksturo$anai un analizei izmanto XRL, OA, TSL un EPR un metodes

(skatit 2.2. att.).

Paraugu OA fona Staro$ana un
L - OA
sinteze uznemsana XRL

2.2. att. Radiacijas defektu analizes shema ar cietvielu metodi sintezétajos paraugos

2.3. Datu apstrades metodes
EPR spektru g-faktorus aprékindja nemot véra izmantotas mikrovilnu frekvences un

magnétiska lauka vertibas (2.3. vienadojums):
h-v (2 ) 3.)

uB-Bo'

g =

kur g — g-faktors;

h — Planka konstante, J/s;

v — mikrovilnu frekvence, Hz;

us — Bora magnetons, J/G;

Bo — magnétiskais lauks, G.
Péc g-faktoru aprékinasanas, spektrus integréja iegtistot likni, kur katram signalam atbilst

maksimums pie tiem raksturiga g-faktora (2.4. vienadojums):

In = (Bom — Bon—1) i + In_1, 2.4)
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kur I, — mérijuma intensitate péc integrésanas, a.u.;
Bo,n — magnétiskais lauks, G;
Bo,n-1 — ieprieksgja merfjuma magnétiskais lauks, G;
| — mé&rijuma intensitate, a.u.;
In-1 — iepriekS€ja merijjuma intensitate péc integréSanas, a.u.

Lai kvantitativi noteiktu paramagnétisko radiacijas defektu koncentraciju, izmanto
Bruker ER 4119HS-2100 standartu, kura g-faktors ir 1,9800+0,0005 un kura nesaparoto
elektronu koncentracija ir 1,15-10° %. Spektrus integréja otrreiz izmantojot programmu
OriginPro, iegistot signalu, tai skaita standarta, liknes laukumus, kas proporcionali radiacijas
defektu koncentracijai. Kopgjo paramagnétisko radiacijas defektu koncentraciju paraugos
aprékinaja iegtstot konkréta signala un standarta laukumu proporciju un standartizgjot

radiacijas defektu koncentraciju uz 1 g parauga (2.5. vienadojums):

C. = 3x Cstand. (2.5)

- ’
Sstand. - M

kur Sx— laukums zem absorbcijas liknes analizétajam EPR signalam, a.u.;
Cstand. — nesaparoto elektronu koncentracija standarta, spini;
Sstand. — laukums zem absorbcijas liknes standartam, a.u.;
m — parauga masa, g.
TSL signala intensitati norméja nemot veéra parauga masu (2.6. vienadojums):
Irs, = % ) (2.6
kur ItsL — TSL intensitate, a.u;
| — eksperimentala intensitates vertiba dotaja TSL liknes punkta, V
m — parauga masa, g
Andor Shmrock B-303i spektrometrs paredzEts luminiscences mériSanai sarkanas
gaismas vilpu intervala, tapéc uztverta starojuma intensitate samazinas sakot no 400 nm.
Izmantotajiem paraugiem raksturiga luminiscence novérojama galvenokart zilas gaismas vilgu
intervala, tapéc XRL spektrus korig€ja nemot véra vilpu garumu (2.7. vienadojums):
Iyr, = 1K, (2.7)
kur IxrL — XRL intensitate, a.u;
| — eksperimentala intensitates vértiba dotaja XRL spektra punkta, a.u.;
K — korekcijas vertiba dotaja spektra punkta, a.u.

lekartas korekcijas datus programma OriginPro interpol&ja eksperimentali noteiktas

luminiscences vilnu garuma intervala.
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3. REZULTATI UN TO IZVERTEJUMS

Rezultatu apskata iegiitie XRL, EPR, TSL un OA dati ir apkopoti, izvertéti un salidzinati

ar literattiras avotos atrodamo informaciju.

3.1.  PrieksSapstrades ietekme

EPR un TSL datus ieguva paraugiem, ko pirms staro$anas: 1) neapstradaja, 2) kars¢ja,
3) kars&ja un sapresgja tabletés. Eksperimentu veica, lai parbauditu priekSapstrades ietekmi uz
radiacijas defektu koncentraciju paraugos, jo ieprickSmin&tos solus nepieciesams veikt, lai
paraugus sagatavotu staro$anai ar rentgenstarojumu un mérfjumu veikSanai ar dazadam
metodém, tai skaita, OA.

Iegitie EPR spektri minilodisu paraugiem ar O un 10 mol% Li,TiOs piedevam dazadas
priekSapstrades stadijas ar absorbeéto dozu 10 kGy ir paraditi 3.1. att. Uzpemtie EPR un OA
spektri un TSL liknes paraugiem ar 20 un 30 mol% Li>TiOs ir analogi paraugiem ar

10 mol% Li-TiOs, tapéc tie netiks att€loti turpmak apskatitajos attélos.

% | 0mol% LiTio; | 50 | 10mol% Li,Tio;
T0 a0 2,0043
2,0035 301
3 50 1,5800 5
m 2,1645 _ 1,8825 L
g 30 i z,mauL ¢ l 3
{g 10 .E
E — A 3
£ .10 E -
@ @
E . E-
-50 :
-T0
2,2 215 21 2,05 2 1,95 19 1,85 1.8 22 215 21 2.05 2 1,95 19 1,85 1,8
g-faktors g-faktors

Meapstracdatas

Neapstradatas

Termiski apstradatas

Termiski apstradatas

Termiski apstradatas un presétas tabletés

Termiski apstradatas un presetas tabletas

3.1. att. EPR signali apstarotajiem paraugiem ar 0 un 10 mol% Li>TiO3 atkariba no

priekSapstrades (absorbéta doza: 10 kGy)

Signalu g-faktori un to iesp€amie izcelsmes avoti, iznemot standartu ar zinamu
paramagnétisko dalinu koncentraciju un g-faktoru 1,9800 (sarkana krasa 3.1. att.), kas tika
izmantots, lai varétu veikt kvantitativus mérijumus, redzami 3.1. tabula. Jaatzimé, ka paraugu
priekSapstrade neietekm€ konkrétu radiacijas defektu veidoSanos un tie pasi signali, ar nelielam

g-faktora nobidém, redzami visos spektros paraugiem ar vienadu sastavu.
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3.1.tabula
EPR spektra signali un to iesp&éjama izcelsme apstarotajos paraugos ar 0 un 10 mol% Li,TiOs

atkariba no priekSapstrades

0 mol% Li,TiO3 10 mol% Li,TiO3
Iesp&jama Iespéjama Iespéjama
g-faktors ) Pe g-faktors ) Pe g-faktors ) pe
izcelsme izcelsme izcelsme
Atomarais ) ) HC./HC:
1,8825+0,0001 1,9388+0,0007 | Ti®* centri 2,0184+0,0002 )
tidenradis centri
2,0035+0,0001 | E’ centri 1,962+0,001 | Ti®* centri 2,0249 O centri

