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Uvod

Moéssbauerova spektroskopie slouzi v materidlovém vyzkumu k urceni fyzikal-
nich vlastnosti materialt. Pro zvySeni rozliseni spektra se vyuziva rezonac¢ni uspora-
dani, které se od klasické transmisni konfigurace 1isi pouzitim tzv. rezonanc¢niho
detektoru. Ten obsahuje konverzni material, ktery prevadi y-zareni na konverzni
elektrony, které obsahuji stejnou informaci jako ptivodni zareni. Ve srovnani s béz-
nym detektorem ma tedy tzké maximum detekéni tcinnosti. Diky tomuto jevu
jsou spektralni ¢ary uzsi, coz vede ke zkraceni doby méreni a zvyseni spektralniho
rozliseni.

Tato prace se zabyva pripravou slitin obsahujicich zZelezo, které by bylo mozné
pouzit pravé jako konverzni material pro rezonanc¢ni Mossbauerovu spektroskopii
a které lze vyrobit metodou taveni.

Hlavnim cilem prace je seznamit se s laboratorni obloukovou peci a pomoci ni
pripravit slitiny zeleza s hlinikem a korozivzdorné oceli s riznymi poméry jednot-
livych kovii, ze kterych jsou slozeny.

Néasleduje analyza vzorkiu pomoci Mossbauerovy spektroskopie, diky které je
zjisténo, ktery vzorek obsahuje singletovou komponentu spektra a je tedy vhodny
jako konverzni material. Poté bude proveden vypocet propustnosti y-zareni vybra-

nymi vzorky pro urceni nejvhodnéjsi slitiny.



1 Mossbauerova spektroskopie

Princip Mossbauerovy spektroskopie je popsan v mnoha publikacich, napriklad
[1]-[4]. Text této ¢asti prace vychazi zejména z [5] a [6].

Pokud je volné jadro v excitovaném stavu FE, pak béhem ptrechodu do zéklad-
niho stavu £y emituje vy-foton o energii ., a hybnosti dané vztahem

Py =—" (1)

pricemz c je rychlost svétla. Diky zdkonu zachovani hybnosti ziska jadro o hmotnosti
m hybnost stejné velikosti

.
— 2
muv o (2)

kde v je rychlost zpétného razu jadra ziskana zakonem zachovani hybnosti. Jelikoz
diky tomuto zakonu byla celkova hybnost této soustavy ptred i po emisi nulova, pak
ziskana hybnost jadra je stejné velikosti, ale opac¢ného sméru jak hybnost ~-fotonu.
Jadro tak ziska tzv. energii zpétného razu F,, kterd je pomérné mala a pro kterou
tedy muzeme pouzit vztah z klasické mechaniky:

gt B
" 2 2mc2

(3)

Diky zpétnému rdzu je energie vyzaren¢ho fotonu Ef nizsi nez rozdil energie
excitovaného a zékladniho stavu jadra, a to o hodnotu energie zpétného razu E,.:

E: = (By — Bo) — E, (4)

Intenzita emisni ¢ary je popsana Lorentzovou funkei
G?
I(Ey) = =y ) (5)
e G2
(B, - E2) +<

kde G je polositka emisni ¢ary, tedy sitka v poloviné jeji vysky.
Jelikoz je energie fotonu nizsi o energii zpétného razu E,., bude o hodnotu této
energie posunuta i emisni ¢ara vzhledem k energii prechodu E, = F; — Ej.
Obdobné Ize popsat i absorpci fotonu ~vy-zareni volnym jadrem. Absorpéni ¢ara
v tomto pripadé bude také posunuta o velicinu F,, oproti pfipadu emise vSak
nastane posun k vyssi energii. Energie v-fotonu, ktery mize byt absorbovan, je

E* = (E\ - Eo) + E, . (6)

Emisn{ a absorpcni ¢ary jsou tedy ve vysledku vzdjemné posunuty o 2F, (viz
obrazek 1).

Aby bylo mozné uskutecnit rezonancéni absorpci y-zateni, je zapotiebi, aby se
emisni a absorpcni energie rovnaly: EY = EJ. V pripadé jen castecného prekryti
emisni a absorpc¢ni ¢ary je pravdépodobnost rezonanc¢ni absorpce dana velikosti
jejich prekryti.



Obrazek 1: Schematické znazornéni emisni a absorpéni ¢ary: a) pro volné jadro b)
s vlivem dopplerovského rozsifeni (upraveno z [5])

U optickych prechodt je E, mnohem nensi nez polositka emisni a absorpéni ¢ary
G (E,/G = 1071), rezonance je tak pozorovatelnd vzdy, nebot dochdzi k tiplnému
prekryti absorpc¢ni a emisni ¢ary. Energie jadernych prechodt je oproti tomu vysoka
(E,/G =10°). V tomto pripadé se absorpc¢ni ¢ary neprekryvaji.

Na zacatku jsme uvazovali jadro v klidu, v redlném svété ale nelze povazovat
jadro za nehybné. Napriklad v krystalu konaji atomy a s nimi i jadra kmitavy
pohyb kolem rovnovazného stavu, pricemz vychylka mutze byt v libovolném sméru.
Jedna se o tepelny pohyb. Uvazujme tedy jesté situaci, kdy se pohybuji emitujici
a absorbujici atomy viici sobé.

V tomto pripadé se uplatni Dopplertiv jev, ktery se projevuje jak u akustic-
kého, tak u elektromagnetického vinéni. Pomoci tohoto jevu miizeme ménit energii
fotont elektromagnetického zateni. Toho se vyuziva v Mossbaueroveé spektroskopii
k modulaci pouzivaného zareni.

Predpokladame-li, Ze se jadro pohybuje ve sméru emise fotonu, pak v pripadé
emise y-zareni bude vysledny vztah pro energii fotonu
E, — Ey

EsZ(El—Eo)—Er—i—’U c

(7)
V pripadé absorpce pohybujicim se jadrem mame

E, — Ej
c .

B = (Ey — Ey) + B, +v (8)

Dtisledkem existence tretiho ¢lenu ve vyrazu pro energii dochazi ke zvétSeni
sitky emisni ¢ary, tzv. dopplerovskému rozsiteni. Jedna se o distribuci energii kolem
predpokldadané ostré hodnoty. Nastava tak castecné prekryti emisni a absorpéni

¢ary a lze pozorovat rezonanéni absorpci y-zafeni, viz obrazek 1 b).

1.1 Fyzikalni podstata Mossbauerova jevu

Némecky fyzik Rudolf Méssbauer studoval rezonanéni absorpei v-zdfeni *11r.

Fotony ~-zareni v ni maji relativné nizkou energii zpétného razu (0,046 eV). Tu je
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mozné vykompenzovat zahifatim na teplotu priblizné 260 °C. I pti pokojové teploté
se tedy emisni a absorp¢ni spektra ¢asteéné prekryvaji. Jejich prekryti se s teplotou
zvétsuje a roste tak i pravdépodobnost rezonancni absorpce.

Mossbauer ale experimentalné objevil, Ze velikost rezonanc¢ni absorpce se zvy-
suje s klesajici teplotou. Hlavnim divodem je krystalicka miizka.

Energie zpétného razu je podle vyrazu (3) nepfimo timérna hmotnosti volného
jadra. Pokud je ale jadro soucasti krystalu, potom energie zpétného razu je neptimo
umérna hmotnosti celého krystalu a ne hmotnosti jednoho jadra.

Hybnost, kterou odnési foton béhem emise, se preda celému krystalu. Hmotnost
celého krystalu je ale mnohem vétsi nez hmotnost jednoho jadra, proto je energie
zpétného razu pro jadro vazané v krystalové mrizce velmi mald (prakticky nulova).
Témto energetickym prechodtim se tika prechody bez zpétného razu.

