Prirodovédecka fakulta Univerzity Palackého v Olomouci

Diplomova prace

Strukturni zmeény Zelezo obsahujicich materiali
indukované ozarenim rychlymi tézkymi ionty

Autor: Bc. René Vondrasek

Vedouci prace: doc. RNDr. Jiti PechousSek, Ph.D.
Studijni obor: Nanotechnologie

Forma studia: Prezencni

Rok: 2020


https://www.google.cz/url?sa=i&rct=j&q=&esrc=s&source=images&cd=&cad=rja&uact=8&ved=2ahUKEwjNqYjOi_HgAhUBfFAKHW_mBhEQjRx6BAgBEAU&url=https%3A%2F%2Ftwitter.com%2Fupolomouc&psig=AOvVaw2ne310k5xMvg2qXShrcUtj&ust=1552084466285090

Autor dékuje vnitinimu IGA grantu univerzity Palackého v Olomouci (IGA_PrF 2019 _002),
doc. Mgr. Vitu Prochdzkovi, Ph.D. za proméreni vzorkii pomoci RTG difraktometru a svému
vedoucimu diplomové prdce doc. RNDr. Jifimu Pechouskovi, Ph.D. za ochotnou pomoc,

vénovany cas, a mnoho cennych rad a pripominek, bez kterych by vytvoreni této prdce
nebylo mozné.



Prohlasuji, Ze jsem predloZenou diplomovou praci vypracoval samostatné pod vedenim doc.
RNDr. Jifiho Pechouska, Ph.D. a Ze jsem pouzil zdrojd, které cituji a uvadim v seznamu
pouzitych zdroju.

V OIOMOUCT covicvtiiii et ————



Bibliograficka identifikace

Jméno a prijmeni autora:

Nazev prace:

Typ prace:

Pracovisté:

Vedouci prace:
Rok obhajoby prace:
Abstrakt:

Klicova slova:

Pocet stran:
Pocet priloh:

Jazyk:

René Vondrasek

Strukturni zmény Zelezo obsahujicich materiald
indukované ozatenim rychlymi téZkymi ionty

Diplomova

Katedra experimentalni fyziky, Prirodovédecka
fakulta UP

doc. RNDr. Jifi Pechousek, Ph.D.
2020

Ozatovani materialli ionty je fenomén znamy vice nez
stoleti, kdy doprovazel pocatky atomové a jaderné
fyziky. Dnes  nalézd  uplatnéni  naptiklad
v materidlovém inZenyrstvi, v oblastech atomové a
casticové fyziky, a v neposledni radé

v elektrotechnickém pramyslu k dopovani
polovodic¢i a v energetickém primyslu k vyzkumu
materiall pro stavbu casti jadernych reaktort.
Ukolem této prace je vytvorit teoreticky a reser$ni
zaklad vénujici se tématu ozafovani Zelezo
obsahujicich materidld tézkymi ionty a ziskané
informace doplnit vlastnimi experimenty.

Energeticky téZKky iont, energetické ztraty,
Méssbauerova spektroskopie, strukturni
zmény, fazové zmény, amorfizace, Zelezo

77
1
Cesky



Bibliographic identification

Autor’s first name and surname:

Title:

Type of thesis:

Department:

Supervisor:
Year of presentation:

Abstract:

Key words:

Number of pages:
Number of appendixes:

Language:

René Vondrasek

Structural changes of iron-bearing materials induced
by swift heavy ions irradiation

Diploma

Department of experimental physics, Faculty of
science UP

doc. RNDr. Jifi Pechousek, Ph.D.
2020

Ion irradiation is phenomenon known for more than
one century, accompanying first steps of atomic and
nuclear physics. Nowadays, this phenomenon finds
application for example in material engineering, in
area of atomic and particle physics and finally in
electrotechnics industry for semiconductors doping
and in energetical industry for research of materials
used to build parts of nuclear reactors. The aim of
presented work is to create theoretical and research
basis for heavy ion irradiation of iron-bearing
materials and gained knowledge complete with own
experiments.

Swift heavy ion, energy loses, Méssbauer
spectroscopy, structural changes, phase changes,
amorphization, iron

77
1
Czech



L0270 OO O OO OO 1
TEOTELICKA CASE...eitiiiiiiie ettt ettt sttt sttt sb e e s bt e sat e et e e beesbeesaeesaneeas 2
1. Kinematika srazky iontu a atomu pevné IatKy ..........ccoevieiiiiiiniiniieeeeeeee e 2
1.1.  InterakCni POLENCIALY .. st sssssssans 2
1.2.  Aproximace Rutherfordovym rozptylem ... 3

2. TOMIZACNT KOIIZE ..ottt ettt st bbb 6
W2 DR/ T w2 7 0 1122 Vo =) 0 1<) o4 (= oo 6
2.1.1. ElaStiCK@ ZEALY oot e 6
2.1.2.  EleKtronické Ztraty .......ccoceeveririeiininienieeeseeee e e 7
2.1.3.  Srovnani elastickych a elektronickych ztrat...........ccoccooeniriinnienineee 7

2.2.  Trajektorie iontu a penetracni hloUbKa ... ssessseesssessees 8
2.3, SOtWATE SRIM ..ottt ssss st s s s s s s 9
2.3.1.  Zahrnuté interakce ve VYPOCtech .......ccoireiiiiiiiiiiceee e 9
2.3.2.  Vypocet deponované energie tézkych, energetickych iontd............ccccenceee. 10

3. Amorfni faze indukovana ozarenim rychlymi tézkymi ionty.........ccccocevveeveneniennncnne 11
3.1, MOdE]l AVOU LEPIOL ..ottt ses bbb s s 11
3.1.1.  Rovnice pro tepelnou diflzi........ccceoeereneriieninieieeeee e 11
3.1.2.  ZdArojovy Clen SE(T,1) ooveereeriirieeiieenieesieeste sttt sttt st e e sane e 12