O centri vai
2,0136+0,0009 | HC,/HC; centri 1,968+0,002 | Ti® centri 2,0439+0,0005 | peroksida

radikalis

Atomarais
2,1645+0,0002 . 2,0043+0,0002 | E’ centri
tdenradis

E’ centri un O centri ir raksturigi gan LisSiO4, gan Li2TiOs fazei, HC1/HC> centri un
peroksida radikali — LisSiO4, bet Ti®* centri saistiti ar Li;TiOs piedevam [77,78]. E’ centri ir
radiacijas defekti, kas rodas SiOs* vai TiOs> jonu skabekla atoma vieta stdjoties brivam
elektronam, nesaparotais elektrons tos padara paramagnétiskus. Par O centriem sauc skabekla
jonus, kas staroSanas laika no kristalrezga tiek izsisti starpmezglu telpa radot vakances. Pec
sadursmes ar O atomu rodas divi radiacijas defekti jeb ta sauktais Frenkela paris, kas sastav no
O jona un E’ centra [79]. Gan HC;, gan HCy centri ir paramagné&tiski radiacijas defekti, kas
rodas kadam no silikatjona skabekla atomiem zaudgjot elektronu. Tie atSkiras ar to, ka HC;
centros caurums jeb elektrona iztrikums ir lokalizéts tikai uz elektronu zaudgjusa skabekla
atoma, bet HC; centros tas ir lokalizéts starp vismaz diviem skabek]a atomiem un to stabilizé
blakusesosais Li* jons [80]. Peroksida radikali ir sekundarie radiacijas defekti, kas rodas no
primarajiem radiacijas defektiem, pieméram, iepriek§ minétajiem E’ centriem. Tiem ir
peroksidam raksturiga strukttra, kura divi skabekla atomi ir kovalenti savienoti, tacu uz galgja
skabek]a atoma atrodas nesaparots elektrons [12,81]. Ti*" centri veidojas reducgjot Ti** jonus,
kas ir LioTiOz sastava un radiacijas izraisito procesu dé] noklast starpmezglu telpa [79].

Abu paraugu EPR spektros, kas redzami 3.1. attéla, novérojami signali, kas atbilst E” un
HC1/HC> centriem [12], ta¢u paraugam ar 0 mol% Li>TiOs novérojami arl atomarajam
tidenradim (H°) raksturigie signali, bet paraugam ar 10 mol% Li,TiOs Ti*" centri un O™ vai
peroksida radikalis [64,65]. Atomarais tdenradis nav radies no paraugos izmantotajam

izejvielam un visticamak ir uz parauga virsmas adsorbéta tdens radiolizes produkts [82].

24



Publikacijas pieejamie dati norada uz LisSiOs keramikai raksturigu luminiscenci aptuveni
370, 420 un 520 K temperatira [83] un Li2TiO3 raksturigu luminiscenci apméram 420 un
520-620 K temperattira [84], ko var novérot arT eksperimentali iegiitajas TSL likn&s (skatit 3.2.
att.).

0 mol% Li>TiOs 10 mol% Li;TiO;
410

14
12
12
10 .
3 1
T g -
’ g o0g
5 ic
= & Z 06 440
wn o
= o
L 4 £ 04
= = 520
2 02 570
0 0
300 400 500 600 300 400 500 600

—— Neapstradatas
Termiski apstradatas
Termiski apstradatas un presétas tabletés

Neapstradatas
= Termiski apstradatas
Termiski apstradatas un presetas tabletes

3.2. att. TSL liknes apstarotajiem paraugiem ar 0 un 10 mol% Li;TiO3 atkariba no

priekSapstrades (absorbéta doza: 10 kGy)

Luminiscence ap 470 K novérojama ari kvarca paraugos sabrikot eksitoniem jeb
rekombingjoties elektrostatiski saistitam elektronam un caurumam, kas veidojas vieta, kur
parrauta Si-O saite, un 450-600 K temperatiira, kas raksturiga silikatjonu E’ centriem [85]. Ir
iesp&jams, ka minétie radiacijas defekti ir luminiscences avoti arT darba izmantotajos paraugos.

Paraugam ar 0 mol% Li>TiOgz, it Tpasi termiski apstradatajam minilodit€ém, novéro
vairakus signalus 440-510 K intervala, kas liecina par to, ka zem maksimumiem 450 un
520-530 K temperattra var but parklajusies vairaki signali. Lidzigi paraugiem ar Li>TiOs
piedevam zem signala 410 K temperatiira ir vél vismaz viens signals, ko var noverot termiski
apstradatam un termiski apstradatam un tabletes sapresétam miniloditém ap 440 K. Nemot véra
to, ka Li>TiOs fazei raksturigi signali 410 un 520-620 K temperattira [84], luminiscence, kas
novérojama paraugos ar Li>TiOz piedevam ap 440 K visticamak radusies no LisSiO4 faze
esoSajiem radiacijas defektiem.

Aprékinaja arT EPR aktivo radiacijas defektu koncentraciju (skatit 3.3. att., pa kreisi) un
ieguva TSL zemliknu laukumu vértibas, kas ir proporcionalas TSL aktivo radiacijas defektu

koncentracijai (skatit 3.3. att., pa labi). Rezultati tika iegtiti 20% kliidas robezas.
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3.3. att. EPR aktivo (pa kreisi) un TSL aktivo (pa labi) radiacijas defektu koncentracija Li:SiO4

paraugos ar dazadu Li;TiO3; daudzumu atkariba no priekSapstrades (absorbéta doza: 10 kGy)

Pec 3.3. att. redzamajiem rezultatiem, var secinat, ka paraugu priekSapstrade bitiski
ietekmé tikai TSL aktivo radiacijas defektu koncentraciju, un ietekme samazinas palielinoties
Li>TiO3 moldalai parauga. Atskiribas novérojamas ari taja ka priekSapstrade ietekm@ paraugus
ar Li2TiO3 piedevam un bez tam. Neapstradatas miniloditeés ar 0 mol% Li>TiO3z TSL aktivo
radiacijas defektu koncentracija ir viszemaka, bet termiski apstradatds un sapresétas
minilodités — visaugstaka. Paraugos ar Li»TiO3 piedevam novérojama pret&ja tendence.

