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Uvod

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

Tato prace se zabyva pripravou slitin obsahujicich Zelezo, které by bylo mozné
pouzit praveé jako konverzni material pro rezonancéni 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 Méssbauerovy spektroskopie, diky které je
zjisténo, ktery vzorek obsahuje singletovou komponentu spektra a je tedy vhodny
jako konverzni material. Poté bude proveden vypocet propustnosti v-zareni vybra-
nymi vzorky pro urceni nejvhodnéjsi slitiny.



1 Mossbauerova spektroskopie

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

Pokud je volné jadro v excitovaném stavu FE;, pak béhem prechodu do zéklad-
niho stavu Ej emituje vy-foton o energii E, a hybnosti dané vztahem

p7:—7> (1)

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

gl
2
muv o (2)

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

Bo= M B
2 2mc?

(3)

Diky zpétnému rdzu je energie vyzdrené¢ho fotonu EZ nizsi nez rozdil energie
excitovaného a zakladniho stavu jadra, a to o hodnotu energie zpétného razu E,:

Et = (B, - Ey) — E,. (4)

Intenzita emisni ¢ary je popsana Lorentzovou funkci
G?
I(E,) = [ , (5)
e G2
(EV N EV) T

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

B = (B — Ey) + E,. (6)

Emisni a absorpcéni ¢ary jsou tedy ve vysledku vzajemné posunuty o 2E,. (viz
obréazek 1).

Aby bylo mozné uskutecnit rezonancéni absorpci y-zareni, je zapotiebi, aby se
emisni a absorpcni energie rovnaly: ES = EJ. V pripadé jen Castecného prekryti
emisni a absorpc¢ni ¢ary je pravdépodobnost rezonancéni 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 prechodti je F,, mnohem nensi nez polositka emisni a absorpéni cary
G (E,/G = 1071), rezonance je tak pozorovatelna vzdy, nebot dochdzi k iplnému
prekryti absorpéni a emisni ¢ary. Energie jadernych prechodu je oproti tomu vysoka
(E./G =10°). V tomto pripadé se absorp¢ni ¢ary neprekryvaji.

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

V tomto pripadé se uplatni Dopplertv jev, ktery se projevuje jak u akustic-
kého, tak u elektromagnetického vinéni. Pomoci tohoto jevu miZzeme ménit energii
fotonii elektromagnetického zareni. Toho se vyuziva v Mossbauerové 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, — E,

EiZ(El—Eo)—ET—FU -

(7)
V pripadé absorpce pohybujicim se jadrem méame

E, — E,

E;L:(El—Eo)—FET—FU -

(8)

Diisledkem existence tiretiho ¢lenu ve vyrazu pro energii dochézi ke zvétseni
sitky emisni ¢ary, tzv. dopplerovskému rozsiteni. Jedna se o distribuci energii kolem
predpokladané ostré hodnoty. Nastava tak castecné prekryti emisni a absorpcéni

¢ary a lze pozorovat rezonancéni absorpci y-zateni, viz obrazek 1 b).

1.1 Fyzikalni podstata Mossbauerova jevu

Némecky fyzik Rudolf Méssbauer studoval rezonanéni absorpci y-zdfeni '9'1r.
Fotony ~-zafeni v ni maji relativné nizkou energii zpétného razu (0,046 eV). Tu je
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mozné vykompenzovat zahtatim na teplotu priblizné 260 °C. I pii pokojové teploté
se tedy emisni a absorpéni spektra ¢astecné prekryvaji. Jejich prekryti se s teplotou
zvétsuje a roste tak i pravdépodobnost rezonancni absorpce.

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

Energie zpétného razu je podle vyrazu (3) nepfimo imérnd 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 miizce velmi mala (prakticky nulova).
Témto energetickym prechodiim se rika prechody bez zpétného razu.

Ze vztahu (7) a (8) je patrné, ze nebude dochézet k Dopplerovskému rozsireni,
protoze diky velké hmotnosti krystalu v porovnani s hmotnosti jednoho atomu ma
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 absorpéni 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)

Obrazek 2: Emisni (a) a absorpcni ¢ara (b) pro bezodrazové jaderné prechody

JelikoZ dosazitelnd siika spektralni ¢ary bezodrazovych prechodt je 1078 eV, pro
typickou energii jadernych pfechodtt £, ~ 102keV dosahujeme relativni pfesnosti

méfeni 10713,
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1.2 Hyperjemné interakce