Ze vztahu (7) a (8) je patrné, ze nebude dochazet k Dopplerovskému rozsitent,
protoze diky velké hmotnosti krystalu v porovnani s hmotnosti jednoho atomu méa
zpétny raz velice malou energii a Dopplertuv jev je tak zanedbatelny, nebot pomér

v

rychlosti ¢ se limitné blizi k nule. Sitka spektralnich ¢ar prechodu je tudiz déna
prakticky jen samotnymi vlastnostmi jaderného prechodu. V krystalech budou mit
emisni a absorpcni spektralni ¢ary s prechody bez zpétného razu tvar zobrazeny na
obr. 2, kdy na pozadi rozsitenych a posunutych spekter odpovidajicich absorpcim
a emisim (intenzita vyzareného nebo pohlceného zareni v zavislosti na energii)

budou uzké spektralni ¢ary, které odpovidaji presné energii jaderného prechodu
E,=FE - E. (9)

Tuto bezodrazovou absorpci a emisi y-zareni nazyvame Mossbauerovym jevem.

a) b)
! 1\ ! ! _/I L
E, — E, E, E +E E, — E, E, E, +E
2E 2E

Obrézek 2: Emisni (a) a absorp¢ni ¢dra (b) pro bezodrazové jaderné prechody

Jelikoz dosazitelna §ifka spektralni ¢ary bezodrazovych piechodt je 1078 eV, pro
typickou energii jadernych prechodt E, ~ 10*keV dosahujeme relativni presnosti

méreni 10713,
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1.2 Hyperjemné interakce

Hyperjemné interakce jsou elektromagnetické interakce jadra atomu s okolnimi
elektrony a ionty. Jsou pti¢inou zmény atomovych a jadernych energetickych hladin
— projevuji se posunem nebo stépenim energetickych hladin jadra. Muzeme je tak
piimo zkoumat pomoci atomovych a jadernych spekter.

1.2.1 Izomerni (chemicky) posun

Jedna se o dusledek elektrostatické interakce protonti s s—elektrony. Hodnota po-
sunu zavisi na pravdépodobnostech vyskytu s—elektronii, které se zpravidla tcastni
vazeb, v misté jadra. Ve spektru se projevuje posunem spektralnich car v disledku
interakce elektrického naboje jadra konecnych rozmért s elektronovymi oblaky pie-
kryvajicimi jadro ve srovnani s energetickou hladinou bodového jadra s analogickym
elektronovym okolim.

1.2.2 Kvadrupdlova interakce

Je to interakce kvadrupolového momentu jadra s okolnim gradientnim elektric-
kym polem. V jejim dusledku dochézi ke kvadrupoélovému stépeni energetickych
hladin. V Méssbauerové spektroskopii sledujeme prechod z nékteré hladiny zaklad-
niho stavu do nékteré hladiny excitovaného stavu. Miuzeme tak ziskat hodnotu
gradientu elektrického pole v misté jadra a z jeho velikosti, resp. sméru, lze urcit
strukturni rozlozeni naboje kolem jadra nebo elektronovou strukturu v nejblizsim
okoli jadra.

1.2.3 Magneticka interakce

Jde o interakce magnetického momentu jadra p s magnetickym polem v misté
jadra. Poskytuje informaci o magnetickém usporadani a magnetickych a struktur-
nich prechodech.

1.3 Princip Mossbauerova spektrometru

1.3.1 Experimentalni usporadani Mossbauerova spektrometru

Pro experimentélni pozorovani Mossbauerova jevu vyuzivame modulaci energie
emitovaného ~-zareni pomoci Dopplerova jevu. Pti ni dochazi k posunu emisni ¢ary

zéTice s energii prechodu £, o veli¢inu
v
AE = E,—cosa, (10)
c

kde v je rychlost pohybu zaftice, ¢ rychlost svétla a « je thel mezi smérem rychlosti
pohybu a smérem emise fotonu y-zareni. Méni se tak prekryti emisni a absorpéni

cary a s tim i velikost rezonanéni absorpce y-zareni v absorbéru.
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V Mossbaueroveé spektroskopii se nejcastéji pouziva transmisni konfigurace.
Schéma jejiho experimentalniho uspordadani pro pozorovani Moéssbauerova jevu je

schematicky znazornéno na obr. 3.

—
3
Pohybové ol NAAAG 51 Ve .
V}j ] I NAAAG -1 Vs Detektor > Citac
zalizeni il VAV 7
<
v

Obréazek 3: Usporadani transmisniho Mossbauerova spektrometru

Na pohybovém zarizeni, tzv. transduceru, ktery slouzi k modulaci rychlosti
pohybu, je umistén zdroj radioaktivniho zareni. Emitované zatreni ze zdroje postu-
puje pres nepohybujici se absorbér na scintilacni detektor, jenz za nim registruje
intenzitu dopadajicitho ~-zareni proslého absorbérem v zavislosti na momentalni
rychlosti pohybu zdroje zafeni vzhledem k absorbéru, pricemz tuto zavislost nazy-
vame Mossbauerovym spektrem. Ziskavame tak absorpéni spektrum. Lze jej zmérit
i v pripadé, kdy se pohybuje absorbér a zari¢ je v klidu.

Minimum Méssbauerova spektra odpovida pripadu, kdy dochazi k rezonancéni
absorpci y-zateni. Ta nastava pri tzv. rezonancni rychlosti v,.., vzajemného relativ-
niho pohybu zatice a absorbéru.

To je situace, kdy se energie emitovaného zareni rovna energii prechodu ze
zakladniho do excitovaného stavu. Jadro absorbuje zareni a nasledné zpétné vyzari
fotony rovnomérné do vSech smérta. Timto procesem dochazi ke snizeni intenzity
detekovaného zareni a ve spektru bude pozorovano minimum.

Transmisni Mossbauerova spektroskopie se vyuziva k zjisténi fazového slozeni
materidlu, pro studium hyperjemnych elektromagnetickych interakci a oxidac¢nich

stavi a mnoha dalsich informaci o studovaném materidlu.

1.3.2 Detekce vy-zareni

Diilezitou ¢asti Mossbauerova spektrometru je detektor. Energie, se kterymi
pracujeme v Mossbauerové spektroskopii, jsou v zavislosti na typu izotopu v roz-
sahu 6 keV az 300 keV. K pokryti celého tohoto intervalu nelze pouzit pouze jeden
typ detektoru.

K detekci ~v-zateni se pouzivaji proporciondlni plynové detektory, scintila¢ni
detektory a polovodi¢ové detektory. Specidlné v Mossbauerové spektroskopii, ve
které dochazi k detekci konverznich elektroni, je soucasti spektrometru i detektor
elektront.

P1i nasich mérenich jsme vyuzivali scintilacni detektory, podivame se tedy na
né detailnéji.

Scintila¢ni detektory jsou zalozeny na prevedeni y-zareni na viditelné zareni.

Scintilatory jsou takové materidly, ve kterych vznikaji svételné zablesky pfi priiletu

12



ionizujiciho zareni. Existuji dva typy: anorganické scintilatory (vétsinou krystaly
alkalickych halogenidii, které obsahuji aktivacni primési; jedna se o material s pa-
sovou strukturou) a organické scintildtory (nejcastéji jde o aromatické uhlovodiky,
v nichz scintilace vznikaji pfi prechodu volnych elektront v molekule) [7].

Céstice prolétavajici latkou ji ionizuje a zérovern i ¢astetné excituje jeji atomy
na vyssi energetické hladiny. Béhem excitace atom prijme od letici ¢astice energii
a prejde do nestabilniho stavu. Jelikoz se ale jednd o nestabilni stav, prejde atom
zpét do zdkladniho stavu a dojde k deexcitaci (spontdnni emisi). Béhem toho vy-
zati elektromagnetické zareni, jehoz frekvence je imérné velka rozdilu energetickych
hladin, mezi nimiz prechod probiha. Frekvence tohoto emitovaného elektromagne-
tického zafeni spada do oblasti viditelného svétla nebo ultrafialového zéteni [7].

Za scintildtorem se nachézi fotonasobi¢ (poptipadé fotodioda), ktery zablesky
registruje.

Pro detekci y-zareni se pouzivaji anorganické krystaly, nejcastéji monokrystal
jodidu sodného aktivovany thalliem. Pro tento scintilator o tloustce 0,1 mm je
efektivnost registrace vy-zareni o energiich mensich nez 50 keV priblizné 95 % a pro
zareni o energiich 100keV pouze piiblizné 30%. P¥i vhodném vybéru scintildtoru
jsou scintilac¢ni detektory vhodné pro Siroky rozsah energii. Jeho vyhodami je efek-
tivnost, nizkd cena a jednoduché pouziti.

Nevyhodou je ovlivnéni parametrii magnetickym polem a teplotou. Oproti pro-
porcionalnimu a polovodicovému detektoru ma scintilac¢ni detektor navic horsi ener-
getickou rozlisovaci schopnost.