Lai labak izprastu atsevisku paramagnétisko radiacijas defektu ietekmi uz kop&jo EPR
aktivo radiacijas defektu koncentraciju paraugos, noteica to aptuvenas koncentracijas,

izmantojot laukumu, kas atbilst katram no signaliem (skatit 3.4. att.).

3,00E+17 -
2,40E+17
1,80E+17 A
1,20E+17
H B B
0,00E+00 j

0 mol% Li,Tio, 10 mol% Li,Ti0; 20 molg Li,Tio, 30 mol% Li,TiO,

Koncentracija, spini/g

WE'-centri mO -centri Ti%*-centri

3.4. att. E>, O  un Ti** centru sadalijums EPR aktivo radiacijas defektu kopéja koncentracija

neapstradatos paraugos (absorbéta doza: 10 KGy)

legiitie rezultati ir aptuveni, jo radiacijas defektu raditie signali ir parklajusies un nebija
iesp&jams precizi atdaltt un noteikt atsevisku signalu laukumu. HC2 un HC; centriem raksturigie
signali ir pilniba parklajusies ar E’ centru raditajiem signaliem, tacu to intensitate, kas
proporcionala radiacijas defektu daudzumam, ir zema salidzinot ar pargjo radiacijas defektu

signaliem. Balstoties uz signalu intensitasu attiecibu pienéma, ka HC, un HC: centru
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koncentracija ir nieciga salidzinajuma ar pargjiem radiacijas defektiem un biitiski neietekmés
rezultatu, tapec ta netika nemta vera.

Ti®" centri sastada lielako dalu no EPR akftivajiem radiacijas defektiem paraugos ar
Li>TiO3z piedevam, tiem seko E’ centri. Paraugos bez Li>TiOz piedevam var novérot galvenokart
E’centrus. Radiacijas defektu koncentraciju attieciba nemainijas ari atkariba no paraugu
priekSapstrades.

Gan EPR aktivo, gan TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija starp LisSiOs
paraugiem ar un bez Li>TiOs piedevam ievérojami atSkiras. Liclu dalu EPR aktivo radiacijas
defektu paraugos ar Li,TiOs piedevam veido Ti®* centri, kas neveidojas paraugos bez piedevam,
kas dalgji izskaidro EPR aktivo radiacijas defektu koncentracijas samazinasanos paraugos ar
0 mol% LizTiOs, tau nav izslégta razo$anas metodes ietekme. Pievienojot LiTiOs TSL
signalu intensitate 450-600 K temperatiira biitiski samazinas, kas norada uz to, ka signalus
galvenokart izraisa silikatjonu E’ centri un samazinoties LisSiO4 fazes dalai parauga samazinas

ar1 kopg€ja TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija.

3.2.  Radiacijas defektu koncentracija atkariba no absorbétas dozas

Kodoltermiskas sintézes reaktoru ekspluatacijas apstaklos tritiju generéjosos materialus
ilgu laiku paklaus augstas energijas joniz&josa starojuma ietekmei, ka rezultata jarékinas ar
augstu absorb@to dozu. Laboratorijas apstaklos, it Ipasi ja p&tljumu merkis ir savstarp&ji
salidzinat dazadus paraugus, ieguldit laiku un resursus tikpat augstu dozu iegiiSanai ir
neizdevigi, ja lidzigus rezultatus var noveérot paraugiem ar salidzinosi nelielu absorb&to dozu.
Lai uzzinatu, ka absorbéta doza ietekmé radiacijas defektu veidoSanos paraugos atkariba no
sastava, EPR spektrus uznéma arT neapstradatiem minilodisu paraugiem ar 10, 26 un 53 kGy
absorbétas dozas (skatit 3.5. att.).

10 mol% Li,TiO,

2,021
2,

2,015
60 l ‘ 1,3800
2,00 1,962

g’
2,085
+ 1,9394

"'. 20 2,1646 m 2 ¢
9 v £ o
s 0 S "
k7 % 20
[ c
o -20 ]
E £

-40 .60

-60 -80

-80 -100

217 213 209 205 201 197 193 189 185 217 213 209 205 201 197 193 189 185
g-faktors gfaktors
— 53kGy — 26 kGy ——10kGy —53kGy — 26 kGy ~—10kGy

3.5. att. EPR spektrs minilodi§u paraugiem ar 0 un 10 mol% Li,TiO3 piedevu atkariba no

absorbéetas dozas
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3.5. att. redzamajiem spektriem noteica signalu g-faktorus un to iesp&jamo izcelsmi
(skatit 3.2. tabulu) [64,65]. Lielako dalu signalu vargja novérot arl paraugiem atkariba no
priekSapstrades, tie ir identificéti 3.1. tabula, tacu pie augstakam absorb&tajam dozam vargja
noverot jaunu signalu paradiSanos. Mingétie signali visticamak paraugos ar 10 kGy absorb&to

dozu bija parklajusies ar intensivakiem signaliem.

3.2.tabula
EPR spektra signali un to iespgéjama izcelsme apstarotajos minilodiSu paraugos ar
0 un 10 mol% Li,TiO; piedevu atkariba no absorbétas dozas
0 mol% Li.TiO3 10 mol% Li.TiO3

Iespéjama
g-faktors Iespéjama izcelsme g-faktors ]
izcelsme
1,8823+0,0001 Atomarais tdenradis 1,9394+0,0005 Ti%* centri
Nav informacijas, ] )
1,972+0,002 ) o o 1,962+0,001 Ti%* centri
1esp€jami piemaisijumi
2,0041+0,0005 E’-centri 2,0055+0,0006 E’ centri
2,0121+0,0004 HC,/HC; centri 2,015+0,003 HC,/HC; centri
2,0190+0,0004 HC./HC centri 2,021+0,004 HC/HC; centri
O centri vai
2,1645+0,0002 Atomarais tdenradis 2,045+0,001

peroksida radikalis

No EPR spektriem tika iegtitas EPR aktivo radiacijas defektu koncentracijas atkariba no
absorbétas dozas (skatit 3.6. att.).
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4E+17
3E+17
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0
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—&— 10 mol% Li,TiO5
—8— 30 mol% Li,TiOg