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

1.2.1 Izomerni (chemicky) posun

Jedna se o dusledek elektrostatické interakce protont s s—elektrony. Hodnota po-
sunu zavisi na pravdépodobnostech vyskytu s—elektront, které se zpravidla icastni
vazeb, v misté jadra. Ve spektru se projevuje posunem spektralnich car v dasledku
interakce elektrického naboje jadra konecnych rozmeért s elektronovymi oblaky pre-
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 dochéazi ke kvadrupoélovému stépeni energetickych
hladin. V Moéssbauerové spektroskopii sledujeme prechod z nékteré hladiny zaklad-
niho stavu do nékteré hladiny excitovaného stavu. Muzeme 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 g 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 experimentalni pozorovani Mossbauerova jevu vyuzivame modulaci energie
emitovaného v-zareni pomoci Dopplerova jevu. Pri ni dochazi k posunu emisni c¢ary
zéfice s energii pfechodu £, o veli¢inu

AFE = Epgcosa, (10)
c

kde v je rychlost pohybu zarice, ¢ 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 rezonancéni absorpce vy-zatreni v absorbéru.
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V' Mossbauerové spektroskopii se nejcastéji pouziva transmisni konfigurace.
Schéma jejiho experimentalniho usporadani pro pozorovani Mossbauerova jevu je

schematicky znazornéno na obr. 3.

Pohybové I
zatizeni NAAAY

v

i
ss

Detektor Citac

Obrézek 3: Usporadani transmisniho Méssbauerova spektrometru

Na pohybovém zarizeni, tzv. transduceru, ktery slouzi k modulaci rychlosti
pohybu, je umistén zdroj radioaktivniho zafeni. Emitované zareni ze zdroje postu-
puje pres nepohybujici se absorbér na scintilacni detektor, jenz za nim registruje
intenzitu dopadajiciho ~-zareni proslého absorbérem v zavislosti na momentalni
rychlosti pohybu zdroje zareni 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 zati¢ je v klidu.

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

To je situace, kdy se energie emitovaného zareni rovné energii prechodu ze
zékladniho do excitovaného stavu. Jadro absorbuje zareni a nasledné zpétné vyzari
fotony rovnomérné do vsech smérti. 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

stavil 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-zareni se pouzivaji proporcionalni plynové detektory, scintilacni
detektory a polovodicové detektory. Specidlné v Mossbauerové spektroskopii, ve
které dochazi k detekci konverznich elektront, je soucasti spektrometru i detektor
elektroni.

Pri nasich méfenich jsme vyuzivali scintilacni detektory, podivame se tedy na
né detailnéji.

Scintila¢ni detektory jsou zaloZeny na prevedeni y-zafeni na viditelné zareni.
Scintilatory jsou takové materialy, ve kterych vznikaji svételné zablesky pii pruletu
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ionizujiciho zareni. Existuji dva typy: anorganické scintildtory (vétsinou krystaly
alkalickych halogenidi, které obsahuji aktivacni primeési; jedna se o material s pa-
sovou strukturou) a organické scintildtory (nejc¢astéji jde o aromatické uhlovodiky,
v nichz scintilace vznikaji pri pfechodu volnych elektront v molekule) [7].

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

Za scintildtorem se nachazi fotonasobi¢ (popripadé fotodioda), ktery zablesky
registruje.

Pro detekci y-zateni se pouzivaji anorganické krystaly, nejcéastéji 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 100 keV pouze priblizné 30%. P¥i vhodném vybéru scintilatoru
jsou scintila¢ni detektory vhodné pro Siroky rozsah energii. Jeho vyhodami je efek-
tivnost, nizka cena a jednoduché pouziti.

Nevyhodou je ovlivnéni parametrii magnetickym polem a teplotou. Oproti pro-
porcionalnimu a polovodic¢ovému detektoru ma scintilaéni detektor navic horsi ener-
getickou rozlisovaci schopnost.

Dalsim typem detektoru je proporcionalni plynovy (nékdy téz zvany propor-
cionalni komora), ktery je tvoren kovovou valcovou katodou, v jejiz ose je umistén
tenky kovovy dratek, ktery tvori anodu. Trubice katody je naplnéna lehkym ply-
nem, kterym prolétavaji fotony y-zafeni a vyvolavaji emisi fotoelektroni 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 imérna energii dopadajiciho y-zareni. Je-
likoz anoda ma tvar tenkého dratku, je na ni i velmi vysoka hustota elektrického
naboje a v dusledku 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 elektront v laviné je imérny poctu elektront, které
uvolnila z neutralnich atomu ¢astice prolétajici detektorem (primdarni elektrony),
je proudovy impulz imérny energii ptilétavajici ¢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 pfimés (naptiklad metan).