3.2, SYSEEM ElEKEION UL ccuueeereeeieereereeenseese st b s sess bbb bbb bbbt 13
3.2.1.  Tepelna kapacita eleRtront .........cceeeerueririerieieiescecese e 14
3.2.2.  Diflze eleRIrONT .....ccovveuivieiiieiiiiieeec e 15

0% FOIN 41 =) 0 0 (0] 00 4 L PSR 16
3.4.  Elektronové — fononoveé iNtEraKkCe .........eeninnenseinseessessssssesssssssss e sssesssssssseses 16

T/ D ToTSF: 11 16 | o) 8 0T/ 0 T Lo 20O PP 17
%3 W 022V 027213 ) B 0 = Vo Tod 1 L'<) o =1 L OO P 17
4.2, OZATFOVANT OCEIT ...ttt s e bbb bbb 24
125 q0Tc) g boa ed oL 10 o) or: 1) RS SPPRRORO 27
TR ) 4 OSSP 27
5.1, PraSKOVE VZOTKY ..ottt st s ssssss s ssssss s s st sessssssns 27
Oxid Zelezity Fe,03 (HEMALIt) .oovvevviiiiiiiiiiicreescesie et s 27
PraSKova 0Cel CL 5OWS ..ottt st s 27

5.2, PodKIAdaci 0CEIOVE PASKY ...coureremeemeernerseesseesseesseessssssesssessssesssessssssssssssssssssssssssessssssssssssssssesss 28

6. Laboratorni urychlovac IC — 100 .......cccceviieiieiieeiiesiiciecieesee e e see e see e e sreesreesanesnneens 29
7. Pouzité analytické teChNiKY ........cccoooiiirieie e 32



7.1. MOssbauerova SPeRIrOSKOPIE ... ssssssssssssssessssssssssssssssssssssns 32

7.2, ReNtZENOVA QIfTAKCE ...ttt ess bbb s 32

LT VA A UoTe | A 0Y 2 1 01z ) o) USSR 33
8.1. Transmisni Mossbauerova spektroskopie pii pokojové teploté......meinirnnens 33
OCELOVE PASKY 11274 ettt ettt e ettt te sttt be e s e e s e e esteente e teesreesnnenns 33
0CeloVe PASKY 1.4310...c.cciiiiieieiirieeeriee ettt s 33
PraSKova 0Cel CL SOWS ...ttt sttt et 39
Oxid Zelezity Fe,03 (HEmMatit) . ooovvoeeveeriieieenieeeseeeneeee e 43

8.2. Transmisni Méssbauerova spektroskopie za teploty 5 K ..oocverenerenecneenncenienens 46
PraSkova 0Cel CL 5OWS ..ottt sttt s 46
Oxid Zelezity Fe;0z (HEMALI) ..ooiiieiiiiiieieeeee et 49

8.3, RTG AIfIaKCe ettt ssss s ssss bbb s ss st anees 52
PraSkova 0Cel CL SOWS ..ottt st et s 52
Oxid Zelezity Fe;03 (HEMALIt) . ooiiieiiiiieieieeee et 53
Ocelové pasky 1.1274 @ 1.4310 .c..ooieiiiieieieeeeeseeee ettt s 54
DESKUSE ..ttt ettt sttt ettt e st e s ae e s te s be st e et e e b e e s beesaeesateeate e beenbeesaaesaneea 56
Oxid Zelezity Fe;03 (HEMALIL) covvreereeeeceeeeemeesseeseessessseessessseessesssssssesssesssssssesssessssssssssssesssessssssseens 56
PraSKOVA 0CEI CL SOWS ...ttt ssse bbb ss s sssess s st sssssas 56
OCEIOVE PASKY ...ourreeeeereeteeneesseese st ss st ss bbb s s bbb bt 57
OCELOVE PASKY 11274ttt ettt st sttt sttt snte s te e beesbaesaneees 57
0CeloVE PASKY 14310 ..ccciiiiieiiiieerie ittt ettt sttt et e s e sae e st e ssseeteesseesbaesanesas 58
ZAVEY .ttt bbb 60
Seznam pouZitych SYMBDOIT ......coouiiuiiiiiiiiee et 62
Seznam PouZitych ZKIateK .......ccooiiiiiiiiee ettt 64
SezZNam POUZILE IHEETATUIY .....ocoviriiiriiirieiie ettt sttt sbe e st e st esneesbeesbeesaaesaneens 65
PHIONA €. Lo 70

OCElOVE PASKY 1. 1274ttt sttt e e s sneeneas 70



Uvod

Uéinky ozafeni povrchu pevné latky ionty jsou zndmy a studovany déle nez 100 let.
Pripomenme napiiklad jedno z nejznaméjsich pouziti a Castic pii ostirelovani zlaté folie v
Rutherfordové experimentu, provedenym v roce 1909, ktery pomohl osvétlit podstatu
atomu. Velmi ¢tivou a nendasilnou formou pojednava o prvotnich experimentech v oblasti
atomové a jaderné fyziky utla publikace Ernesta Rutherforda - Novodoba alchymie,
pieloZena do CesStiny Dr. V. Petrzilkou [1].

Obecné mize béhem dopadu iontu na povrch pevné latky dochazet k riznym jevim a
interakcim. Jaka interakce bude preferovana, zavisi predevsim na hmotnosti a energii iontu
a na materialu pevné latky. MliZze dojit ke zpétnému odrazu iontu pry¢ od povrchu latky,
emisi elektronti z povrchu pevné latky, emisi rentgenového zareni nebo zareni z viditelné
oblasti nebo emisi ionizovanych (popft. neutralnich) atomt z povrchu pevné latky. Tyto jevy
jsou pozorovany nejcastéji pri pouziti lehkych a nizko energetickych iontii a vyuZzivaji se
predevsim pro analyzu povrchu materialu.

