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1. Uvod

Mossbauerova spektroskopie jakoZto méfici metoda je velice uzite¢na na mnoha frontach, pfe-
devsim p¥i materidlovém vyzkumu. Velice ¢asto je uZivana na analyzu Sirokého spektra materiald,
které splnuji podminky méfitelnosti na Mossbaueroveé spektrometru. Pfed tim je ale potfeba se se-
znamit s Mgssbauerovym spektrometrem. Je tteba také znét, jaky je vztah mezi Mdssbauerovou
spektroskopif a Zelezem, konkrétné oceli. Tento vztah je prezentovan na Mossbauerové spektru,
které je vysledkem méfeni. Toto spektrum je tfeba dtikladné zanalyzovat a vyhodnotit. Samotné
spektrum bez znalosti vzorku nebo literatury, kterd vzorek a analyzu spektra popisuje, je mozné
vyhodnotit fitem, ktery bude odpovidat matematickému modelu. Tento fit mtiZeme fitovat, tak
dlouho dokud nesnizime chybu na minimum. Spektra pak maji minimdlni chybu fitu, ale na-
razime zde na problém, jak tento hypoteticky komplexni fit interpretovat. Proto se zde potkava
matematika s fyzikou, aby dosly ke shodé nejlepsiho matematického fitu a také k nejpravdépo-
dobnéjsi fyzikalni interpretaci. V idedlnich pfipadech na jednoduchych spektrech tyto problémy
prakticky mizi a fit je dle znalosti vzorku , dokonaly”. DileZitou roli hraje pfi fitovani sezndmeni
se s problematikou, a to nejlépe tam, kde uZz byla feSena.

V dnesni dobé se v primyslu velice méalo potkdva Mossbauerova spektroskopie a metalurgie.
To plyne z toho, Ze v metalurgii neni Mdssbauerova spektroskopie standardizovanou méfici meto-
dou ajeji potencidl neni vyuzivan. Tato prace se zabyva vyuzitim Mossbauerovu spektroskopu, jak
zpracovavat a vyhodnocovat data a jak je interpretovat. Kazdému proméfenému vzorku budu pfi-
sluset tabulka s hyperjemnymi parametry, kterd je ve spousté publikacich tak opomijena. Budou
zde uvedeny hodnoty ziskané ze dvou fitovacich softwarti, které budou popséany v feSersni ¢asti
této prace. Vzorky vysoko manganové oceli, tedy Hadfieldovy oceli, byly proméfeny Méssbauero-
vou spektroskopif. Kviili lepsimu fitu,pro ktery je nutnd znalost vzorku, byla provedena doplnujici
méfeni. Probéhlo méfeni na optickém mikroskopu, na skenovacim elektronovém mikroskopu, kde
jeho soucdsti byla prvkové mapovani. Podafilo se ndim vzorky Hadfieldovy oceli dtikladné prostu-
dovat a vyhodnotit. Dalsi vzorky austenitické nerezové oceli uz byly studovany pouze Md&ssbaue-
rovou spektroskopii.

Cilem bakalatské préace je vyhodnotit zméfené vzorky a na zakladé literatury navrhnout model
nejlepsiho spravného fitu, ktery se bude opirat hlavné o fyzikalni interpretaci, ale i o podporu
matematiky a to ve smyslu eliminovani chyby fitu.
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2. Teoreticka cast

2.1. Mbéossbauerova spektroskopie

Mossbauerova spektroskopie je experimentédlni metoda, kterd se uziva pti zkoumani vlastnosti
a slozeni raznych pevnych latek a materialti. Velmi ¢asto se uziva ve fyzice, chemii, geologii a bi-
ologii. Jejim zdkladem je vyuZiti jevu bezodrazové emise a také absorpce fotonu ~ zafeni jadrem.
Tento jev se také nazyva, Mossbauertiv jev, kdy ndzev ziskal po svém objeviteli, némeckém fyzi-
kovi, jehoZ jméno je Rudolf Ludwig Mossbauer (1929 —2011). Pomoci Méssbauerovy spektrosko-
pie mizeme studovat symetrii latky, jeji fyzikdlni vlastnosti, valenéni stav atomil a magnetické
vlastnosti. Ty jsou dtisledkem uspofadani elektronovych obalt atomt v krystalu. Zname mnoho
experimentalnich technik, které jsou zaloZeny na Mossbaueroveé jevu. Ty od sebe odliSujeme podle
geometrického usporadani, zdroje zafeni a typu detekovaného zafeni. Nejvice uzivanou metodou
je transmisni Mossbauerova spektroskopie (TMS — angl. Transmission Mossbauer Spectroscopy).
Dalsimi ¢asto uZivanymi metodami jsou napiiklad povrchové citlivdi Mossbauerova spektroskopie
konverznich elektront (CEMS —angl. Conversion Electron Mdssbauer Spectroscopy) a Mossbaue-
rova spektroskopie konverzniho rentgenového zéateni (angl. CXMS — Conversion X-ray Mossbauer
spectroscopy). Mezi vyznamné metody patii emisni Mossbauerova spektroskopie (EMS — angl.
Emission Mossbauer Spectroscopy). [1]

2.1.1. Madossbauerovo spektrum

Atomova jadra vyuzijeme jako lokélni sondy ve studovaném materidlu. Diky Mossbauerovu
jevu lze ziskat informace o elektronové struktute jejtho nejblizstho okoli. Izotop °7Fe je nejbéznéjsi
sondou v Mdéssbauerové spektroskopii s energii pfechodu Eg = 14,4 keV s pfirozenym zastoupe-
nim 2,14 %. Nejvice uzivanym matefskym izotopem jader °"Fe je izotop 5"Co, ktery je také velice

rozsifenym y-zéti¢em. Energii v kvant emitovanych zati¢em E’, mtuzeme modulovat prostfednic-
tvim Dopplerova jevu periodickym pohybem zafice smérem ke vzorku a od néj rychlosti v:

E'y=E,+ (%)E,’Y’

kde E, je energie vyzafeného v kvanta pfi nulové rychlosti pohybu zafice a c je rychlost svétla ve
vakuu. Intenzita nameéfenych absorp¢nich ¢ar spektra je v zavislosti na rychlosti pohybu zafice v.
Sitka absorpéni kiivky a jeji hyperjemna struktura a posun jsou dalsimi zdkladnimi parametry.

(2]

2.1.2. Hyperjemné interakce

Diky elektrické a magnetické interakci mohou jaddra atomt interagovat se svym okolim. Tyto
interakce délime na interakci s okolnimi atomy (ionty), interakci s vlastnim elektronovym obalem
ana pusobeni na vnéjsi elektromagnetické pole. Jako hyperjemné interakce (angl. hyperfine inter-
action) oznacujeme prave tyto piispévky, kdy posledni z nich je nejvyznamnéjsi. Jednim z projevil
téchto interakci mtze byt napfiklad posun nebo Stépeni energetickych hladin jadra. MiiZe jit i o
Stépeni zakladni i excitovanych hladin jddra a pomoci tohoto $tépeni dostdvdme vyznamné in-
formace o elektronové struktufe tj. 0 magnetickém uspofadani a rozloZzeni iontti v krystalovych

Vv

podmf¥izkach, krystalové struktufe a valenénim stavu. [1]

2.1.3. Isomerni posuv

Jednou z veli¢in, kterou mtizeme pomoci Mdssbauerova jevu studovat je isomerni posuyv, je-
hoz hodnota zédvisi na pravdépodobnostech vyskytu s-elektronti v misté jadra, které se zpravidla
ucastni vazeb (valenéni elektrony). Proto je citlivd na valen¢ni stav studovaného atomu (iontu).
Pravdépodobnost vyskytu v misté jddra se zméni, pokud se elektron tcastni vazby a v tu chvili
dochazi také k hybridizaci. [1]

2.1.4. Kvadrupdlova interakce

Spin jadra I a kvadrupélovy moment Q se pro zékladni a excitovany stav jadra se mohou lisit.
V takové varianté dochazi k jinému Stépeni zakladni excitované hladiny. Toto plati napfiklad pro
izotop 5"Fe, kdy je spin zékladniho stavu I, = 3. ProtoZe energie kvadrupélové interakce zévisi na
druhé mocniné magnetického kvantového ¢isla m.



EQ ~ m2,

dochazi ke $tépeni energetické hladiny excitovaného stavu, ktery ma spin I, = 2, nebot k jinému
posunu hladiny dochazi pro stavy s |m|=2 a k jinému pro stavy s [m| = 2, V tomto ptipadé se exci-
tovany stav rozstépi na dvé hladiny. V Mossbauerové spektroskopii pak sledujeme vzdy pfechod
z nékteré hladiny excitovaného stavu do nékteré hladiny stavu zdkladniho. Prostfednictvim to-
hoto stépeni mtizeme ziskat hodnotu gradientu elektrického pole v misté jadra a na zéklad€ jeho
velikosti, pfipadné sméru, miiZzeme usuzovat na strukturni rozloZzeni naboje kolem jadra nebo na
elektronovou strukturu v nejblizsim okoli jadra. [1]

2.1.5. Magneticka interakce

Pocet spektralnich ¢ar ve spektru neni uréen jen poc¢tem energetickych stavti v magnetickém
poli, ale také vybérovymi pravidly, pokud md jadro atomu v energetickém stavu E nenulovy mag-
neticky moment 7 a pokud se nachdzi v &asové konstantnim magnetickém poli B. Jsou povoleny
pouze energetické pfechody s Am = 0, £1. Spektrum se $tépi na Sest spektrélnich ¢ar (jaderny
Zeemantiv efekt), pokud méteni probih4 na jadrech °"Fe. Intenzitu téchto ¢ar uréuje pravdépo-
dobnost pFislusného pfechodu. [3]

2.1.6. Transmisni geometrie v Mossbauerové spektroskopii

Podle [1] je nej¢astéjsi konfiguraci Mossbauerovy spektroskopie tzv. transmisni geometrie. Na
obr. 1 je schématicky zndzornéno experimentalni uspofddani pro transmisni Méssbauerovu spek-
troskopii. Zafic¢ je umistén na , transduceru”, coz je zatizeni slouzici k modulaci rychlosti pohybu
zafic¢e. Emitované zafeni prochdzi pies nehybny absorbér, kterym je v tomto p¥ipadé studovany
vzorek. Detektor umistény za absorbérem zaznamenava pocet proslych fotonti s ohledem na ak-
tudlni rychlost pohybu zafice vi¢i absorbéru. Transducerem je diky modulaci rychlosti pohybu
zaFice vidi absorbéru ménéna energie zateni, jez je ddna dopplerovskym posunem. V pfipade¢, ze
energie emitovaného zéfeni je stejnd jako energie pfechodu ze zdkladniho do excitovaného stavu,
dochdzi k absorpci zéfeni jadrem a ndslednému zpétnému vyzareni fotonti do vsech smérti rovno-
mérné. Timto procesem dochézi ke sniZeni intenzity detekovaného zafeni a ve spektru bude pozo-
rovano minimum pfi dané rychlosti. Pfi experimentech transmisni Mdssbauerovy spektroskopie
studujeme zavislost absorpce studovaného materidlu na energii dopadajictho zéfeni. Vysledkem
je tedy absorpéni spektrum. [1]

"4
<> [ detektor
P2
zdroj
vzorek
Obrazek 1 Schéma transmisni Mdssbauerovy spektroskopie, kde P2 je pohybové zafizeni.

Pfevzato a upraveno z [1].