Proporcionalni plynové detektory se pouzivaji pro energie zareni mensi nez
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80keV. Jsou necitlivé k magnetickému poli, coz je jejich hlavni vyhodou, protoze
experimenty ~-rezonan¢ni absorpce probihaji casto ve vnéjsim magnetickém poli.

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

V oblasti P-I-N prechodu vznikaji zaporné elektrony a kladné diry, které jsou
pusobenim elektrického pole prilozeného k polovodicovému prechodu odvadény na
elektrody.

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

Rozlisovaci schopnost téchto detektort je podminéna Sumovym napétim detek-
toru a vstupnich obvodi nabojové citlivého zesilovace. Snizeni Sumu lze dosdhnout
chlazenim detektoru obvykle na teplotu kapalného dusiku (77 K). Pti této teploté
je rozlisovaci schopnost polovodicového detektoru priblizné 2 keV.

Jejich velkou vyhodou je vysoka rozlisSovaci schopnost, vysoka rychlost ¢innosti
(délka vystupnich pulzi ~ 100 ns), nizké napdjeci napéti, malé rozméry, schopnost
préace pri vysokych intenzitach vnéjstho magnetického pole, nizkych teplotach a ve
vakuu. Nevyhodou je naopak nizka detekéni u¢innost [9] a vysoka cena.
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2 Rezonancni Mossbauerova spektroskopie

Pro zvyseni rozliseni Mossbauerovy spektroskopie se vyuziva rezonancéni uspo-
radani Mossbauerova spektrometru (déle jako RMS). Od klasické transmisni kon-
figurace se lisi pouzitim rezonancéniho detektoru [10], [11].

Podobné jako v zakladni Mossbauerové spektroskopii je pro udrzeni rezonance
potfeba pohybovat bud absorbérem, nebo v pripadé, ze pozadujeme, aby se absor-
bér nehybal, lze pohybovat synchronné zaricem a rezonan¢énim detektorem (resp.
zaricem spolu s konverznim materidlem), pricemz absorbér je v takovém pripadé
staticky.

Pokud je méreni 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 zarizeni. [12]. Schéma takového
usporadani je uvedeno na obrazku 4.

& Pohybové
Pohybové  AAAY 51 Ve ~
V}f ; | £ |23 | 8|~~~ B Rezonanéni detektor > Citac
zarizeni N[~ | B>
< zalizeni
— >
v v

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

Dale se v textu budeme zabyvat slozenim rezonanéniho detektoru a principem
jeho fungovani.

2.1 Vnitini konverze ~-zareni

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

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

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

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

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

Zdroj zatreni
fy—zafeni

KLL Augerovy elektron
5,46 keV 8 Y Y

LMM nizkoenergetické Augerovy elektrony
0,6 keV

Mol\/lﬂ}{/IVnizkoenergetické Augerovy elektrony
<0,1 ke

Shake-off elektrony s velmi nizkou energit
~10 eV

Rezonancéni fotony

Charakteristické Ky RTG zafent
6,3 keV

y-zéreni 14,4 keV

Obrazek 5: Schéma vnitini konverze ~y-zareni, upraveno z [18] s prekladem podle
[19]

Pokud jadro nejrozsifenéjsiho mossbauerovského izotopu ®"Fe absorbuje y-zaieni
o energii 14,4keV, pak s pravdépodobnosti 10 % vyzaii v-zafeni o energii 14,4 keV
a s pravdépodobnosti 90 % vyzaii konverzni elektron z K slupky (energie konverz-
nich elektronu ¢ini priblizné 7,3keV) a na jeho misto muze prejit z L slupky jiny
elektron. To je doprovazeno emisi rentgenového zafreni, které muze vyrazet elek-
trony z vyssich slupek [5].

Energie konverznich elektront uvolnénych ze vzorku je dana vztahem

Ecp =E, - Ey, (11)

pricemz E, je energie y-zafeni a Ey je vystupni prace elektronu [6].

V zavislosti na materidlu a energii elektronu mtzou 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 ma rezonancéni detektor tizké maximum detekéni
ucinnosti n(Ep) blizko pevné dané energie Ey, pricemz prudce klesa k nule pro
hodnoty E # Ey. Toho je docileno diky konverznimu materialu s tizkou absorpéni
carou. Ziskdme tak spektrum s lepsim rozliSenim [12].