Dale muze dojit k implementaci iontu do povrchu pevné latky, k ohievu latky nebo
k vyvolani strukturnich zmén v krystalické mriZce pevné latky. Tyto jevy jsou typické pro
tézké ionty s vysokou energii. [2]

Hlavni zaméreni této prace je pravé studium strukturnich zmén a amorfizace Zelezo
obsahujicich vzorki po ozateni urychlenymi, tézZkymi ionty.



Teoreticka ¢ast

1. Kinematika srazky iontu a atomu pevné latky

Pri kolizich typu atom-atom nebo iont-atom dochazi kinterakcim mezi jejich
elektronovymi oblaky, mezi elektronovymi oblaky a jadry a mezi jadry samotnymi.
Abychom mohli urc¢it energii, kterou miize iont predat pti kolizi atomu pevné latky a urcit
ucinny prarez této interakce, musime védét, jak vypada tzv. interak¢ni potencial mezi
iontem a atomem pevné latky. BohuZel pro takovy potencial neexistuje jeden univerzalni
predpis, protoze vyslednd interakce silné zavisi na energii iontu. Standardné se vyuziva
nékolik modelt.

1.1. Interak¢ni potencialy
Interakéni potencidly jsou detailné popsany ve zdroji [3], ze kterého je cerpano.
1. Borntlv - Mayertv
V(r) = Ae(_%), €Y

kde A a B jsou konstanty ziskané z elastického modelu. Model je pouzitelny v rozsahu
energii meV aZ keV a v rozsahu vzdalenosti iontu a jddra atomu pevné latky mezi hodnotou
ag <1 <1, kde 7, je klidova/rovnovazna vzdalenost mezi sousednimi atomy v miiZce
pevné latky a a je Bohrtiv polomér.

2. Inverzni kvadraticky

V() = 2R (z,2,)5/0 (%), @

kde Eg = 13,6 eV je Rydbergova energie, Z; je protonové Cislo iontu a Z, protonové Cislo
atomu pevné latky a a, je Bohriv polomér. Model je pouzitelny pro vzdalenosti r v rozsahu
% < r < 5a,kde aje tzv. stinici polomér. Pro vypocet stiniciho poloméru a je mozné vyuzit

empirickych vztaht

a=—%_neboq=—25% ()
(212208 <z 54z §>E
1 2
kde € = 0,8853 je empiricka konstanta.
3. Stinény Coulombicky
2y (T 4
V(r) = (@) e( a)’ ( )

kde e je elementarni naboj. Model je pouzitelny, pokud je draha R, kterou iont urazi v pevné
latce, mensi, nez a,.



4. Jednoduchy Coulombicky

_ ZyZ,e?
===

V(r) )

Model plati, pokud se iont dostane velmi blizko kjadru atomu pevné latky, tj. jejich
vzajemnd vzdalenost r je mnohem mensi nez a,. [3]

Ukazuje se, Ze chovani tézkych, vysokoenergetickych (v fadu MeV) ionti v blizkosti atom
pevné latky velmi dobie popisuje pravé jednoduchy Coulombicky potencial. Kritéria
aplikaci riznych potencial shrnuje obrazek ¢. 1, kde je vyobrazena zavislost bezrozmérné
vzdalenosti (podilu nejmensi vzdalenosti, na kterou se iont priblizi kjadru atomu p a
stiniciho poloméru a) na Kinetické energii ¢astice T. [3]

o _(';)SOkCVCqu } Borntiv-Mayerdy

} Inverzni kvadraticky

} Stinény Coulombicky

el PR e O -
< 10 .................................................. \'
3 70 MeV Xe*
—2
10 =
-3 Jednoduchy
10 > Coulombicky
107
10_5 1 1 1 1 1 1 1 1 J
1 10° 10 10° 108
T (eV)

Obrazek €. 1: Zavislost podilu S na energii ¢astice T a typu ¢astice pii dopadu na médénou desku

(upraveno z [3]).

1.2. Aproximace Rutherfordovym rozptylem

Kinematika srazky tézkého, energetického iontu a atomu pevné latky se da do urcité miry
popsat pomoci Rutherfordova rozptylu. Model Rutherfordova rozptylu pocita
s energetickymi (v fadu MeV), lehkymi ionty a pouZzitim jednoduchého, Coulombického
potencialu. Takto sestaveny model miiZze slouzit v hrubém pfriblizeni také pro popis
kinematiky tézkého iontu.

V nasledujicich odstavcich jsou predvedeny vztahy pro maximalni moZnou predanou
kinetickou energii T, minimalni moZnou pfedanou kinetickou energii 7 a priimérnou
kinetickou energii T, u¢inny priifez kolize o a u¢inny diferencialni priifez pfenosu energie
o, pro kolizi iontu a atomu pevné latky.

Maximalni moZna kineticka energie T, kterou miZe iont atomu pevné latky predat, je
jednoduse dana jako:

T =yE;, (6)



4M; M,
(My+M;)%
latky a Ej je energie dopadajiciho iontu.

kde ¢len y je dan jako: y = M; je hmotnost iontu, M, je hmotnost atomu pevné

Minimalni kineticka energie T je v podstaté rovna energii Eg4, coZ je energie nutna k uvolnénf
atomu pevné latky ze svého mista v krystalické miiZce. Energie E4 je tedy parametrem
materialu terCe a jeji vypocet znacné slozity. Abychom ziskali hodnotu E,4, je nutné fesit
problém vice téles. Zarovern, energie Ey je zavisla na krystalografickém sméru, ve kterém
ziska zvoleny atom moment hybnosti. Z téchto diivodl se pro urceni energie Eq pouZziva
pocitacovych simulaci.

