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Úvod 

Môssbauerova spektroskopie slouží v mater iá lovém výzkumu k určení fyzikál
ních v las tnos t í mater iá lů . Pro zvýšení rozlišení spektra se využívá rezonační uspořá
dání , k te ré se od klasické t r ansmisn í konfigurace liší použ i t ím tzv. rezonančního 
detektoru. Ten obsahuje konverzní mater iá l , k te rý převádí 7-záření na konverzní 
elektrony, k teré obsahují stejnou informaci jako původn í záření. Ve srovnání s běž
ným detektorem m á tedy úzké maximum detekční účinnost i . Díky tomuto jevu 
jsou spekt rá ln í čáry užší, což vede ke zkrácení doby měření a zvýšení spekt rá ln ího 
rozlišení. 

Tato práce se zabývá př ípravou slit in obsahujících železo, k te ré by bylo možné 
použí t právě jako konverzní mate r iá l pro rezonanční Móssbauerovu spektroskopii 
a k teré lze vyrobit metodou tavení . 

Hlavním cílem práce je seznámit se s l abora torn í obloukovou pecí a pomocí ní 
př ipravi t slitiny železa s hl iníkem a korozivzdorné oceli s různými poměry jednot
livých kovů, ze k terých jsou složeny. 

Následuje analýza vzorků pomocí Móssbauerovy spektroskopie, díky které je 
zjištěno, k te rý vzorek obsahuje singletovou komponentu spektra a je tedy vhodný 
jako konverzní mater iá l . P o t é bude proveden výpočet propustnosti 7-záření vybra
nými vzorky pro určení nejvhodnější slitiny. 
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1 Mossbauerova spektroskopie 
Princip Móssbauerovy spektroskopie je popsán v mnoha publikacích, např ík lad 

[l]-[4]. Text t é to části práce vychází zejména z [5] a [6]. 

Pokud je volné j á d r o v exci tovaném stavu E 1 , pak b ě h e m přechodu do základ
ního stavu EQ emituje 7-foton o energii E1 a hybnosti dané vztahem 

* = f > (1) 

přičemž c je rychlost světla. Díky zákonu zachování hybnosti získá j ád ro o hmotnosti 
m hybnost stejné velikosti 

E~ 
mv = — - , (2) 

c 
kde v je rychlost zpě tného rázu j á d r a získaná zákonem zachování hybnosti. Jelikož 
díky tomuto zákonu byla celková hybnost t é t o soustavy před i po emisi nulová, pak 
získaná hybnost j á d r a je stejné velikosti, ale opačného směru jak hybnost 7-fotonu. 
J á d r o tak získá tzv. energii zpě tného rázu E R , k t e r á je poměrně m a l á a pro kterou 
tedy můžeme použí t vztah z klasické mechaniky: 

Díky zpě tnému rázu je energie vyzářeného fotonu nižší než rozdíl energie 
exci tovaného a základního stavu j ád ra , a to o hodnotu energie zpě tného razu E R \ 

E% = (E1 - EQ) - ER . (4) 

Intenzita emisní čáry je p o p s á n a Lorentzovou funkcí 

& 
= — > (5) 

kde G je pološířka emisní čáry, tedy šířka v polovině její výšky. 

Jelikož je energie fotonu nižší o energii zpě tného rázu E R , bude o hodnotu t é to 
energie posunuta i emisní čára vzhledem k energii p řechodu EP = E\ — EQ. 

O b d o b n ě lze popsat i absorpci fotonu 7-záření volným j ád rem. Absorpční čára 
v tomto př ípadě bude také posunuta o veličinu E R , oproti p ř ípadu emise však 
nastane posun k vyšší energii. Energie 7-fotonu, k te rý může být absorbován, je 

E% = (E1 - E0) + ER . (6) 

Emisn í a absorpční čáry jsou tedy ve výsledku vzájemně posunuty o 2Er (viz 
obrázek 1). 

A b y bylo možné uskutečni t rezonanční absorpci 7-záření, je zapot řeb í , aby se 
emisní a absorpční energie rovnaly: E^ — E®. V př ípadě jen částečného překry t í 
emisní a absorpční čáry je p ravděpodobnos t rezonanční absorpce d á n a velikostí 
jejich překryt í . 
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a) b) 

_ E P _ 

~2Er 

E 7 _Ep_ 

~2K 

E 7 

Obrázek 1: Schematické znázornění emisní a absorpční čáry: a) pro volné j ád ro b) 
s vl ivem dopplerovského rozšíření (upraveno z [5]) 

U opt ických přechodů je Er mnohem nenší než pološířka emisní a absorpční čáry 
G (Er/G = 1 0 _ 1 ) , rezonance je tak pozorovate lná vždy, neboť dochází k úp lnému 
překry t í absorpční a emisní čáry. Energie j aderných přechodů je oproti tomu vysoká 
(Er/G = 10 5). V tomto př ípadě se absorpční čáry nepřekrývají . 

N a začá tku jsme uvažovali j ád ro v kl idu, v reá lném světě ale nelze považovat 
j ád ro za nehybné . Např ík lad v krystalu konají atomy a s n imi i j á d r a kmi tavý 
pohyb kolem rovnovážného stavu, př ičemž výchylka může být v l ibovolném směru. 
J e d n á se o tepe lný pohyb. Uvažujme tedy ješ tě situaci, kdy se pohybuj í emitující 
a absorbující atomy vůči sobě. 

V tomto př ípadě se up la tn í Dopplerův jev, k te rý se projevuje jak u akustic
kého, tak u e lektromagnet ického vlnění. Pomocí tohoto jevu můžeme měni t energii 
fotonů e lekt romagnet ického záření. Toho se využívá v Móssbauerově spektroskopii 
k modulaci používaného záření. 

Předpokládáme- l i , že se j ád ro pohybuje ve směru emise fotonu, pak v p ř ípadě 
emise 7-záření bude výsledný vztah pro energii fotonu 

E° = (E1 - E0) - E r + V

E 1 ^ . (7) 
' c 

V př ípadě absorpce pohybuj íc ím se j á d r e m m á m e 

EZ = (E1 - E0) +Er + v

E l ~ E ° . (8) 
' c 

Důsledkem existence t ře t ího členu ve výrazu pro energii dochází ke zvětšení 
šířky emisní čáry, tzv. dopplerovskému rozšíření. J e d n á se o distribuci energií kolem 
předpok ládané ost ré hodnoty. Nas tává tak částečné překry t í emisní a absorpční 
čáry a lze pozorovat rezonanční absorpci 7-záření, viz obrázek 1 b). 

1.1 Fyzikální podstata Mossbauerova jevu 

Německý fyzik Rudolf Móssbauer studoval rezonanční absorpci 7-záření 1 9 1 I r . 

Fotony 7-záření v ní maj í re la t ivně nízkou energii zpě tného rázu (0,046 eV). T u je 
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možné vykompenzovat z a h ř á t í m na teplotu přibližně 260 °C. I při pokojové teplotě 
se tedy emisní a absorpční spektra částečně překrývají . Jejich překry t í se s teplotou 
zvětšuje a roste tak i p ravděpodobnos t rezonanční absorpce. 

Môssbauer ale exper imentá lně objevil, že velikost rezonanční absorpce se zvy
šuje s klesající teplotou. Hlavním důvodem je krystal ická mřížka. 

Energie zpě tného rázu je podle výrazu (3) nepř ímo ú m ě r n á hmotnosti volného 
j ád ra . Pokud je ale j ád ro součást í krystalu, potom energie zpě tného rázu je nepř ímo 
ú m ě r n á hmotnosti celého krystalu a ne hmotnosti jednoho j ád ra . 

Hybnost, kterou odnáš í foton b ě h e m emise, se p ředá celému krystalu. Hmotnost 
celého krystalu je ale mnohem větší než hmotnost jednoho j ád ra , proto je energie 
zpě tného rázu pro j á d r o vázané v krystalové mřížce velmi ma lá (prakticky nulová). 
T ě m t o energet ickým p řechodům se ř íká přechody bez zpě tného rázu. 