Pro praktické aplikace je vyhodné pouzit rezonanéi scintilacni detektor (déle
jako RSD), protoze ve srovnani s klasickym scintilacnim detektorem poskytuje RSD
uzsi spektralni ¢ary a vyraznéjsi Mossbaueriv efekt, coz umoznuje zkratit dobu
mereni [13]. RSD muze byt pouzit pro méreni Mossbauerovych spekter v transmisni
konfiguraci i v konfiguraci zpétného rozptylu.

Princip fungovani rezonanéniho detektoru je zalozen také na Mossbauerové jevu.
Vyuziva vlastnosti prechodu rezonancné excitovaného jadra do zdkladniho stavu
doprovazeného emisi sekundarniho zafeni s riiznymi ionizacnimi ztratami v latce.
Mizeme tak sestavit detektor, ktery ma extrémné nizkou tc¢innost registrace pro
primé paprsky ~v-zareni a maximélni i¢innost registrace sekundarniho zareni s niz-
kou energif [12].

Princip RSD spociva v tom, Ze konverzni material je rozprostien ve scintilac-
nim materidlu. Pokud na néj dopada rezonanc¢ni y-foton, potom excituje jeho jadro.
V pripadé, Ze jadro néasledné deexcituje pomoci emise konverzniho elektronu, pak
tento elektron prolétava scintilacnim materidlem a excituje podél své trasy néko-
lik jeho atom, které obklopuji konverzni material. Excitované atomy scintilatoru
vyzari fotony, které nasledné dopadnou na fotokatodu v trubici fotonasobice a za-
pricini vznik fotoelektronu [13].

Schematické znézornéni principu RSD uvadime na obrazku 6.

pE—

Fotonasobié

Fotokatoda

Konverzni material
Scintilator

Odrazna vrstva

Obrazek 6: Schematické znazornéni principu RSD, prerusovana Sipka znazornuje
foton vyzafeny scintilatorem; 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 vytvorend pomoci napraseni nékolika desitek nanomentru kovu.
Diky ni se viditelné fotony vyzarené opacnym smérem odrazi zpét do fotondsobice.

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

Jednou z moznych metod dosazeni synchronniho prekryti je pomoci transduceru
se samodoladovacim systémem, napt. v [20] a [21], kde se transducer sklddal ze dvou
civek — zadavaci kterd generuje pohyb a métici, kterda 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.

Uvnitt komory pece se nachazeji dvé elektrody. Rozdilem napéti na elektrodach
dojde k ionizaci plynu uvniti 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 materidlu mezi elektrodami.

3.2 Kompaktni vakuova obloukova pec EQ-SP-MSM207

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

Toto zarizeni obsahuje nespotiebovavajici se wolframovou elektrodu o priaméru
4 mm pro taveni materialu az do teploty 3000 °C a médény talitek se 7 kavitami pro
taveni vzorki, aniz by doslo k jejich smichani, ktery funguje jako druha 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 schopna pracovat v rozmezi tlaku (0,01-0,11) MPa. Jako tlakomér pro méreni
tlaku v komorte 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 dvoustuptiovou rotaéni vyvévou
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-
mova elektroda byla zapojena k zdpornému zdroji elektrického napéti (katoda),
meédény talifek zase ke kladnému zdroji (anoda). Zdroj napéti byl ovladéan pedé-
lem, pti jehoz sepnuti zacal prochézet obvodem proud.

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

elektrody
Manipuléator
elektrody
Tlakome
arommer Mechanicky
manipulator
vzorkl
Pozorovaci
okénko
Wolframovéa
katoda
Meédéna anoda
Ochranné
bryle

Obrazek 7: Fotografie oteviené obloukové pece s popisky jednotlivych casti

Privod Ar
Privod N

Pedal

Zdroj

Obréazek 8: Fotografie obloukové pece véetné zdroje a vakuové pumpy s popisky
jednotlivych casti
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4 Postup pripravy vzorku

4.1 AlFe
Slitina zeleza a hliniku (dale jen AlFe) byla pripravena pro atomarni poméry
zeleza a hlintku: 7:3;6:4;5:5;4:6;3:7.
Relativni atomové hmotnosti zeleza a hliniku jsou:
Mpe = 55,8;
My, =27,0.
Pomér hmotnosti Zeleza a hliniku jsme urcili jako soucin danych atomarnich
pomeéru (oznacime jej Al:Fe) a poméru jejich relativnich atomovych hmotnosti:

map . A1-27
mpe Fe-55,8°

Hodnoty pro dané poméry jsou uvedeny v tabulce 1.