Stiredni kineticka energie T, kterou miiZe iont atomu piedat je:
T — V_El)
T—Edln(Ed . (7)

Ucinny diferencialni priirez pro pienos energie pii kolizi iontu a atomu g, , ktery nam rika,
s jakou pravdépodobnosti se pti kolizi preda dané mnozZstvi energie, je dan jako

_ mhy® YE; 8

0c(E;, T) = 7 12’ €)
kde T je kineticka energie iontu a b, predstavuje parametr narazu pro celni srazku atomu a
iontu

_ ZyZye?

b
0 NE;j

) 9

M. v oy . .y , .
kde n = ” +2M . Pro lepsi predstavu je parametr b, spolecné s obecnym parametrem narazu
1 2

b ukazan v obrazku ¢. 2.

xe Ao | ‘o , NV
Jak 1ze vidét, zavislost g, na kinetické energii je 7 Tato zavislost je dostate¢né presna, jen
pokud se kineticka energie T bliZi maximalni mozné predané kinetické energii T = yE; a
jestlize pro vzdjemnou vzdalenost r iontu a jadra atomu plati: r < a (tedy pouzivame
jednoduchy Coulombicky potencial).

Pro nas to znamena, Ze dokud ma iont relativné vysokou kinetickou energii, je velmi mala
pravdépodobnost, Ze dojde béhem kolize iontu a atomu k pirenosu dané kinetické energie.

Pro nizs$i energie iontu uz se bude projevovat tzv. stinici efekt, kde vnitini slupky
elektronového obalu atomu odstini kladny naboj jadra, diky kterému bude i citlivost g, na
kinetickou energii T niz§i. Na$ popis by proto byl nedostacujici a bylo by nutné pouzit
presnéjsi aproximace. [3]

Celkovy ucinny prirfez o pro elastickou kolizi iontu a atomu pevné latky je dan vztahem

2 .
o(E;) = %% (10)



iont

Obrazek €. 2: Znazornéni obecného parametru narazu b a parametru b, pro Celni srazku - pole
modrych kulicek predstavuje pevnou latku.

Pokud bychom dosadili do vyrazu (10) za vyraz (9), zjistime, Ze celkovy ucinny prirez
o(E;) zavisi na E; nepiimo imérné. Cim vétsi je tedy energie dopadajiciho iontu, tim mensi
je pravdépodobnost, Ze dojde ke kolizi jadra iontu a atomu pevné latky. [3]



2. lonizaéni kolize

V kinematice jsme povazovali jednotlivé kolize za diskrétni. lont v§ak miiZe p¥i priichodu
materidlem ztracet energii nejen skrze interakce mezi jadry, ale také excitaci nebo ionizaci
elektronti atomt pevné latky nebo skrze generaci brzdného rentgenového zareni. VSechny
tyto ztraty mlizeme vice méné povazovat za spojité. [3]

2.1. Zastavovaci energie

dE

Definujme zastavovaci energii jako (— E)' tedy jako energii dE, kterou iont ztrati po

urazeni vzdalenosti dx v pevné latce. Ekvivalentné také miZeme psat
dE
(— a) = NatS(E), (11)
kde N, je atomarni hustota a S(E) je zastavovaci energie v jednotkach [eV - cm?].

. . ( dE oy .
Celkovou zastavovaci energii | — <), muZeme rozepsat jako:
t

dE dE dE dE

N e _& & 12
( dx)t ( dx)n+( dx)e+( dx)r' 12

dE . p . o p . 1 dEY . .
kde (— E) jsou ztraty energie zplisobené elastickym rozptylem, (— E) jsou ztraty

n e

dx
predstavuji tzv. radiacni ztraty, kdy iont vyzaruje energii ve formé brzdného rentgenového
zafeni béhem svého pohybu v blizkosti jddra atomu pevné latky. Radiacni ztraty jsou
vzhledem k elektronickym a rozptylovym ztratam relativné malé a nebudeme je uvazovat.

o T TR . o o ;12 < 32 dE
zplsobené predavanim energie elektrontim atomi pevné latky (elektronické) a (— —)
r

Pro popis zpomaleni tézkého iontu s energii v faddech MeV po energie v fadu jednotek eV
nam opét nebude stacit pouze jedno vyjadieni interakéniho potencidlu. Nastésti ale opét
miuZeme jednotlivé oblasti rozdélit podle povahy interakce atomu a iontu, a tedy podle
energie iontu. [3]

2.1.1. Elastické ztraty

Nejprve zminime ztraty zpisobené elastickym rozptylem. Budeme zde uvazovat dva
pripady: lont s vysokou energii (p < a), kdy ndm pro vystihnuti interakce iontu a atomu
pevné latky postadi jednoduchy, Coulombicky potencidl. Druhym je iont s nizkou energif
(p = a), pro jehoz resSeni byl pouzit stinény, Coulombicky potencial.

Pro vysoké energie jsou energetické ztraty skrze elasticky rozptyl dany jako

dE NamZ2z2e* My YE;
——) =——""F—"""——In(=").
n

dx Ej M, T

(13)

‘s . , dE v .
Pro nizké energle se vyraz a Zzmeni na
n

(_ d_E) _ _gNaz, M
dx/y 2 2 My+My’ (14)
Z13+7,3

kde K = 1,158me?a,. [3]



2.1.2. Elektronické ztraty

V pripadé elektronickych ztrat budeme opét uvazovat iont o vysoké a nizké energii.

. - : - . . dE vy ey
Pro vysoké energie iontu je elektronickd zastavovaci energie (— E) dostate¢né presné
e

priblizena Betheho - Blochovou formuli. Pro demonstra¢ni icel ndm v prvnim ptibliZeni
postaci dokonce Bohrova Klasicka verze, bez relativistickych korekci

(_ dE) _ _ 2NamZiZze* My (ye__E,) ’ (15)
e

dx E; Me T

4M;mg

kde I je stiedni ioniza¢ni potencial pevné latky, y, je dano jako: y, = Gloame)?
1 e

L . . - ] . dE
Pro nizké energie bude mit elektronicka zastavovaci energie (— E) tvar
e

(-5) =383 _nnfE

dx PR (16)
\/I‘T1<Z1§+22§>

N W)

2.1.3. Srovnani elastickych a elektronickych ztrat

Protoze naSim zamérenim je ucinek vysokoenergetickych iontdi, porovname elastickou a
elektronickou zastavovaci energii pravé pro pripad vysokych energii:

(_d_E) _2NgmziZyetmy ln(Ye_Ei) veEj

dx/e _ Ej me /) _ 2M, ln( 1 )

E5) _Nath%Z%e‘*Miln(V_Ei) Zzme 1n(TE)" (17)
dx/n E; My T T

Pro nazornost si zkusme do vztahu (17) postupné dosadit. Uvazujme napriklad Zelezny terc
a dopadajici iont kryptonu o energii E; = 250 MeV. Hmotnost atomu Zeleza je M, = 9,27 -
10726 kg, protonové ¢islo atomu Zeleza je Z, = 26, hmotnost elektronu m, = 9,10
1073 kg a hmotnost atomu kryptonu M; = 1,39 - 1072% kg.