Ze vz tahů (7) a (8) je pa t rné , že nebude docházet k Dopplerovskému rozšíření, 
protože díky velké hmotnosti krystalu v porovnán í s hmotnos t í jednoho atomu m á 
zpě tný ráz velice malou energii a Dopplerův jev je tak zanedbate lný, neboť poměr 
rychlostí - se l imitně blíží k nule. Šířka spektrá lních čar p řechodu je tud íž d á n a 
prakticky jen samotnými vlastnostmi j ade rného přechodu. V krystalech budou mí t 
emisní a absorpční spekt rá ln í čáry s p řechody bez zpě tného rázu tvar zobrazený na 
obr. 2, kdy na pozadí rozšířených a posunu tých spekter odpovídajících absorpcím 
a emisím (intenzita vyzářeného nebo pohlceného záření v závislosti na energii) 
budou úzké spekt rá ln í čáry, k te ré odpovídaj í přesně energii j ade rného přechodu 

E„ (9) 

Tuto bezodrazovou absorpci a emisi 7-záření nazýváme Móssbauerovým jevem, 

a) b) 

E p - E E p — E r E„ E p + E r 

2E r 2E r 

Obrázek 2: Emisní ( cl) cl absorpční (b) pro bezodrazové j ade rné přechody 

Jelikož dosaži te lná šířka spekt rá ln í čáry bezodrazových přechodů je 10~ 8 eV, pro 
typickou energii j aderných přechodů Ep ~ 10 2 keV dosahujeme relat ivní přesnost i 
měření 10~ 1 3 . 
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1.2 Hyper jemné interakce 

Hyper jemné interakce jsou elektromagnet ické interakce j á d r a atomu s okolními 
elektrony a ionty. Jsou příčinou změny a tomových a j aderných energetických hladin 
- projevují se posunem nebo š těpen ím energetických hladin j ád ra . Můžeme je tak 
př ímo zkoumat pomocí a tomových a j aderných spekter. 

1.2.1 I z o m e r n í ( c h e m i c k ý ) p o s u n 

J e d n á se o důsledek elektrostat ické interakce p ro tonů s s-elektrony. Hodnota po
sunu závisí na p ravděpodobnos tech výsky tu s -e lek t ronů, k te ré se zpravidla účas tn í 
vazeb, v mís tě j ád ra . Ve spektru se projevuje posunem spektrá lních čar v důsledku 
interakce elektrického náboje j á d r a konečných rozměrů s e lektronovými oblaky pře
krývajícími j á d r o ve srovnání s energetickou hladinou bodového j á d r a s analogickým 
elekt ronovým okolím. 

1.2.2 K v a d r u p ó l o v á i n t e r akce 

Je to interakce kvadrupólového momentu j á d r a s okolním grad ien tn ím elektric
kým polem. V jej ím důsledku dochází ke kvadrupólovému š těpení energetických 
hladin. V Móssbauerově spektroskopii sledujeme přechod z některé hladiny základ
ního stavu do některé hladiny exci tovaného stavu. Můžeme tak získat hodnotu 
gradientu elektrického pole v mís tě j á d r a a z jeho velikosti, resp. směru, lze urči t 
s t r uk tu rn í rozložení náboje kolem j á d r a nebo elektronovou strukturu v nejbližším 
okolí j ád ra . 

1.2.3 M a g n e t i c k á i n t e r akce 

Jde o interakce magnet ického momentu j á d r a \x s magne t i ckým polem v mís tě 
j ád ra . Poskytuje informaci o magne t ickém uspořádán í a magnet ických a struktur
ních přechodech. 

1.3 Princip Mossbauerova spektrometru 
1.3.1 E x p e r i m e n t á l n í u s p o ř á d á n í M o s s b a u e r o v a s p e k t r o m e t r u 

Pro exper imentá ln í pozorování Mossbauerova jevu využíváme modulaci energie 
emitovaného 7-záření pomocí Dopplerova jevu. Př i ní dochází k posunu emisní čáry 
zářiče s energií p řechodu Ep o veličinu 

AE = Ep^- cosa , (10) 

kde v je rychlost pohybu zářiče, c rychlost světla a a je úhel mezi směrem rychlosti 
pohybu a směrem emise fotonu 7-záření. Mění se tak p řekry t í emisní a absorpční 
čáry a s t í m i velikost rezonanční absorpce 7-záření v absorbéru . 

11 



V Móssbauerově spektroskopii se nejčastěji používá t r ansmisn í konfigurace. 
Schéma jejího exper imentá ln ího uspo řádán í pro pozorování Móssbauerova jevu je 
schematicky znázorněno na obr. 3. 

Pohybové 
zařízení 

!h 
O 

CO 

Obrázek 3: Uspořádán í t r ansmisn ího Móssbauerova spektrometru 

N a pohybovém zařízení, tzv. transduceru, k te rý slouží k modulaci rychlosti 
pohybu, je umís těn zdroj rad ioakt ivn ího záření. Emi tované záření ze zdroje postu
puje přes nepohybuj íc í se absorbér na scintilační detektor, jenž za n ím registruje 
intenzitu dopadaj íc ího 7-záření prošlého absorbérem v závislosti na momentá ln í 
rychlosti pohybu zdroje záření vzhledem k absorbéru , př ičemž tuto závislost nazý
váme Móssbauerovým spektrem. Získáváme tak absorpční spektrum. Lze jej změři t 
i v p ř ípadě , kdy se pohybuje absorbér a zářič je v kl idu. 

M i n i m u m Móssbauerova spektra odpov ídá p ř ípadu , kdy dochází k rezonanční 
absorpci 7-záření. Ta nas tává při tzv. rezonanční rychlosti vrez vzá jemného relativ
ního pohybu zářiče a absorbéru . 

To je situace, kdy se energie emi tovaného záření rovná energii p řechodu ze 
základního do exci tovaného stavu. J á d r o absorbuje záření a nás ledně zpě tně vyzáří 
fotony rovnoměrně do všech směrů. T í m t o procesem dochází ke snížení intenzity 
detekovaného záření a ve spektru bude pozorováno minimum. 

Transmisní Móssbauerova spektroskopie se využívá k zjištění fázového složení 
mater iá lu , pro studium hyper jemných e lekt romagnet ických interakcí a oxidačních 
s tavů a mnoha dalších informací o s tudovaném mater iá lu . 

1.3.2 D e t e k c e 7 - z á ř e n í 

Důleži tou část í Móssbauerova spektrometru je detektor. Energie, se k te rými 
pracujeme v Móssbauerově spektroskopii, jsou v závislosti na typu izotopu v roz
sahu 6 keV až 300 keV. K pokry t í celého tohoto intervalu nelze použí t pouze jeden 
typ detektoru. 

K detekci 7-záření se používají proporcionální plynové detektory, scintilační 
detektory a polovodičové detektory. Speciálně v Móssbauerově spektroskopii, ve 
které dochází k detekci konverzních elektronů, je součást í spektrometru i detektor 
elektronů. 

P ř i našich měřeních jsme využívali scintilační detektory, pod íváme se tedy na 
ně detailněji . 

S c i n t i l a č n í d e t e k t o r y jsou založeny na převedení 7-záření na vidi telné záření . 
Scint i lá tory jsou takové mater iá ly , ve k terých vznikají světelné záblesky při p rů le tu 
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ionizujícího záření. Existují dva typy: anorganické scint i lá tory (většinou krystaly 
alkalických halogenidů, k teré obsahují akt ivační příměsi; j e d n á se o mater iá l s pá
sovou strukturou) a organické scint i lá tory (nejčastěji jde o aromat ické uhlovodíky, 
v nichž scintilace vznikají při p řechodu volných elektronů v molekule) [7]. 