Béhem pripravy byla pouzita vaha AS 310.3Y od firmy RADWAG Vihy s.r.o.
s presnosti 0,1 mg. Pro kazdy vzorek byla nejprve navazena hmotnost zeleza. Pouzili
jsme zZelezo ve formeé tlomki o Cistoté 99,8 % od firmy Svét prvki s.r.o. [23]

K hmotnosti zZeleza byla nasledné pomoci hmotnostniho poméru :n”—;}l dopoctena
odpovidajici hmotnost hliniku, kterou jsme navazili s presnosti na setinu gramu.

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

rizné atomarni poméry Al:Fe véetné podruhé pripraveného vzorku AA03-2; :n”—;”
€
oznacuje vypocteny hmotnostni pomeér

Vzorek Al : Fe Al ma gl mre [g]
MFpe
AAOL  7:3 1,129 0815 0,724
AAD2  6:4 0,726 0448 0,612
AAO03 5:5 0,484 0,304 0,625
AA04 4:6 0,323 0,256 0,782
AAO05 3:7 0,707 0,543 0,769
AA03-2  5:5 0484 0,299 0,616

Kousky Zeleza byly zabaleny do hlinikové folie a vlozeny do jednotlivych kavit
médéného talitku v obloukové peci. Pec byla uzaviena a dvakrat promyta plynnym
dusikem (vyvakuovadna na 3 - 1072 torr, nasledné 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 milimetr nad vzorek a spustili elek-
tricky oblouk po dobu ptiblizné 10 sekund. Béhem oblouku jsme ptes okénko pece
kontrolovali, zda od vzorku neodskocila néjaka jeho ¢ast a zda je vzorek celistvy.

Timto zpusobem byly pripraveny vzorky AA01, AA02, AA03, AA04 a AAO5,
viz obrazek 9.

T ——
\
_— a4 o i

2A a1 §:4 . 5'.‘5
n3 .
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“ 6 ’ AL oy .

o1 :’fﬁﬂz Jls T :‘—-._W

e R 5

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 oznacenim 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
ruzné atomarni poméry Al : Fe; :n”—;” oznacuje vypocteny hmotnostni pomeér, m,.q
celkovou hmotnost vzorku pied vloZenim do pece, m,, celkovou hmotnost vzorku
po vyjmuti z pece

Vzorek Al : Fe mal

ma (8] mre 8] Mprea [8] Mo [g]
Mpe
AA06  42:58 0,350 0,1593 0,4556  0,6149  0,6145
AAO07 44:56 0,380 0,2174 0,5715  0,7889  0,7882
AAO8  46:54 0,412 10,3218 0,7801 1,1019  1,1025
AA09  48:52 0,447 0,2899 0,6398  0,9297  0,9192
AA10  52:48 0,524 0,1543 0,2934 04477  0,4458
AA11l  54:46 0,568 0,2655 0,4639  0,7294  0,7289
AA12 56:44 0,616 0,1594 0,2567 04161  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 oznac¢enim AAQ9 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 kovil odpari, pricemz predpokladame, ze vétsinové se odpari hlinik
diky nizsi teploté tani.

Spolu se vzorky AA11-13 jsme v peci pripravili i vzorek Cistého Zeleza bez
hliniku s oznacenim AA14, ktery také prosel obloukem. Pred zthdnim mél hmotnost
Mpred = 0,8031 g, po zihdni myp, = 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
zniceni, bylo tedy nutné ho pripravit znovu. Navazené hmotnosti pii jeho piipravée
jsou uvedeny v tabulce 1 pod oznacenim AA03-2.

4.2 Korozivdorna ocel

Slitina korozivzdorné oceli (FeNiCr) byla piipravena 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 zeleza, niklu a chromu jsme urcili jako soucin danych ato-
méarnich pomeéri (oznacime jej Fe : Ni : Cr) a poméru jejich relativnich atomovych

hmotnosti:
motnosti myi Ni- 587

meor  Cr-52,0°
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my;  Ni-58,7
mpe Fe-558"

Kovy byly stejné jako v pripadé Zeleza u AlFe nakoupeny od spole¢nosti Svét

prvku s.r.o. Nikl byl ve formé kulicek o ¢istoté 99,99 % a pro piipravu vzorku byl
zpraskovan pomoci diamantového rotacniho kotouce. Chrom byl ve formé tdlomk
o Cistoté 99,5 %.

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

Pri vazeni jednotlivych kovl jsme zacali niklem, protoze jsme ho méli k dispo-
zici pouze 0,354 g. K nému jsme dopocitali a nasledné navazili potiebné 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 pifpadé pii promyvani vakuovina na tlak 3 - 1072 torr a b&éhem
oblouku naplnéna argonem na 600 torr.