2.1.7. Mbdssbauerova spektroskopie v geometrii rozptylu

Podle [3] se Mossbaerovska méfeni (geometrie rozptylu) realizuji na rozptyleném rezonanc-
nim zéafeni. Narozdil od transmisni absorpéni varianty mtizeme tato méfeni provadét i na masiv-
nich vzorcich. Metoda méfeni v geometrii rozptylu dovoluje aplikovat Mossbauerovu spektrosko-
pii na studium vlastnosti povrchti. Konkurenéni nerezonanéni procesy nejsou poté tak dilezité,
jako pfi transmisni geometrii. Pravdépodobnost rezonan¢niho rozptylu je o nékolik fad vétsi nez
pravdépodobnost nerezonan¢niho pruzného rozptylu. Pokud je vysoka pravdépodobnost pfedani



energie excitovaného jadra elektronovému obalu, mtizeme vyuzit registrace konverznich elek-
tront nebo doprovéazejictho rentgenovského zafeni pro méfeni Mossbauerova spektra. Méfeni
Moéssbauerova spektra z povrchovych vrstev o rtizné tloustce ndm umoZiiuje detekce rtznych
typt sekundarnich zéteni. [3]

AN
P2 =T ':\
Sy

K

Obrazek 2 Schéma Mossbauerovy spektroskopie v geometrii rozptylu, kde P2 je pohy-
bové zatizeni, S — z4Fi¢, K — kolimator, V — vzorek a D — detektor. P¥evzato z

[3].

2.2. Fitovaci softwary pro Mossbauerovu spektroskopii
2.21. MossA

Program MossA je zaloZen na softwarovém balicku MATLAB®. Aby bylo mozné pouzit MossA
jako samostatny spustitelny soubor, musi byt nainstalovin MATLAB Component Runtime (MCR).
Program MossA poskytuje pfistup k urcent a fitovani °”Fe konvenéni a synchrotronové energetické
domény Mdossbauerovych spekter. Slozky spektra (subspektra) ,Sites” 1ze definovat jednoduse
kliknutim mysi a hyperjemné parametry mohou byt omezeny na konstantni hodnoty v ramci spe-
cifickych rozsahti a mohou byt linedrné propojeny mezi rtiznymi subspektry. Souc¢asti programu
je ,full transmission fit” s Lorentzovsky tvarem ¢ary (konvené¢ni zdroj) nebo Lorentzovsky &tver-
covy tvar ¢ary (synchrotroni zdroj). Proces fitovani je graficky zobrazen v redlném case a lze jej v
pribéhu fitovani kdykoli pferusit. Zahrnuty jsou rozdéleni gaussovského kvadrupélu pro rozdé-
leni nemagnetickych amorfnich materialti. MossA je navrZen specidlné pro rychlou a komplexni
analyzu Mdssbauerovych spekter. [4]

2.2.2. MossWinn

Program MossWinn je standardnim referenénim PC softwar a ktery slouZi k analyze spekter
z Mossbauerovy spektroskopie. MossWinn kombinuje komplexni fyzikalni teorie a vykonné ma-
tematické algoritmy s uzivatelskym rozhranim. MossWinn je jednoduchy a vhodny software pro
odborniky zajimajici se 0 Mdssbauerovu spektroskopii. MossWinn poskytuje nastroje nezbytné k
ziskani hlubokého vhledu do naméfenych dat a podporuje vysokou produktivitu tim, Ze se stard
o technickou ¢ast spektralni analyzy a zdrover umozniuje uZzivateli soustfedit se na zdklady védec-
kého problému. V MossWinnu je kladen dtiraz také na pfesnost, univerzalnost, pfizptisobitelnost
a robustnost provozu. [5]
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& MossWinn 4.0Pre i [=] E
Global

Magnetic (1% [¥1:  100.00000 FIT

Cal Sto [JAMPLITUDE (1,63
ficcept

Print

AMPLITUDE ¢1,6)

Line (&)

[ rirn.-=1

Exit || Tranemizsion || Amplitude LinFit Chi
Obrézek 3 | Ukazkovy snimek programu MossWinn. Prevzato z [6].
2.2.3. Recoil

Recoil je postaven na architektufe dokument/nahled: kazda analyza odpovida jinému ,,analy-
zovanému dokumentu”.

Ve vychozim nastaveni se pfi spusténi analyzy oteviraji dva nahledy: , Parameters View"”, coz je
primdrni ndhled. Ten uvadi parametry modelu (pocet datovych bodi, pocet parametrti, zmenseni
x? atd.). Néhled , Plot View" navic zobrazuje pozorovana a fitovana spektra, véetné subspektral-
nich p¥ispévkti a zbytkti. Kazdy dokument mtize mit také , Report view”, coz je textovy soubor
modelu a fitovanych parametrti, ktery Ize vytisknout nebo ulozit do souboru ASCII nebo Rich
Text Format (udrzuje formatovani a lze jej importovat do libovolného textového souboru). V né-
kterych situacich je k dispozici také , Distribution View” pro zobrazeni rozdéleni parametrti ziska-
nych z modelu.

Dalsim uzite¢nym konceptem pouZivanym v programu Recoil je projekt. Projektovy doku-
ment je nadfazenym dokumentem kazdého vytvofeného dokumentu a lze jej pouzit ke spravé
skupin souborti, které spolu souviseji. Zobrazeni projektu zobrazuje vSechny soubory v projektu
v stromovém zobrazeni (hierarchické zobrazeni zavislost{). Datové soubory se vyskytuji jako nad-
fazené drahy rtiznych analytickych dokumentti, které odpovidaji kazdému datovému souboru.
Timto zptisobem je snadné sledovat, jaké analyzy byly provedeny. Kdyz je dokument otevfeny,
text jeho drahy se zobrazi tu¢né pro snadnou identifikaci. [7]

2.3. Pandat

Software Pandat je integrovany vypocetni nastroj vyvinuty na zdkladé piistupu CALPHAD
(CALculation of PHAse Diagram) pro vypocet viceslozkovych fazovych diagrami a simulaci
vlastnosti materidlti. M4 robustni termodynamicky vypoc¢tovy modul a flexibilni funkci editace
tabulky po vypoctu, kterd umoziuje uzivateli vykreslit riizné typy diagrami. Tento software je
navrzen tak, aby vytvorfil pracovni prostiedi, které umoziiuje integraci rtiznych vypocetnich mo-
dulti do stejného pracovniho prostoru. V soucasné dobé zahrnuje ¢tyfi moduly: PanPhaseDiagram
(fazovy diagram a vypocet termodynamickych vlastnostf), PanPrecipitation (simulace atomovych
srazek), PanOptimizer (optimalizace vlastnosti) a PanDiffusion (diftiizni simulace). Dal$i moduly

vy

lze snadno integrovat do pracovniho prostoru pro rozsifené aplikace.

™
Kromé funkci, které poskytuje Pandat = jako samostatny program, dale obsahuje vypocetni

a optimaliza¢ni systém (PanPhaseDiagram, PanOptimizer a PanPrecipitation), ktery je vytvofen

jako sdilené knihovny a umoziiuje jejich integraci s $ir$imi aplikacemi v oblasti materidlové védy

™

a strojirenstvi. PanGUI je uzivatelské rozhrani pracovniho prostoru Pandat ~ a skldd4 se ze Sesti

komponent: Menus, Toolbars, Statusbar, Explorer window, Property window a Main display win-

dow. [8]
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2.3.1. Komponenty

1. Menus
Nabidky v Pandatu poskytuji pfikazy pro provadéni operaci v aktivnim okné a dalSich obec-
nych operaci, jako je otevieni a uloZeni pracovniho prostoru (*.pndx) nebo zapnuti zobrazeni
panelu nastrojti. Nabidky jsou kontextoveé citlivé tzn., Ze se méni, jak se méni kontext v hlav-

P p < ™
nim zobrazovacim okné Pandat = . [8]

2. Toolbars
Pandat ~ poskytuje tlacitka na panelu néstrojii pro ¢asto pouzivané ptikazy nabidky. Stejné
jako ptikazy nabidky jsou tla¢itka na panelu néstrojii také kontextoveé citliva. [8]

3. Statusbar ™
Stavovy fadek v Pandat  je umistén ve spodni ¢asti pracovniho prostoru. Pokud je kurzor
na grafu, zobrazi se soufadnice ve stavovém Fadku. [8]

4. Explorer window
V okné Prizkumnika je uveden obsah v aktualnim pracovnim prostoru. Obsah je zobrazen
ve stromové struktufe. Kliknutim na kazdy uzel se text, graf nebo tabulka zobraz{ v hlavnim

okné Pandat' . Uzel vysledku vypoctu miiZze byt manudlné odstranén. [8]

5. Main display window
Hlavni okno zobrazuje text, graf nebo tabulku, kterd odpovida kazdému uzlu v okné Prai-
zkumnika. Uzivatel mtiZe tato okna pro své pohodli pfesunout do riiznych pozic. [8]

™
Na obr. 4 je uveden fazova diagram vytvofeny v softwaru Pandat .
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1538 .f & - Ferit + Tavenina
1500 Eutektikala (1494 °C)
1400 ] s Tavenina Eutektikum
B A Grafit + Tavenina
1394 ] o 1
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1200—_ Eutektikala (1153 °C)
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5004
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4 ™
Obrézek 4 Fazovy diagram Zelezo — uhlik vytvofeny v softwaru PanDat . Pouzit4 data-

baze pro nacteni dat prvka Fe ,C ze zdroje [9].

2.4. Austenitometr

Tento pFistroj umoznuje rychlé a nedestruktivni stanoveni strukturnich, fAzovych a magnetic-
kych charakteristik Zelezo obsahujicich materialti. Je to zaf{zeni vyuZzivajici Mossbauerovy spek-
troskopie a slouZi ke stanoveni zbytkového austenitu a také k urceni dalsich fazi a struktur, jako
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jsou ferit, perlit, martenzit, atd. P¥istroj neanalyzuje material v jednom konkrétnim bodé, ale inte-
gralné na vétsi plose, ¢imZz je moZno ziskat relevantnéjsi vysledky o sloZeni materidlu. Austenito-
metr umi snimat vzorek na povrchu a do hloubky cca 10 mikrometrti, takZe 1ze studovat i tenké
filmy apod. Austenitometr 1ze také vyuZit k popisu koroznich procesti. [10]

2.5. Skenovaci elektronovy mikroskop

Skenovaci elektronovy mikroskop neboli SEM slouZi ke generovéani snimki s vysokym rozli-
Senim a pro prvkové mapovani. Ziskavaji se prvkové mapy a nebo probihd bodové prvkové ma-
povani pomoci EDS. Pomoci BSE se také rozlisuji rtizné faze. Pomoci CL (detektor katodoluminis-
cence) se ziskavaji kompozi¢ni mapy, které jsou zaloZzeny na rozdilech v , aktivatorech” stopovych
prvkt. SEM se dale uziva k identifikaci fazi, kterou jsou zaloZeny na kvalitativni chemické ana-
lyze nebo krystalické struktuie. Pomoci SEM se provadi méfeni velmi malych objektt o velikosti
pod 50 nm. V vzorcich se také pouZivd metoda BSE, kterd detekuje elektrony se zpétnym rozptyle-
nim. SEM miiZe také obsahovat detektory difrakéné zpétné rozptylenych elektronti (EBSD) a toto
muiZzeme vyuZit pfi zkoumani krystalografické orientace v mnoha materidlech. [11]

2.6. Krystalografie

Podle skupenstvi délime vSechny latky na kapaliny, plyny a pevné latky. Plazma se nékdy
uvadi jako ¢tvrté skupenstvi. Podle prostorového uspofddani pak délime pevné latky na amorfni,
polykrystalické a krystalické. [12]

2.6.1. Krystalova miizka

Periodické uspotfddani atomd, které je pravidelné na velkou vzdélenost, nazyvame krystal.
Jeho strukturu definujeme pomoci m¥izky a baze atomt. V kazdé bazi elementarni buriky i sa-
motného krystalu mtizeme chédpat jako periodické opakovani jedné elementarni buriky. Ta je dana
ttemi elementdrnimi translaénimi vektory dildslas. Objem znaéime V,.=|di-(d3xd3)|. Elementarni
burika s nejmensim objemem je primitivni butika, misto které se pro kubické krystaly ¢asto pou-
ziva burika elementérni. Jeji objem je celistvym ndsobkem objemu primitivni buriky. Nékdy se
zavadi Wignerova-Seitzova burika, kterd md jednoznacnou definici, protoze volba elementarni
buriky krystalu jednozna¢nd neni. [12, 20]

2.6.2. Idedlni krystalova miizka

Krystalické latky vykazuji pravidelnost, proto pfi zkoumani pevnych latek za¢indme prave od
nich. Trojrozmérna soustava rovnobézek rozdéluje prostor na shodné rovnobéznostény. Vzhle-
dem k tomu je vhodné udavat polohu ¢éstic, z nichZ se krystal sklada. Mezi ty nejjednodussi
fadime pravotihlé rovnobéznostény, ze kterych je nejjednodussi krychle. Zakladni (elementdrni)
burika se nazyva zakladni krychle, kterd je urcitym zptisobem obsazena ¢asticemi. Posouvanim za-
kladni krychle podél jejich prodlouzenych hran (obr. 5) dostaneme m¥izku, tak se v prostoru vy-
tvoii soustava pravideln€ rozlozenych ¢astic pevné latky. Tu nazyvame idealni krystalova m¥izka.
Stavba krystalu jako celku je ur¢ena, zndme-li délku hrany krychle a rozmisténi ¢astic v ni.