Část ice prolétávající lá tkou j i ionizuje a zároveň i částečně excituje její atomy 
na vyšší energetické hladiny. Během excitace atom při jme od letící částice energii 
a přejde do nes tabi ln ího stavu. Jelikož se ale j e d n á o nes tabi ln í stav, přejde atom 
zpět do základního stavu a dojde k deexcitaci ( spontánní emisi). Během toho vy
září e lektromagnet ické záření, jehož frekvence je úměrně velká rozdílu energetických 
hladin, mezi nimiž přechod probíhá . Frekvence tohoto emi tovaného elektromagne
tického záření spadá do oblasti vidi telného světla nebo ultrafialového záření [7]. 

Za sc int i lá torem se nachází fotonásobič (popř ípadě fotodióda) , k t e rý záblesky 
registruje. 

Pro detekci 7-záření se používají anorganické krystaly, nejčastěji monokrystal 
jodidu sodného akt ivovaný thalliem. Pro tento scinti látor o tloušťce 0,1 m m je 
efektivnost registrace 7-záření o energiích menších než 50 keV přibližně 95 % a pro 
záření o energiích 100 keV pouze přibližně 30%. P ř i v h o d n é m výběru scint i lá toru 
jsou scintilační detektory vhodné pro široký rozsah energií. Jeho výhodami je efek
tivnost, nízká cena a j ednoduché použi t í . 

Nevýhodou je ovlivnění p a r a m e t r ů magne t i ckým polem a teplotou. Oproti pro
porcionálnímu a polovodičovému detektoru m á scintilační detektor navíc horší ener
getickou rozlišovací schopnost. 

Dalš ím typem detektoru je p r o p o r c i o n á l n í p l y n o v ý (někdy též zvaný propor
cionální komora), k te rý je tvořen kovovou válcovou katodou, v jejíž ose je umís těn 
t enký kovový drá tek , k t e rý tvoří anodu. Trubice katody je nap lněna lehkým ply
nem, k t e r ý m prolétávají fotony 7-záření a vyvolávají emisi fotoelektronů z molekul 
plynu a katody. Následně jsou fotoelektrony urychlovány elektr ickým polem mezi 
katodou a anodou, a vyvolají tak ionizaci plynu, k t e r ý m je katoda nap lněna [8]. 

Velikost celkového s tupně ionizace je ú m ě r n á energii dopadaj íc ího 7-záření. Je
likož anoda m á tvar tenkého d rá tku , je na ní i velmi vysoká hustota elektrického 
náboje a v důsledku je v její blízkosti intenzita elektrického pole natolik vysoká, 
že dojde k lavinové ionizaci, k t e rá je p ře rušena ve chvíli, kdy elektrony dosáhnou 
anody. 

Prů le t fotonu 7-záření doprovází vznik proudového impulzu v obvodu elektrod 
detektoru a zdroje vysokého n a p ě t í při loženého k e lek t rodám. 

Vzhledem k tomu, že počet e lektronů v lavině je ú m ě r n ý p o č t u elektronů, k teré 
uvolnila z neut rá ln ích a t o m ů částice prolétající detektorem (pr imární elektrony), 
je p roudový impulz úměrný energii přilétávající částice [8]. 

Tento typ detektoru se nejčastěji plní argonem, kryptonem nebo xenonem. K e 
zlepšení stability funkce detektoru se k základní plynové nápln i př idává také mno-
hoa tomový plyn jako př íměs (např íklad metan). 

Proporc ioná ln í plynové detektory se používají pro energie záření menší než 
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80keV. Jsou necitlivé k magnet ickému poli , což je jejich hlavní výhodou , protože 
experimenty 7 - rezonanční absorpce probíhaj í často ve vnějším magne t ickém poli . 

Poslední významný typ detektoru 7-záření je p o l o v o d i č o v ý d e t e k t o r . Tento 
typ pracuje na s te jném principu jako proporcionální plynové detektory. 

V oblasti P - I - N přechodu vznikají záporné elektrony a k ladné díry, k te ré jsou 
působen ím elektrického pole při loženého k polovodičovému přechodu odváděny na 
elektrody. 

Pokud je detektor zapojen do elektrického obvodu, vzniká v n ě m proudový 
impulz, k t e r ému odpovídá napěťový pulz na pracovním odporu. Ten je dále zesílen 
tzv. nábojově ci t l ivým zesilovačem. 

Rozlišovací schopnost těch to de tek to rů je p o d m í n ě n a šumovým n a p ě t í m detek
toru a vs tupních obvodů nábojově citlivého zesilovače. Snížení šumu lze dosáhnou t 
chlazením detektoru obvykle na teplotu kapa lného dusíku (77 K ) . P ř i t é t o tep lo tě 
je rozlišovací schopnost polovodičového detektoru přibližně 2keV. 

Jejich velkou výhodou je vysoká rozlišovací schopnost, vysoká rychlost činnosti 
(délka výs tupních pulzů ~ 100 ns), nízké napájecí napě t í , malé rozměry, schopnost 
práce při vysokých in tenzi tách vnějšího magnet ického pole, nízkých tep lo tách a ve 
vakuu. Nevýhodou je naopak nízká detekční účinnost [9] a vysoká cena. 
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2 Rezonanční Môssbauerova spektroskopie 
Pro zvýšení rozlišení Móssbauerovy spektroskopie se využívá rezonanční uspo

řádán í Môssbauerova spektrometru (dále jako R M S ) . O d klasické t r ansmisn í kon
figurace se liší použ i t ím rezonančního detektoru [10], [11]. 

Podobně jako v základní Móssbauerově spektroskopii je pro udržení rezonance 
po t ř eba pohybovat bud absorbérem, nebo v př ípadě , že požadujeme, aby se absor-
bér nehýbal , lze pohybovat synchronně zář ičem a rezonančním detektorem (resp. 
zářičem spolu s konverzním mate r i á l em) , př ičemž absorbér je v takovém př ípadě 
statický. 

Pokud je měření prováděno ve vysokém rozsahu teplot, a chceme t í m p á d e m 
použí t pícku, nebo kryostat, je p o t ř e b a zvolit právě to uspořádán í , kde je vzorek 
s ta t ický a zářič i detektor se pohybuj í synchronně. Rezonanční detektor je v tomto 
př ípadě p o d o b n ě jako zářič ukotven v pohybovém zařízení. [12]. Schéma takového 
uspořádán í je uvedeno na obrázku 4. 

Pohybové 
zařízení 

Pohybové 

Rezonanční detektor 

zařízeni 

Obrázek 4: Schéma uspo řádán í R M S se s ta t i ckým absorbérem, synchronně se po
hybujícími zář ičem a rezonančním detektorem 

Dále se v textu budeme zabývat složením rezonančního detektoru a principem 
jeho fungování. 

2.1 Vni t řní konverze 7 -zá řen í 

V rezonanční Móssbauerově spektroskopii hraje vn i t řn í konverze 7-záření důleži
tou roli . Tento jev je zanedba te lný pro velmi těžká j ád ra , ale význačný pro nízká 
nukleonová čísla [14]. 

S p ravděpodobnos t í přibl ižně 90 % j ád ro po absorbování energie 7-fotonu na
mís to jejího zpě tného vyzáření tuto energii spotřebuje k vyzáření elektronu ze svého 
elektronového obalu, tzv. konverzního elektronu [5]. Obvykle se j e d n á o elektrony 
ze slupek K a, L [15]. Tento efekt je podobný fotoefektu [6]. 

Výsledkem vni t řn í konverze je emise konverzních elektronů a nás ledně i kaskády 
Augerových e lektronů a konverzního rentgenového záření. Jelikož obsahují stejnou 
informaci jako původn í absorbovaný (emitovaný) foton, mohou být t aké použi ty 
pro měření móssbauerovských spekter [14], [16], [17]. 