Vzorek AA17 byl zithdn dvakrat, protoze po prvnim prilozeni elektrického ob-
louku se od né&j oddélila mensi kulicka. Vzorky AA19 a AA20 byly zihany trikrat,
protoze se od nich také oddélily 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 ruzné atomarni pomeéry Fe : Ni: Cr; z—g a m—g oznacuje vypocteny hmotnostni

pomér odpovidajicich prvki

Vzorek Fe:Ni:(Cr ¥ g mre [g] mni g mer (g
mecy Mpe

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

AAL7  3:15:1 1,6929 05259 0,1524 0,0820  0,0484

AA18 3:1:0,5 22573 0,3506 0,1464 0,0522 00,0241

AA19  3:1:15 07524 03506 0,1539 0,0547  0,0743

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

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

5.1 Analyza vzorkt pomoci Mossbauerova spektrometru

Vzorky byly nasledné analyzovany 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 zelezo) a nasledné méreny
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 nameérené spektrum se
100 % singletovou komponentou je na obrazku 13 a spektrum s ¢dstecnou singleto-
vou a dubletovou komponentou je uvedeno na obrazku 14.

Z namérenych spekter bylo uréeno procentualni 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.

7, diagramu 15 je patrné, Ze pro nase vyuziti slitin jako konverzniho materialu
jsou nejvhodnéjsi vzorky AA03, AA10, AA11, AA16 a AA18, nebot obsahuji pouze
singletovou komponentu.
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Obrazek 13: Mossbauerovské spektrum vzorku AA03 (Al : Fe = 1:1)

26



100
98
S
2
g
g 94
s
H
92 - Data - _
Fit ——
Dublet ——
90 Singlet ]
] l I I I I I I |

) -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 )
Rychlost [mm/s]

Obrazek 14: Mossbauerovské spektrum vzorku AAQ07 (Al : Fe = 44 : 56)
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Obrazek 15: Graf procentualniho zastoupeni singletové a dubletové komponenty ve
vzorcich AlFe pro ruznéd atomarni procenta obsahu Zeleza, respektive hliniku
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Tabulka 4: Hyperjemné parametry vzorkti 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 AFEy+0,01 440,01

%0 [mm/s] [mm /s] [mm/s]
AAO1 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
AA04 Singlet 89,28 0,22 - 0,39
Dublet 10,72 0,20 0,41 0,36
AA05 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
AAO7 Singlet 83,52 0,21 - 0,35
Dublet 16,48 0,22 0,41 0,36
AA08 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
AAT1 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 vzorki AA14-15; A znaci izomerni posun, d
sitku cary a By je hyperjemné magnetické pole; f-faktor byl povazovin roven 1
pro vsechny faze

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

%o mm/s] [mm/s] [T]
AA14 Sextet 100,00 0,00014 025 32.74
AA15 Sextet 100,00 0,00140 0,25 32,69
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Tabulka 6: Hyperjemné parametry vzorkti AA16-20; 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 AFEg+0,01 d

%0 [mm/s] [mm/s] [mm/s]
AA16 Singlet 100,00 0,10 - 0,36
AA17 Dublet 100,00 —0,07 0,16 0,29
AA1R 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 vzorkt pomoci digitalniho meta-
lografického mikroskopu DSX1000 od firmy Olympus. Nebyla ale pozorovana zadna
zrna jednotlivych fazi.

Fotografie nasnimanych vzorki AA10 a AA18 v polarizacnim moédu jsou uve-
deny na obrazcich 16 a 17. Struktura, kterd je na nich pozorovatelna, je zptisobena
brousenim diamantovym kotoucem. Pro lepsi pozorovani by bylo potieba vyuzit
pripravného procesu pro metalurgickda opticka mérenti.

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 materiali v RSD je dulezité, 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 nejvhodné;jsi.

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

I = Ipe ™™, (12)

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

Hm = —, (13)
kde ¢ je hustota materialu. Absorpcni zakon pak lze psat ve tvaru
I = [je #med (14)

Jelikoz jsme pracovali se slitinami, u kterych byly znamy pouze hodnoty hmot-
nostnich absorpénich koeficienti pro prvky, ze kterych byla vytvotrena, spocitali
jsme nejprve jejich parcialni hustotu.