Kubicka (krychlova) zékladni butika mtiZe byt plosné centrovand, prostorové centrovana nebo

prosta (obr. 6). Miizkovy parametr (m#izkové konstanta) a je délka hrany zdkladni buriky. [13]
Pocet atom, ktery pfipada na jednu zakladni butiku jednotlivych typt kubickych m¥izek:

e Prosta m¥izka (P = SC) - na jednu zékladni butiku p¥ipad4 8 - § = 1 atom (kazdy vrchol
zékladni buriky mad jeden atom, v prostoru ani v plose atomy nejsou tudiz se nezapocitavaji)
[12,13, 14]

e Plo$né centrovand mfizka (F = FCC) - najednu zakladni buriku pfipadaji 8- +-6-5 = 4 atomy
(kazdy vrchol butiky je spole¢ny osmi burikdm, kazda sténa dvéma buiikdm) [12, 13, 14]

e Prostorové centrovana miizka (I = BCC) - na jednu zakladni buriku pfipadaji 8 - § + 1 = 2
atomy (kazdy vrchol buriky je spole¢ny osmi butikdm, , prostfedni” atom nalezi pouze k
dané burice) [12, 13, 14]
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Obrazek 5 Posuvem zakladni buriky podél jejich prodlouZenych hran ziskdme periodic-
kou krystalovou strukturu. Pfevzato z [13].

.
.
* * *
.
.
Obrézek 6 Nalevo mame zakladni kubickou butiku prostou, uprostfed plosné centrova-

nou a napravo prostorové centrovanou. Pfevzato z [13].

Vew s

méné dokonalé vyplnéni prostoru, 68 %, poskytuje prostorové centrované krychlové usporaddani
astic v krystalové m¥iZzce. Dle obr. 8 je ztejmé, Ze se mezi kovy nejcastéji vyskytuji struktury s
prostorové centrovanou miizkou (BCC) anebo s hexagonalni strukturou s nejtésnéjsim uspotrada-
nim (HCP). Obé struktury zajistuji atomtm kovti vysoka koordinaéni ¢isla (az 12) a tim i znacny
pocet vazeb, kterymi jsou atomy spolu svazany. [15]

Obrazek 7 | Prostorové rozlozeni atomiti pro HCP. Pfevzato z [16].
Li | Be
bee | hep
Na | Mg Al
bee | hep fce

K [ Ca | Sc Ti V Cr [ Mn | Fe | Co | Ni [ Cu | Zn | Ga
bee | fecec | hep | hep | bee | bee | bee | bee | hep | fee | fee | hep

Rb | Sr Y Zr | Nb | Mo | Tc | Ru | Rh | Pd | Ag | Cd | In Sn
bec | fec | hep | hep | bec | bec | hep | hep | fec | fee | fee | hep ° °

Cs | Ba | La | Hf | Ta W | Re | Os Ir Pt | Au | Hg | Tl | Pb | Bi
bee | bee | hep | hep | bee | bee | hep | hep | fec | fee | fee - hep | fec

Obrazek 8 | Krystalové struktury kovii, kde b je jind struktura. P¥evzato z [15].
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2.6.3. Krystalografické struktury

Tabulka 1 shrnuje 7 krystalografickych soustav. M¥izky v nékterych soustavach maji néko-
lik variant, takZe zapoctenim vSech variant dostaneme 14 Bravaisovych mfizek, které popisuji
vSechny moZné varianty uspofddéni pravidelného tftirozmérného krystalu. U ortorombické m¥izky

mame pouze jeden typ:

Yoy

e Bazalné centrovana m¥izka (C)

Soustava Pocet mfizek | Jednotlivé typy | Strany Uhly
Kubicka (krychlova) 3 PIF a,b,c a, B,y
Tetragonalni (¢tveredna) 2 PI a 90°
Ortorombicka (kosoctverecnd) 4 PCLF a,a,c 90°
Trigondlni (klencova) 1 P a,b,c 90°
Hexagonalni (Sesterecnd) 1 p a o
Monoklinickd (jednoklonna) 2 PC a,a,c | 90°,90°,120°
Triklinickd (trojklonnd) 1 P a,b, c a, B,
Tabulka 1 Parametry ¢trndcti typtt prostorovych mfizek v sedmi krystalografickych sou-

stavach vcetné velikosti stran a Ghlti elementdrniho rovnobéZznosténu. U ku-

bické m¥izky budeme pouZzivat anglické zkratky typa miizek: (P = SC),
(I=BCC) a (F = FCC). Pfevzato z [12].

2.6.4. Dendritické struktury

Pokud rostouci krystaly nemaji stejny pomér elementarnich kovii a na soustavu pfi ochlazo-
véani neptisobi soumérné dostatecna difuze, tak tavenina tuhne nepravidelné. Ze zdrodkt krystalu
vyrustaji v jednom sméru prodlouzené krystaly. Na tyto krystaly se kolmo pFipojuji dalsi vétve
a tvofi tzv. dendrity. Takovymto procesem vznikne heterogenni dendritickd struktura. [17] Nej-
vétsi rychlost riistu je v hrotech tohoto titvaru. Zna¢né mensi rychlosti se vypliiuje prostor mezi té-
mito rychle rostoucimi hroty. Krystalizace tohoto druhu se nazyva dendritické krystalizace. Casty
vyskyt dendritickych struktur je v dutindch odlitkii. Dendrity nesou také nazev po svém objeviteli
,Cernovovy krystaly”. P¥i tuhnuti za béznych podminek jsou dendritické struktury zna¢né ome-
zeny. Prortistaji mezi sebou a tvofi nepravidelné struktury. Pfi tiplné krystalizaci dojde k vytvo-
feni nepravidelné struktury podobajici se nepravidelnému sitovi, které je tvofeno rtiizné velkymi
polyedry. Pfi rovnomérném rozloZeni zdrodeénych zrn se stejnou krystaliza¢ni rychlosti by doslo
ke vzniku zrn, ktera by byla pravidelny polyedr. [19, 20] Na obr. 9 je zobrazen model dendritické
struktury a jeho realna podoba.

Obrézek 9 | Dendriticka struktura. Pfevzato a upraveno z [18].
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2.7. Zelezo
2.7.1. Uvod

Zelezo (chemickd znacka Fe, latinsky Ferrum) je nejrozsitendjsi prechodny kovovy prvek. [21]
Ma atomové ¢islo 26 a relativni atomovou hmotnost 55,85 a je tvofen smési dvou izotopti 54 a 56.
Pomér téchto izotopti je asi 1:20. Teplota taveni se udava 1539 + 3 °C. Vysoce legované oceli maji
rozdilnou tepelnou roztaznost. Nejmensi elektrickou vodivost mé ¢isté Zelezo a s klesajici teplotou
se jeho elektricky odpor zmensuje a pfi zvySeni teploty naopak nartista. [20]

2.7.2. Magnetické vlastnosti

Z magnetickych vlastnosti je v prvé fadé dtlezity feromagnetismus Zeleza. Se vzristajici ne-
¢istotou klesd permeabilita. Pomoci legovani a riznym tepelnym zpracovanim slitiny Zeleza lze
ziskat velmi rozmanité magnetické vlastnosti. Zelezo patii mezi polymorfni kovy a méa dvé odligné
modifikace o a . V Curieové bodé (768 °C) se a-Zelezo méni z feromagnetického na paramagne-
tické. Nékdy byva toto Zelezo s paramagnetickymi vlastnostmi oznacovéano jako (-zelezo. [20]

2.8. Alotropické modifikace Zeleza a Mossbauerova spektroskopie

Jsou znamy nejméné ¢ty¥i alotropické modifikace Zeleza (rtizna uspofadani atomid v pevné
latce), obvykle oznacovand jako «,y,d a € (obr. 10). Prvni tfi formy jsou pozorovany pfi béznych
tlacich. Kdyz roztaveny tuhy roztok Fe - C zchladime okolo bodu tuhnuti 1538 °C, krystalizuje
do alotropické formy d-Zeleza. Tato alotropicka modifikace tuhého roztoku Fe - C ma kubickou
prostorové centrovanou krystalovou strukturu (bcc). KdyZz déle ochlazujeme na 1394 °C, zméni se
na y-Zelezo neboli austenit. Tento alotrop mé kubickou plo$né centrovanou krystalovou strukturu
(fcc). Priteploté 912 °C a niZsi se krystalova struktura opét stava kubickou prostorové centrovanou
(bce) a vznika alotrop a-Zelezo. Fyzikdlni vlastnosti Zeleza p¥i velmi vysokych tlacich a teplotach
byly také rozsahle studovany. P¥i p¥iblizné 10 GPa a teplotach nékolika stovek kelvinti nebo méné
se a-Zelezo méni na jinou hexagondlni strukturu s tésnym uspofaddanim (hcp), ktera je znama
také jako e-Zelezo. Faze «y se s vy$5i teplotou také méni na e-Zelezo, ale pouze pfi vy$sim tlaku.
Neékteré kontroverzni experimenty fikaji, Ze existuje stabilni alotrop Zeleza § a to pouze pfi tlacich
nad 50 GPa a teplotdch nejméné 1500 K. M4 se jednat o ortorombickou nebo dvojitou strukturu
hcp. Nékdy tato terminologie 8-Zeleza muze byt zavadéjici, protoze tak byva ¢asto oznacovan
alotrop a-Zeleza, ktery nad Curieovou teplotou (768 °C) nabyva paramagnetickych vlastnosti (z
feromagnetickych na paramagnetické).[20, 22]

2.8.1. «-zelezo

Yoy

Pod 912 °C ma Zelezo kubickou prostorové centrovanou (BCC) krystalovou mfizku a je zndmé
jako a-Zelezo neboli ferit. Je to termodynamicky stabilni a pomérné mékky kov. a-Fe mtize byt vy-
staven tlaku aZ cca 15 GPa nez dojde k transformaci na jeho vysokotlakou formu e-Zelezo, které
ma nejtésnéjsi Sestere¢nou krystalovou miizku (HCP).[23] a-Zelezo je schopno rozpoustét pouze
malé koncentrace uhliku. ProtoZe ocel je slitina Zeleza a uhliku, pak ocel, ktera je vyrobena z a-
Zeleza, je nizkouhlikova ocel. Tento typ oceli je tazny a pouZziva se v dratech. Pokud je Zelezo ochla-

zeno na teplotu niz8i nez 770 °C, tak za¢ind vykazovat magnetismus. [20]

2.8.2. [(-zelezo

Pti Curieho teploté feromagneticka faze a-Zeleza ztratila svou magnetizaci a to znamen4, Ze
fédze ma nulovou magnetizaci a jiz nenf feromagneticka, ale paramagnetickd. Od Curieho teploty
a vys je stabilni faze, ktera je oznacena jako -Zelezo, coZ neni nic jiného nez «a-Zelezo se stejnou
krystalickou strukturou (BCC), ale misto feromagnetismu md paramagnetismus.[20] P¥i teploté
912 °C existuje prechod oznaceny 5 / v, kde mohou existovat dvé faze (S-zelezo a y-Zelezo) v
rovnovaze mezi sebou. Takové pfechodové teploty spliuji Gibbsovo rovnovazné fazové pravidlo.
Pti zahfivani a-Zeleza dochazi k postupnému nértistu tepelné kapacity, kterd dosahuje svého ma-
xima p¥i dosazeni Curieho teploty (768 °C). P¥i pfekroc¢eni Curieho teploty tepelna kapacita klesa
bez uvolnéni tepelné energie a také probéhne kontinudlni ztrdta magnetizace. [24]
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Obrézek 10 | Fazovy diagram Zeleza. Pievzato a upraveno z [22]