Dalsim typem detektoru je proporcionalni plynovy (nékdy téz zvany propor-
cionalni komora), ktery je tvoren kovovou véalcovou katodou, v jejiz ose je umistén
tenky kovovy dratek, ktery tvori anodu. Trubice katody je naplnéna lehkym ply-
nem, kterym prolétavaji fotony y-zareni a vyvolavaji emisi fotoelektronii z molekul
plynu a katody. Nasledné jsou fotoelektrony urychlovany elektrickym polem mezi
katodou a anodou, a vyvolaji tak ionizaci plynu, kterym je katoda naplnéna [8].

Velikost celkového stupné ionizace je imérnd energii dopadajiciho y-zareni. Je-
likoz anoda ma tvar tenkého dratku, je na ni i velmi vysoka hustota elektrického
naboje a v disledku je v jeji blizkosti intenzita elektrického pole natolik vysoka,
ze dojde k lavinové ionizaci, ktera je prerusena ve chvili, kdy elektrony dosdhnou
anody.

Prilet fotonu ~-zareni doprovazi vznik proudového impulzu v obvodu elektrod
detektoru a zdroje vysokého napéti prilozeného k elektrodam.

Vzhledem k tomu, ze pocet elektronii v laviné je timérny poctu elektroni, které
uvolnila z neutralnich atomu ¢astice prolétajici detektorem (primarni elektrony),
je proudovy impulz Gmérny energii prilétavajici ¢astice [8].

Tento typ detektoru se nejcastéji plni argonem, kryptonem nebo xenonem. Ke
zlepseni stability funkce detektoru se k zakladni plynové naplni pridava také mno-
hoatomovy plyn jako primés (napiiklad metan).

Proporcionalni plynové detektory se pouzivaji pro energie zafeni mensi nez
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80keV. Jsou necitlivé k magnetickému poli, coz je jejich hlavni vyhodou, protoze
experimenty ~y-rezonanc¢ni absorpce probihaji ¢asto ve vnéjSim magnetickém poli.

Posledni vyznamny typ detektoru ~-zareni je polovodicovy detektor. Tento
typ pracuje na stejném principu jako proporcionalni plynové detektory.

V oblasti P-I-N ptfechodu vznikaji zaporné elektrony a kladné diry, které jsou
ptisobenim elektrického pole prilozeného k polovodi¢ovému prechodu odvadény na
elektrody.

Pokud je detektor zapojen do elektrického obvodu, vznikd v ném proudovy
impulz, kterému odpovida napétovy pulz na pracovnim odporu. Ten je dale zesilen
tzv. nabojové citlivym zesilovacem.

Rozlisovaci schopnost téchto detektori je podminéna Sumovym napétim detek-
toru a vstupnich obvodi nabojové citlivého zesilovace. Snizeni Sumu lze dosahnout
chlazenim detektoru obvykle na teplotu kapalného dusiku (77 K). Pri této teploté
je rozliSovaci schopnost polovodic¢ového detektoru priblizné 2 keV.

Jejich velkou vyhodou je vysoka rozliSovaci schopnost, vysoka rychlost ¢innosti
(délka vystupnich pulzti ~ 100 ns), nizké napéjeci napéti, malé rozméry, schopnost
prace pri vysokych intenzitach vnéjsiho magnetického pole, nizkych teplotach a ve
vakuu. Nevyhodou je naopak nizka detekéni uc¢innost [9] a vysoka cena.
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2 Rezonancni Mossbauerova spektroskopie

Pro zvyseni rozlisSeni Mossbauerovy spektroskopie se vyuziva rezonanéni uspo-
radéani Mossbauerova spektrometru (déle jako RMS). Od klasické transmisni kon-
figurace se lisi pouzitim rezonan¢niho detektoru [10], [11].

Podobné jako v zakladni Mossbaueroveé spektroskopii je pro udrzeni rezonance
potieba pohybovat bud absorbérem, nebo v pripadé, ze pozadujeme, aby se absor-
bér nehybal, 1ze pohybovat synchronné zaricem a rezonanénim detektorem (resp.
zaricem spolu s konverznim materidlem), pricemz absorbér je v takovém pripadé
staticky:.

Pokud je métreni provadéno ve vysokém rozsahu teplot, a chceme tim padem
pouzit picku, nebo kryostat, je potfeba zvolit pravé to usporadani, kde je vzorek
staticky a zari¢ i detektor se pohybuji synchronné. Rezonanéni detektor je v tomto
ptipadé podobné jako zafi¢ ukotven v pohybovém zafizeni. [12]. Schéma takového

usporadani je uvedeno na obrazku 4.

& Pohybové
Pohybové I NAAAG (= x
v},, ) = |03 | 8~~~ M Rezonanéni detektor Citac
zarizeni N~~~ | B>
< zafizeni
R e >
v v

Obrézek 4: Schéma usporadani RMS se statickym absorbérem, synchronné se po-
hybujicimi zaficem a rezonanénim detektorem

Déle se v textu budeme zabyvat slozenim rezonancéniho detektoru a principem
jeho fungovani.

2.1 Vnitrni konverze «y-zareni

V rezonanéni Mossbauerové spektroskopii hraje vnitini konverze y-zafeni dilezi-
tou roli. Tento jev je zanedbatelny pro velmi tézka jadra, ale vyznacény pro nizka
nukleonova ¢isla [14].

S pravdépodobnosti priblizné 90 % jadro po absorbovéani energie y-fotonu na-
misto jejiho zpétného vyzareni tuto energii spottebuje k vyzareni elektronu ze svého
elektronového obalu, tzv. konverzniho elektronu [5]. Obvykle se jedné o elektrony
ze slupek K a L [15]. Tento efekt je podobny fotoefektu [6].

Vysledkem vnitini konverze je emise konverznich elektronii a nasledné i kaskady
Augerovych elektronii a konverzniho rentgenového zateni. Jelikoz obsahuji stejnou
informaci jako puvodni absorbovany (emitovany) foton, mohou byt také pouzity
pro méfeni mossbauerovskych spekter [14], [16], [17].

Schéma vnitini konverze je uvedeno na obrazku 5.
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VZOREK Rezonancéni elektrony

K konverzni elektron 7,3 keV
L konverzni elektron 13,6 keV
M konverzni elektron 14,3 keV

Zdroj zareni
fy—zéfeni

KLL Augerovy elektron
5,46 keV & v v

LMM nizkoenergetické Augerovy elektrony
0,6 keV

MMM nizkoenergetické Augerovy elektrony
<0,1 keV

Shak\g-off elektrony s velmi nizkou energii
~10 €

Rezonanéni fotony

Charakteristické Ko RTG zéafent
6,3 keV

ry-zareni 14,4 keV

Obréazek 5: Schéma vnitini konverze ~-zafeni, upraveno z [18] s prekladem podle
[19]

Pokud jadro nejrozsifenéjsiho mossbauerovského izotopu °"Fe absorbuje y-zafent
o energii 14,4keV, pak s pravdépodobnosti 10 % vyzari vy-zareni o energii 14,4 keV
a s pravdépodobnosti 90 % vyzari konverzni elektron z K slupky (energie konverz-
nich elektront ¢ini pfiblizné 7,3keV) a na jeho misto muze prejit z L slupky jiny
elektron. To je doprovazeno emisi rentgenového zareni, které muze vyrazet elek-
trony z vyssich slupek [5].

Energie konverznich elektronii uvolnénych ze vzorku je dana vztahem

Ecp = E, — By, (11)

pficemz E, je energie y-zareni a Ey je vystupni prace elektronu [6].

V zavislosti na materialu a energii elektronu muzou elektrony unikat ze vzorku
pouze z povrchu materidlu, a to z hloubek (10-500) nm [14]. Pro kovové Zelezo je
hloubka, ze které se mohou elektrony jesté uvolnit, priblizné 300 nm [6].
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2.2 Rezonanc¢ni detektor

Oproti béznému detektoru mé rezonancni detektor tzké maximum detekéni
ucinnosti n(Fy) blizko pevné dané energie Ey, pricemz prudce klesa k nule pro
hodnoty E # Ej. Toho je docileno diky konverznimu materidlu s tizkou absorpéni
carou. Ziskdme tak spektrum s lepsim rozlisSenim [12].