Koncentricija, spinifg

—8— 0 mol% Li,TiOg
—8— 20 mol% Li,TiOx

3.6. att. EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija Li;SiO4 minilodiSu paraugos ar dazadu

Li>TiOs; daudzumu atkariba no absorbétas dozas
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Palielinoties absorbétajai dozai pieaug gan atsevisku paraugu EPR aktivo radiacijas
defektu koncentracija, gan to starpiba starp paraugiem ar un bez Li>TiO3 piedevam. Tendence
turpinas lidz tiek sasniegta 26 kGy absorbéta doza, EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija
Visos paraugos sasniedz maksimumu un k]adu robezas klust konstanta. Radiacijas defektu
koncentracijas palielinaSanas un piesatinajuma iestaSanas péc noteiktas absorbétas dozas
sasniegSanas novérojama ari LisSiO4 paraugiem, kas staroti ar daudz lielakam absorb&tajam
dozam (Iidz pat 14 MGy) [9], kas liecina par to, ka p&c radiacijas defektu koncentracijas
maksimuma iestaSanas palielinot absorbéto dozu péc noteiktas vertibas sasniegSanas
koncentracija turpinas pieaugt.

Nemot véra to, ka EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija absorbéto dozu intervala
no 26 lidz 53 kGy ir konstanta, atdedzinasanas eksperimenti tika veikti paraugiem ar absorb&to
dozu 26 kGy, jo iegiitie rezultati butu salidzinami ar paraugiem, kuru absorbéta doza ir $aja
intervala.

leguva arT OA spektrus (skatit 3.7. att.), kuros neatkarigi no absorbé&tas dozas, paraugiem
ar LixTiOs piedevam var&ja novérot absorbciju pie elektromagnétiska starojuma ar vilpu
garumu 445 un 565 nm, kas attiecigi atbilst 2,79 un 2,19 eV energijai. Radiacijas defektu zemas
absorbcijas dél nevar€ja noverot biitiskas ieglito signalu intensitates izmainas palielinoties

absorbétajai dozai.

0 mol% Li,TiO; 10 mol% Li;TiOs

(2,79¢v) (2,19eV)
565

3 3 445
2 ©
= / E M
350 500 650 800 950 1100 350 500 650 800 950 1100
A, nm A, nm

— 0 kOy =——10kGy =—26kGy —053kGy —0kGy ——10kGy ——26kGy ——53kGy

3.7. att. OA spektri minilodi§u paraugam ar 0 un 10 mol% Li;TiOs piedevu atkariba no

absorbétas dozas
Absorbcija pie lidzigiem vilpu garumiem ir novérojama ari TiO2 saturoSiem stikliem [86],

kas vargtu liecinat par to , ka signalus rada Ti®*/Ti*" defektu pari, ta¢u nav izslégta arT iesp&jama

piemaisijumu ietekme.
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3.3.  Radiacijas defektu koncentracija atkariba no starojuma energijas

Starojuma energija ir parametrs, kas ietekm@ ne tikai radiacijas defektu koncentraciju, bet
ar1 viela notiekoSos procesus. Lai izvertétu, kada veida joniz€joSais elektromagnétiskais
starojums ir piemérotaks radiacijas defektu analizei paraugos, kas sintezeti izmantojot dazadas
sintézes metodes, paraugus staroja ar bremzstarojumu, gamma starojumu un rentgenstarojumu
ar energiju <6 MeV, 1,25 MeV un <45 keV attiecigi. leguva EPR aktivo radiacijas defektu
koncentraciju ar bremzstarojumu un gamma starojumu starotam neapstradatam miniloditém.
Maksimala bremzstarojuma absorbéta doza, kuru var¢ja iegiit Latvijas Onkologijas centra
vienas staroSanas laika bija 1 kGy, bet Co-60 gamma starojuma absorbéta doza bija 10 kGy
(skatit 3.8. att.).

4,5E+17
aE+17

w
5]
m
+
ey
~

3E+17

2,5E+17
26417
1,5E+17
1E+17

5E+16 ﬂ
0

0mol% Li,Ti0;  10mol% Li,Ti0; 20 mol% Li,Ti0; 30 mol% Li,TiO,

Koncentracija, spini/g

B Bremzstarojums (1 kGy) B Gamma starojums (10 kGy)

3.8. att. EPR aktivo radiacijas defektu koncenctracija LisSiOs minilodiSu paraugos ar dazadu
Li;TiO3 daudzumu atkariba no starojuma energijas

Lai gan iegiitos rezultatus nevar savstarp&ji salidzinat, jo paraugu absorbétas dozas
atkariba no starojuma energijas ievérojami atskiras, tiem var novérot lidzigu tendenci EPR
aktivo radiacijas defektu koncentracijai palielinoties paraugos ar Li2TiOz piedevam. leguva ar1
TSL aktivo radiacijas defektu koncentraciju paraugiem, kas staroti ar bremzstarojumu un
gamma starojumu (skatit 3.9. att.). LisSiO4 paraugi bez Li>TiO3 piedevam tika staroti ari ar

rentgenstarojumu, Iidz absorbétajai dozai aptuveni 10 kGy.
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0mol% Li,Ti0;  10mol% Li,Ti0;  20mol% Li,Ti0; 30 mol% Li,TiO,

mBremzstarojums (1 kGy) ® Gamma starojums (10 kGy) ® Rentgenstarojums (10 kGy)

3.9. att. TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija LisSiO4 minilodiSu paraugos ar dazadu
Li;TiOs; daudzumu atkariba no starojuma energijas

TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija neatkarigi no starojuma energijas samazinas
palielinoties Li>TiOs daudzumam paraugos. LisSiO4 paraugos bez Li>TiO3 piedevam lielako
TSL aktivo radiacijas defektu koncentraciju var noverot paraugiem, kas staroti ar
rentgenstarojumu. Tomér ir janem véra, ka laiks péc paraugu staroSanas atSkiras, tapéc
paraugiem, kas bija staroti ar gamma starojumu, nevar detektét nestabilos radiacijas defektus.