2.8.3. ~-zelezo

KdyZ se Zelezo zchladi p¥i 1394 °C, jeho krystalickd struktura se zméni na plosné centrouva-
nou krystalickou mf#izku (FCC). V této podobé se nazyva y-Zelezo nebo austenit. y-Zelezo v sobé
muZe rozpustit podstatné vice uhliku (az 2,04 % hmotnostniho procenta p#i 1146°C) [20]. Tato ~y
forma Zeleza, nasycend uhlikem je zndma jako nerezova ocel. Schopnost y-Zeleza tvofit taveniny
s uhlikem je diilezitd p¥i vyrobé oceli.[23] Ocel byla pravdépodobné nejprve vyrobena ndhodné,
uhlik pochézejici z uhli v ohni slouZil k roztaven{ Zeleza. Dnes jsme schopni kontrolovat kolik uh-
liku je rozpusténo v Zeleze a jak se méni pevnost a taZnost oceli. y-Zelezo mtiZe v sobé rozpoustét
nejvyssi mnozstvi uhlikuy, a tak vytvaret vysoce uhlikové oceli a litinu. Oceli s vysokym obsahem
uhliku také bézné obsahuji jiné slouceniny, jako je mangan. Pfikladem manganové oceli mtize byt
tzv. Hadfieldova ocel viz kap. 2.10. [25]

2.8.4. ¢-zelezo

Kdyz se roztavené zelezo ochladi, ztuhne pfi 1538 °C a transformuje se na J-zelezo, které ma
kubickou prostorové centrovanou krystalickou strukturu (BCC).[23,20] Pod touto teplotou je pfe-
chod na v-Zelezo, které je paramagnetické (schopné byt pouze slabé magnetizovano a pouze za
predpokladu, Ze je p¥itomno magnetiza¢ni pole). [26]

2.8.5. e-zelezo

Pti tlacich nad pfiblizné 10 GPa a teplotach nékolika stovek kelvinti nebo méné se a-zelezo
hexaferrum. P¥i vysokych teplotach a tlacich se y-Zelezo také zméni na e-Zelezo. Ve slitindch e-Fe
s Mn, Os a Ru byl pozorovan antiferomagnetismus. [23, 25]

Méssbauerova spektroskopie a «, §-zelezo 'V ¢lanku [27] se autofi zabyvaji studiem vzorku
oceli AISI 304 (18 % Cr, 8 % Ni, 1,5 % Mn, 1 % Si), ktery je podle [28] oznacen CSN 17 240 a je

to nejpouzivanéjsi nerez ocel, ktera je odolna proti vodé a slabym kyselindm. Spadé pod austeni-
tickou chrom-niklovou ocel (potravinaiskd nerez) a mtize u silnéjsich profilti disponovat zbytko-
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vym magnetismem. Vzorek AISI 304 podle autorti projde ¢isténim ultrazvukem v alkoholu, kdy
se z povrchu ¢ast materidlu oddélila (Supinky). Tento vzorek autofi méfili pomoci Mossbaue-
rova spektroskopu konverznich elektrontt (CEMS). Méfili substrat (latka, na které byly Supinky
zachyceny) a také samotné Supinky oceli. Z méfeni zjistili, Ze Supinky obsahuji hematit, magne-
tit a FeCryO4. Tyto komponenty byly ve spektru nafitovany dvéma sextety (hematit, magnetit)
a jednim dubletem (FeCr,Oy) viz obr. 11. Dale zméfena spektra (obr. 12) Supinek oceli obsaho-
vala y-Zelezo, které bylo nafitovdno jednim singletem, a «, J-Zelezo, které bylo nafitovdno pomoci
jednoho sextetu. Jsou zde uvedeny obé mozné varianty, protoZe samotnd Mdssbauerova spek-
troskopie neni schopna rozlisit tyto alotropy, jelikoz obé disponuji stejnou krystalickou m¥izkou,
viz kap. 2.8.1 a 2.8.4. V tabulce 2 jsou uvedeny hyperjemné parametry, které se vztahuji k obr.
11 a obr. 12. Tyto parametry mohou slouzit jako referen¢ni parametry pro urcovani fitovanych
Mossbauerovych spekter.

FECI’:O;

] F8304

[ | | | | | Fe,04

-

=

=]
L

o

Relative Counts

Velocity (mm/s)

Obrazek 11 | Spektrum ziskané pomoci CEMS pro Supinky oceli. Pfevzato z [27].

—_ Y-iron
| | | | |

105 1+ (ﬂ)

ol-,0-iron

Relative Counts
g

Velocity (mm/s)

Obrazek 12 | Spektrum ziskané pomoci CEMS pro substrat. Pfevzato z [27].
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LS. (mm-s™') | Q.S. (mm-s™') [ H(T) | Plocha spektra (%)
Supinky
Hematit 0,27 £0,01 —0,19 £ 0,01 52,3+ 0,6 57+ 4
Magnetit 0,23 + 0,05 —0,08 + 0,06 47,6 £ 0,5 25+7
FeCr,04 0,28 £0,01 0,64 +£ 0,02 - 18+ 2
Zbytek
Hematit 025+0,01 | —017+0,01 [ 509+0,5 | 100
Substrat
v - zelezo -0,12 £ 0,01 0,00 - 82+6
a, 6 -zelezo | —0,02+0,03 0,04 +£0,03 25,0 £ 3,01 18+ 5

Tabulka 2 Hyperjemné parametry pro Supinky oceli a pro substrét , kde LS. = Isomerni
posuv, Q.S. = Kvadrupdlové stépeni, H = Hyperjemné magnetické pole. Hod-

noty prevzaty z [27].

2.9. Nerezové oceli

Nerezové ocel je odolna viic¢i korozi a ma dlouhou Zivotnost. Je hodné tvrdd, hygienicka, pfi-
zpuisobivd a recyklovatelna. V soucasné dobé je nerezovéa ocel pouzivana ve velmi Siroké skale po-
uziti. [32] Kterdkoli nerezova ocel z fady legovanych oceli obvykle obsahuje 10 az 30 % chromu.
Chrom ve spojeni s nizkym obsahem uhliku proptij¢uje odolnost viici korozi a teplu. Mohou byt
pfidany dalsi prvky, jako je nikl, molybden, titan, hlinik, niob, méd, dusik, sira, fosfor nebo selen,
aby se zvysila korozivzdornost ve specifickém prostfedi. Existuje vice neZz 100 jakosti nerezové
oceli. Vétsina je v rodiné nerezovych oceli rozdélena do péti hlavnich skupin:

e Austenitické oceli

Obsahuji 1626 % chrému a az 35 % niklu. Maji obvykle nejvyssi odolnost proti korozi.
Nejsou kalitelné tepelnym zpracovanim a jsou nemagnetické. Typické aplikace zahrnuji le-
tectvi a potravindfsky pramysl.

e Feritické oceli

Obsahuji 10,5-27 % chromu a neobsahujinikl. Vzhledem kjejich nizkému obsahu uhliku
(méné nez 0,2 %) nejsou tepelné zpracovatelné a pouzivaji se na méné kritické antikorozni
aplikace.

e Martenzitické oceli

Obsahuji 11,5-18 % chromu a az 1,2 % uhliku (obcas pfidavan nikl). Jsou kalitelné te-
pelnym zpracovanim, maji mensi odolnost proti korozi a pouzivaji se napfiklad v pfiborech,
chirurgickych nastrojich, kli¢ich a turbinach.

e Duplexni oceli

Jsou kombinaci austenitickych a feritickych nerezovych oceli ve stejném mnozstvi. Ob-
sahuji 21-27 % chrému, 1,35-8 % niklu, 0,05-3 % médi a 0,05-5% molybdenu. Jsou silnéjsi
a odolnéjsi viaci korozi neZ austenitické a feritické nerezové oceli, coZ je ¢inf uZite¢nymi na-
ptiklad pfi konstrukci skladovacich nadrzi, pfi chemickém zpracovéani a na kontejnery pro
pfepravu chemikAlif.

e Kalené oceli

Vytvrzena ocel se diky kaleni vyznacuje vysokou pevnosti, kterd prameni z pridani hli-
niku, médi a niobu do slitiny v mnozstvi mensim nez 0,5 % z celkové hmotnosti slitiny. S
ohledem na odolnost proti korozi je srovnatelna s austenitickou nerezovou oceli a obsahuje
15-17,5 % chromu, 3-5 % niklu a 3-5 % médi. Pouziva se nap¥iklad p¥i konstrukci dlouhych
Sachet. [33]

V ¢lanku [31] autofi pomoci Mossbauerovy spektroskopie zmétili vzorky austenitické oceli
(obr. 13) a martenzitické oceli. MéFené vzorky austenitické oceli majf rtizny obsah uhliku viz ta-
bulka 3. Spektra byla fitovdna dvéma singlety a jednim dubletem. Ve spektru mizeme nalevo vidét
singlet, ktery je podle autora oznacen I'y . Pro tento singlet atom Zeleza nesousedi s prvnim ani
druhym atomem uhliku. Dale zde mame kvadrupoélovy dublet, ktery je oznacen I'; o pro atom
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Zeleza, ktery ma prvni nejblizsi atom uhliku. Na pravo méme singlet oznacen jako I'y ,,, kde nnje v
rozmezi od 1-4 moZnych atomt uhliku. V tabulce 4 a 5 mtiZeme vidét zménu isomerniho posuvu
pfi zvyseni obsahu uhliku ve vzorku.

Obréazek 13

Tabulka 3

Tabulka 4

6+ Pet

Velocity mm/s

Konverzni elektronovd Mdssbauerova spektra ¢tyf vzorki austenitti s riznym
obsahem uhliku, které byly méfeny pti pokojové teploté, které odpovidaji hy-
perjemnym parametrtim v tabulce 3, 4 a 5. Spektrum a) je pro 0,0683 % C, b)
pro 0,0717 % C, ¢) pro 0,0817 % C a d) pro 0,0850 % C. P¥evzato z [31].

Obsah C (%) | L.S. (mm-s~!) | Plocha spektra (%)
0,0683 —0,10 39
0,0717 -0,10 36
0,0817 —0,10 33
0,0850 -0,10 30

Hyperjemné parametry pro nerezové oceli o rozdilném mnoZzstvi uhliku pro
singlet I'g ¢ z obr. 13, kde L.S. = Isomerni posuv. Hodnoty pfevzaty z [31].

Obsah C (%) | L.S. (mm-s~!) | Plocha spektra (%)
0,0683 —0,018 20
0,0717 0,007 21
0,0817 0,027 18
0,0850 0,029 19

Hyperjemné parametry pro nerezové oceli o rozdilném mnoZzstvi uhliku pro
singlet T’y ,, z obr. 13, kde I.S. = Isomerni posuv. Hodnoty pfevzaty z [31].
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Obsah C (%) | L.S. (mm-s~!) | Q.S. (mm-s~!) | Plocha spektra (%)
0,0683 -0,007 0,655 41
0,0717 —0,003 0,655 43
0,0817 —0,006 0,67 49
0,0850 —0,004 0,67 51
Tabulka 5 Hyperjemné parametry pro nerezové oceli o rozdilném mnoZzstvi uhliku pro

dubletI'; o z obr. 13, kde L.S. = Isomerni posuv a Q.S. = Kvadrupélové stépeni.
Hodnoty pfevzaty z [31].