Schéma vni t řn í konverze je uvedeno na obrázku 5. 
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V Z O R E K Rezonanční elektrony 

K konverzní elektron 7,3 keV 

L konverzní elektron 13,6 keV 

M konverzní elektron 14,3 keV 

# K L L Augerovy elektrony 
5,46 keV 

L M M nízkoenergetické Augerovy elektrony 
0,6 keV 
M M M nízkoenergetické Augerovy elektrony 
<0,1 keV 

Shake-off elektrony s velmi nízkou energií 
-10 eV 

R e z o n a n č n í f o t o n y 

Charakteristické Ka RTG záření 
6,3 keV 

7 -záření 14,4 keV 

Obrázek 5: Schéma vni t řn í konverze 7-záření, upraveno z [18] s p řek ladem podle 
[19] 

Pokud j ád ro nej rozšířenějšího móssbauerovského izotopu Fe absorbuje 7-záření 
o energii 14,4 keV, pak s p ravděpodobnos t í 10% vyzáří 7-záření o energii 14,4 keV 
a s p ravděpodobnos t í 90 % vyzář í konverzní elektron z K slupky (energie konverz
ních e lektronů činí přibl ižně 7,3 keV) a na jeho mís to může přejít z L slupky j iný 
elektron. To je doprovázeno emisí rentgenového záření , k teré může vyrážet elek
trony z vyšších slupek [5]. 

Energie konverzních e lektronů uvolněných ze vzorku je d á n a vztahem 

ECE = E 1 — Ey , (11) 

př ičemž E1 je energie 7-záření a Ev je výs tupn í práce elektronu [6]. 

V závislosti na mate r i á lu a energii elektronu můžou elektrony unikat ze vzorku 
pouze z povrchu mater iá lu , a to z hloubek (10-500) nm [14]. Pro kovové železo je 
hloubka, ze k te ré se mohou elektrony ješ tě uvolnit, přibližně 300 nm [6]. 
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2.2 Rezonanční detektor 

Oproti běžnému detektoru m á rezonanční detektor úzké maximum detekční 
účinnost i rj(Eo) blízko pevně dané energie EQ, př ičemž prudce klesá k nule pro 
hodnoty E ^ EQ. Toho je docíleno díky konverznímu mate r i á lu s úzkou absorpční 
čárou. Získáme tak spektrum s lepším rozlišením [12]. 

Pro prakt ické aplikace je výhodné použí t rezonancí scintilační detektor (dále 
jako R S D ) , protože ve srovnání s klasickým scinti lačním detektorem poskytuje R S D 
užší spekt rá ln í čáry a výraznější Móssbauerův efekt, což umožňuje zkrá t i t dobu 
měření [13]. R S D může být použi t pro měření Móssbauerových spekter v t ransmisn í 
konfiguraci i v konfiguraci zpě tného rozptylu. 

Princip fungování rezonančního detektoru je založen také na Móssbauerově jevu. 
Využívá vlastnosti p řechodu rezonančně exci tovaného j á d r a do základního stavu 
doprovázeného emisí sekundárn ího záření s různými ionizačními z t r á t a m i v látce. 
Můžeme tak sestavit detektor, k te rý m á ex t r émně nízkou účinnost registrace pro 
př ímé paprsky 7-záření a max imá ln í účinnost registrace sekundárn ího záření s níz
kou energií [12]. 

Pr incip R S D spočívá v tom, že konverzní mater iá l je rozpros t řen ve scintilač
n ím mater iá lu . Pokud na něj d o p a d á rezonanční 7-foton, potom excituje jeho j ád ro . 
V př ípadě , že j ád ro následně deexcituje pomocí emise konverzního elektronu, pak 
tento elektron prolé tává scinti lačním mate r i á l em a excituje podél své trasy něko
lik jeho a tomů , k te ré obklopují konverzní mater iá l . Exci tované atomy scint i lá toru 
vyzáří fotony, k teré nás ledně dopadnou na fotokatodu v trubici fotonásobiče a za
příčiní vznik fotoelektronů [13]. 

Schematické znázornění principu R S D uvád íme na obrázku 6. 

hv 

^
ok

at
od

a 

Fotonásobič 

•• % 
(2 

Konverzní mater iá l 
Scintilátor 
Odrazná vrstva 

Obrázek 6: Schematické znázornění principu R S D , přerušovaná šipka znázorňuje 
foton vyzářený scint i látorem; upraveno z [13] 

Jelikož jsou fotony scint i lá torem vyzářené do všech směrů, př idává se ke stra
n á m scinti lačního mate r i á lu s konverzním, k teré nesousedí s t rubic í fotonásobiče, 
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odrazná vrstva vy tvořená pomocí naprášen í několika desítek n a n o m e n t r ů kovu. 
Díky ní se vidi telné fotony vyzářené opačným směrem odráží zpět do fotonásobiče. 

Vzhledem k tomu, že absorpční čá ra konverzního mate r i á lu je obecně na j iné 
energetické pozici než absorpční čára zářiče, je n u t n é pohybovat synchronně i kon
verzním mate r i á l em spolu s detektorem, aby došlo k p řekry t í absorpčních čar a je
j ich konvoluci. T í m t o docílíme zvýšení rozlišení Móssbauerova spektrometru. 

Jednou z možných metod dosažení synchronního překry t í je pomocí transduceru 
se samodoladovacím sys témem, např . v [20] a [21], kde se transducer skládal ze dvou 
cívek - zadávací k t e rá generuje pohyb a měřicí, k t e rá měř í rychlost. Informace 
o rychlosti se vyhodno t í a podle ní se uprav í signál proudící do zadávací cívky. 
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3 Oblouková pec 

3.1 Pr incip fungování obloukové pece 

Oblouková pec funguje na principu obloukového výboje, což je s amos ta tný elek
tr ický výboj v plynu za atmosférického tlaku. 

Uvni t ř komory pece se nacházejí dvě elektrody. Rozdí lem napě t í na e lekt rodách 
dojde k ionizaci plynu uvn i t ř komory, p lyn se tak stane vodivým a začne v něm 
probíha t s amos t a tný elektrický výbo j . Vzhledem k tomu, že zdroj elektrického na
pě t í je schopen dodávat elektrický proud stále, nedojde k j iskrovému výboji , ale 
k obloukovému. 

Díky jeho vysoké tep lo tě dochází k tavení ma te r i á lu mezi elektrodami. 

3.2 Kompak tn í vakuová oblouková pec E Q - S P - M S M 2 0 7 

Pro p ř íp ravu vzorků byla použ i t a oblouková pec E Q - S P - M S M 2 0 7 od firmy M T I 
Corporation. 

Toto zařízení obsahuje nespotřebovávající se wolframovou elektrodu o p r ů m ě r u 
4 m m pro tavení ma te r i á lu až do teploty 3000 °C a měděný tal í řek se 7 kavitami pro 
tavení vzorků, aniž by došlo k jejich smíchání, k t e rý funguje jako d r u h á elektroda. 

Pec je schopná tavit všechny kovy za zvýšeného i sníženého t laku, jejichž vzorky 
mají hmotnost pod 10 g. 

Komora pece, měděný tal í řek i wolframová elektroda jsou chlazeny vodou. Pec 
je schopná pracovat v rozmezí t l aků (0,01-0,11) M P a . Jako t lakoměr pro měření 
t laku v komoře byla použ i t a prot ikorozní kapac i tn í mě rka typu Pi rani od firmy 
I N F I C O N , k te rá udává hodnotu t laku v torrech, rozmezí použi t í pece je tedy pro 
t laky (75-825) torr. 

Čerpán í plynu z komory pece bylo zajištěno dvous tupňovou ro tačn í vývěvou 
A R D - 1 6 o čerpací rychlosti 1 6 m 3 / h . 

Pro provoz je požadováno plnění komory argonem o čistotě větší než 99,999 %. 
Jako zdroj n a p ě t í pece byl použi t PowerTig 185 D V od firmy Everlast. Wolfra

mová elektroda byla zapojena k zápo rnému zdroji elektrického n a p ě t í (katoda), 
měděný tal í řek zase ke k ladnému zdroji (anoda). Zdroj n a p ě t í byl ovládán pedá
lem, při jehož sepnut í začal procházet obvodem proud. 