Pokud mame slitinu slozenou ze dvou prvki, oznacme je prvky i a j, které jsou
v poméru x : y, pak parcidlni hustota p,, kterd pfipadd v celém objemu vzorku
danému prvku, je

= 15

Ori = SM, + yM, (15)
yM;

(16)

= W+ g3
piicemz M;, respektive M;, oznacuje relativni atomovou hmotnost daného prvku.
Vysledny vztah pro vypocet intenzity proslého zareni je pak

I = ]Oe—d(#migpnwmj@m)g ’ (17)

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

anj

R R 18
Opj S M, (18)

pficemz n;, respektive n;, oznacuje atomarni podil daného prvku ve slitiné. Pro
vypocet intenzity proslého zareni pak plati

I— Ioe_d<2?“”1jgpj)g. (19)
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Pomoci téchto vztaht byly urcéeny parcialni hustoty pro jednotlivé prvky ve
slitinach.

Pro urc¢eni poméru intenzit zareni po prichodu danym materialem bylo potieba
urc¢it i celkovou hustotu jednotlivych vzorkt slitin. K tomu byla pouzita metoda
rentgenové praskové difrakce. Namétené difrakéni zaznamy uvadime v priloze. Z ni
byla urc¢ena mrizkova konstanta a a krystalova struktura, ze které byl urcen pocet
atomu v burice 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 tidaju byla vypoctena celkova hustota slitiny (viz tabulka 7).

Pro hmotnost jedné bunky krystalu plati vztah

M = kAu (20)

kde k je pocet atomu v butice krystalu, u je atomova hmotnostni konstanta (u =
= 1,6605390666 - 1072 kg) [25] a A je primérnd relativni atomova hmotnost jed-
noho atomu slitiny. Tu ur¢ime podle vztahu
> niM;
PR

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

A= (21)

Celkova hustota vzorku slitiny je tedy

kZ?mMz
M M Ty ! (22
TV T BT a3 '

Tabulka 7: Zmétené mrtizkové konstanty a jednotlivych vzorki 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 3,578 8125

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

6.1 Pomér intenzit proslého zareni AlFe a korozivzdornou
oceli

Pomér intenzit proslého zareni AlFe a korozivzdornou oceli byl podle vztahu
(19) urcen jako
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e—d(#mFerAZFe—Fe FUmALOpAlFe— AL ) on

- (23)

IFSNiCT e_d(/‘mFe QpFe—n'hufmCrQpCr—n"’/‘mNiQpNi—n)QAlFe

Taipe

kde pt,, re je hmotnostni absorpéni koeficient zZeleza, pi,,c, chromu, i, n; niklu, fi, 4
hliniku, gpnre je parcidlni hustota zZeleza obsazeného v korozivzdorné oceli, opncyr
chromu v korozivzdorné oceli, g,,n; niklu v korozivzdorné oceli, opaipe—re Zeleza
ve slitiné AlFe a g,aipe—a; hliniku ve slitiné AlFe. Celkové hustoty jsou oznaceny
0a1re pro slitinu AlFe a g, pro korozivzdornou ocel.

Pomoci programu gnuplot byly vykresleny grafy zavislosti poméru intenzit pro-
slého zafeni na tloustce materialu pro energii 6 keV (viz obrazek 18) a 14,4keV (viz
obrazek 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 (AA1R).
V grafu 18 je uvedena kiivka pouze pro pomér AlFe 1 : 1, nebot se s kiivkami
pro pomeéry 52 : 48 a 54 : 46 prekryvaly.
Za hodnoty hmotnostniho absorpc¢niho koeficientu jsme dosadili hodnoty podle
[22] pro energii zareni 6 keV, protoze hodnoty pro 6,3 keV nejsou znamy:
fmpe = 8,48-10" cm? - g7 ;
fmar = 1,15-10%cm? - g1
fmni = 1,09-10% cm? - g7 ;
fomer = 5,16-10%cm? - gt .

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

Mp, = 55,8
My =27,0;
My: = 58,7
Mg, = 52,0

Pro 14,4keV jsme pouzili hodnoty z tabulky pro 15keV, protoze pro blizsi hod-
notu energie neuvadi velikost i,
fmpe = 5,708 10" cm? - g7 ;
fomal = 7,955 cm? - g
pmni = 7,081-10  ecm? - g7t
Py = 4,571-10  cm? - g7t
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V obou pripadech (jak 6,3keV, tak 14,4keV) je z grafi patrné, ze materidlem
AlFe proglo zareni vice, nebot kiivky jsou pro oba poméry rostouci. Pro dalsi vyuziti
je tedy vyhodnéjsi pouzit tuto slitinu.

T T
1:1/3:05:1 ——
1:1/3:1:05 ——

2.4

22 b
2,0 | .
1,8 |- .