2.10. Hadfieldova ocel

V ¢ldnku [29] je uvadéno, Ze Hadfieldova ocel je ocel s vysokym obsahem manganu (12-14 wt.
%) a uhliku (0,8-1,2 %) a ma plosné centrovanou krystalickou m¥izku (FCC) (austeniticka ocel).
Tato ocel je otéruvzdorna, protoze prosla procesem kaleni. V ¢lanku probéhla méfeni dvou roz-
dilnych vzorkt. Vzorek oznacen jako A obsahoval 12,2 wt.% Mn a 1,1 % C a mél tloustku 0,5 mm.
Vzorek oznacen jako H3 obsahoval 13,25 wt. % Mn a 0,82 wt. % C a mé€l tloustku 11 mm. P¥ed po-
vrchovou tpravou byly vySe uvedené vzorky rozdéleny na vice ¢asti. Byla provedena povrchova
tprava piskovanim a méfeni probéhlo pfi pokojové teploté. Pfi méfeni Mossbauerovym spektro-
metrem konverznich elektrontt (CEMS) vzorku A jak pfed, tak i po tipravé bylo zméfeno spektrum
(obr. 14), které obsahovalo dvé komponenty. Jeden singlet, ktery odpovida FCC Zelezu, které
ve svém okolf nemd atom uhliku a jeden dublet, ktery odpovida atomu Zeleza spolu s atomem
uhliku. Nebyla zde pozorovana a-martenzitickd struktura (hyperjemné magnetické pole/sextet),
kterd mohla byt vytvofena povrchovou tpravou. Vlastnosti vzorku A pfed a po deformaci byly
nezmeénény. To znamend, Ze pfi povrchové tpravé nedoslo k zddnému vyznamnému vytvofeni
karbidi. Stejné méfeni probéhlo na Mossbaueroveé spektrometru v odrazové geometrii (BXMS) a
opét nebyl zméfen zadny sextet (obr. 15). Z toho plyne, Ze pfi povrchové tipravé nedoslo k zad-
nému vytvoreni dalsi komponenty. P¥i méfeni se ukdzala metoda BXMS efektivnéjsi nez CEMS,
protoze zasahuje hloubéji do vzorku. Toto se projevilo hlavné na rozdilné velikosti plochy singletu
a dubletu, kde byla u BXMS daleko zfetelnéjsi a vice odpovidala spravnym hodnotadm intenzit. Pfi
povrchové tpravé doslo k dekarbonizaci (odebrani uhliku). Vzorek H3 byl méfen Mossbauero-
vym spektrometrem v transmisni geometrii pfi pokojové teplot€, ktery byl také zthan na 15 minut
piiteploté 1323 K a poté schlazen vodou, vykazuje kompletni austenitickou fazi (obr. 16), ktera ne-
ukazuje Zaddny rozdil mezi spektry z BXMS. Obdobné vzorek H3, ktery prosel tézkou deformaci
(ztenCovani za studena) nevykazoval zZddnou transformaci zptisbenou deformaci (obr. 16). P¥i
meéfeni pii teploté 20 K stejnych vzorkit H3 se objevila nemagneticka komponenta v deformova-
ném vzorku (obr. 17) dole. Tato nemagnetickd komponenta by méla byt pfisuzovana e-martenzitu

VX

o’-martenzitu a naznacit moznou dekarbonizaci na povrchu materialu.
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original

108} damaged

RELATIVE EMISSION

1 1 1

VELOCITY in mm/s

Obrizek 14 Mossbauerovo spektrum Hadfieldovy oceli ziskané pomoci CEMS vzorku A.
Horni spektrum pfed deformaci, spodni spektrum po deformaci. Pfevzato z
[29].

A

original

RELATIVE EMISSION

VELOCITY in mm/s

Obrizek 15 Mossbauerovo spektrum Hadfieldovy oceli ziskané pomoci BXMS vzorku A.
Horni spektrum pfed deformaci, spodni spektrum po deformaci. Pfevzato z
[29].
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Obrézek 16

0ss8

original

096

RELATIVE TRANSMISSION

098

096

VELCCITY in mm/s

Mossbauerovo spektrum Hadfieldovy oceli ziskané v transmisni geometrii
vzorku H3. Horni ,,original” vzorek H3 byl Zthdn na 15 minut p¥i teploté 1323
K a poté schlazen vodou. Spodni ,,as rolled” vzorek H3 prosel tézkou defor-
maci (ztencovani za studena). Prevzato z [29].
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Obrazek 17 Mossbauerovo spektrum Hadfieldovy oceli ziskané v transmisni geometrii

vzorku H3 pfi 20 K. Objevila se zde nemagnetickd komponenta v deformo-
vaném vzorku. Tato nemagnetickd komponenta by méla byt pfisuzovana e-

T

martenzitu a jeji existence by méla byt zap¥i¢inéna kalenim. Pfevzato z [29].

V ¢lanku [30] vzorky nejsou pf¥imo autory nazyvany jako Hadfieldova ocel, ale také obsahuji
vysoké procento manganu a oproti tomu mély mensi obsah uhliku (Mn 16, 23, 30 at. %, C 0-0,05 at.
%). Pouzili jiné povrchové tpravy a Sirokou $kélu stupria deformace. Cilem bylo pfemeénit v fazi
Zeleza na € a a-martenzit. V jejich méfenich se ukdzaly martenzitické sturktury (e, a), které jsou
charakteristické svou magnetizaci a byly nafitované tfemi sextety. V spektrech se jim také ukédzalo
~-zelezo, které bylo fitovano jednim singletem. Podle méfent je velkd pravdépodobnost, Ze atomy
Zeleza sousedi s vice nez jednim atomem manganu.
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3. Experimentalni ¢ast

3.1. Materidly a metodika
3.1.1. Seznam pouzitych materidla
Nasledujici vzorky oceli byly zkoumany a studovany. Nize uvedené vzorky byly méfeny za
pokojové teploty a za standardnich podminek.
e Austenitickd manganova ocel (Hadfieldova ocel)
SloZeni: 1,3-1,5 % C, 12-14 % Mn, 0,7-1,2 % Cr, max. 0,7 % Si

Bez tepelného zpracovani

e Nerezové ocel, chrom niklova austenitické nestabilizovana (automatova)
Slozeni: 17-19 % Cr, Ni 8-10 % Ni, 0<0,1 % C, 0,15-0,35 % S

Vlastnosti: nemagnetickd, nekalitelnd, sklon ke zpeviiovani pfi studeném tvéafeni, pii
ttiskovém obrabéni tvofi drobnou tfisku, zbytkovy magnetismus, korozni odolnost

e Nerezova ocel, chrom niklova austenitickd nestabilizovand (potravina¥ska, 17240)
Slozeni: 17-19,5 % Cr, 8-10,5 % Ni, 0<0,07 % C
Vlastnosti: nemagneticka, nekalitelnd, sklon ke zpeviiovani za studena pfi taZeni, nebo

pfi tfiskovém obrdbéni nevhodnymi feznymi podminkami, ¢aste¢nd magnetovatelnost, ko-
rozni odolnost

e Nerezova ocel, chrom niklov4, austeniticka nestabilizovand molybdenova nizkouhlikata (che-
micka, 17349)

Slozeni: 16,5-18,5 % Cr, 10-12 % Ni, 0<0,03 % C, 2-2,5 % Mo
Vlastnosti: nemagnetickd, nekalitelnd, sklon ke zpeviiovani za studena pfi tvafeni, nebo
pfi tfiskovém obrabéni nevhodnymi feznymi podminkami, odolna proti dilkové korozi v

pfitomnosti chloriddi, odolnost proti korozi v primyslovém prostfedi, neni nachylna k me-
zikrystalické korozi v oblastech tepelného ovlivnéni

e Nerezova ocel, chrom niklova austeniticka stabiliz. molybdenova (chemicka + Ti, 173455 )
SloZzent: 16,5-18,5% Cr, 10,5-13,5% Ni, 0<0,08% C, 2-2,5% Mo, 0,4-0,7% Ti

Vlastnosti: nemagneticka, nekalitelnd, sklon ke zpeviiovani za studena pfi taZeni a ne-
vhodnymi feznymi podminkami pii tfiskovém obrébéni, ¢astecnd magnetovatelnost, ko-
rozni odolnost ve stfedné silnych kyselindch a louzich vyjm. kyseliny dusi¢né a nitrosnich
plynti, odolna proti mezikrystalické korozi v oblasti tepelného ovlivnéni
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Na obr.18 jsou uvedeny vzorky, na kterych probéhlo méfeni.

(a) Vzorek R (b) Vzorek R291 (c) Nerezova ocel 1

(d) Nerezovd ocel 2 (e) Nerezova ocel 3 (f) Nerezova ocel 4

Obrazek 18 | Snimky jednotlivych pouzZitych vzorkt, na kterych bylo uskutetnéno métent.

3.1.2.

3.1.3.

3.2.

Seznam pouzitych pfistrojii
Mossbauerova spektroskopie [10]

BXMS - Mossbauerova spektroskopie zpétné odraZeného rentgenového zéfeni (angl.
Backscatering X-ray Mossbauer spectroscopy)

TMS - Mossbauerova spektroskopie v transmisni geometrii (angl. Transmisson Mossbauer
spektroskopy)

Opticky mikroskop KEYENCE: Digital Microscope VHX-5000

Skenovaci elektronovy mikroskop VEGA 3 LMU (SEM) s XFlash detector 410-M

Prvkové mapovani EDS soucasti skenovaciho elektronového mikroskopu VEGA 3 LMU (SEM)
s XFlash detector 410-M

Seznam pouzitych fitovacich softwart
MossWinn 4.0
MossA 1.01g

Popis fitovani

Jednotliva spektra, kterd jsou analyzovana v sekci , Viisledky a diskuze” byla fitovana pomoci

vz Mz 7 vz

modelti v feSerSni ¢asti. V experimentdln{ ¢asti ke kazdému fitovanému spektru byly uvedeny hy-
perjemné parametry, které mohou napomoct k zpétné realizaci fitu na nezpracovanych datech a
ovéfeni jejich pravosti. Vsechna méfeni pomoci Mossbauerovy spektroskopie probihala na 512 ka-
nélech, hodnoty isomerniho posunu jsou vztazeny ke kalibraénimu vzorku a-Zeleza p¥i pokojové
teploté. Chyba, ktera je uvadéna v jednotlivych tabulkach hyperjemnych parametrd, je pfevzata z

vy

reportu z programu MossWinn 4.0 - jedna se vzdy o nejvyssi hodnotu u jednotlivych komponent,
aby pripadné pokryla i chybu méfici soustavy vztazena k aktudlnimu intervalu rychlosti nap¥. & 2
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mm/s nebo + 10 mm/s. Vzhledem k tomu, Ze program MossWinn 4.0 vykazuje pouze statistickou
(matematickou) chybu musime vzit v potaz to, Ze ¢im del3i méfeni by probéhlo, tim niz3i by chyba
byla. Chyby zde uvedené jsou ¢isté statistického charakteru bez zapoéitani chyby méfici soustavy.
Chyby byly zaokrouhleny na dvé desetinnd mista. Oproti tomu program MossA nepocita chyby
hyperjemnych parametrti jednotlivych spektralnich slozek a uvedené vysledné predstavuji tzv.
pfistrojovou chybu (rozsah rychlostniho intervalu pod€leny poctem kandltt).

Vsechna transmisni spektra Hadfieldovy oceli byla méfena na 1024 rychlostnich kanald, tudiz
je ,pristrojova chyba” o polovinu mensi neZ u ostatnich spekter, ktera byla méfena na 512 rych-
lostnich kandlt. Tuto chybu vSak neuvadime z diivodu jednotnosti vysledk.
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4. Vysledky a diskuze

4.1. Hadfieldova ocel
41.1. Vzorek R

V této sekci se budeme vénovat analyze Hadfieldovy oceli. Mdme zde analyzovany vzorek R

pomoci Mossbauerovy spektroskopie (BXMS, TMS). Dale kvtili detailn

N

&j81 analyze byly potizeny

snimky z optického mikroskopu a ze SEM a uskutec¢nilo se méfeni prvkového mapovani (EDS).

25 -20 -15

Obrazek 19

——Singlet

Hadfieldova ocel, vzorek R

1,0 -05 00 05
Rychlost (mm/s)

Dublet .