Jonizgjosais elektromagnétiskais starojums, kas ietver gan gamma, gan bremzstarojumu
un rentgenstarojumu, materialos var izraisit vienus un tos pasus procesus. No starojuma
energijas atkarigs vai fotons mijiedarbojoties ar materialu izraisis fotoelektrisko efektu,
Komptona izkliedi vai elektronu-pozitronu paru rasanos. Fotoelektriskais efekts notiek, ja
starojuma energija ir no daziem desmitiem lidz simtiem keV atkariba no parauga sastava [61].
Fotoelektriska efekta rezultata tiek atbrivots tikai 1 elektrons, kura energija ir pietickami zema,
lai neizraisitu sekundaro defektu veidoSanos, brivajam elektronam saduroties ar citiem
elektroniem. NodroSinot, ka staroSanas laika viela notiek tikai fotoelektriskais efekts, varétu
salidzinat joniz€josa starojuma izraisito primaro defektu koncentraciju paraugos. Tadél
rentgenstarojums, kura energija ir mazaka par 45 keV, butu vispiemérotakais starojuma veids,

lai analizétu radiacijas defektus ar cietvielu metodi sintez&tos paraugos.

3.4. Atdedzinasanas ietekme

Viena no svarigakajam problémam, kas jaatrisina, lai litiju saturoSas keramikas varétu
ekspluatét apstaklos, kur tas japaklauj augstas energijas joniz&josa starojuma iedarbibai, ir to
utilizacija péc tam, kad tas vairs nav izmantojamas radiacijas defektu d&l. Viens no
priekSlikumiem materialu parstradei ir to parkauséSana un ta ir Ipasi piemérota paraugiem, kas
iegliti izmantojot kaus€juma-izsmidzinasanas vai KALOS metodi. Viens no minétas parstrades

metodes trikumiem ir piemaisTjumu uzkrasanas paraugos péc atkartotam parkauséSanam [87].
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Problému var&tu noverst paraugus kars€jot temperatiira, kas ir zem to kusanas temperaturas, jo
ir noverots, ka arT paraugu atdedzinasana samazina radiacijas defektu koncentraciju [79].
Darba analizgja EPR aktivo radiacijas defektu koncentracijas izmainu péc atdedzinasanas
neapstradatas minilodités ar absorbéto dozu 26 kGy. Paraugus karsgja Iidz pat 990 K
temperatiirai péc katra karséSanas sola uznemot EPR spektrus (skatit 3.10. att.), karséSanas solis

bija 30-60 K.

0 mol% Li,TiO; 10 mol% Li;TiOs

2,0094 L9752 o

2
20208 20122 |y gpee 1,9800 2,041 2,0136 1,3800) 4797
2,0166 | ‘ # 1,9390
0053 ¢ .
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293K

)

Atd
temperatiira

Intensitate, a.u.
Intensitate, a.u.

993K 993K

04 2,0 2 1% 1% 1% 1% 204 2,02 2 19 19% 19 19 19 188
g-faktors g-faktors

3.10. att. Atdedzinasanas ietekme uz EPR signalu intensitati apstarotajiem paraugiem ar

0 un 10 mol% Li,TiO3 piedevu

Novéroto EPR signalu intensitate pieauga lidz tika sasniegta 410 K temperatiira, pec
kuras signalu intensitate strauji samazinajas, iznp€mums ir E’ centriem raksturigais signals ar
g-faktoru 2,0056, kas bija novérojams gandriz visos uznemtajos spektros.

Visiem paraugiem neatkarigi no sastava radiacijas defektu palielinas temperatiru
intervala Iidz 410 K, no 595 K lidz 815 vai 870 K temperatiirai atkariba no parauga sastava
(skatit 3.11. att.). 595 K temperatiira lielaka dala radiacijas defektu, iznemot E’centrus ar tiem
raksturigo signalu, vairs nav novérojami. E’ centriem raksturiga signala ar g-faktoru 2,0056
intensitate nav sakusi palielinaties, tapec atdedzinot starotos paraugus 595 K temperatiira varétu
atbrivoties no lielas dalas EPR aktivo radiacijas defektu patéréjot mazak energijas ka biutu

nepiecieSams tos parkausgjot.
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3.11. att. Atdedzinasanas ietekme uz EPR aktivo radiacijas defektu koncentraciju minilodiSu

paraugiem ar dazadu Li;TiO3 daudzumu

AtseviSku radiacijas defektu aptuvenas koncentracijas novérté€Sana lauj secinat, ka
E’ centri ir termiski visstabilakie, jo pec 595 K sasniegSanas tiem raksturigais EPR signals bija
vienigais, ko var&ja novérot (skatit 3.12. att.). E> un Ti®* centru koncentracija visos paraugos
palielinas lidz 410 K temperatiirai, kas izskaidro kop&o EPR aktivo radiacijas defektu
koncentracijas palielinasanos, nemot vera to, ka konkrétie radiacijas defekti, ka var secinat pec

3.4. att., sastada lielako dalu no visiem radiacijas defektiem.
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3.12. att. Paramagnétisko E’, O" un Ti** centru koncentracija atkariba no atdedzinasanas

temperatiiras

E’ centri un O centri ir Frenkela pari, t.i., joni ar vakanci vieta, kur biitu jabit skabekla

atomam, un starpmezglu O vai O% joni, kas var savstarp&ji reagét veidojot diamagnétiskos
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silikatjonus vai titanatjonus. Dala no EPR aktivajiem radiacijas defektiem samazinas
iepriekSminétajiem centriem rekombingjoties.

Lidzigi novérojumi ir ar gamma starojumu starotam Li4SiO4 un Li>2TiO3 miniloditém, ka
ari LisSiOs miniloditem ar 25 mol% Li>TiO3z [79]. Dala informacijas par kaus€uma-
izsmidzinasanas un KALOS metodes sintézes rezultata iegltajiem paraugiem un veiktajiem

eksperimentiem sikak aprakstiti autores kursa darba [88].