Stfedni ioniza¢ni potencial terée I je mozné dopocitat jako I = 11,5Z, [eV], energie T
predstavuje vazebnou energii atomu Zeleza v mfiZce E4pe, ktera odpovida priblizné
40 eV.[3, 8]

Po dosazeni do vztahu (17) a nasledném zaokrouhleni vysledku ziskdme hodnotu 1547.
Jinak reCeno, elektronické ztraty jsou 1547-krat vyssi nez elastické. Elektronické ztraty tedy
dominuji v oblasti vysokych energii. Ukazuje se, Ze elastické ztraty budou naopak pievladat

v oblasti nizkych energii. [3]



2.2. Trajektorie iontu a penetrac¢ni hloubka

Predpokladejme, Ze elektronické a elastické ztraty iontu pri priichodu pevnou latkou jsou
na sobé nezavislé. Diky tomuto piedpokladu a vztahu (11) miiZeme celkovou energetickou
ztratu iontu psat jako

S(E) = NotlSe(E) +Sp(B)] = (—52) - 17

Rovnici (17) lze integrovat, za ucelem ziskani celkové urazené drahy R iontu

_ 1 (Ej dE

R
R=Jydx= Nat. 70 Se(E)+Sn(E)’ (18)

diky které ziskame prvni odhad o penetracni hloubce iontu v pevné latce. [3]

Radové se tato draha pohybuje vrozmezi od desitek nm (pro nizkoenergetické ionty
s energii v fadu keV) az po desitky pm (pro vysokoenergetické ionty s energii v radu stovek
MeV).

Veli¢ina, ktera nas vSak opravdu zajima neni celkova uraZzena draha R, ale projekce této
drahy do prvotniho sméru Sifeni iontu Ry, protoze se iont obecné nemusi pohybovat ve
stejném sméru, v jakém dopadl na povrch terce, jak ukazuje obrazek ¢. 3.

R

@ o ® » vzdalenost

povrch terée

Obrézek €. 3: Celkova uraZzend draha iontu R a jeji projekce R, (upraveno z [3]).

Ukazuje se vSak, Ze tato projekce je podstatna pouze pro ionty o nizké energii v radech keV
a méné, coz koresponduje s predesSlym poznatkem, Ze v této oblasti dominuji ztraty
elastickym rozptylem na jadrech atomt terce. [3]

V pripadé vysokoenergetickych ionti je drtiva ¢ast jejich trajektorie tvorena rovnou carou
ve sméru dopadu iontu na ter¢, cozZ opét koresponduje s faktem, Ze je zde energie predavana
elektrontim pevné latky. V konecné oblasti bude opét dochazet k rozptylu na jadrech
v disledku poklesu energie iontu. Se snizujici se energii totiZ roste ucinny priiez této
interakce (viz vztah ¢. 10). Drahu iontu s vysokou energif vystihuje obrazek ¢. 4. [3]



iont

povrch terce

Obrazek C. 4: Obecna trajektorie iontu s vysokou energii.

2.3. Software SRIM

Ackoli rovnice (13), (15) a (18) jsou pro demonstraci teorie urceni deponované energie a
trajektorie prichodu vysokoenergetického iontu pevnou latkou dostacujici, existuje
v dneSni dobé moznost vyuzit softwaru pro rychlé a dostatecné presné vypocty téchto
parametra.

Jednim takovym je volné dostupny softwarovy balik SRIM - The Stopping and Range of lons
in Matter [4] sepsany ]. F. Zieglerem, ktery dokaze na zakladé vybranych vstupnich dat
(energie, naboj a typ iontu + sloZeni a hustota ostielované pevné latky) presné dopocitat
deponovanou energii iontu v pevné latce a jeho urazenou trajektorii.

SRIM byl poprvé uveden v roce 1985, pricemz od té doby prochazi majoritnimi Upravami a
korekcemi priblizné kazdych 6 let, v zavislosti na novych experimentalnich datech. Pati{ tak
mezi vérohodné zpisoby, jak ziskat zminéné parametry a nasimulovat a pripravit si tak
vlastni experimenty.

2.3.1. Zahrnuté interakce ve vypoctech

Uvedeny program uZ uvazuje kvantové mechanické oSetfeni jednotlivych kolizi iontu
s atomy. Jednotlivé vypocty jsou efektivné provedeny pomoci statistickych algoritmd, jenz
umoziuji iontu provadét ,skoky“ mezi vypoctenymi kolizemi a nasledné zpriimérovat
vysledky kolizi pres jednotlivé mezery mezi ,skoky“. Béhem kolize iontu s atomem je
uvazovan stinény, Coulombicky potencidl (viz vztah (4) a obrazek ¢ 1), spolecné
s vyménnymi a korelacnimi interakcemi mezi prekryvajicimi se elektronovymi obaly. [4]

Vypocty také zahrnuji excitaci elektronti a buzeni plazmoni uvniti pevné latky - ty jsou
popsany zahrnutim kolektivni elektronické struktury a struktury mezi atomarnich vazeb.