Experimentalni data

102000
100000
98000
96000
94000
92000
90000
88000
86000
84000

Pocet registrovanych fotoni

——— Obidlka

Mgossbauerovo spektrum (BXMS) ziskané u vzorku R. Fitovdno programem
MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —-0,07 - 0,35 72
Dublet —0,01 0,60 0,26 28
Tabulka 6 Hyperjemné parametry spektra z obr. 19 vzorku R, kde I.S. = Isomerni posuv,

Q.S. = Kvadrupdlové stépeni a L.W. je $itka ¢ary.
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Obrézek 20

Singlet

Mossbauerovo spektrum (z BXMS) ziskané u vzorku R. Fitovano programem
MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

Hadfieldova ocel, vzorek R

-1 0

Rychlost (mm/s)

Dublet .

Experimentalni data

36000

34000

32000

30000

28000

Pocet registrovanych fotoni

26000

——— Obdlka

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~ 1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,02 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,35 76
Dublet —-0,01 0,62 0,22 24
Tabulka 7 Hyperjemné parametry spektra z obr. 20 vzorku R, kde LS. = Isomerni posuv,

Q.S. = Kvadrupdlové stépeni a L.W. je sifka cary.
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Obrazek 21

Hadfieldova ocel, vzorek R

Singlet

Mossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R. Fitovdno programem
MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

14800000

-1 0 1

Rychlost (mm/s)

Dublet B

Experimentélni data

14600000
14400000
14200000
14000000
13800000
13600000
13400000
13200000
13000000

Pocet registrovanych fotoni

——Obalka

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~ 1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —0,06 - 0,37 68
Dublet —-0,01 0,60 0,30 32
Tabulka 8 Hyperjemné parametry spektra z obr. 21 vzorku R, kde LS. = Isomerni posuv,

Q.S. = Kvadrupdlové stépeni a L.W. je sifka cary.
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Obréazek 22

-12 -9 -6

Singlet

Mgossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R. Fitovdno programem
MossWinn dle [29], kde singlet odpovidé Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

Hadfieldova ocel, vzorek R

-3 0 3

Rychlost (mm/s)

Dublet .

Experimentalni data

7700000
7600000
7500000
7400000
7300000
7200000
7100000

7000000
15

Pocet registrovanych fotoni

——Obdlka

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,02 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —0,08 - 0,43 35
Dublet —0,05 0,45 0,46 65
Tabulka 9 Hyperjemné parametry pro spektra z obr. 22 vzorku R , kde LS. = Isomerni

N

posuv, Q.S. = Kvadrupodlové stépeni a L.W. je 8ifka cary.
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Pocet registrovanych foton

1.34

1 .32 1 1 1 1 1 1 1 1 1

-4 -3 2 -1 0 1 2 3 4
ychlost (mm/s)
Obrazek 23 Mgossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R. Fitovdno programem

MossA dle [29], kde singlet odpovidd Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (aus-

PR3

tenit), kde v jeho okoli nenf zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet
odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C.

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —0,08 - 0,40 75
Dublet -0,01 0,64 0,27 25

Tabulka 10 Hyperjemné parametry pro spektra z obr. 23 vzorku R , kde LS. = Isomerni

posuv, Q.S. = Kvadrupdlové stépeni a L.W. je Sifka cary.
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Pocet registrovanych foton(

Obrézek 24

6‘9 1 | 1 | 1
-10 -5 0 5 10
Rychlost (mm/s)
Mossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R. Fitovdno programem

MossA dle [29], kde singlet odpovidd Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (aus-
tenit), kde v jeho okoli neni zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet

odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C.

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,42 71
Dublet -0,01 0,64 0,30 29
Tabulka 11 Hyperjemné parametry pro spektrum 24 vzorku R , kde LS. = Isomerni posuv,

Vsechny vyse uvedené fity byly vyhodnocovdny podle modelu z ¢ldnku [29]. U vSech fita
vzorku R byl pouZit jeden singlet, ktery mtizeme pfisuzovat austenitu a jeden dublet, ktery odpo-
vida podle ¢lanku atomu Zeleze, kde se v jeho blizkosti nachazi atom uhliku, ktery jej ovliviiuje.
V Zadném naméfeném a fitovaném spektru se nenachdzi sextet, ktery by mohl byt pfisuzovan

oy

Q.S. = Kvadrupdlové stépeni a L.W. je $iika cary.

moznym karbidtim nebo nedostate¢né transformaci pti zpracovani.

33




1 ¢
L 100um |

Obrazek 25 Snimek nerovnosti na povrchu vzorku R je pofizeny z optickym mikroskopem.
Tento snimek pochdzi ze strany, kde probéhlo méfeni pomoci BXMS a jedna se
o detailni snimek nerovnosti na povrchu.

Na obrazku 25 z optického mikroskopu mitizeme vidét nerovnost povrchu. Tato nerovnost
mohla byt zptisobena p¥i fezani vzorku a tvrdsi struktura (pfikladem mtze byt karbid) se mohla
oddgélit a zanechat po sobé prohluberi.

[294.65um

Obrazek 26 Snimek 25 byl upraven v programu (nazev programu), kde byla zméfena
hloubka této nerovnosti. Tento snimek pochdzi ze strany, kde probéhlo méfent
pomoci BXMS. Jedna se o snimek plochy vzorku.

Na obr. 26 jsme pomoci programu z optického mikroskopu zpracovali obr. 25, kde jsme ana-
lyzovali, jak je tato nerovnost hluboka a Sirokd. Hloubka této nerovnosti se pohybuje okolo 25

P

mikrometrti a $itka ¢ini p¥iblizné 95 mikrometrti.
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SEM HV: 30.0 kV WD: 15.43 mm

SEM MAG: 370 x Det: SE, BSE

BI: 12.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL

Obrazek 27 Snimky jsou pofizeny ze SEM nalevo v rezimu SE a napravo v rezimu BSE.
Tento snimek pochazi ze strany, kde probéhlo méfeni pomoci BXMS. Jedna se
o snimek plochy vzorku.

Na obr. 27 mtizeme vidét kruhovou nedistotu a také necistoty v oblasti na pravé strané snimku,
kde je vyraznd skvrna.
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Si

Map data 1501 Map data 1501 Map data 1501
MAG: 185x HV: 30kV_WD: 15.4mm MAG: 185x HV: 30kV_WD: 15.4mm MAG: 185x HV: 30kV_WD: 15.4mm

(c) Si

o)

Map data 1501 Map data 1501
MAG: 185x HV: 30kV_WD: 15.4mm MAG: 185x HV: 30kV. WD: 15.4mm

(d)C (e) O

e I vn § (9 [¢

(f) Prinik vSech detekovanych prvki v jednom snimku

Obréazek 28 | Snimky z EDS pro zastoupeni jednotlivych prvkd.

Na obr. 28 vidime vysledek méfeni pomoci EDS (prvkové mapovani). Z obr. 27 vidime podivné
povrchové struktury véetné spousty bilych tecek (pravdépodobné znecisténi). Po EDS analyze
zjistujeme, Ze na povrchu vzorku se nachazi vysoké mnozstvi necistot. Na snimcich z EDS vidime
srpovitou necistotu. Tato necistota mohla byt do povrchu implementovana feznym kotoucem pfti
fezani vzorku.
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SEM HV: 30.0 kV WD: 8.27 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 105 x Det: SE, BSE
BI: 7.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL

Obrazek 29 Snimky jsou pofizeny ze SEM nalevo v reZimu SE a napravo v reZimu BSE.
Tento snimek pochdzi ze strany, kde probéhlo méfeni pomoci BXMS. Jednd se
o snimek hrany vzorku.

Na obr. 29 mtizeme na vzorku vidét objekt, ktery je soucasti materialu. Tento objekt se mtize
jevit jakozto necistota.

SEM HV: 30.0 kV WD: 8.30 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.01 kx Det: SE, BSE
BI: 7.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL

Obrazek 30 Snimky jsou pofizeny ze SEM nalevo v reZimu SE a napravo v reZimu BSE.
Tento snimek pochdzi ze strany, kde probéhlo méfeni pomoci BXMS.

Na obr. 30 vidime zfetelny defekt na povrchu vzorku, ktery mohl byt zptisoben pfi fezani.
Tento defekt mtizeme oznacit jako zabrus kotouce, kviili kterému mohlo dojit k zaneseni nedis-
tot na méfenou plochu. V okoli zdbrusu miizeme pozorovat, jakym smérem byl fezan (z levého
horntho rohu smérem do pravého dolniho rohu).
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Si

Map data 1503 Map data 1506 Map data 1503
MAG: 911x HV: 30kV. WD: 15.3mm MAG: 667x HV: 30kV_WD: 15.3mm MAG: 911x HV: 30kV_WD: 15.3mm

(a) Cl (b)C (c) Si

o

Map data 1506 Map data 1506 Map data 1503
MAG: 667x HV: 30kV. WD: 15.3mm MAG: 667x HV: 30kV_WD: 15.3mm MAG: 911x HV: 30kV. WD: 15.3mm

(d) Fe (e) O (f) K

Map data 1506 Map data 1506 Map data 1506
MAG: 667x HV: 30kV_WD: 15.3mm MAG: 667x HV: 30kV_WD: 15.3mm MAG: 667x HV: 30kV_WD: 15.3mm

(8)S (h) Mn (i) Cr

Obréazek 31 | Snimky z EDS pro zastoupeni jednotlivych prvkd.

Na obr. 31 vidime prvkové mapovani EDS. Na jednotlivych snimcich od (a)-(i) mame rozlo-
zeni jednotlivych detekovanych prvki. U Zeleza (obr. 31d), manganu (obr. 31h) a kfemiku (obr.
31c) mame silny signal. U komponenty Zelezo a mangan takto silny signal o¢ekdvame, ale u kie-
miku vzhledem ke sloZeni nikoliv. Tento kfemik spolu s ostatnimi prvky byl pravdépodobné za-
nesen pomoci fezného kotouce (pravdépodobné s obsahem karbidu kfemiku), kterym byl vzo-
rek ufiznut. Toto pomeérné silné znecisténi povrchu miize zptisobovat fluktuace na Mossbauerové

N

spektru a to v podobé silnéjsiho Sumu.
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4.1.2. Vzorek R291

V této sekci se budeme vénovat analyze Hadfieldovy oceli. Mdme zde analyzovany vzorek
R291 pomoci Méssbauerovy spektroskopie (BXMS, TMS). Déle kvtili detailnéjsi analyze byly po-
fizeny snimky z optického mikroskopu a uskute¢nilo se méfeni prvkového mapovani (EDS).

Hadfieldova ocel, vzorek R291

o
I
o
8
Pocet registrovanych fotoni

25 20 -15 -1,0 05 00 05 10 15 20 25
Rychlost (mm/s)

——Singlet Dublet * Experimentdlni data ———Obalka

Obrizek 32 Mossbauerovo spektrum (BXMS) ziskané u vzorku R291. Fitovdno progra-
mem MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou miizkou
FCC (austenit), kde v jeho okoli neni zadny atom C, ktery by ovliviioval atom
Fe a dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem ato-
mem C.

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~!) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,34 67
Dublet —0,01 0,63 0,28 33

Tabulka 12 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde I.S. = Isomerni posuv, Q.S. =

P

Kvadrupoélové stépeni a L.W. je sitka cary.
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Obréizek 33

Hadfieldova ocel, vzorek R291

Singlet

Mgossbauerovo spektrum (BXMS) ziskané u vzorku R291. Fitovédno progra-
mem MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou miizkou
FCC (austenit), kde v jeho okoli neni Zadny atom C, ktery by ovliviioval atom
Fe a dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem ato-

mem C.