Pro praktické aplikace je vyhodné pouzit rezonandi scintilacni detektor (dale
jako RSD), protoze ve srovnani s klasickym scintila¢nim detektorem poskytuje RSD
uzsi spektralni ¢ary a vyraznéjsi Mossbaueruv efekt, coz umoznuje zkratit dobu
méreni [13]. RSD mize byt pouzit pro méfeni Mossbauerovych spekter v transmisni
konfiguraci i v konfiguraci zpétného rozptylu.

Princip fungovani rezonanéniho detektoru je zalozen také na Mossbauerove jevu.
Vyuziva vlastnosti prechodu rezonancéné excitovaného jadra do zdkladniho stavu
doprovazeného emisi sekundarniho zareni s riznymi ionizac¢nimi ztratami v latce.
Muzeme tak sestavit detektor, ktery ma extrémné nizkou tc¢innost registrace pro
primé paprsky ~-zareni a maximalni i¢innost registrace sekundarniho zareni s niz-
kou energii [12].

Princip RSD spoc¢iva v tom, ze konverzni material je rozprostfen ve scintilac-
nim materidlu. Pokud na néj dopada rezonanc¢ni y-foton, potom excituje jeho jadro.
V pripadeé, ze jadro néasledné deexcituje pomoci emise konverzniho elektronu, pak
tento elektron prolétava scintilaénim materialem a excituje podél své trasy néko-
lik jeho atomii, které obklopuji konverzni material. Excitované atomy scintilatoru
vyzari fotony, které nasledné dopadnou na fotokatodu v trubici fotonasobice a za-
pricin{ vznik fotoelektronu [13].

Schematické znazornéni principu RSD uvadime na obrazku 6.

Fotonéasobi¢

Fotokatoda

@) &
L Konverzni materiél

Scintilator

Odrazna vrstva

Obrazek 6: Schematické znézornéni principu RSD, prerusovand Sipka znazornuje
foton vyzareny scintildtorem; upraveno z [13]

Jelikoz jsou fotony scintilatorem vyzarené do vSech smérti, pridava se ke stra-

nam scintilacniho materialu s konverznim, které nesousedi s trubici fotonasobice,
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odrazna vrstva vytvorena pomoci napraseni nékolika desitek nanomentra kovu.
Diky ni se viditelné fotony vyzarené opacnym smérem odrazi zpét do fotonasobice.

Vzhledem k tomu, ze absorpcni ¢ara konverzniho materidlu je obecné na jiné
energetické pozici nez absorpéni ¢ara zarice, je nutné pohybovat synchronné i kon-
verznim materialem spolu s detektorem, aby doslo k prekryti absorp¢nich car a je-
jich konvoluci. Timto docilime zvyseni rozliSeni Mossbauerova spektrometru.

Jednou z moznych metod dosazeni synchronniho prekryti je pomoci transduceru
se samodoladovacim systémem, napt. v [20] a [21], kde se transducer skladal ze dvou
civek — zadavaci ktera generuje pohyb a mérici, ktera méri rychlost. Informace
o rychlosti se vyhodnoti a podle ni se upravi signal proudici do zadavaci civky.
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3 Obloukova pec

3.1 Princip fungovani obloukové pece

Obloukova pec funguje na principu obloukového vyboje, coz je samostatny elek-
tricky vyboj v plynu za atmosférického tlaku.

Uvniti komory pece se nachéazeji dvé elektrody. Rozdilem napéti na elektrodach
dojde k ionizaci plynu uvnitt komory, plyn se tak stane vodivym a zacne v ném
probihat samostatny elektricky vyboj. Vzhledem k tomu, Ze zdroj elektrického na-
péti je schopen dodavat elektricky proud stale, nedojde k jiskrovému vyboji, ale
k obloukovému.

Diky jeho vysoké teploté dochazi k taveni materialu mezi elektrodami.

3.2 Kompaktni vakuova obloukova pec EQ-SP-MSM207

Pro pripravu vzork byla pouzita obloukova pec EQ-SP-MSM207 od firmy MTI
Corporation.

Toto zarizeni obsahuje nespotirebovavajici se wolframovou elektrodu o prameéru
4mm pro taveni materialu az do teploty 3000 °C a médény talitek se 7 kavitami pro
taveni vzorku, aniz by doslo k jejich smichani, ktery funguje jako druhéa elektroda.

Pec je schopna tavit vSechny kovy za zvyseného i snizeného tlaku, jejichz vzorky
maji hmotnost pod 10g.

Komora pece, médény talitek i wolframova elektroda jsou chlazeny vodou. Pec
je schopnd pracovat v rozmezi tlaka (0,01-0,11) MPa. Jako tlakomér pro méteni
tlaku v komore byla pouzita protikorozni kapacitni mérka typu Pirani od firmy
INFICON, ktera udava hodnotu tlaku v torrech, rozmezi pouziti pece je tedy pro
tlaky (75-825) torr.

Cerpani plynu z komory pece bylo zajisténo dvoustupiiovou rotacni vivévou
ARD-16 o ¢erpaci rychlosti 16 m?/h.

Pro provoz je pozadovano plnéni komory argonem o ¢istoté vétsi nez 99,999 %.

Jako zdroj napéti pece byl pouzit PowerTig 185 DV od firmy Everlast. Wolfra-
movéa elektroda byla zapojena k zdpornému zdroji elektrického napéti (katoda),
médény talifek zase ke kladnému zdroji (anoda). Zdroj napéti byl ovladén peda-
lem, pti jehoz sepnuti zacal prochazet obvodem proud.

Fotografie pece s prislusenstvim uvadime na obrézcich 7 a 8.
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Ochranny kryt

elektrody
Manipulator
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Tlakomé
aromer Mechanicky
manipulator
vzorku
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bryle

Obrazek 7: Fotografie oteviené obloukové pece s popisky jednotlivych c¢asti

Piivod Ar
Privod N

Pedal

Zdroj

Obréazek 8: Fotografie obloukové pece véetné zdroje a vakuové pumpy s popisky
jednotlivych ¢asti

20



4 Postup pripravy vzorku

4.1 AlFe
Slitina zeleza a hliniku (dale jen AlFe) byla pripravena pro atomarni pomeéry
zeleza a hliniku: 7:3;6:4;5:5;4:6;3:7.
Relativni atomové hmotnosti zeleza a hliniku jsou:
Mpe = 55,8;
My =270.
Pomér hmotnosti Zeleza a hliniku jsme urcili jako soucin danych atoméarnich
pomeéru (oznacime jej Al:Fe) a poméru jejich relativnich atomovych hmotnosti:

ma; . A127
mp. Fe-55,8"

Hodnoty pro dané poméry jsou uvedeny v tabulce 1.

Béhem pripravy byla pouzita vaha AS 310.3Y od firmy RADWAG Vahy s.r.o.
s presnosti 0,1 mg. Pro kazdy vzorek byla nejprve navazena hmotnost Zeleza. Pouzili
jsme zZelezo ve formé tlomkt o ¢istoté 99,8 % od firmy Svét prvka s.r.o. [23]

K hmotnosti zeleza byla nasledné pomoci hmotnostniho pomeéru n”;b—;}i dopoctena
odpovidajici hmotnost hliniku, kterou jsme navazili s presnosti na setinu gramu.

Jako hlinik byl pouzit alobal (hlinikova folie). Jeho procentudlni ¢istota nebyla
zjistovana, pricemz jeho primeés tvori zelezo, které jako necistota pti priprave slitiny
se zelezem nevadi.
Tabulka 1: Navazené hodnoty jednotlivych slozek vzorki slitiny AlFe AA01-05 pro

rizné atoméarni poméry Al:Fe véetné podruhé pripraveného vzorku AA03-2; T”;—;}l
€
oznacuje vypocteny hmotnostni pomér

Vzorek Al:Fe AL 4 a gl mre g
Mpe
AAO1 7:3 1,129 0,815 0,724
AA02 6:4 0,726 0,448 0,612
AA03 5:5 0484 0,304 0,625
AAOA  4:6 0323 0256 0,782
AA05 3:7 0,707 0,543 0,769
AA03-2  5:5 0484 0299 0,616

Kousky zZeleza byly zabaleny do hlinikové folie a vlozeny do jednotlivych kavit
médéného talitku v obloukové peci. Pec byla uzaviena a dvakrat promyta plynnym
dusikem (vyvakuovdna na 3 - 1072 torr, ndsledné naplnéna dusikem na 2 - 10? torr,
opakovano dvakrat). Po tfetim vyvakuovani byl do komory obloukové pece napu-
stén argon na tlak 500 torr. Zdroj elektrického napéti byl nastaven na proud 70 A.
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Elektrodou jsme se priblizili vzdy par milimetri nad vzorek a spustili elek-
tricky oblouk po dobu pftiblizné 10 sekund. Béhem oblouku jsme pres okénko pece
kontrolovali, zda od vzorku neodskocila néjaka jeho ¢ast a zda je vzorek celistvy.