[4]

Zména naboje iontu béhem prichodu pevnou latkou je popsana pomoci konceptu
efektivniho naboje, ktery zahrnuje zavislost prochazejiciho iontu na jeho rychlosti a stinéni
naboje iontu elektrony pevné latky. [4]



2.3.2. Vypoclet deponované energie téZkych, energetickych iontd

Vypocet deponované energie softwarem SRIM ma dvé komponenty. Prvnim je efektivni
naboj iontu, ktery je oSetren pouZzitim Brandtovy-Kitagawovy teorie. Druhym je moderni
Betheho - Blochova teorie, ktera zahrnuje mnoho vysokorychlostnich efekti pii priichodu
iontu pevnou latkou. [5]

Efektivni naboj je obecné funkci rychlosti iontu a hustoty ndboje pevné latky (ostrelovaného
terCe). Brandtova - Kitagawova teorie predpokladd, Ze elektrony iontu, jejichZ orbitalni
rychlost je niZsi, neZ relativni rychlost mezi iontem a elektrony pevné latky, jsou od iontu
odtrzeny pry¢. Vyuziti tohoto predpokladu vyrazné zptesnilo vypocty zastavovaci energie.
[5, 6]

Moderni Betheho-Blochova teorie opét obsahuje dvé slozky, znichZ neni ani jedna
dokonale popsana Cisté teoretickymi ivahami. Prvni je stfedni ioniza¢ni potencial a druhym
jsou korekce elektronovych slupek pro danou pevnou latku terce. [5]

Stredni ioniza¢ni potencidl poskytuje opravu na dané elektronové hladiny v pevné latce,
zakazany pas a fazi terce. Korekce elektronovych slupek opravuje predpoklad Betheho -
Blochovy formule, Ze rychlost iontu je mnohem vyssi, nez je rychlost pohybu elektronu
vpevné latce. Tato korekce je pocitdna detailnim zahrnutim interakce iontu
s elektronovymi orbitaly rtznych prvkd. [5]

Vzhledem k tomu, Ze stiedni ioniza¢ni potencial i korekce elektronovych slupek jsou dané
pouze vlastnostmi terce, predpoklada se, Ze jsou totozné jak pro tézké, tak pro lehké ionty.

[5]

10



3. Amorfni faze indukovana ozarenim rychlymi
tézkymi ionty

Jakakoliv krystalicka struktura se po dostate¢né dlouhé dobé a nenulové termodynamické
termodynamické rovnovahy. Mimo stav termodynamické rovnovahy ale existuji i dalsi
oblasti s lokalnim minimem volné energie - tzv. metastabilni stavy. Téch je mozné docilit za
splnéni urcitych podminek. [3]

Za vznik amorfni faze po ozateni rychlym, t€Zkym iontem mohou dva hlavni mechanismy.
Prvnim je postupnd akumulace defektd, které destabilizuji krystalickou strukturu az po
urcitou kritickou hodnotu. Tento mechanismus je typicky pro ionty s nizkou energii a pro
jeho popis staci resit ztraty energie iontu pomoci elastickych kolizi s atomy pevné latky.
Druhym mechanismem je rychlé ochlazeni ozafenim indukované kapané faze vzniklé
v oblasti tzv. teplotnich vrcholid. Tento mechanismus je vlastni pro tézké, energetické ionty

vvvvvv

3.1. Model dvou teplot

Podstatou tohoto modelu je, Ze tézky energeticky iont pfi prichodu pevnou latkou excituje
jeji elektrony. Elektrony, které ve velmi kratkém case ziskaly velké mnoZstvi energie se
nazyvaji ,horké“ a snazi se dostat zpét do termodynamické rovnovahy tak, Ze prenasi svou
energii mezi dalsi elektrony skrze elektron-elektronovou interakci a také mezi miizkou,
kterou miizeme v daném okamziku povazovat za ,studenou” skrze elektron-fononovou
interakci. Kazdému ze systému kvazicastic tedy prirazujeme néjakou teplotu.

Tento model objasiiuje do hloubky tvorbu amorfni faze v krystalické latce p¥i priichodu
tézkym, energetickym iontem. Je pro nas proto velmi ddlezity a bude mu vénovana vyssi
pozornost.

3.1.1. Rovnice pro tepelnou diftzi

Jak jiz bylo zminéno, béhem pohybu krystalickou mftizkou iont ztraci svou kinetickou
energii skrze neelastické kolize s elektrony pevné latky (terce). Tyto elektrony se budou
dale pohybovat skrze terc a ztracet energii pomoci emise fononu, coZ ma za nasledek ohrev
krystalické mrizky. Tento mechanismus je v modelu dvou teplot oSetfen pomoci dvou
navzajem provazanych diftznich rovnic (19) a (20), které popisuji casovy i prostorovy
vyvoj obou podsystému elektronti a fonont: [9, 10]

Co(Te) - de’” = V[ke(Te) " V(7 )] — g(Te, Tp) - [Te (7, 0) — T, (7, )] + Se (1), (19)

dTp (1)
t

Cp(Tp) =2 = VKo (Tp) - VI, 7, 0] + 9(Te, Tp) - [Te (G, 1) = T (7, )] (20)

Indexy e zde predstavuji elektronovy a p fononovy systém. Symboly T, a T, piedstavuji
teplotu elektronti a fonond, k. (T,) a kp, (Tp) jsou tepelné vodivostia Ce(T,) a Cp, (Tp) teplotné
zavislé tepelné kapacity. Obé rovnice jsou provazany skrze tzv. elektron - fonon parovy
parametr g(Te, Tp). Clen Sg (7, t) predstavuje energetické ztraty iontu.
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Tepelnou vodivost elektronu i fononu mizeme vyjadrit jako
Ke(Te) = Ce(Te) - De(Te) (21)
ep(Tp) = Co(Tp) - Dp(Ty) (22)

kde D (Te) a Dy (Ty,) jsou difuzni koeficienty elektront a fononii. Po dosazeni (21) a (22) do
(19) a (20) dostaneme

dT.(7,t)

Ce(Te) : T = V[Ce(Te) ) De(Te) ' VTe(Fr t)] - (23)
—g(Te, Tp) - [Te(F, ) — T, (7, 0)] + Se(@ 1),
dT, (7, t
Cp(Tp) ' % = V[Cp(Tp) 'Dp(Tp) ) VTp(F' t)] + (24)

+9(Te, Tp) - [T (7, ) — T, (7, )] .