3.5.  Rentgenstarojuma izraisitie defekti ar cietvielu metodi sintezétos paraugos

Lai salidzinatu divas dazadas paraugu iegiiSanas metodes, ar cietvielu metodi sintez€tu
LisSiO4 paraugu ar 30 mol% Li>TiOs un tada paSa sastava paraugu, kas iegiits mehaniski
samaisot LisSiO4 un LioTiO3z pulverus staroja ar rentgenstarojumu un raduSos radiacijas
defektus novertgja izmantojot EPR un TSL metodes. Iegiitajos EPR spektros (skatit 3.13. att.)
redzami arT ieprieks$€jos paraugos noveroti signali (skatit 3.1. un 3.2. tabulu), tacu atsevisku

signalu intensitate abiem paraugiem atskiras.
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(ar cietvielu met.) (mehaniski)

3.13. att. EPR spektru salidzinajums LisSiO4 paraugiem ar 30 mol% Li,TiOs, kas iegiiti
izmantojot cietvielu sintézes metodi un mehaniski samaisot LisSiO. un Li,TiOs pulverus

Ar cietvielu metodi sintezétajam paraugam varéja novérot E’ centriem, O- centriem,
Ti* centriem un HC, un HC; centriem raksturigos signalus, kuri redzami 3.3. tabula, bet
mehaniski maisitajam paraugam noveéroja intensivu E’centram raksturigo signalu un signalus,
kas iesp&jams radusies adsorbéta tidens radiolizes rezultata [82]. Ta ka mehaniski maisitajos
paraugos nav novérojams Ti®* centriem raksturigais signals, tad viens no signala céloniem
vargtu biit nevis radiacijas defekti Li-TiOs faze, bet gan Ti*" piemaistjumi LisSiOs faze, kas

tiek ienesti sintézes procesa un tiek reducéti par Ti*".
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3.3. tabula

EPR spektra signali un to iespgjama izcelsme ar cietvielu metodi sintezetos un mehaniski

maisttos paraugos

g-faktors Iespéjama izcelsme
1,8825 Atomarais tdenradis
1,9366 Ti%* centri

2,0039+0,0008 E’-centri

2,0195 HC,/HC; centri

O  centri vai peroksida
2,0437

radikalis
2,1636 Atomarais tdenradis

Abiem paraugiem uzp€ma ari TSL liknes (skatit 3.14.att.), kuras redzami 4 signali
attiecigi 385, 450, 530 un 585 K temperattira. Mehaniski maisita parauga signalu intensitate ir
krietni zemaka neka ar cietvielu metodi sintez&tajam paraugam, it ipasi 385 K temperatiira, kas

ar cietvielu metodi sintez&tajam paraugam ir visintensivakais signals.

N

385 — Li,Si0, + 30% Li,TiO,
(ar cietvielu met.)

=
o

Li,$i0, + 30% Li,TiOg
(mehaniski)

=
(8]

Intensitate, a.u.
o
[=]

450
04 530
585
U -
250 350 450 550 650
TK

3.14.att. TSL Iiknu salidzinajums LisSiO4 paraugiem ar 30 mol% Li,TiOs, kas iegiiti izmantojot
cietvielu sintézes metodi un mehaniski samaisot LisSiO4 un Li;TiO3 pulverus
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EPR un TSL aktivo radiacijas defektu koncentraciju salidzinajums redzams 3.15.att.
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3.15.att. EPR aktivo (pa kreisi) un TSL aktivo (pa labi) radiacijas defektu koncentracija LisSiO4
paraugos ar 30 mol% Li,TiO3 atkariba no sintézes veida

Ar cietvielu metodi sintez€taja paraugad EPR aktivo un TSL aktivo radiacijas defektu
koncentracija ir augstaka neka mehaniski maisitaja parauga. Tas lieck domat, ka radiacijas
defektu veidoSanos veicina sint€zes procesa radusies strukturalie defekti, ienesot vienai fazei
raksturigo elementu atomus otra fazg.

Papildus analiz&ja fazu sastava ietekmi uz radiacijas defektu veidoSanos ar cietvielu
metodi sintez&tos paraugos. LisSiOs, Li2TiOs, ka art LisSiO4 paraugus ar 10-90 mol% Li>TiOs
piedevam, staroja ar rentgenstarojumu un uzkratos radiacijas defektus analizgja ar XRL, EPR,
TSL un OA metodi. XRL spektri tika uznemti paraugu staroSanas laika un iegitie rezultati ir
redzami 3.16. att.

12000 360 — 0 mol%Li;Tio,
— 10 mol% Li,TiOg

9000 — 20 mol% Li,TiO;
= 30mol%Li,Ti0g

— 40 mol% Li;TiOg

6000

— 50 mol% Li,TiOs
310

Intensitate, a.u.

— 60 mol% Li;TiO4

3000 70 mol% Li,TiO,

] = 750 80 mol% Li,TiOg

0 e e 90 mol% Li,TiOs

250 350 450 550 650 750 — 100 mol% Li,TiO,
A, nm

3.16. att. Ar cietvielu metodi sintezéto paraugu XRL spektri atkariba no paraugu sastava

XRL spektra, kas uznemts LisSiOs paraugam nav novérojama luminiscence, tacu
paraugiem ar Li>TiOs piedevam redzami 3 signali ar vilpu garumu 310, 360 un 750 nm.

Signaliem ar vilpu garumu 310 un 360 nm intensitate samazinas palielinoties Li>TiO3
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daudzumam parauga, literatiiras avotos atrodami XRL spektri, kas novéroti dazadiem SiO-
polimorfiem un lidzigi signali rodas apstarojot stishovitu [89,90], kas liecina, ka luminiscence
varétu rasties rekombingjoties LisSiO4 raksturigajiem radiacijas defektiem. Tapat literattiras
avotos ir atrodama informacija par TiO2 raksturigu signalu 500-900 nm intervala [91], un
signals ar vilnu garumu 750 nm var&tu rasties rekombingjoties Lio TiO3 raksturigajiem radiacijas
defektiem. Par to liecina arT tas, ka signals ir redzams tikai paraugiem ar 90 un 100 mol%
Li>TiOa.

Uznéma EPR spektrus, kuros noveérotie signali, kas redzami 3.4. tabula, neat$kiras no
ieprieks ar kaus€juma-izsmidzinasanas un KALOS metodi sintezétajos paraugos noverotajiem

signaliem [64,65].

3.4.tabula
EPR spektra signali un to iespéjama izcelsme paraugos , kas sintezéti izmantojot cietvielu
metodi
g-faktors Iespé&jama izcelsme

1,8824 Atomarais tdenradis
1,952+0,006 Ti** centri
1,968+0,003 Ti** centri
2,007+0,002 E’-centri
2,021+0,005 HC2/HC; centri
2 045+0,002 O  centri vai peroksida

radikalis
2,1658 Atomarais tdenradis

Ieguva EPR aktivo radiacijas defektu koncentracijas atkariba no Li>TiOs moldalas

parauga, kas redzamas 3.17. att.
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3.17. att. EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija ar cietvielu metodi sintezétajos paraugos,
kas staroti ar rentgenstarojumu
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EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija ar cietvielu metodi sintez€tajos paraugos
samazinas, palielinoties Li2TiO3 moldalai parauga. legutie rezultati atSkiras no tiem, Kurus
novéroja paraugiem, kas sintez&ti ar kaus€juma-izsmidzinasanas un KALOS metodi, kur
Li4sSiO4 paraugam bija viszemaka EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija (skatit 3.3. att.
un 3.8. att.). No ta var secinat, ka sintézes metode vai mikropiemaisTjumi batiski ietekmé EPR
aktivo radiacijas defektu veidosanos.

legiitajas TSL Iiknés (skatit 3.18. att.) redzami 4 signali 390, 440, 520 un 600 K
temperatra. Jau iepriek$ noskaidroja, ka luminiscence 450-600 K temperatira ir raksturiga
silikatjonu E’ centriem [85] un Li>TiOs fazei raksturigi signali 410 un 520-620 K temperattra
[84].