-1 0 1 2 3 4
Rychlost (mm/s)
Dublet e Experimentdlni data

29000

28000

27000

26000

25000

24000

Pocet registrovanych fotoni

23000

Obalka

Yoy

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~ 1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,02 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,33 67
Dublet —-0,01 0,63 0,27 33
Tabulka 13 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde LS. = Isomerni posuv, Q.S. =

Kvadrupélové stépeni a L.W. je Sitka cary.
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Obrézek 34

Hadfieldova ocel, vzorek 291

16800000
16600000

4 3 2

Singlet

Mossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291. Fitovano programem
MossWinn dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

-1 0 1
Rychlost (mm/s)

Dublet s

Experimentalni data

16400000
16200000
16000000
15800000
15600000
15400000
15200000
15000000
14800000

Pocet registrovanych fotoni

——— Obdlka

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~ 1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,38 67
Dublet —-0,01 0,63 0,31 33
Tabulka 14 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde LS. = Isomerni posuv, Q.S. =

Kvadrupoélové stépeni a L.W. je Siika ¢ary
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Obrézek 35

Hadfieldova ocel, vzorek R291

-12 -9 -6

Singlet

Mgossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291. Fitovano dle progra-
mem MossWinn [29], kde singlet odpovidd Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC
(austenit), kde v jeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a
dublet odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovdn blizkym sousedem atomem

-3 0 3
Rychlost (mm/s

Dublet .

)

7000000

6800000

6600000

6400000

6200000

6000000

Pocet registrovanych fotoni

5800000
15

Experimentalni data = Obélka

C.
LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet -0,07 - 0,39 67
Dublet —-0,01 0,62 0,32 33
Tabulka 15 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde L.S. = Isomerni posuv, Q.S. =

Kvadrupélové stépeni a L.W. je

42
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x 107

1.64

1.62

1.6

1.58

1.56

1.54

1.52

Pocet registrovanych fotonu

1.5

1 ‘48 1 1 1 1 1 1 1
-4 -3 2 -1 0 1 2 3 4

Rychlost (mm/s

Obrizek 36 Mgossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291. Fitovdno programem
MossA dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (aus-
tenit), kde vjeho okoli neni Zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet

odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C.

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) +0,01 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —0,09 - 0,38 74
Dublet -0,02 0,68 0,26 25

Tabulka 16 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde I.S. = Isomerni posuv, Q.S. =

Kvadrupélové stépeni a L.W. je sitka cary.
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Pocet registrovanych fotonu

Obrazek 37

x 106

1

-10

tenit), kde vjeho okoli neni zZddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet

-5

Rychlost (mm/s)

s~z

0 5

10

Mossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291. Fitovano programem
MossA dle [29], kde singlet odpovidd Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (aus-

odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C.

LS. (mm-s~1) £0,01 | Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) £1 %
Singlet —-0,07 - 0,39 73
Dublet —0,01 0,66 0,27 27
Tabulka 17 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde I.S. = Isomerni posuv, Q.S. =

Kvadrupélové stépeni a L.W. je 8itka cary.
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Pocet registrovanych foton(

Obrézek 38

X 10°

E | | | 1
-10 5 0 5 10

Rychlost (mm/s)

Mgossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291. Fitovdno programem
MossA dle [29], kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (aus-
tenit), kde v jeho okoli neni zddny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet
odpovidajici atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C. Sex-
tet je zde pfidan hlavné z matematického hlediska pro ziskani, kvalitné€jstho”
fitu. Z fyzikélniho hlediska miizeme pfedpokladat, Ze se jedna o stopovy oxid
z povrchu vzorku, ktery vykazuje magnetismus.

LS. (mm-s~ 1) £0,01 [ Q.S. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~') 0,01 | BHF (T) &1 | Plocha spektra (%) +1 %
Singlet —0,08 - 0,39 - 68
Dublet —0,01 0.62 0,27 - 25
Sextet -16 - 2,37 62 7
Tabulka 18 Hyperjemné parametry pro vzorek R291, kde I.S. = Isomerni posuv, Q.S. =

2%

Kvadrupélové stépeni, BHF = Hyperjemné magnetické pole a L.W. je $ifka
cary.
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Obrazek 39

Hadfieldova ocel, vzorek R291

6889000
6882000
6875000
6868000
6861000
6854000
6847000

6840000
15

Pocet registrovanych fotoni

Rychlost (mm/s)

Sextet Obalka

Singlet Dublet * Experimentalni data

Mossbauerovo spektrum (TMS) ziskané u vzorku R291, které bylo manualné
pfiblizeno z obr. 38 na interval, kde lze sextet pozorovat. Fitovano dle [29],
kde singlet odpovida Zelezu s krystalovou m¥izkou FCC (austenit), kde v jeho
okolf neni zadny atom C, ktery by ovliviioval atom Fe a dublet odpovidajici
atomu Fe, ktery je ovliviiovan blizkym sousedem atomem C. Sextet je zde pfi-
dan hlavné z matematického hlediska pro ziskani, kvalitnéjsiho” fitu. Z fyzi-
kalniho hlediska mtizeme pfedpoklddat, Ze se jednd o stopovy oxid z povrchu
vzorku, ktery vykazuje magnetismus. Tento magnetismus vykazuje vysokou
hodnotu (62 £1) T, kterou nelze p¥imo pfifadit. MiiZeme jen diskutovat, zda
je tato komponenta relevantni ¢i nikoliv.
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Obrazek 40 Snimek pofizeny z optického mikroskopu, kde mtizeme vidét smér fezu a
znaéné velké trhliny v materidlu. Tyto trhliny ndm umoZziuji pohlédnout
dovnitt struktury viz obr. 41.

Z 5o -3 Tw” /) ‘ .v " 2 o "G ‘
Snimek pofizeny z optického mikroskopu, kde je detail obr. 40. Mtizeme vidét
dendritickou strukturu krystalti a usoudit, Ze material je porézni.
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SEM HV: 30.0 kV WD: 15.86 mm 7 VEGAS3 TESCAN

SEM MAG: 100 x Det: SE 500 pm
Bl: 10.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL
Obréazek 42 Snimek pofizeny ze SEM. Na tomto snimku vidime povrch materidlu véetné
trhliny.

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.05 mm : VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 1.60 kx Det: SE, BSE
BI: 7.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL

Obrazek 43 | Snimek pofizeny ze SEM a BSE, kde mame v detailu trhlinu z obr. 42.
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Map data 1499 Map data 1499
MAG: 145x HV: 20kV._WD: 15.0mm MAG: 145x HV: 20kV_WD: 15.0mm

’

Map data 1499

MAG: 145x HV:20kV WD: 15.0mm

(a)C (b) Fe

Mn| o Si
Map data 1499 Map data 1499 Map data 1499
MAG: 145x HV: 20kV_WD: 15.0mm = — =1 MAG: 145x HV: 20kV_WD: 15.0mm MAG: 145x HV: 20kV_WD: 15.0mm
(d) Mn (e)O (f) Si
w }
-
*
-

"a \{#‘ \
B N b ? ~

L |

e Il ud & [cl (6 md Ind [d [¢] B [cu [ K

(g) Pranik v8ech prvka v jednom snimku

Obrazek 44 | Snimky z EDS pro zastoupeni jednotlivych prvki v trhliné ze vzorku R291.
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-

VEGA3 TESCAN

BI: 10.00 Date(m/dly): 07/23/20 KEF UPOL

Obrazek 45 Snimek potizeny ze SEM. Na tomto snimku vidime ptibliZzeni krystalt v trh-
liné z obr. 43. Tuto krystalickou strukturu lze pfifadit dendritické struktufe viz
9.

Obrazek 46 Snimek porizeny ze SEM. Na tomto snimku vidime v detailu jeden z krystalt
nachézejici se v trhlin€ z obr. 43.

50



Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV WD: 15.0mm

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV_WD: 15.0mm

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV_WD: 15.0mm

(b) Fe

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV WD: 15.0mm

(d) Mg (e) Mn (f) Na

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV WD: 15.0mm

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV WD: 15.0mm

0]

Map data 1500
MAG: 1705x HV: 20kV_WD: 15.0mm

()0 | (h)S (1) i

Si
Map data 1500 Map data 1500
MAG: 1705x_HV: 20kV_WD: 15.0mm MAG: 1705x HV: 20kV_WD: 15.0mm

i

(j) Prtnik v8ech prvkii v jednom snimku

Obrazek 47 | Snimky z EDS pro zastoupeni jednotlivych prvki v trhliné ze vzorku R291.
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cps/eV

10

R291 - Plocha

R—Plocha

907 R Hrana

804

704

60

Ni cu

1 2

Obrazek 48 Snimek z EDS. Tento snimek je tzv. ,mapping”, kde na ose x jsou energie prvkt
a na ose y intenzity. Tento snimek je na celém intenzitnim intervalu a méizeme
pozorovat, jaké signaly jsou silné a jaké slabé (zbytkové). Cerveny signal je pro
vzorek R291 na celé plose viz obr. 40, zluty signdl je pro vzorek R291 v detailu
na krystaly v trhliné viz obr. 46, tyrkysovy signdl je pro vzorek R na celé ploSe
a zeleny signal je pro vzor R v detailu na hranu viz obr. 29.

R291 - Plocha
R291 — Detail krystalu
R—Plocha

R—Hrana

Obrazek 49 Snimek z EDS. Tento snimek je tzv. ,mapping”, kde na ose x jsou energie prvk
ana ose y intenzity. Tento snimek je na niz$im intenzitnim intervalu a méizeme
detailngji pozorovat, jaké signaly jsou silné a jaké slabé (zbytkové). Cerveny
signél je pro vzorek R291 na celé ploSe viz obr. 40, zluty signél je pro vzorek
R291 v detailu na krystaly v trhliné viz obr. 46, tyrkysovy signal je pro vzorek
R na celé plose a zeleny signal je pro vzor R v detailu na hranu viz obr. 29.

s ¥z

U obou vzork byl pouZzit model fitovani z FeSersni ¢dsti prace, kde obdobné jako u [29] jsme
pouzili fit jednoho singletu a jednoho dubletu. Vzhledem k literarni opofe jsme si mohli dovolit
provést pfimé fesenti fitovani téchto dvou vzorkd. Kvtili zlepseni odchylky fitu jsme mohli pouZzit
by se ndm tézko interpretovaly dva dalsi singlety.

V porovndni se spektrem na obr. 15 mtizeme vidét rozdil $itky ¢ary, ktery miize byt zptiso-
ben rozdilnym méfenym povrchem. Toto miizeme pozorovat pouze v porovndni naseho spektra
a spektra z ¢lanki, protoZe nemame k dispozici hyperjemné parametry, na kterych bychom rozdil
vidéli daleko 1épe. Nase mé¥fend plocha byla pravdépodobné ufiznuta kotouc¢ovou bruskou, kterd
obsahovala kfemik a to by vysvétlovalo obsah kfemiku na povrchu. Pfi fezani se kviili zvysujici
teploté povrch vzorku transformuje a mohou vznikat nové povrchové faze. Nase méfeni neproka-
zalo vyskyt karbidt ani v jednom z méfenych vzorka (R a R291).
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4.2. Nerezova ocel

V této sekci se budeme vénovat analyze austenitické nerezové oceli. Mame zde 4 vzorky nere-
zové oceli, které byly méfeny pomoci Mossbauerovy spektroskopie (BXMS). Kviili dostate¢nému
popisu vzorku, ktery ndm byl pfeddn, se nemuselo délat Zaddné dal$i méfeni, aby jsme zjistili dalsi
informace, které by nam pomohly k interpretaci nafitovanych komponentti.

Nerezova ocel 1

250000
245000
240000
235000
230000
225000
= 220000

Pocet registrovanych fotonil

215000
-12 -9 -6 -3 0 3 6 9 12

Rychlost (mm/s)

Singlet Sextet * Experimentdlni data = QObalka

Obrizek 50 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 1 pfi rychlosti do 10
mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlet mtiZze byt auste-
niticka faze a sextet je zbytkovy magnetismus.

LS. (mm-s~1) £0,05 | LW. (mm-s~!) +£0,1 | BHF (T) £0,3 | Q.S. £0,1 (mm- s~ ') | Plocha spektra (%) £2 %
Singlet —011 0,34 - - 84
Sextet —0,06 0,55 27 —0,06 16
Tabulka 19 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 1 p¥i rychlosti do 10 mm/s,

kde LS. = Isomerni posuv, L.W. = Sitka &4ry, BHF = Hyperjemné magnetické
pole a Q.S. = Kvadrupélové stépeni.