Timto zptsobem byly pripraveny vzorky AA01, AA02, AA03, AAO4 a AAO5,

viz obrazek 9.

\
Bl ad o Vg
24 a1 &4 5:S
LT
s » % ” L
Ah o4
#6
5 14;71_ /Z /1 0 iy 7
Se 5 34
. ™ P——"

Obrazek 9: Pripravené vzorky slitiny AlFe s poméry Al: Fe 7:3,6:4,5:5,4:6,
3:7

Vzorky byly analyzovany pomoci Méssbauerova spektrometru (vice v kapitole
5). Singletovou komponentu vykazoval vzorek s ozna¢enim AA03, zamérili jsme se
tedy na slitiny s pomérem slozek blizkych 1 : 1 (dfive jako 5 : 5), tedy 42 : 58,
44 : 56, 46 : 54, 48 : 52, 52 : 48, 54 : 46, 56 : 44, 58 : 42. Oznaceni téchto vzorku je
uvedeno v tabulce 2 véetné navazek.

Tabulka 2: Navazené hodnoty jednotlivych slozek vzorki slitiny AlFe AA06-13 pro
rizné atomarni pomeéry Al : Fe; ;Z—:jl oznacuje vypocteny hmotnostni pomeér, myye,
celkovou hmotnost vzorku pred vlozenim do pece, m,, celkovou hmotnost vzorku
po vyjmuti z pece

Vzorek Al : Fe ma

mar [g]  mre (8] Myprea [8] My [g]
mpge
AA06 42 : 58 0,350 0,1593 0,4556 0,6149 0,6145
AAO7 44 :56 0,380 0,2174 0,5715 0,7889 0,7882
AAO08 46 : 54 0,412 0,3218 0,7801 1,1019 1,1025
AAQ09 48 : 52 0,447 0,2899 0,6398 0,9297 0,9192
AA10 52 :48 0,524 0,1543 0,2934 0,4477 0,4458
AAll 54:46 0,568 0,2655 0,4639 0,7294 0,7289
AA12 56 :44 0,616 0,1594 0,2567 0,4161 0,4160
AA13 58 :42 0,668 0,1643 0,2438 0,4081 0,4071

Tentokrat byla pec pro probéhnuti elektrického oblouku napusténa argonem na
tlak 600 torr.
Od vzorku s oznacenim AAQ09 byl po prvnim probéhnuti elektrického oblouku
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odloucen kousic¢ek kovu. Nechali jsme ho tedy zihat obloukem i podruhé, vzorek
pak uz byl celistvy.

Jednotlivé slitiny jsme po vyjmuti z pece jesté prevazili, protoze pri elektrickém
oblouku se ¢ast kovi odpari, pricemz predpokladame, ze vétsinoveé se odpari hlinik
diky nizsi teploté tani.

Spolu se vzorky AA11-13 jsme v peci pripravili i vzorek ¢istého Zeleza bez
hlintku s oznacenim AA14, ktery také prosel obloukem. Pred zihanim mél hmotnost
Mypred = 0,8031 g, po zihani m,, = 0,8028 g.

Obrazek 10: Vzorky AlFe pred vlozenim do elektrického oblouku a po ném

Déle jsme pro srovnani v oblasti Mossbauerovych spekter vybrali i kus zeleza
bez tepelné tupravy, které bylo pouzito pro pripravu vsech vzorki, a oznacili ho
jako vzorek AA15.

V ramci snahy pripravit tenkou vrstvu ze vzorku AA03 naparenim doslo k jeho
znic¢eni, bylo tedy nutné ho pripravit znovu. Navazené hmotnosti pfi jeho ptfipravé
jsou uvedeny v tabulce 1 pod oznacenim AA03-2.

4.2 Korozivdorna ocel

Slitina korozivzdorné oceli (FeNiCr) byla pfipravena nejprve pro tyto atomarni
poméry jednotlivych slozek zeleza, niklu a chromu: 3:0,5:1;3:1,5:1;3:1:0,5;
3:1:0,5,3:1:0,5;3:1:1,5;3:1:1.

Relativni atomové hmotnosti Zeleza, niklu a chromu jsou:

Mp. = 55,8;
Mpy; = 58,7;
Me, = 52,0.

Pomér hmotnosti zZeleza, niklu a chromu jsme uréili jako soucin danych ato-
méarnich poméri (ozna¢ime jej Fe : Ni : Cr) a poméru jejich relativnich atomovych

hmotnosti:
motnosti myi  Ni-587

me.  Cr-52,0°
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mpy;  Ni-587
mpe Fe-558"
Kovy byly stejné jako v ptipadé Zeleza u AlFe nakoupeny od spolecnosti Svét

prvki s.r.o. Nikl byl ve formé kuli¢ek o ¢istoté 99,99 % a pro pripravu vzorku byl
zpraskovan pomoci diamantového rota¢niho kotouce. Chrom byl ve formé tlomk
o Cistoté 99,5 %.

Pouzité Zelezo bylo stejné jako u AlFe, tedy ve formé tlomku o ¢istoté 99,98 %.

Pr1i vazeni jednotlivych kovi jsme zacali niklem, protoze jsme ho méli k dispo-
zici pouze 0,354 g. K nému jsme dopocitali a nasledné navazili pottebné mnozstvi
chromu a posléze i zeleza. Zvazené hodnoty jednotlivych slozek jsou uvedeny v ta-
bulce 3. Hmotnosti jednotlivych kovi byly zvazeny s presnosti na setiny gramu.
Pec byla v tomto pfipadé pii promyvani vakuovana na tlak 3 - 1072 torr a béhem
oblouku naplnéna argonem na 600 torr.

Vzorek AA17 byl zihan dvakrat, protoze po prvnim prilozeni elektrického ob-
louku se od néj oddélila mensi kulicka. Vzorky AA19 a AA20 byly zihany trikrat,
protoze se od nich také oddeélily malé kulicky slitiny. AA19 se nepodarilo spojit do
jednoho ani po tretim vlozeni do elektrického oblouku. AA20 byl po tretim pokusu
jiz celistvy.

Tabulka 3: Navazené hodnoty jednotlivych slozek vzorkt slitiny FeNiCr AA16-20
pro rizné atomarni poméry Fe : Ni: Cr; % a 7";—? oznacuje vypocteny hmotnostni
pomeér odpovidajicich prvki

Vzorek Fe:Ni:Cr T mre 8] mni [g] meor [g]
mcr Mpe

AA16 3:05:1 05643 0,1753 0,3031 0,0524  0,0932

AA17 3:1,5:1  1,6929 0,5259 0,1524 0,0820 0,0484

AA18 3:1:0,5 22573 0,3506 0,1464 0,0522 0,0241

AA19 3:1:1,5 0,7524 0,3506 0,1539  0,0547  0,0743

AA20 3:1:1 1,1287 10,3506 0,1657  0,0520  0,0572
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Obrazek 11: Pripravené vzorky slitiny korozivzdorné oceli s poméry Fe : Ni : Cr:
3:0,56:1;3:1,5:1;3:1:0,53:1:0,5;3:1:0,5;3:1:1,5;3:1:1

Obréazek 12: Vzorky korozivzdorné oceli (a) pred elektrickym obloukem a (b) po
ném
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5 Analyza vzorku

5.1 Analyza vzorkt pomoci Mossbauerova spektrometru

Vzorky byly nasledné analyzoviany pomoci Mossbauerova spektrometru a to
tak, ze byly rotacnim diamantovym kotouckem zpraskovany (diamantovym proto,
ze neobsahuje zelezo, takze pri nasledné analyze jsou pripadné necistoty z néj
pro spektroskop neviditelné, nebot je citlivy pouze na zZelezo) a nésledné méteny
Mossbauerovym spektrometrem OLTWINS vyvinutym na katedie experimentalni
fyziky Univerzity Palackého v Olomouci.