Fotografie pece s př ís lušenstvím uvádíme na obrázcích 7 a 8. 

19 



Ochranný kryt 
elektrody 

Tlakoměr 

Wolframová 
katoda 

Měděná anoda 

Manipulátor 
elektrody 

Mechanický 
manipulátor 
vzorků 

Pozorovací 
okénko 

Ochranné 
brýle 

Obrázek 7: Fotografie o tevřené obloukové pece s popisky jednot l ivých část í 

Přívod Ar 

Přívod N 

Vývěva 

Obrázek 8: Fotografie obloukové pece včetně zdroje a vakuové pumpy s popisky 
jednot l ivých částí 
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4 Postup přípravy vzorků 

4.1 AlFe 

Slit ina železa a hl iníku (dále jen AlFe) byla p ř ip ravena pro a tomár n í poměry 
železa a hliníku: 7 : 3; 6 : 4; 5 : 5; 4 : 6; 3 : 7. 

Rela t ivní a tomové hmotnosti železa a hl iníku jsou: 

MFe = 55,8; 

MAl = 27,0. 

Poměr hmotnos t í železa a hliníku jsme určili jako součin daných a tomárn ích 
poměrů (označíme jej Al:Fe) a p o m ě r ů jejich relat ivních a tomových hmotnos t í : 

mAi A I • 27 
niFe Fe -55 ,8 

Hodnoty pro dané poměry jsou uvedeny v tabulce 1. 

Během př ípravy byla použ i t a váha A S 310.3Y od firmy R A D W A G Váhy s.r.o. 
s přesnost í 0,1 mg. Pro každý vzorek byla nejprve navážena hmotnost železa. Použili 
jsme železo ve formě ú lomků o čistotě 99,8 % od firmy Svět p rvků s.r.o. [23] 

K hmotnosti železa byla nás ledně pomocí h m o t n o s t n í h o p o m ě r u dopoč tena 
odpovídající hmotnost hliníku, kterou jsme navážili s přesnost í na setinu gramu. 

Jako hliník byl použi t alobal (hliníková folie). Jeho procen tuá ln í č is to ta nebyla 
zjišťována, př ičemž jeho př íměs tvoř í železo, k te ré jako neč is to ta při př ípravě slitiny 
se železem nevadí. 

Tabulka 1: Navážené hodnoty jednot l ivých složek vzorků slitiny A l F e A A 0 1 - 0 5 pro 
různé a t o m á r n í poměry Al :Fe včetně p o d r u h é př ipraveného vzorku AA03-2 ; ^ i 

označuje vypoč tený h m o t n o s t n í poměr 

Vzorek AI : Fe —— rriAi [g] vn,pe [g] 
mFe 

A A 0 1 7 : : 3 1,129 0,815 0,724 
A A 0 2 6 : : 4 0,726 0,448 0,612 
A A 0 3 5 : : 5 0,484 0,304 0,625 
A A 0 4 4 : : 6 0,323 0,256 0,782 
A A 0 5 3 : : 7 0,707 0,543 0,769 

AA03-2 5 : : 5 0,484 0,299 0,616 

Kousky železa byly zabaleny do hliníkové folie a vloženy do jednot l ivých kavit 
měděného ta l í řku v obloukové peci. Pec byla uzavřena a dvakrá t promyta p lynným 
dusíkem (vyvakuována na 3 • 10~ 2 torr, nás ledně nap lněna dusíkem na 2 • 10 2 torr, 
opakováno dvakrá t ) . Po t ř e t í m vy vakuování byl do komory obloukové pece napu
štěn argon na tlak 500 torr. Zdroj elektrického napě t í byl nastaven na proud 70 A . 
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Elektrodou jsme se přiblížili vždy pá r mi l imet rů nad vzorek a spustili elek
tr ický oblouk po dobu přibližně 10 sekund. Během oblouku jsme přes okénko pece 
kontrolovali, zda od vzorku neodskočila nějaká jeho část a zda je vzorek celistvý. 

T í m t o způsobem byly př ipraveny vzorky A A 0 1 , A A 0 2 , A A 0 3 , A A 0 4 a A A 0 5 , 
viz obrázek 9. 

' 

•V l« 

ti 

Obrázek 9: Př ipravené vzorky slitiny A l F e s poměry AI : Fe 7 : 3, 6 : 4, 5 : 5, 4 : 6, 
3 : 7 

Vzorky byly analyzovány pomocí Móssbauerova spektrometru (více v kapitole 
5). Singletovou komponentu vykazoval vzorek s označením A A 0 3 , zaměřili jsme se 
tedy na slitiny s p o m ě r e m složek blízkých 1 : 1 (dříve jako 5 : 5 ) , tedy 42 : 58, 
44 : 56, 46 : 54, 48 : 52, 52 : 48, 54 : 46, 56 : 44, 58 : 42. Označení těchto vzorků je 
uvedeno v tabulce 2 včetně navážek. 

Tabulka 2: Navážené hodnoty jednot l ivých složek vzorků slitiny A l F e A A 0 6 - 1 3 pro 
různé a t o m á r n í poměry AI : Fe; označuje vypoč tený h m o t n o s t n í poměr , mP-red 
celkovou hmotnost vzorku před vložením do pece, mpo celkovou hmotnost vzorku 
po vyjmut í z pece 

Vzorek AI Fe rriAi [g] mFe [g] mPřed [g] mpo [g] 
mFe 

mPřed [g] mpo [g] 

A A 0 6 42 58 0,350 0,1593 0,4556 0,6149 0,6145 
A A 0 7 44 56 0,380 0,2174 0,5715 0,7889 0,7882 
A A 0 8 46 54 0,412 0,3218 0,7801 1,1019 1,1025 
A A 0 9 48 52 0,447 0,2899 0,6398 0,9297 0,9192 
A A 1 0 52 48 0,524 0,1543 0,2934 0,4477 0,4458 
A A 1 1 54 46 0,568 0,2655 0,4639 0,7294 0,7289 
A A 1 2 56 44 0,616 0,1594 0,2567 0,4161 0,4160 
A A 1 3 58 42 0,668 0,1643 0,2438 0,4081 0,4071 

Tentokrá t byla pec pro p roběhnu t í elektrického oblouku n a p u š t ě n a argonem na 
tlak 600 torr. 

O d vzorku s označením A A 0 9 byl po p rvn ím p roběhnu t í elektrického oblouku 
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odloučen kousíček kovu. Nechali jsme ho tedy žíhat obloukem i pod ruhé , vzorek 
pak už byl celistvý. 

Jednot l ivé slitiny jsme po vyjmut í z pece ješ tě převážili, protože při elektrickém 
oblouku se část kovů odpař í , př ičemž p ředpok ládáme , že většinově se odpař í hliník 
díky nižší tep lo tě tán í . 

Spolu se vzorky A A l l - 1 3 jsme v peci připravil i i vzorek čistého železa bez 
hliníku s označením A A 1 4 , k te rý také prošel obloukem. P ř e d ž íháním měl hmotnost 
mpřed = 0,8031 g, po žíhání rrípo = 0,8028 g. 

Obrázek 10: Vzorky A l F e před vložením do elektrického oblouku a po něm 

Dále jsme pro srovnání v oblasti Móssbauerových spekter vybral i i kus železa 
bez tepelné úpravy, k teré bylo použi to pro p ř íp ravu všech vzorků, a označili ho 
jako vzorek A A 1 5 . 

V rámci snahy př ipravi t tenkou vrstvu ze vzorku A A 0 3 n a p a ř e n í m došlo k jeho 
zničení, bylo tedy nu tné ho př ipravi t znovu. Navážené hmotnosti př i jeho př ípravě 
jsou uvedeny v tabulce 1 pod označením AA03-2 . 

4.2 Korozivdorná ocel 

Slit ina korozivzdorné oceli (FeNiCr) byla p ř ip ravena nejprve pro tyto a tomárn í 
poměry jednot l ivých složek železa, n ik lu a chrómu: 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 . 