Nerezova ocel 1

150000
148000
146000
144000
142000
140000
138000
136000
134000
132000
130000
-25 -20 -15 -10 -05 00 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5

Rychlost (mm/s)

Pocet registrovanych fotoni

= Singlet (1) Sextet Obalka

Singlet (2) = Experimentdlni data

Obrazek 51 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 1 pfi rychlosti do 2
mm/s. Fitovdno programem MossWinn dle [31], kde singlet (1,2) miiZe byt
austeniticka faze a ¢ast viditelného sextetu je zbytkovy magnetismus
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LS. (mm- s~ 1) £0,05 | LW. (mm- s~ 1) £0,1 | BHF (T) £0,3 | Q.S. #0,1 (mm-s~!) | Plocha spektra (%) +2 %
Singlet (1) ~0,21 0,25 - - 19
Sextet —0,06 + Fixed 0,55 + Fixed 27 + Fixed —0,21 =+ Fixed 23
Singlet (2) —0,07 0,34 - - 53

Tabulka 20 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 1 p¥i rychlosti do 2 mm/s, kde
LS. = Isomerni posuv, L.W. = Sifka ¢ary, BHF = Hyperjemné magnetické pole
a Q.S. = Kvadrupélové stépeni.
Nerezova ocel 2
130000 o
128000 £
126000
124000 =
122000 &
120000 €
118000 2
116000 2
114000 £
112000 B
110000 S
12 -9 6 3 0 3 6 9 12
Rychlost (mm/s)
* Experimentalni data Singlet
Obrizek 52 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 2 pfi rychlosti do 10
mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlet mtize byt auste-
niticka faze.
| LS. (mm-s~') £0,01 [ LW. (mm-s~') £0,01 | Plocha spektra (%) |
| Singlet —0,11 0,33 100 |
Tabulka 21 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 2 pfi rychlosti do 10 mm/s,

kde I.S. = Isomerni{ posuv a L.W. = Siika &ary.
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Nerezova ocel 2

220000

-

u

215000

210000

ych foton

205000

200000

195000

cer registrovan

>

190000
25 20 -5 -1,0 05 00 05 10 15 20 25

Rychlost (mm/s)

Po

Singlet (1) Singlet (2) + Experimentdlnidata ——Obalka

Obrazek 53 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 2 pfi rychlosti do 2
mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlety (1) a (2) mtZzou
byt austeniticka faze.

LS. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) 0,01 | Plocha spektra (%) +2 %
Singlet(1) —0,20 0,23 31
Singlet(2) —0,06 0,31 69
Tabulka 22 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 2 pfi rychlosti do 2 mm/s, kde

LS. = Isomerni posuv a L.W. = Sitka &ary.
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Nerezova ocel 3

120000
118000 5
2
116000 2
=
114000 G
-
112000 §
110000 3
%
108000 B
106000 &
104000 @
102000 &
-12 9 6 3 0 3 6 9 12
Rychlost (mm/s)
¢ Experimentalni data Singlet
Obrizek 54 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 3 pfi rychlosti do 10
mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlet mtize byt auste-
niticka faze.
LS. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%)
Singlet —-0,10 0,34 100
Tabulka 23 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 3 pfi rychlosti do 10 mm/s,
kde LS. = Isomerni posuv a L.W. = Sifka ¢ary.
Nerezova ocel 3
120000
o=
118000 £
[
116000 &
i
114000 £
c
112000 €
[=}
110000 &
108000 2
? P 106000 %
30
104000 2
25 20 -15 -10 -05 00 05 10 15 20 25
Rychlost (mm/s)
Singlet (1) Singlet (2) * FExperimentdlnidata ———0Obalka
Obriézek 55 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 3 pfi rychlosti do 2

mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlet (1,2) mtize byt
austeniticka faze.

LS. (mm-s~1) 0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +2 %

Singlet (1)

—0,18 0,25 42

Singlet (2)

—-0,03 0,29 58

Tabulka 24

Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 3 pfirychlosti do 2 mm/s, kde
LS. = Isomerni posuv a L.W. = Sitka ¢ary.
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-12

Nerezova ocel 4

Pocet registrovanych fotonil

12
Rychlost (mm/s)

* Experimentélni data Singlet

Obrézek 56 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 4 pfi rychlosti do 10
mm/s. Fitovano programem MossWinn dle [31], kde singlet mtize byt auste-
nitick4 faze.

LS. (mm-s~1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%)
Singlet —0,11 0,37 100
Tabulka 25 Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 4 pfi rychlosti do 10 mm/s,
kde LS. = Isomerni posuv a L.W. = Sifka ¢ary.
Nerezova ocel 4

120000
=
118000 §
116000 <
=
114000 $.
=
112000 €
110000 é
108000 2
106000 %
104000 9

25 20 -15 -10 05 00 05 10 15 20 25
Rychlost (mm/s)

Singlet (1) Singlet (2) * Experimentdlnidata ——0Obadlka

Obrézek 57 Mossbauerovo spektrum ziskané u vzorku nerezové oceli 4 pfi rychlosti do 2

mm/s. Fitovdno dle programem MossWinn [31], kde singlety (1) a (2) mtiZzou
byt austeniticka faze.

LS. (mm-s—1) £0,01 | L.W. (mm-s~!) £0,01 | Plocha spektra (%) +2 %

Singlet (1)

—0,18 0,26 47

Singlet (2)

—0,03 0,29 53

Tabulka 26

Hyperjemné parametry u vzorku nerezové oceli 4 pfirychlosti do 2 mm/s, kde
LS. = Isomerni posuv a L.W. = Sifka Cary.

Vsechna nasSe méfend spektra vzork, ktera odpovidaji jednotlivym popisktim v ¢asti ,Seznam

pouzitych materialt

W7

, byla fitovdna podle [31] dvéma singlety. V nasich spektrech oproti ¢lanku
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[31] mame absenci dubletu. Tato absence miize byt zptisobena rozdilnou p¥ipravou vzorki, kde
atom Zeleza nema nejbliZsi sousedici atom uhliku. Tato velice podobnd spektra vyjma na obr. 50
a déle i v detailu na obr. 51 se vyrazné lisi isomernim posuvem singletu (1). Toto mtiZe byt zap¥i-
¢inéno odlisnou koncentraci legovacich prvki (Cr, Ni), ale také odlisnou koncentraci velice niz-
kého procenta uhliku. KdyZ si vS§imneme z [31] i malé zmény koncentrace uhliku maji jisty vliv na
isomerni posuv zkoumaného vzorku. Za pfedpokladu nedostatku informaci o vzorcich bychom
mohli pfistoupit k fitovdni pomoci jednoho singletu, ale na zbytku (residuum) bychom mohli vi-
dét jistou miru chybovosti, kterd by nas nabadala k zamysleni, zda zde neni jedna komponenta
navic. Mohli bychom provést fitovani Cisté matematické a to tak, aby nam vychdazel co nejlépe.
Pro ptiklad bychom misto dvou singletti fitovali pomoci 3-5 singletti a nebo jednim dubletem a
tfemi singlety. Matematicky by fit byl velice ¢isty, ale fyzikalné bychom pro né€ neméli odtivodnéni,
pokud by z analyzy vzorku nebylo feceno jinak.
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5. Zavér

Hlavnim cilem této bakalaiské prace bylo resersni Setfeni o zpravovani Mossbauerovych spek-
ter na Hadfieldovy a austenitické ocel. Byly zde uvedeny tfi rtizné fitovaci softwary, z toho v této
praci byly vyuzity dva MossWinn a MossA. Dalsim cilem bylo uvést zde nejdiileZitéjsi znamé alot-
ropické modifikace Zeleza s uhlikem a stanovit zaklady pro experimentalni ¢ast hlavné tykajici se
Hadfieldovy oceli a austenitické nerezové oceli. Z feSerSniho Setfeni bylo zjisténo, Ze optimalni
analyza Mossbauerova spektra pro Hadfieldovu ocel je jeden singlet a jeden dublet. V experi-
mentélIn{ ¢asti na vzorcich R a R291, u kterych nezndme jejich historii, bylo ovéfeno, Ze opravdu
optimalni fit pro tento typ oceli o podobném sloZeni je jeden singlet a jeden dublet. Z pribéhu
analyzy vyplyva, Ze je dileZzité mossbauerovskd méfeni délat na dvou rychlostnich intervalech,
optiméIni na +£10 mm/s a na £4 mm/s (p¥ipadné na £2 mm/s). P¥i méfeni na £10 mm/s jsme
schopni urcit vyskyt sextetu, tedy napfiklad zbytkového magnetismu a na 4 mm/s zpfesnit kva-
litu fitu austenitu. P¥i fitaci vzorku R v transmisni geometrii MS (obr. 22) mohly byt pouzity dva
singlety, ale opét se dostdavame do sporu s fyzikou, kde nemdme zadnou literaturu, ze které by
data podpotila fyzikdlni vyznam druhého singletu. V spektru dublet neni az tak vyrazny a bylo
by ho mozné fitovat i dvéma singlety, coZ je v rozporu s resersi. Proto bylo provedeno fitovani
na niz8im rychlostnim intervalu a to na +4 mmy/s, kde je jasné vidét, Ze podle [29] je na misté
fitovat pomoci jednoho singletu a jednoho dubletu. Déle prvkové mapovani EDS podpofila nase
informace o vzorcich R a R291. Na Zddném nebyla zjisténa p¥itomnost karbid Zeleza. Fluktuace
ve spektrech, pfipadny ndznak sextetu viz obr. 38 a obr. 39 mohou byt zptisobené necistotami jak
na povrchu, tak i v povrchu vzorku. Tyto vysledky podporuji minéni o tom, Ze na vzorcich ne-
probéhla Zddna povrchova tiprava/osetfeni a zaroven ndm to nastifiuje, Ze fez na méfené strané
byl proveden z vrchu doléi pomoci fezacky s kotouc¢em, ktery mohl obsahovat karbidy kfemiku,
kvli znaénému mnoZstvi kfemiku na povrchu viz obr. 47i a obr. 28c. Povrch fezu nebyl nijak
upravovan.

Podle [31] jsme postupovali pfi fitovani vzork austenitickych nerezovych oceli. Nerezova ocel
1 méla v popisu vzorku zbytkovy magnetismus. Po zméfeni se ve spektru v rychlostnich intervalu
+10 mm/s vyskytoval sextet v malém zastoupeni viz obr. 50, ktery je charakteristicky pro zbytkovy
magnetismus a jeden singlet. Po pfibliZzeni na mensi rychlostni interval &2 mm/s, viz obr. 51, se
potvrdil p¥istup zpfesnéni fitu austenitu dvéma singlety. Nasledné tedy probéhl fit pomoci dvou
singletti, kde oba singlety pravdépodobné pfedstavuji dvé rtizné faze austenitu. Jev zbytkového
magnetismu se vyskytoval pouze u vzorku nerezové oceli 1 viz obr.50 a obr. 51. V ostatnich vzor-
cich se zbytkovy magnetismus nevyskytoval. P¥i fitovani vSech nerezovych ocelf na rychlostnim
intervalu 10 mm/s byl zapotiebi pouze jeden singlet. Tudiz 100% zastoupeni jednoho singletu a
jedné faze austenitu. P¥i méfeni na niz$im intervalu £2 mm/s se ukdzalo, Ze je potteba fit provést
dvéma singlety, protoZe jeden nestadi.

Na zédkladé téchto nové nabytych znalosti a zkuSenosti by bylo pfinosné v tomto tématu po-
krac¢ovat na navazujici praci.
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Seznam pouzitych symbola a zkratek

SEM  Skenovaci elektronova mikroskopie

BSE Detektor zpétné odrazenych elektront

CL Detektor katodoluminiscence

EDS Prvkové mapovani

EBSD  Difrakce zpétné odrazenych elektronti

BCC angl. Body-centered cubic

FCC angl. Face—centered cubic

HCP  angl. Hexagonal closest packed

MS angl. Mossbauer Spectroscopy

TMS  angl. Transmission Mdssbauer Spectroscopy
CEMS angl. Conversion Electron Mossbauer Spectroscopy
BXMS angl.Backscattering X-ray Mossbauer Spectroscopy
MES  angl. Méssbauer Emission Spectroscopy
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