Obé rovnice jsou takto Fizeny diftznimi koeficienty D.(T.) a Dyp(T,) namisto tepelnych
vodivosti ke (Te) a kp (Tp). Tepelné kapacity Co(T) a Cp (Tp) zde slouZi jako prevodniky mezi
teplotou a energii. [9, 10]

3.1.2. Zdrojovy ¢len Sg (7, t)

Clen Sg(#t) vrovnici (23) predstavuje zdroj energie pro prvotni excitaci elektrond p¥i
prichodu iontu. Funkéni vyjadieni tohoto ¢lenu hraje podstatnou roli v FeSeni rovnic (23)
a (24). Pro cylindrickou excitaci (prochazejici iont generuje valcovity kanalek excitovanych
elektronti) mtzeme psat

_+ )2
SE (Tel.: t) = dSe exp (_ (tzég) ) F(rel.) ’ (25)

kde d je normaliza¢ni konstanta, S, jsou elektronické ztraty v jednotkach eV - cm?, t je doba
pocitana od dopadu iontu na povrch terce a t, je stredni doba pohybu prvotné excitovanych
elektronti béhem pohybu iontu mrizkou. Stfedni doba t; se pohybuje viadu jednotek
femtosekund. & Gaussovy funkce (tzv. half-width) je voleno tak, aby bylo rovno uz
zminovanému t,. 1, predstavuje vzdalenost, jakou urazi prvotné excitovany elektron
v jednotkach C%. Funkce F (1)) predstavuje prostorovou distribuci prvotné excitovanych

elektronti. Autoii textu [10] uvadéji funkci F (1)) ve tvaru

1

Te+0\8

F(T )= nee*z? 1_(;+6)
el Smec?f2re, Tel+6 ’ (26)

kde n, je pocet elektronfi na cm3, e je elementarni naboj, m, je hmotnost elektronu, Z* je
efektivni naboj iontu, f predstavuje bezrozmérnou relativistickou rychlost iontu: § = @,
c je rychlost svétla. [9, 10]

V textu [11] je vztah mezi uraZenou drahou elektronu 7, a energii elektronu E, popsan
mocninnym zakonem

Tel. = kEesr (27)
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kde k =6 - 10_6ﬁ . Toto neni prepis, nebot jednotka konstanty k opravdu zavisi na

hodnoté konstanty 6. [9]

Konstanta § miiZe nabyvat hodnot

5= {1,079 B <1 keV. (28)
1,667 ... E, > 1keV

Velic¢ina 8 ve vztahu (26) predstavuje nejmensi moznou drahu, kterou miize elektron po
excitaci iontem urazit. Podle vztahu (27) tomu odpovidd nejmensi moZna predana
energie E, = I, coZ je stiedni ioniza¢ni potencial terce

0 =ki®. (29)
Maximalni mozna draha ¥, kterou mize excitovany elektron urazit, je analogicky dana

maximalni energii W, kterou miize elektron od iontu ziskat. Ta je omezena tzv.
kinematickym limitem

_ 2mec?p?
V=T (30)
a maximalni draha je pak
9 = kW?. (31)

Nakonec, normaliza¢ni konstanta d, ktera byla zminéna ve vztahu (25), je volena tak, aby
byl vztah (25) po integraci roven elektronické zastavovaci energii S, iontu

© T (t=tp)?
Jico fr:L:O 21716 Sg exp (— 202 )F(rel_)drelldt = S,. (32)

1, Vhorni mezi integralu ve vztahu (32) predstavuje projekci maximalni vzdalenosti,
kterou miiZe elektron urazit kolmo ke sméru sifeni iontu. [9, 10]

3.2. Systém elektronti

Popis systému elektrond se rdzni podle toho, jaké povahy je material terce (vodic,
dielektrikum...).

Ve vodic¢i mame vodivostni elektrony, které jsou excitovany a primo ,ohraty” prichodem
tézkého, energetického iontu.

V pripadé dielektrika je situace podstatné slozitéjsi, protoZe zde nemame zadné volné
elektrony. Zakladni myslenka je takova, Ze prochazejici iont excituje vazebné elektrony
z valenc¢niho do vodivostniho pasu, za doprovodu rozbiti vazby a vzniku diry. Teprve potom
se mohou elektrony dale podilet na prenosu energie. Mizeme na né pak nahliZet jako na
volny elektronovy plyn. Takovému systému je pak prirazeno tzv. pseudo Fermiho -
Diracovo rozdéleni a pseudo Fermiho hladina, ukazana na obrazku ¢. 5. U izolantt jsou tedy
prenos tepla a excitace elektronti z valen¢niho do vodivostniho pasu tzce spjaté procesy.
[9,12]

13



EA
hustota stavii §
N/
N /
E;' P4 dE i
§
.-':

vodivostni pas /

N
0

Er

valenéni pas

Obrazek ¢&. 5: Nacrt pasové struktury dielektrika se pseudo Fermiho hladinou E' posunutou na
. . . . . . . W, dN .
horni hranu vodivostniho pasu. fje pseudo Fermiho - Diracovo rozdéleni a = predstavuje

obsazenost jednotlivych stavi. (upraveno z [9])

3.2.1. Tepelna kapacita elektroni

V ptipadé vodice (kovu) je situace relativné jednoducha. Vodivostni elektrony v kovu je
mozné popsat jako plyn volnych elektroni. S pouzitim tohoto pristupu je mozné tepelnou
kapacitu aproximovat do dvou teplotnich rezimil. Pro prvni reZim je tepelna kapacita
elektronti C, dana jako

(33)

2
n“kgn,
Co = —2-2T,,
2TF

kde kjy je Boltzmannova konstanta. Vztah je platny pro teploty nizsi, nez je Fermiho teplota

2 2
Tp = ]Z—F (Tr se pro kovy pohybuje v fadu 10*K [13]), kde Er = B ke, je Fermiho energie a
B e

2m,

ke, je vinovy vektor elektronu. Nad touto teplotou uZ zistava tepelnd Kkapacita

elektronového plynu konstantni a rovna vyrazu
o = neks (34)

Oblast prechodu mezi linearné zavislou a konstantni tepelnou kapacitou neni piesné
definovana a nebudeme se ji zabyvat do hloubky.