Vyhodnoceni spekter bylo provedeno pomoci softwaru MossWinn [24]. VSechna
spektra jsou uvedena v priloze prace. Vybrané vysledné namérené spektrum se
100 % singletovou komponentou je na obrazku 13 a spektrum s ¢dstecnou singleto-
vou a dubletovou komponentou je uvedeno na obrazku 14.

7 namérenych spekter bylo uré¢eno procentudlni zastoupeni singletové a duble-
tové komponenty a hyperjemné parametry, viz tabulky 4-6. Pro jednotlivé vzorky
slitiny AlFe uvadime diagram tohoto zastoupeni na obrazku 15.

Z diagramu 15 je patrné, ze pro nase vyuziti slitin jako konverzniho materidlu
jsou nejvhodnéjsi vzorky AA03, AA10, AA11, AA16 a AA1S8, nebot obsahuji pouze
singletovou komponentu.
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Obréazek 13: Méssbauerovské spektrum vzorku AA03 (Al : Fe =1:1)
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Obrazek 14: Mossbauerovské spektrum vzorku AA07 (Al : Fe = 44 : 56)
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Obréazek 15: Graf procentudlniho zastoupeni singletové a dubletové komponenty ve
vzorcich AlFe pro ruzna atoméarni procenta obsahu zeleza, respektive hliniku
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Tabulka 4: Hyperjemné parametry vzorki AA01-13; A znaci izomerni posun, AEg
kvadrupélové stépeni a d sitku cary; f-faktor byl povazovan roven 1 pro vSechny
faze

Vzorek Komponenta zastoupeni A +£0,01 AFEp+0,01 d=+0,01

% [mm /s [mm /s [mm/s]
AAQ1 Dublet 100,00 0,22 0,41 0,36
AA02 Singlet 37,06 0,22 — 0,33
Dublet 62,94 0,22 0,41 0,41
AA03 Singlet 100,00 0,27 — 0,34
AAO4 Singlet 89,28 0,22 — 0,39
Dublet 10,72 0,20 0,41 0,36
AAO5  Singlet 15,15 0,26 0,26 0,34
Dublet 84,85 0,22 0,41 0,36
AA06 Singlet 83,52 0,21 _ 0,35
Dublet 16,48 0,22 0,41 0,36
AAQ7 Singlet 83,52 0,21 — 0,35
Dublet 16,48 0,22 0,41 0,36
AAO8 Singlet 86,12 0,25 — 0,32
Dublet 13,88 0,22 0,41 0, 36
AA09 Singlet 80,00 0,22 _ 0,36
Dublet 20,00 0,23 0,41 0,36
AA10 Singlet 100,00 0,28 — 0,37
AA1l Singlet 100,00 0,27 — 0,40
AA12  Singlet 64,54 0,28 _ 0,34
Dublet 35,46 0,22 0,41 0,36
AA13 Singlet 50,37 0,28 — 0,34
Dublet 49,63 0,22 0,41 0,36

Tabulka 5: Hyperjemné parametry vzorka AA14-15; A znaci izomerni posun, d
sitku cary a By je hyperjemné magnetické pole; f-faktor byl povazovan roven 1
pro vsechny faze

Vzorek Komponenta zastoupeni A d+0,01 Byy£0,01

% [mm/s] [mm/s] [T]
AA14 Sextet 100,00 0,00014 0,25 32,74
AA15 Sextet 100,00 0,00140 0,25 32,69
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Tabulka 6: Hyperjemné parametry vzorki AA16-20; A znadi izomerni posun, AEg
kvadrupdélové stépeni a d sitku cary; f-faktor byl povazovan roven 1 pro vSechny
faze

Vzorek Komponenta zastoupeni A +0,01 AEg+£0,01 d

% [mm/s] [mm/s] [mm/s]
AA16 Singlet 100,00 —0,10 — 0,36
AA17 Dublet 100,00 —0,07 0,16 0,29
AAITS Singlet 100,00 0,08 . 0,35
AA19 Dublet 100,00 —0,11 0,16 0,29
AA20 Dublet 100,00 —0,10 0,15 0,28

5.2 Kontrola celistvosti metalografickym mikroskopem

Byla provedena kontrola celistvosti vybranych vzorki pomoci digitalntho meta-
lografického mikroskopu DSX1000 od firmy Olympus. Nebyla ale pozorovana zadna
zrna jednotlivych fazi.

Fotografie nasnimanych vzorki AA10 a AA18 v polarizacnim médu jsou uve-
deny na obrazcich 16 a 17. Struktura, ktera je na nich pozorovatelna, je zptisobena
brousenim diamantovym kotoucem. Pro lepsi pozorovani by bylo potfeba vyuzit

pripravného procesu pro metalurgicka opticka méteni.

Obrazek 16: Snimek vzorku AA10 ziskany metalografickym mikroskopem
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Obrazek 17: Snimek vzorku AA18 ziskany metalografickym mikroskopem
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6 Vypocty absorpce zareni v materialu

Pro pouziti materialt v RSD je dilezité, aby co nejméné pohlcovaly ~-zare-
ni a my tak neztraceli v ném obsazenou informaci o spektrech. Tato kapitola je
zameérena na pocetni urceni vzorku, ktery zareni absorbuje nejméné a je pro nasle-
dujici aplikace nejvhodnéjsi.

Monoenergeticky svazek y-zareni pti prichodu latkou zeslabuje. Pro intenzitu
proslého zareni, kterou oznacime I, plati

I = Ipe ™, (12)

kde Iy je intenzita zatfeni pred prichodem materidlem, d je tloustka daného mate-
rialu a p je linedrni absorpéni koeficient y-zareni.
Kromé p se pouziva i hmotnostni absorpéni koeficient p,, definovany jako

1
Hm = — 13
. (13)

kde ¢ je hustota materialu. Absorpc¢ni zdkon pak lze psat ve tvaru
I = I tmet, (14)

Jelikoz jsme pracovali se slitinami, u kterych byly zndmy pouze hodnoty hmot-
nostnich absorpc¢nich koeficientt pro prvky, ze kterych byla vytvorena, spocitali
jsme nejprve jejich parcialni hustotu.

Pokud méme slitinu slozenou ze dvou prvki, ozna¢me je prvky ¢ a 7, které jsou
v poméru z : y, pak parcidlni hustota g,, kterd pripada v celém objemu vzorku

danému prvku, je

xM;
e 15
Cp xM; + y M, (15)
yM,
o A 16
Opj aM; +yM;’ (16)

pricemz M;, respektive M;, oznacuje relativni atomovou hmotnost daného prvku.
Vysledny vztah pro vypocet intenzity proslého zatreni je pak

I = ]Oe—d(um¢9p¢+umj@pj)g : (17)

kde o je celkova hustota slitiny.
Pro n-prvka ve slitiné plati obecny vztah pro j-ty prvek

anj

PR et 1
ij Z?n1M27 ( 8)

pfi¢emz n;, respektive n;, oznacuje atomdrni podil daného prvku ve slitiné. Pro
vypocet intenzity proslého zafeni pak plati

I— ]Oe—d(zyumy‘@m)g' (19)
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Pomoci téchto vztahti byly urceny parcialni hustoty pro jednotlivé prvky ve
slitinach.

Pro urc¢eni poméru intenzit zareni po prichodu danym materidlem bylo potteba
urcit i celkovou hustotu jednotlivych vzorkt slitin. K tomu byla pouzita metoda
rentgenové praskové difrakce. Namérené difrakéni zaznamy uvadime v ptiloze. Z ni
byla urc¢ena mrizkova konstanta a a krystalova struktura, ze které byl uréen pocet
atomu v bunce krystalu n. Vzorky slitiny AlFe byly ve strukture BCC, té odpovidaji
2 atomy na bunku, vzorky korozivzdorné oceli v FCC, v jeji bunce se nachazi 4
atomy. Pomoci téchto udaju byla vypoctena celkova hustota slitiny (viz tabulka 7).

Pro hmotnost jedné bunky krystalu plati vztah

M = kAu (20)

kde k je pocet atomu v burice krystalu, u je atomova hmotnostni konstanta (u =
= 1,6605390666 - 102" kg) [25] a A je priimérna relativni atomova hmotnost jed-
noho atomu slitiny. Tu ur¢ime podle vztahu
i miM;
i

pricemz n;, stejné jako v predchozim textu, oznacuje podil ¢-tého prvku ve slitiné.