Rela t ivní a tomové hmotnosti železa, n ik lu a chrómu jsou: 

MFe = 55,8 

MNi = 58,7 

MCr 
= 52,0 

Poměr h m o t n o s t í železa, n ik lu a chrómu jsme určili jako součin daných ato
márn ích p o m ě r ů (označíme jej Fe : N i : Cr) a p o m ě r ů jejich relat ivních a tomových 
hmotnos t í : 

rriNi Ni • 58,7 
m^r ~ Cr • 52,0 ' 
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mm Ni • 58,7 

niFe Fe • 55,8 

Kovy byly stejně jako v př ípadě železa u A l F e nakoupeny od společnosti Svět 
p rvků s.r.o. N i k l byl ve formě kuliček o čistotě 99,99% a pro př íp ravu vzorků byl 
zpráškován pomocí d iamantového ro tačn ího kotouče. Chrom byl ve formě ú lomků 
o čistotě 99,5 %. 

Použi té železo bylo stejné jako u AlFe , tedy ve formě ú lomků o čistotě 99,98 %. 
Př i vážení jednot l ivých kovů jsme začali niklem, protože jsme ho měli k dispo

zici pouze 0,354g. K němu jsme dopočí ta l i a nás ledně navážili po t ř ebné množs tv í 
chrómu a posléze i železa. Zvážené hodnoty jednot l ivých složek jsou uvedeny v ta
bulce 3. Hmotnosti jednot l ivých kovů byly zváženy s přesnost í na setiny gramu. 
Pec byla v tomto př ípadě př i p romývání vakuována na tlak 3 • 1 0 _ 2 t o r r a b ě h e m 
oblouku nap lněna argonem na 600 torr. 

Vzorek A A 1 7 byl ž íhán dvakrá t , protože po p r v n í m přiložení elektrického ob
louku se od něj odděli la menší kulička. Vzorky A A 1 9 a A A 2 0 byly žíhány t ř ik rá t , 
protože se od nich také oddělily malé kuličky slitiny. A A 1 9 se nepodař i lo spojit do 
jednoho ani po t ř e t í m vložení do elektrického oblouku. A A 2 0 byl po t ř e t í m pokusu 
již celistvý. 

Tabulka 3: Navážené hodnoty jednot l ivých složek vzorků slitiny F e N i C r A A 1 6 - 2 0 
pro různé a tomárn í poměry Fe : N i : Cr; I ! l m - a ľ ! l m označuje vypoč tený h m o t n o s t n í 
poměr odpovídajících p rvků 

Vzorek Fe : N i : Cr mNi 

mCr 

mNi 

mFe 

mFe [g] mNi [g] mCr [g] 

A A 1 6 3 : 0,5 : 1 0,5643 0,1753 0,3031 0,0524 0,0932 
A A 1 7 3 : 1,5 : 1 1,6929 0,5259 0,1524 0,0820 0,0484 
A A 1 8 3 : 1 : 0,5 2,2573 0,3506 0,1464 0,0522 0,0241 
A A 1 9 3 : 1 : 1,5 0,7524 0,3506 0,1539 0,0547 0,0743 
A A 2 0 3 : 1 : 1 1,1287 0,3506 0,1657 0,0520 0,0572 
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Obrázek 11: Př ipravené vzorky slitiny korozivzdorné oceli s poměry Fe : N i : Cr : 
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 

Obrázek 12: Vzorky korozivzdorné oceli (a) před elektr ickým obloukem a (b) po 
něm 
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5 Analýza vzorků 

5.1 Analýza vzorků pomocí Mössbauerova spektrometru 

Vzorky byly následně analyzovány pomocí Mössbauerova spektrometru a to 
tak, že byly ro t ačn ím d i a m a n t o v ý m kotoučkem zpráškovány (d i aman tovým proto, 
že neobsahuje železo, t akže při nás ledné analýze jsou p ř ípadné nečis toty z něj 
pro Spektroskop nevidi telné, neboť je citlivý pouze na železo) a nás ledně měřeny 
Mossbauerovým spektrometrem O L T W I N S vyv inu tým na ka ted ře exper imentá ln í 
fyziky Univerzity Palackého v Olomouci. 

Vyhodnocení spekter bylo provedeno pomocí softwaru MossWinn [24]. Všechna 
spektra jsou uvedena v příloze práce . Vybrané výsledné naměřené spektrum se 
100 % singletovou komponentou je na obrázku 13 a spektrum s čás tečnou singleto-
vou a dubletovou komponentou je uvedeno na obrázku 14. 

Z naměřených spekter bylo určeno procen tuá ln í zas toupen í singletové a duble-
tové komponenty a hyper jemné parametry, viz tabulky 4-6. Pro jednot l ivé vzorky 
slitiny AlFe uvádíme diagram tohoto zas toupen í na obrázku 15. 

Z diagramu 15 je pa t rné , že pro naše využi t í sli t in jako konverzního mate r i á lu 
jsou nejvhodnější vzorky A A 0 3 , A A 1 0 , A A l l , A A 1 6 a A A 1 8 , neboť obsahují pouze 
singletovou komponentu. 

100 - •iM^í^^^/^íf^^ 

-ji 

99 -

98 -

97 -

96 -
Data 

Fit 

-5 -4 -3 - 2 - 1 0 1 2 3 4 5 

Rychlost [mm/s] 

Obrázek 13: Mossbauerovské spektrum vzorku A A 0 3 ( A l : Fe = 1 : 1) 
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atomární % AI 

atomární % Fe 
singlet — * — dublet 

Obrázek 15: Graf p rocentuá ln ího zas toupen í singletové a dubletové komponenty ve 
vzorcích AlFe pro různá a t o m á r n í procenta obsahu železa, respektive hl iníku 
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Tabulka 4: Hyper jemné parametry vzorků AA01-13; A značí izomerní posun, AEQ 
kvadrupólové š těpení a d šířku čáry; /-faktor byl považován roven 1 pro všechny 
fáze 

Vzorek Komponenta zas toupení A ± 0 , 0 1 A £ Q ± 0 , 0 1 d ± 0 , 0 1 

% [mm/s] [mm/s] [mm/s] 

A A 0 1 Dublet 100,00 0,22 0,41 0,36 

A A 0 2 Singlet 37,06 0,22 — 0,33 
Dublet 62,94 0,22 0,41 0,41 

A A 0 3 Singlet 100,00 0,27 — 0,34 

A A 0 4 Singlet 89,28 0,22 — 0,39 
Dublet 10,72 0,20 0,41 0,36 

A A 0 5 Singlet 15,15 0,26 0,26 0,34 
Dublet 84,85 0,22 0,41 0,36 

A A 0 6 Singlet 83,52 0,21 — 0,35 
Dublet 16,48 0,22 0,41 0,36 

A A 0 7 Singlet 83,52 0,21 — 0,35 
Dublet 16,48 0,22 0,41 0,36 

A A 0 8 Singlet 86,12 0,25 — 0,32 
Dublet 13,88 0,22 0,41 0,36 

A A 0 9 Singlet 80,00 0,22 — 0,36 
Dublet 20,00 0,23 0,41 0,36 

A A 1 0 Singlet 100,00 0,28 — 0,37 

A A 1 1 Singlet 100,00 0,27 — 0,40 

A A 1 2 Singlet 64,54 0,28 — 0,34 
Dublet 35,46 0,22 0,41 0,36 

A A 1 3 Singlet 50,37 0,28 — 0,34 
Dublet 49,63 0,22 0,41 0,36 

Tabulka 5: Hyper jemné parametry vzorků AA14-15; A značí izomerní posun, d 
šířku čáry a Bhf je hyper jemné magnet ické pole; /-faktor byl považován roven 1 
pro všechny fáze 

Vzorek Komponenta zas toupení A d ± 0 , 0 1 Bhf ± 0, 01 
% [mm/s] [mm/s] [T] 