1,6 - : : -

Tarpe / 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 materidlu d pro pomér Al: Fe = 1: 1 a rizné poméry
slozek korozivzdorné oceli

1,35 ! !
52:48 /3:05:1 ——
1,30 - 52:48 /3:1:0,5 ——
54:46 /3:05:1
. 125 | 54:46 /3:1:0,5
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& 120 1:1/3:1:05
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Obrazek 19: Pomér intenzit proslého zatfeni o energii 14,4 keV AlFe a korozivzdor-
nou oceli v zavislosti na tloustce materidlu d pro rizné poméry slozek AlFe a ko-
rozivzdorné oceli
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Zaveér

Bakalarska préace je zamérena na pripravu a naslednou analyzu Zelezo obsahu-
jicich slitin, které lze vyuzit jako konverzni material pii rezonanéni Mossbauerove
spektroskopii.

V 1vodni ¢asti byl popsan Mossbaueriv jev a princip Mdossbauerova spektro-
metru. Nasleduje popis nejcastéji pouzivanych typt detektort y-zareni. Dale byla
rozebrana rezonancéni Mossbauerova spektroskopie s rezonancénim scintilac¢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 hlinitku
a posléze i korozivzdorné oceli (slitina Fe, Ni a Cr) o riznych atoméarnich pomérech
kov1i.

Vzorky byly analyzovany pomoci Méssbauerova spektrometru a ze ziskanych
spekter urc¢eny jejich hyperjemné parametry. Byly vyhodnoceny pouze vzorky se
singletovou komponentou AA03, AA10, AA11l, AA16 a AA18. Byly tedy zvoleny
jako vhodné k pouziti jako konverzni material do rezonancéniho 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 vzorku se singletovou komponentou pomoci rentgenové
praskové difrakce. Ze ziskanych difrakénich zaznamii byla uréena hodnota mtizkové
konstanty a krystalicka struktura. Z nich byla nasledné vypoctena hustota vzorka
potfebna k vypoctu intenzity proslého zareni materialem. Vykreslili jsme pomér
intenzit proslého zareni a z néj urcili material, ktery nejméné pohlcuje zatfeni a je
tedy nejvhodnéjsi jako konverzni material do rezonancéniho scintila¢niho detektoru,
tedy vzorek AA03 s pomérem slozek Al : Fe=1: 1.

Vsechny stanovené cile prace byly splnény.

35



Seznam pouzitych symboli a zkratek

AlFe slitina hliniku a zeleza
RMS rezonancni Mdossbauerova spektroskopie
RSD  rezonancni scintila¢ni detektor

« thel mezi smérem rychlosti pohybu a smérem emise fotonu vy-zareni
AFE  energeticky posun emisni Cary zarice

n detekéni ti¢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

E? energie vyzareného fotonu

EZ energie absorbovaného fotonu

Ey vystupni prace elektronu
E, energie prechodu
E, energie zpétného razu
G polositka emisni a absorpéni ¢ary
I 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,  havazend hmotnost chromu
mp. havazend hmotnost zeleza
my;  navazend hmotnost niklu
Dy hybnost y-fotonu
0 hustota slitiny

atomova hmotnostni konstanta
v rychlost pohybu zatice
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Obrazek 20: Mossbauerovské spektrum vzorku AAO1 (Al : Fe = 7:3)
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Obrazek 21: Mossbauerovské spektrum vzorku AA02 (Al : Fe = 6 : 4)
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Obrazek 22: Mossbauerovské spektrum vzorku AA03 (Al : Fe = 5:5)

| | | | | | | | |

100
99 -

X

Z B

=

n

g

s 9Th
96 -
95

Rychlost [mm/s]

Obrazek 23: Mossbauerovské spektrum vzorku AA04 (Al : Fe = 4:6)
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Obrazek 24: Mossbauerovské 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: Mossbauerovské 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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Obrazek 35: Mossbauerovské spektrum vzorku AA16 (Fe : Ni: Cr=3:0,5:1)
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Obrazek 36: Mossbauerovské spektrum vzorku AA17 (Fe : Ni: Cr==3:1,5:1)
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Obrazek 37: Mossbauerovské spektrum vzorku AA18 (Fe: Ni: Cr==3:1:0,5)
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Obrazek 38: Mossbauerovské spektrum vzorku AA19 (Fe: Ni: Cr==3:1:1))
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Obrazek 39: Mossbauerovské spektrum vzorku AA20 (Fe: Ni: Cr==3:1:1)
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Obrazek 40: RTG difrakéni zdznam vzorku AAQ03_2
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Obrazek 41: RTG difrakeéni zdznam vzorku AA10
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Obrazek 43: RTG difrakeéni zdznam vzorku AA16
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Obrazek 44: RTG difrakeéni zdznam vzorku AA18
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