A= (21)

Celkova hustota vzorku slitiny je tedy

kZ?nzMz
MM T (22)
TV T e a3 )

Tabulka 7: Zmérené mrizkové konstanty a jednotlivych vzorkt slitin a z nich vy-
poctend hustota o

Oznaceni vzorku a [A] o [kg/m?]

AA03-2 2,906 5604
AA10 2,004 5538
AA1L 2,002 5470
AA16 3,591 7933
AA18 3578 8125

Déle jsme pocitali pomér intenzit po pruchodu AlFe a korozivzdornou oceli,
abychom zjistili, ktery material je pro zareni 1épe propustny.
Vypocty jsme provadéli pro tloustku materidlu v intervalu (0-1-107°) m.

6.1 Pomér intenzit proslého zareni AlFe a korozivzdornou
oceli
Pomeér intenzit proslého zareni AlFe a korozivzdornou oceli byl podle vztahu

(19) urcen jako
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e—d(umFe OpAlFe—FetTHmAlOpAlFe— Al ) on

- (23)

IFEN’ZCT e_d(Nch OpFe—ntHmCrOpCr—ntHUmNiOpNi—n ) QAlFe

IAlFe

kde tt,,re je hmotnostni absorpéni koeficient zeleza, pi,,c, chromu, i, n; niklu, g4
hliniku, opnre je parcialni hustota Zeleza obsazeného v korozivzdorné oceli, opncr
chromu v korozivzdorné oceli, op,n; niklu v korozivzdorné oceli, gpaipe—re Zeleza
ve slitiné AlFe a g,4;re—4; hliniku ve slitiné AlFe. Celkové hustoty jsou oznaceny
oaire pro slitinu AlFe a p,, pro korozivzdornou ocel.

Pomoci programu gnuplot byly vykresleny grafy zavislosti poméru intenzit pro-
slého zéreni na tloustce materidlu pro energii 6 keV (viz obrézek 18) a 14,4 keV (viz
obrézek 19). Byly vyhodnoceny pouze pro poméry AlFe se singletovou komponen-
tou:

1:1(AA03);
52 :48 (AA10);
54 :46 (AA11),

a pro pomeéry slozek korozivzdorné oceli Fe : Ni : Cr, které obsahovaly singletovou
komponentu:

3:0,5:1 (AA16);
3:1:0,5 (AA1S).
V grafu 18 je uvedena kfivka pouze pro pomér AlFe 1 : 1, nebof se s krivkami
pro pomeéry 52 : 48 a 54 : 46 prekryvaly.
Za hodnoty hmotnostniho absorpc¢niho koeficientu jsme dosadili hodnoty podle
[22] pro energii zafeni 6 keV, protoze hodnoty pro 6,3keV nejsou zndmy:
mFe = 8,48 10 em? - g’l :
fimar = 1,15-10° cm? - 71 ;
s = 1,09-10% em? - g
Pmer = 9,16 102 cm? - gfl .

Za hodnoty relativni atomové hmotnosti jsme dosadili podle [22]:

Mp. = 55,8;
My =270,
Mpy; = 58,7;
Me, =52,0.

Pro 14,4 keV jsme pouzili hodnoty z tabulky pro 15 keV, protoze pro blizsi hod-
notu energie neuvadi velikost ft,,:

tmpe = 5,708 10" cm? - g1 ;
Pmar = 7,955 cm? - g’l :

Pmni = 1,081 10' em? - gf1 ;
Pmer = 4,071 10t em? - g7t
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V obou pripadech (jak 6,3keV, tak 14,4keV) je z graf patrné, ze materidlem
AlFe proslo zareni vice, nebof kiivky jsou pro oba poméry rostouci. Pro dalsi vyuziti
je tedy vyhodnéjsi pouzit tuto slitinu.

T T
24 1:1/3:05:1 ——
1:1/3:1:05 ——
29 1 .
2,0 | .
1,8 i

1,6 |- ~ -

IAlFe / TreNicr

14 F -

12 F -

1’0 | | | |

d [nm]

Obrazek 18: Pomér intenzit proslého zareni o energii 6,3 keV AlFe a korozivzdornou
oceli v zavislosti na tloustce materialu d pro pomér Al: Fe =1 : 1 a rizné poméry
slozek korozivzdorné oceli

1,35 T T T T
52:48 /3:0,5:1 ——
1,30 -  52:48 /3:1:0,5 —— >
54:46 /3:0,5:1
. 125 - 54:46 /3:1:0,5
= 1:1/3:05:1
& 1,20 - 1:1/3:1:0,5
~
é1’15_ .
=
1,10 |- .
1,05 - .
1,00 ~ | | | |
0 2 4 6 8 10
d [nm]

Obréazek 19: Pomér intenzit proslého zareni o energii 14,4 keV AlFe a korozivzdor-
nou oceli v zavislosti na tloustce materialu d pro rizné poméry slozek AlFe a ko-
rozivzdorné oceli
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Zaveér

Bakalarska prace je zamérena na pripravu a néaslednou analyzu Zelezo obsahu-
jicich slitin, které lze vyuzit jako konverzni materidl pri rezonanéni Mossbauerové
spektroskopii.

V tvodni c¢asti byl popsan Mossbaueriiv jev a princip Mossbauerova spektro-
metru. Nasleduje popis nejcastéji pouzivanych typi detektort y-zareni. Déle byla
rozebrana rezonanc¢ni Mossbauerova spektroskopie s rezonan¢nim scintila¢nim de-
tektorem.

V praci je popsana obloukova pec, ktera byla k pripravé slitin pouzita, a detailni
postup pripravy jednotlivych vzorki. Byly pripraveny vzorky slitin Zeleza a hliniku
a posléze i korozivzdorné oceli (slitina Fe, Ni a Cr) o ruznych atomérnich pomérech
kov.

Vzorky byly analyzovany pomoci Mossbauerova spektrometru a ze ziskanych
spekter urceny jejich hyperjemné parametry. Byly vyhodnoceny pouze vzorky se
singletovou komponentou AA03, AA10, AA11, AA16 a AA18. Byly tedy zvoleny
jako vhodné k pouziti jako konverzni material do rezonanc¢niho scintila¢niho detek-
toru.

Bylo také provedeno pozorovani jejich povrchu pomoci metalografického mi-
kroskopu. Nebyly patrné zadné hranice zrn a jednotlivé slozky slitin jsme tedy
povazovali za homogenné promichané.

Posledni ¢ast prace je zamérena na urceni minimalni absorpce zareni v materi-
alu. Bylo provedeno méreni vzorki se singletovou komponentou pomoci rentgenové
praskové difrakce. Ze ziskanych difrakénich zaznami byla uréena hodnota mrizkové
konstanty a krystalicka struktura. Z nich byla nasledné vypoctena hustota vzorkt
potiebna k vypoctu intenzity proslého zareni materialem. Vykreslili jsme pomér
intenzit proslého zareni a z néj urcili material, ktery nejméné pohlcuje zareni a je
tedy nejvhodnéjsi jako konverzni material do rezonancéniho scintila¢niho detektoru,
tedy vzorek AAO3 s pomérem slozek Al : Fe =1 : 1.

VsSechny stanovené cile prace byly splnény.
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Seznam pouzitych symbold a zkratek

AlFe slitina hliniku a zZeleza
RMS rezonanc¢ni Mossbauerova spektroskopie
RSD  rezonanéni scintila¢ni detektor

« thel mezi smérem rychlosti pohybu a smérem emise fotonu y-zareni
AFE  energeticky posun emisni ¢ary zarice

n detekéni i¢innost

A prumérna relativni atomova hmotnost jednoho atomu slitiny
a miizkova konstanta

c rychlost svétla

Ey energie excitovaného stavu

Ey energie zakladniho stavu

E, energie y-fotonu

EZ energie vyzareného fotonu

ES energie absorbovaného fotonu

Ey vystupni prace elektronu

E, energie prechodu

E. energie zpétného razu

G polositka emisni a absorpc¢ni ¢ary
1 intenzita emisni ¢ary
k pocet atomu pripadajicich na jednu bunku
M hmotnost jedné elementarni bunky
My relativni atomova hmotnost hliniku
Mg, relativni atomova hmotnost chromu
Mp. relativni atomova hmotnost Zeleza
Mpy; relativni atomova hmotnost niklu
my  havazend hmotnost hliniku
me,  navazena hmotnost chromu
mrp. havazend hmotnost zeleza
mpy;  navazena hmotnost niklu
Dy hybnost ~-fotonu
0 hustota slitiny

atomova hmotnostni konstanta

v rychlost pohybu zarice

36



Reference

1]

[10]

[11]

[12]

GUTLICH, Philipp; BILL, Eckhard; TRAUTWEIN, Alfred X. Mossbauer
spectroscopy and transition metal chemistry: fundamentals and applications.
Springer Science & Business Media, 2010.