A A 1 4 Sextet 100,00 0,00014 0,25 32,74 
A A 1 5 Sextet 100,00 0,00140 0,25 32,69 
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Tabulka 6: Hyper jemné parametry vzorků AA16-20; A značí izomerní posun, AEQ 
kvadrupólové š těpení a d šířku čáry; /-faktor byl považován roven 1 pro všechny 
fáze 

Vzorek Komponenta zas toupen í A ± 0,01 ÁEQ ± 0,01 d 

% [mm/s] [mm/s] [mm/s] 

A A 1 6 Singlet 100,00 -0 ,10 — 0,36 
A A 1 7 Dublet 100,00 -0 ,07 0,16 0,29 
A A 1 8 Singlet 100,00 -0 ,08 — 0,35 
A A 1 9 Dublet 100,00 -0,11 0,16 0,29 
A A 2 0 Dublet 100,00 -0 ,10 0,15 0,28 

5.2 Kontrola celistvosti metalografickým mikroskopem 

B y l a provedena kontrola celistvosti vybraných vzorků pomocí digi tálního meta
lografického mikroskopu DSX1000 od firmy Olympus. Nebyla ale pozorována žádná 
zrna jednot l ivých fází. 

Fotografie nasn ímaných vzorků A A 1 0 a A A 1 8 v polar izačním m ó d u jsou uve
deny na obrázcích 16 a 17. Struktura, k t e rá je na nich pozorovatelná, je způsobena 
broušením d i a m a n t o v ý m kotoučem. Pro lepší pozorování by bylo p o t ř e b a využí t 
p ř ípravného procesu pro meta lurg ická opt ická měření . 

Obrázek 16: Snímek vzorku A A 1 0 získaný metalograf ickým mikroskopem 
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Obrázek 17: Snímek vzorku A A 1 8 získaný metalograf ickým mikroskopem 
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6 Výpočty absorpce záření v mater iá lu 
Pro použi t í ma te r i á lů v R S D je důležité, aby co nejméně pohlcovaly 7-záře-

ní a my tak neztrácel i v n ě m obsaženou informaci o spektrech. Tato kapitola je 
zaměřena na poče tn í určení vzorku, k te rý záření absorbuje nejméně a je pro násle
dující aplikace nejvhodnější . 

Monoenerget ický svazek 7-záření při p růchodu lá tkou zeslabuje. Pro intenzitu 
prošlého záření, kterou označíme J , p la t í 

I = Ioe-"d, (12) 

kde IQ je intenzita záření před p růchodem mater iá lem, d je t loušťka daného mate
riálu a \x je l ineární absorpční koeficient 7-záření. 

Kromě \x se používá i h m o t n o s t n í absorpční koeficient \xm definovaný jako 

Um = ~ , (13) 
Q 

kde Q je hustota mater iá lu . Absorpční zákon pak lze psá t ve tvaru 

I = I 0 e - ^ d . (14) 

Jelikož jsme pracovali se slit inami, u k te rých byly známy pouze hodnoty hmot
nostních absorpčních koeficientů pro prvky, ze k terých byla vytvořena , spočí tal i 
jsme nejprve jejich parciá lní hustotu. 

Pokud m á m e slitinu složenou ze dvou prvků, označme je prvky i a j, k te ré jsou 
v p o m ě r u x : y, pak parciá lní hustota gp, k t e r á p ř i padá v celém objemu vzorku 
danému prvku, je 

Qpi~xMl + yM/ 

e* = xMt + yMj ' ( 1 6 ) 

přičemž M j , respektive Mj, označuje re la t ivní atomovou hmotnost daného prvku. 
Výsledný vztah pro výpočet intenzity prošlého záření je pak 

j — j^e-d(nmiepi+^mjäpj)e 

kde Q je celková hustota slitiny. 
Pro n -p rvků ve slitině p la t í obecný vztah pro j-tý prvek 

njM3 
E ľ riiMi 

přičemž rij, respektive rii, označuje a t o m á r n í podí l daného prvku ve slitině. Pro 
výpočet intenzity prošlého záření pak pla t í 

• Cmj É>pj I í? (19) 
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Pomocí těch to vz t ahů byly určeny parciální hustoty pro jednot l ivé prvky ve 
sli t inách. 

Pro určení p o m ě r u intenzit záření po p růchodu d a n ý m mate r i á l em bylo p o t ř e b a 
určit i celkovou hustotu jednot l ivých vzorků slitin. K tomu byla použ i t a metoda 
rentgenové práškové difrakce. Naměřené difrakční záznamy uvádíme v příloze. Z ní 
byla u rčena mřížková konstanta a a krysta lová struktura, ze k te ré byl určen počet 
a t o m ů v buňce krystalu n. Vzorky slitiny A l F e byly ve s t ruk tu ře B C C , té odpovídaj í 
2 atomy na b u ň k u , vzorky korozivzdorné oceli v F C C , v její buňce se nachází 4 
atomy. Pomocí těchto úda jů byla vypoč t ena celková hustota slitiny (viz tabulka 7). 

Pro hmotnost j edné b u ň k y krystalu p la t í vztah 

M = kÄu (20) 

kde k je počet a t o m ů v buňce krystalu, u je a tomová h m o t n o s t n í konstanta (u = 
= 1,6605390666 • 10~ 2 7 kg) [25] a A je p r ů m ě r n á re la t ivní a tomová hmotnost jed
noho atomu slitiny. T u urč íme podle vztahu 

( 2 1 ) 

přičemž rij, stejně jako v předchozím textu, označuje podí l z-tého prvku ve slitině. 

Celková hustota vzorku slitiny je tedy 

M M £ > , U 

V a 3 a 3 
(22) 

Tabulka 7: Změřené mřížkové konstanty a jednot l ivých vzorků slit in a z nich vy
p o č t e n á hustota Q 

Označení vzorku a [Á] g [kg/m 3 ] 

AA03-2 2,906 5604 
A A 1 0 2,904 5538 
A A 1 1 2,902 5470 
A A 1 6 3,591 7933 
A A 1 8 3,578 8125 

Dále jsme počí ta l i poměr intenzit po p růchodu A l F e a korozivzdornou ocelí, 
abychom zjistili , k te rý mate r iá l je pro záření lépe propustný. 

Výpoč ty jsme prováděli pro t loušťku mate r i á lu v intervalu (0-1 • 10~ 5) m. 

6.1 Poměr intenzit prošlého záření AlFe a korozivzdornou 
ocelí 

Poměr intenzit prošlého záření A lFe a korozivzdornou ocelí byl podle vztahu 
(19) určen jako 
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^•FeNiCr Q~ď\íMmFeí!pFe-n +HmCr8pCr-n+V-mNiäpNi-n) Q AlFe 

kde [imFe je h m o t n o s t n í absorpční koeficient železa, \imcr chrómu, \imN% n iklu, [imAi 
hliníku, QpnFe je parciální hustota železa obsaženého v korozivzdorné oceli, Qpncr 
chrómu v korozivzdorné oceli, gpnNi n ik lu v korozivzdorné oceli, QpAiFe-Fe železa 
ve slitině A l F e a QpAiFe-Ai hl iníku ve slitině AlFe . Celkové hustoty jsou označeny 
QAiFe pro slitinu A l F e a gn pro korozivzdornou ocel. 

Pomocí programu gnuplot byly vykresleny grafy závislosti p o m ě r u intenzit pro
šlého záření na tloušťce mate r i á lu pro energii 6keV (viz obrázek 18) a 14,4 keV (viz 
obrázek 19). B y l y vyhodnoceny pouze pro poměry A l F e se singletovou komponen
tou: 

1 : 1 ( A A 0 3 ) ; 
52 : 48 ( A A 1 0 ) ; 
54 : 46 ( A A 1 1 ) , 

a pro poměry složek korozivzdorné oceli Fe : N i : Cr , k te ré obsahovaly singletovou 

komponentu: 

3 : 0,5 : 1 ( A A 1 6 ) ; 
3 : 1 : 0,5 ( A A 1 8 ) . 