50 — 0 mol% Li,TiO3
440 — 10 mol% Li,TiO3
40 — 20 mol% Li,Ti0,

— 30 mol% Li,TiO4
30

— 40 mol% Li,TiO3
520 — 50 mol% Li,TiO4

390 60 mol% Li,TiOg

10 [ 600 70 mol% Li,TiOx
80 mol% Li;TiO5
0 : - 90 mol% Li;Ti04

300 400 500 600 700
T.K

20

Intensitate, a.u.

— 100 mol% Li,TiOs

3.18. att. TSL Iiknes ar cietvielu metodi sintezeétajiem paraugiem, kas staroti ar
rentgenstarojumu

Signals 390 K temperatiira novérojams ari parauga bez Li2TiOz un visticamak ir radies
rekombingjoties radiacijas defektiem LisSiOs un iesp&jams ari Li>TiO3 fazg, signals 440 K
temperatiira no radiacijas defektiem LisSiO4 faze, bet signali 520 un 600 K temperatiira ir
raksturigi gan Li>TiOs, gan LisSiOs. Paraugiem ar 0-20 mol% Li>TiO3z novérojami tikai divi
signali ap 390 un 530 K, bet pargjos paraugos var iz8kirt [idz pat 4 signaliem. Dazas likn&s ap
440 K noveérota signala vieta ir redzami divi signali 420 un 430 K temperatiira, kas norada uz
to, ka zem konkréta signala parklajusies vismaz 2 signali.

Atskiriba no EPR aktivajiem radiacijas defektiem, TSL aktivo radiacijas defektu
koncentracija nav atkariga tikai no paraugu sastava, bet to ietekmé& ari citi faktori un nav

redzamas nekadas tendences (skatit 3.19. att.).
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3.19. att. TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija ar cietvielu metodi sintezétajos paraugos,
kas staroti ar rentgenstarojumu

TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija, ja nenem véra paraugu ar 90 mol% Li>TiOs,
kura radaicjas defektu koncentracija ir daudz lielaka neka pargjos paraugos, pieaug paraugos ar
0-30 un 40-70 mol% Li>TiOs. Rezultati atskiras no tiem, kurus ieguva paraugiem, kas sintez&ti
izmantojot kausgjuma-izsmidzinasanas un KALOS metodi (skatit 3.3. att.), kur redzams, ka
TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija samazinas picaugot Li>TiO3 moldalai. No ta var
secinat, ka EPR spektrometrija ir vairak piemeérota radiacijas defektu analizei, jo to galvenokart
ietekme tikai parauga sastavs un sint€zes metode.

Uznéma OA spektrus (skatit 3.20. att.), kuros redzami 4 maksimumi ar vilnu garumu 350,

410, 530 un 680 nm, kuru intensitate samazinas palielinoties Li>TiO3 daudzumam.
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3.20. att. OA spektri ar cietvielu metodi sintezétajiem paraugiem, kas staroti ar
rentgenstarojumu

Signali ar vilnu garumu 410 un 530 nm paraugos ar Li>TiO3 piedevam varétu bit radusies

no Li>TiO3 fazé esosajiem radiacijas defektiem [86], ka arT nav izslégta piemaisTjumu ictekme.
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SECINAJUMI

1. Paraugu prieksapstrade biitiski ietekmé tikai TSL aktivo radiacijas defektu koncentraciju, un
icteckme samazinas palielinoties LixTiOs moldalai parauga, t.i., koncentraciju atSkiribas
paraugiem ar vienadu sastavu atkariba no priekSapstrades samazinas.

2. EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija piecaug Iidz tiek sasniegta 26 kGy absorbéta doza
un ta kltidu robezas nemainas lidz pat 53 kGy absorbétajai dozai.

3. Neatkarigi no starojuma energijas un absorbétas dozas, EPR aktivo radiacijas defektu
koncentracija paraugos ar Li>TiO3 piedevam parsniedza koncentraciju parauga bez LioTiO3
piedevam, bet TSL aktivo radiacijas defektu koncentracija samazinajas palielinoties Li2TiO3
moldalai, iesp&jams radiacijas defektu koncentraciju ietekmé sintézes metode, LisSiOs
minilodites bez Li>TiO3 piedevam ir sintez&étas izmantojot kauséjuma- izsmidzinasanas metodi,
bet ar Li>TiO3 piedevam izmantojot KALOS metodi.

4. Uzkratie EPR aktivie radiacijas defekti neapstradatas minilodités, kas starotas ar gamma
starojumu, izztd sasniedzot 595 K temperatiiru.

5. EPR aktivo radiacijas defektu koncentracija ar cietvielu metodi sintez&tajos pulverveida
paraugos, kas preséti tabletSs, samazinas palielinoties LioTiO3 moldalai, bet ar citam metodém

sintez&tajam Li4Si04 miniloditém noveéro pret&ju tendenci.
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Lithium orthosilicate pebbles have been proven to be one of the most perspective materials for
tritium breeding in future thermonuclear fusion reactors with lithium metatitanate often being
added as a secondary phase to increase its mechanical stability [1]. These ceramic materials
will have to withstand extreme conditions associated with processes inside the thermonuclear
fusion reactor, such as high temperatures and, most importantly, high absorbed doses of neutron
and photon radiation. Therefore, it is important to test the influence of different factors,
including sample pre-treatment, on radiation-induced processes in lithium orthosilicate pebbles.
In this study, lithium orthosilicate pebbles as well as pebbles with three different nominal
contents of lithium metatitanate as a secondary phase were thermally pre-treated in a muffle
furnace at about 950 °C for 1 h. Part of these pebbles were pulverized and compressed into 10
mm pellets (3.5 t, 5 min, room temperature, air). The untreated pebbles, thermally pre-treated
pebbles, and pressed pellets were irradiated with gamma rays (cobalt-60 source, absorbed
doses: 10, 26 and 53 kGy, dose rate: 2.28 kGy h!, room temperature, air) at Scandinavian
Clinics Estonia OU (Estonia). The accumulated radiation-induced defects (RD) and radiolysis
products (RP) were assessed using thermally stimulated luminescence, electron spin resonance
and optical absorption spectrometry methods. The untreated pebbles after irradiation were also

stepwise isochronally annealed up to 720°C for 20 min in air. The obtained results showed that
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the thermal pre-treatment and pellet pressing influences the total concentration of accumulated
RP and RD in lithium orthosilicate pebbles. The concentration of RD and RP start to gradually
decrease as annealing temperatures increase.