GREENWOOD, Norman Neill. Méssbauer spectroscopy. Springer Science &
Business Media, 2012.

YOSHIDA, Yutaka; LANGOUCHE, Guido. Méssbauer spectroscopy. Springer
Berlin Heidelberg, doi, 2013, 10: 978-3.

MADDOCK, Alfred Gavin. Mossbauer Spectroscopy: Principles and Appli-
cations. Elsevier, 1997.

MASLAN Miroslav, Méssbauerova spektroskopie, Vydav. Univerzity Palacké-
ho v Olomouci, s. 43, 1993. ISBN: 80-7067-269-2

PROCHAZKA, Vit. Neobvykld Méssbauerova spektroskopie. Univerzita Pa-
lackého v Olomouci, 2014.

Jaroslav  Reichl - Encyklopedie fyziky, Scintilacni detektory [online]
(28.3.2022), dostupné na
http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/854-scintilacni-dete
ktory

Jaroslav  Reichl. Encyklopedie fyziky, Proporciondlni detektor [online]
(28.3.2022), dostupné na
http://fyzika. jreichl.com/main.article/view/849-proporcionalni-k

omora

Detekce a spektrometricka analyza fotonového a korpuskularniho zafeni pro
vyzkum, technologické aplikace a medicinu [online] (3.5.2022), dostupné na
https://astronuklfyzika.cz/DetekceSpektrometrie.htm#5

MITROFANOV, K. P.; ILLARIONOVA, N. V.; SHPINEL, V. S. COUNTER
WITH SELECTIVE EFFECTIVENESS FOR REGISTERING EMISSIONS
WITHOUT RECOIL GAMMA RAYS. Moscow State Univ., 1963.

ODEURS, Joseph; HOY, G. R.; L’ABBE, Caroline. Enhanced resolution in
Mossbauer spectroscopy. Journal of Physics: Condensed Matter, 2000, 12.5:
637.

MASHLAN, Miroslav, et al. Mdssbauer spectrometer with resonant detector.
Nuclear Instruments and Methods in Physics Research Section B: Beam In-
teractions with Materials and Atoms, 2006, 243.1: 241-246.

37



[13]

[14]

[15]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

MALTSEV, Y., et al. Precision in Mdssbauer spectroscopy. Hyperfine inter-
actions, 2002, 139.1: 679-684.

SCHAAF P., Méssbauer Spectroscopy, Editor(s): Franco Bassani, Gerald L.
Liedl, Peter Wyder, Encyclopedia of Condensed Matter Physics, Elsevier,
2005, s. 20-31, ISBN 9780123694010,

Vincent P. Guinn, Radioactivity, Editor(s): Robert A. Meyers, Encyclopedia
of Physical Science and Technology (Third Edition), Academic Press, 2003,
Pages 661-674, ISBN 9780122274107,

PECHOUSEK, Jiri, et al. Austenitemeter—-Md&ssbauer spectrometer for rapid

determination of residual austenite in steels. Measurement, 2019, 131: 671-676.

KOURIL, L., et al. Toroidal proportional gas flow counter for conversion X-
ray Mossbauer spectroscopy. Nuclear Instruments and Methods in Physics
Research Section B: Beam Interactions with Materials and Atoms, 2018, 432:
55-59.

SHARMA, Virender K.; KLINGELHOFER, Gostar; NISHIDA, Tetsuaki (ed.).
Mossbauer spectroscopy: applications in chemistry, biology, and nanotechno-
logy. John Wiley & Sons, 2013.

FRYDYCH, Jiri, Konstrukce moéssbauerovského spektrometru s detekei kon-
verznich elektronii a konverzniho rentgenového zareni a jeho aplikace se za-
mérenim na studium depozice hematitovych fotokatalytickych vrstev, Dizer-

tacni prace, Univerzita Palackého v Olomouci, 2011

Vit Prochazka, Petr Novak, Vlastimil Vrba, Ales Stejskal, Michal Dudka, Au-
totuning procedure for energy modulation in Méssbauer spectroscopy, Nuclear
Instruments and Methods in Physics Research Section B: Beam Interactions
with Materials and Atoms, Volume 483, 2020, Pages 55-62, ISSN 0168-583X,
https://doi.org/10.1016/j.nimb.2020.08.015.

NOVAK, P.; PROCHAZKA, V.; STEJSKAL, A. Universal drive unit for de-
tector velocity modulation in Mossbauer spectroscopy. Nuclear Instruments
and Methods in Physics Research Section A: Accelerators, Spectrometers, De-
tectors and Associated Equipment, 2022, 166573.

X-Ray Mass Attenuation Coefficients [online] (28.2.2021), dostupné na
https://physics.nist.gov/PhysRefData/XrayMassCoef/tab3.html

Svét prvki s.r.o. [online] (1.3.2022), dostupné na
https://svetprvku.cz/12-prvky

38



[24] KLENCSAR, Zoltan; KUZMANN, Erné; VERTES, Attila. User-friendly soft-
ware for Mossbauer spectrum analysis. Journal of radioanalytical and nuclear
chemistry, 1996, 210.1: 105-118.

[25] Fundamental Physical Constants. atomic mass constant [online] (11.5.2022),
dostupné na
https://physics.nist.gov/cgi-bin/cuu/Value?ul|search_for=atomic+m

ass+constant

39



Priloha A

100

99 +

98

97

Transmise |%]

96

9 Mata - N
Fit ——

-15 -10 -5 0 5) 10 15
Rychlost [mm/s]

Obrazek 20: Mossbauerovské spektrum vzorku AAOL (Al : Fe = 7: 3)
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Obrazek 21: Mossbauerovské spektrum vzorku AA02 (Al : Fe = 6 : 4)
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Obréazek 22: Méssbauerovské spektrum vzorku AA03 (Al : Fe = 5:5)
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Obrazek 23: Mossbauerovské spektrum vzorku AA04 (Al : Fe = 4 : 6)
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Obréazek 24: Méssbauerovské spektrum vzorku AA05 (Al : Fe = 3:7)
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Obrazek 25: Mossbauerovské spektrum vzorku AA06 (Al : Fe = 42 : 58)
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Obrazek 26: Mossbauerovské spektrum vzorku AA07 (Al : Fe = 44 : 56)
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Obrazek 27: Mossbauerovské spektrum vzorku AA08 (Al : Fe = 46 : 54)
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Obrazek 28: Mossbauerovské spektrum vzorku AA09 (Al : Fe = 48 : 52)
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Obrazek 29: Méssbauerovské spektrum vzorku AA10 (Al : Fe = 52 : 48)
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Obrazek 30: Mossbauerovské spektrum vzorku AA11 (Al : Fe = 54 : 46)
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Obrazek 31: Mossbauerovské spektrum vzorku AA12 (Al : Fe = 56 : 46)
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Obrazek 32: Mossbauerovské spektrum vzorku AA13 (Al : Fe = 58 : 42)
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Obrazek 33: Mossbauerovské spektrum vzorku AA14 (zelezo proslé obloukem)
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Obrazek 34: Mossbauerovské spektrum vzorku AA15 (Zelezo bez tepelné tpravy)
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Obréazek 35: Méssbauerovské spektrum vzorku AA16 (Fe: Ni: Cr=3:0,5:1)
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Obrazek 36: Mossbauerovské spektrum vzorku AA17 (Fe: Ni: Cr==3:15:1)
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Obréazek 37: Mossbauerovské spektrum vzorku AA18 (Fe : Ni: Cr==3:1:0,5)
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Obrazek 38: Mossbauerovské spektrum vzorku AA19 (Fe :
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Obréazek 39: Méssbauerovské spektrum vzorku AA20 (Fe :
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Obrazek 40: RTG difrakéni zéznam vzorku AA03_2
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Obrazek 41: RTG difrakéni zdznam vzorku AA10
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Obrazek 43: RTG difrakéni zéznam vzorku AA16
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Obrazek 44: RTG difrakéni zédznam vzorku AA1S8
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