V grafu 18 je uvedena kř ivka pouze pro poměr A l F e 1 : 1 , neboť se s kř ivkami 
pro poměry 52 : 48 a 54 : 46 překrývaly. 

Za hodnoty hmotnos tn ího absorpčního koeficientu jsme dosadili hodnoty podle 
[22] pro energii záření 6keV, protože hodnoty pro 6,3 keV nejsou známy: 

^ m F e = 8 , 4 8 - 1 0 1 c m 2 - g - 1 ; 

fimAi = 1,15 -10 2 c m 2 - g " 1 ; 

\imNi = 1,09-102 c m 2 - g " 1 ; 

HmCr = 5,16 -10 2 c m 2 • g " 1 . 

Za hodnoty rela t ivní a tomové hmotnosti jsme dosadili podle [22]: 

MFE = 55,8; 

MAL = 27,0; 

MNÍ = 58,7; 

MCR 
= 52,0. 

Pro 14,4 keV jsme použili hodnoty z tabulky pro 15keV, protože pro bližší hod

notu energie neuvádí velikost / x m : 

\imFe = 5,708 -10 1 c m 2 - g " 1 ; 

HmAi = 7,955 c m 2 • g " 1 ; 

Hmm = 7,081 -10 1 c m 2 - g " 1 ; 

\imCr = 4,571 -10 1 c m 2 - g " 1 . 
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V obou př ípadech (jak 6,3 keV, tak 14,4 keV) je z grafů pa t rné , že ma te r i á l em 
AlFe prošlo záření více, neboť kř ivky jsou pro oba poměry rostoucí . Pro další využit í 
je tedy výhodnějš í použí t tuto slitinu. 

Obrázek 18: Poměr intenzit prošlého záření o energii 6,3 keV AlFe a korozivzdornou 
ocelí v závislosti na tloušťce mate r i á lu d pro poměr A I : Fe = 1 : 1 a různé poměry 
složek korozivzdorné oceli 

d [nm] 

Obrázek 19: Poměr intenzit prošlého záření o energii 14,4 keV A l F e a korozivzdor
nou ocelí v závislosti na tloušťce mate r i á lu d pro různé poměry složek A l F e a ko
rozivzdorné oceli 
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Závěr 
Bakalá řská práce je zaměřena na př íp ravu a nás lednou analýzu železo obsahu

jících slitin, k teré lze využí t jako konverzní mater iá l při rezonanční Móssbauerově 
spektroskopii. 

V úvodní části byl popsán Móssbauerův jev a princip Móssbauerova spektro
metru. Následuje popis nejčastěji používaných t y p ů de tek to rů 7-záření. Dále byla 
rozebrána rezonanční Móssbauerova spektroskopie s rezonančním scint i lačním de
tektorem. 

V práci je p o p s á n a oblouková pec, k t e r á byla k př ípravě slitin použi ta , a detai lní 
postup př ípravy jednot l ivých vzorků. B y l y př ipraveny vzorky slit in železa a hl iníku 
a posléze i korozivzdorné oceli (slitina Fe, N i a Cr) o různých a tomárn ích poměrech 
kovů. 

Vzorky byly analyzovány pomocí Móssbauerova spektrometru a ze získaných 
spekter určeny jejich hyper jemné parametry. B y l y vyhodnoceny pouze vzorky se 
singletovou komponentou A A 0 3 , A A 1 0 , A A l l , A A 1 6 a A A 1 8 . B y l y tedy zvoleny 
jako vhodné k použi t í jako konverzní mate r iá l do rezonančního scinti lačního detek
toru. 

Bylo také provedeno pozorování jejich povrchu pomocí metalografického mi
kroskopu. Nebyly p a t r n é žádné hranice zrn a jednot l ivé složky slit in jsme tedy 
považovali za homogenně promíchané . 

Poslední část práce je zaměřená na určení min imáln í absorpce záření v materi
álu. By lo provedeno měření vzorků se singletovou komponentou pomocí rentgenové 
práškové difrakce. Ze získaných difrakčních záznamů byla u rčena hodnota mřížkové 
konstanty a krystal ická struktura. Z nich byla nás ledně vypoč t ena hustota vzorků 
p o t ř e b n á k v ý p o č t u intenzity prošlého záření mate r iá lem. Vykresl i l i jsme poměr 
intenzit prošlého záření a z něj určili mater iá l , k te rý nejméně pohlcuje záření a je 
tedy nej vhodnější jako konverzní mater iá l do rezonančního scinti lačního detektoru, 
tedy vzorek A A 0 3 s p o m ě r e m složek AI : Fe = 1 : 1. 

Všechny s tanovené cíle práce byly splněny. 
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Seznam použitých symbolů a zkratek 
AlFe slitina hliníku a železa 
R M S rezonanční Móssbauerova spektroskopie 
R S D rezonanční scintilační detektor 

a úhel mezi směrem rychlosti pohybu a směrem emise fotonu 7-záření 
AE energetický posun emisní čáry zářiče 

rj detekční účinnost 

Ä p r ů m ě r n á relat ivní a tomová hmotnost jednoho atomu slitiny 
a mřížková konstanta 
c rychlost světla 

El energie exci tovaného stavu 

EQ energie základního stavu 
E-., energie 7-fotonu 

ES, energie vyzářeného fotonu 
E« energie absorbovaného fotonu 
Ey výs tupn í práce elektronu 

Ep energie p řechodu 
Er energie zpě tného rázu 
G pološířka emisní a absorpční čáry 

I intenzita emisní čáry 
k počet a t o m ů připadaj ících na jednu b u ň k u 
M hmotnost j edné e lementárn í buňky 

MAl 
relat ivní a tomová hmotnost hl iníku 

MCr 
relat ivní a tomová hmotnost chrómu 

MFe relat ivní a tomová hmotnost železa 

MNi relat ivní a tomová hmotnost n ik lu 

rriAi navážená hmotnost hliníku 

mCr 
navážená hmotnost chrómu 

mFe navážená hmotnost železa 

mm navážená hmotnost n ik lu 

íh hybnost 7-fotonu 

Q hustota slitiny 

u a tomová h m o t n o s t n í konstanta 
v rychlost pohybu zářiče 
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Obrázek 20: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 0 1 (AI : Fe = 7 : 3) 
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Obrázek 21: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 0 2 (AI : Fe = 6 : 4) 
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Obrázek 22: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 0 3 (AI : Fe = 5 : 5) 
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Obrázek 25: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 0 6 (AI : Fe = 42 : 5£ 
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Obrázek 27: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 0 8 (AI : Fe = 46 : 54) 
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Obrázek 29: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 1 0 (AI : Fe = 52 : 4£ 
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Obrázek 33: Mossbauerovské spektrum vzorku A A 1 4 (železo prošlé obloukem) 
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Obrázek 34: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 1 5 (železo bez tepe lné úpravy) 
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Obrázek 35: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 1 6 (Fe : N i : C r = 3 : 0,5 : 1) 
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Obrázek 36: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 1 7 (Fe : N i : C r = = 3 : 1,5 : 1) 
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Obrázek 37: Móssbauerovské spektrum vzorku A A 1 8 (Fe : N i : C r = = 3 : 1 : 0,5) 
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Obrázek 38: Mossbauerovské spektrum vzorku A A 1 9 (Fe : N i : C r = = 3 : 1 : 1,5) 
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Obrázek 39: Mossbauerovské spektrum vzorku A A 2 0 (Fe : N i : C r = = 3 : 1 : 1) 
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Pří loha B 
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Obrázek 40: R T G difrakční z á z n a m vzorku AA03_2 
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Obrázek 41: R T G difrakční z á z n a m vzorku A A 1 0 
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Obrázek 42: R T G difrakční z á z n a m vzorku A A 1 1 
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Obrázek 44: R T G difrakční z á z n a m vzorku A A 1 8 
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