This study has been performed within the framework of the European Regional Development
Fund (ERDF) project No. 1.1.1.2/VIAA/4/20/614.

Keywords: Thermonuclear fusion reactors, Tritium breeding ceramics, Lithium orthosilicate,
Radiation-induced defects, Radiolysis products.
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Lithium orthosilicate pebbles with additions of lithium metatitanate as a secondary phase
have been selected as the current EU reference material for tritium breeding in Helium Cooled
Pebble Bed (HCPB) test blanket module which will be tested in ITER [1]. Considering the
conditions inside a fusion reactor, the influence of different types of ionising radiation and
absorbed dose on the formation and accumulation of radiation-induced defects must be
investigated.

In this study, lithium orthosilicate pebbles with different nominal contents of lithium
metatitanate were irradiated in air atmosphere at room temperature with X-rays using an X-ray
lamp with operating parameters 45 kV and 10 mA for 30 minutes, gamma rays of a cobalt-60
source with a dose rate 2.28 kGy h* up to absorbed doses 10, 26 and 53 kGy and
Bremsstrahlung using a dose rate of 14 Gy min™* to obtain samples with 1 kGy absorbed dose.
The content and thermal stability of accumulated radiation-induced defects was assessed using
thermally stimulated luminescence (TSL) technique. TSL measurements were made for pebble
type samples as well as for pebble samples crushed into a fine powder.

The acquired results show that the nominal content of lithium metatitanate had a
significant effect on the content of TSL active radiation-induced defects in lithium orthosilicate
pebbles. In addition, the observed TSL peak intensity of fine powders noticeably differed from
the TSL glow curves of pebbles for the same sample.

This study has been performed within the framework of the European Regional
Development Fund (ERDF) project (application No. 1.1.1.2/VIAA/4/20/614). The authors
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Lithium orthosilicate (LisSiO4) and lithium metatitanate (Li>TiOs) for radiation-induced
defect studies have been made using numerous methods including sol-gel, melt-spraying, drip-
casting and solid-state reaction process in order to evaluate radiation stability of material for
application as tritium breeding ceramics in future thermonuclear fusion reactors [1,2]. Solid-
state reaction process has many advantages, such as high yield and easy scalability [97],
however, to confirm the radiation stability of the material synthesized using this method, the

formation and accumulation of radiation-induced defect must be assessed.

In this study, LisSiOs, LisSiO4 with additions of Li>TiOs, Li>TiO3 powder samples
obtained by solid-state synthesis route as well as mechanically mixed LisSiOs and Li2TiO3
powders were pressed into 10 mm pellets using manual hydraulic press at room temperature in
air. Afterwards, the prepared pellets were irradiated with X-rays in high vacuum with pressure
less than 10 Pa at room temperature using an X-ray tube with wolfram anode. Operating
parameters are as follows: 40 kV, 10 mA, irradiation time 15 minutes, and pressed pellet
distance from X-ray tube is approx. 15 cm. The total concentration of formed and accumulated
X-ray induced defects was assessed using electron paramagnetic resonance (EPR) spectrometry

and thermally stimulated luminescence (TSL) technique.

The obtained results show that Li>TiOs had the lowest concentration of both EPR and

TSL active X-ray induced defects. The concentration of TSL active defects in the LisSiO4
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pellets with additions of Li,TiOsz significantly exceeded those detected in Li>TiOs, LisSiO4

pellets and in mechanically mixed LisSiOsand Li>TiOz samples.

This study has been performed within the framework of the European Regional

Development Fund (ERDF) project (application No. 1.1.1.2/V1AA/4/20/614).
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Helium-cooled pebble bed (HCPB) breeding blanket is one of the two concepts that have
recently been identified as potential tritium breeding blankets for the European DEMO power
plant [1]. All functional materials will have to withstand extreme conditions such as high doses
of ionizing radiation. Lithium orthosilicate (LisSiO4) with additions of lithium metatitanate
(Li-TiOg3) has been selected as the EU reference material for the HCPB breeding blanket design
[2]. Solid-state reaction route is a relatively simple and inexpensive method that is suitable for
mass production and could be used to produce tritium breeder materials [3]. The formation and
accumulation of radiation-induced defects in LisSiOs4 and Li2TiOs containing materials
synthesized using this method has not been extensively studied and needs to be analysed.

In this study LisSiO4, Li2TiOs and LisSiO4 powders with 10-90 mol% Li.TiO3 additions
were synthesized via solid-state reaction route, pressed into pellets, and irradiated with X-rays
for 15 minutes using an X-ray tube with wolfram anode in a high vacuum with pressure less
than 102 Pa at room temperature. X-ray tube operating parameters are 40 kV, 10 mA and pellet
distance from X-ray tube is approximately 15 cm. The radiation-induced defects were assessed
using thermally stimulated luminescence (TSL) technique, electron paramagnetic resonance
(EPR) and optical absorption (OA) spectrometry.

Results show that EPR active radiation-induced defect concentration decreases when
Li>TiOs content in samples increases. Changes in TSL active defect concentration are not

conclusive and are heavily affected by other factors.
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1.att. Difraktogramma ar cietvielu metodi sintezétam LisSiO4 un Li2TiO3 paraugam. Ar
datubazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4SiO4) un PDF-01-084-7451 (Li2TiO3)

atzimeti sakritoSie raksturigie refleksi
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2.att. Difraktogrammas ar cietvielu metodi sintezétiem LisSiO4 paraugiem ar Li2TiO3

piedevam (moldalu attieciba Xui sio,:XLi,Tio,). Ar datubazes ierakstiem PDF-01-084-7600

(Li4SiOa4) un PDF-01-084-7451 (Li2TiOs3) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi
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