Pro dielektrika je elektronova hustota n, zpocatku blizka nule a feSeni rovnic (33) a (34) je
netrivialni. [9, 13]
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3.2.2. Diftize elektroni

UvaZujme obecné castici v plynu. Z Kinetické teorie plyni je zndmy jednoduchy vztah pro
difazni koeficient D, ktery nam charakterizuje, jak snadno budou ¢astice plynu difundovat
danym prostiedim.

p =127, (35)

kde A predstavuje stfedni volnou drahu mezi srazkami s ostatnimi ¢asticemi a ¥ je stfedni
rychlost Castic. Stredni volnou drahu 4 mulZzeme rozepsat pomoci relaxacni doby mezi
srazkami t

A=7T. (36)
Po dosazeni (36) do (35) ziskame difizni koeficient Dve tvaru

D= §Tl72. (37)

Excitované elektrony se rozptyluji bud na ostatnich elektronech, nebo na fononech. Oba
typy rozptylu maji svou relaxatni dobu (7_e pro rozptyl mezi elektrony a 7._p, pro rozptyl
mezi elektrony a fonony), které mliZeme povazovat za navzajem nezavislé. Diky tomu
miiZeme celkovou stiredni dobu mezi srazkami t psat jako

%: LI (38)

Te-e Te-p

Autori v textu [11] uvadéji souvislost mezi teplotami elektront, fonont a relaxa¢nimi ¢asy
jednotlivych rozptyli

L =612, (39)
L —HT 40
=T, (40)

kde konstanty G a H jsou experimentalné zjiSténé parametry.

Dosazenim (38), (39) a (40) do vyrazu (37) dostaneme podobu difizniho koeficientu D

1
€ T 3GT2+HT, (41)

V pripadé kovi je stiedni rychlost elektront ¥ rovna Fermiho rychlosti vg. [9, 14, 15]

Protoze elektrony popisujeme pomoci Fermiho - Diracova rozdéleni (v pripadé dielektrik
pseudo Fermiho - Diracovym rozdélenim), ukazuje se, Ze stfedni rychlost ¥ je umérna
odmocniné z teploty elektronu T, [9]. Diky tomu miiZeme pievést difizni koeficient D do
finalniho tvaru, ktery bude pouze funkci teploty elektroni a fononi

2k Te
€ mme AT2+BTy (42)
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3.3. Systém fononti

Iont prochazejici krystalickou mriZkou pevné latky neinteraguje s fonony. S fonony vSak
interaguji excitované elektrony v disledku jejich vzajemného rozptylu, ¢imz dochazi
k ohievu mrizky. Na rozdil od difizniho koeficientu elektronti miizeme difizni koeficient
mrizKy zapsat jako
K

Dy=7- (42)
Tepelnou kapacitu fononu C, a tepelnou vodivost k;, bereme jako linearni funkce teploty T,
a difazni koeficient D, pak uvazujeme jako konstantni. [9, 16]

3.4. Elektronové - fononové interakce

V kapitole 3.1.1. byly predstaveny fundamentalni rovnice (19) a (20), které popisuji vyvoj
fononového a elektronového systému v prostoru a ¢ase. V obou rovnicich se vyskytuje tzv.
elektron - fonon parovy parametr g, ktery nam fik3, v jak velké mire dochazi k prenosu
energie mezi elektronovym a fononovym systémem.

Mira prenosu energie mezi elektrony a fonony je dana jako

dE
(d_t) =g(Te — Tp)-
e-p
(43)
Pokud neni teplota krystalické mrizZky o mnoho mensi, nezje Debeyova teplota Tp, mtzeme
parovy parametr g aproximovat vyrazem

_ T Menevs
9= 6Te(Te)Te (44)
kde wvg je rychlost Sifeni zvuku v kovu, n, je elektronova hustota, m, efektivni hmotnost
elektronu, 7, relaxani doba elektronu a T, teplota elektronového systému. [9, 10]

Ukazuje se, Ze ziskat relaxacni dobu 7, je velice obtizné. Autofi textu [10] tento problém
elegantné obesli tak, Zze relaxacni dobu 7. dali do souvislosti s namérenou tepelnou
vodivosti K, (T,) mtizky kovu béhem ozarovani energetickymi, tézkymi ionty. Parametr g
je tak zavisly na teploté fononii T,

_ ”4(k3nevs)2
9= 18Kp(Tp) (45)
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4. Dosavadni poznatky

4.1. Ozarovani nanomaterialu

Téma vzniku amorfni faze v Zelezo obsahujicich vzorcich po ozareni téZkymi ionty je obecné
malo prostudované téma, ke kterému je k dispozici jen velmi malo relevantnich studii. I prres
tento nedostatek jsou zde shrnuty nejzasadnéjsi zjisténi a dosavadni poznatky. Pravé malé
mnoZstvi dostupnych informaci je dobrou motivaci k hlubsimu studiu tohoto fenoménu.

Autori ¢lanku [7] pozorovali vznik amorfni faze z krystalickych tenkych Zeleznych vrstev po
ozafeni urychlenymi, tézkymi ionty. Jejich vrstvy byly pripraveny technikou
elektrochemické depozice na médéném substratu, nezminuji vsak jejich tloustku. Pro
3 lontd

cm?’

Stézejni technikou pro urceni amorfni faze byla Mossbauerova spektroskopie konverznich
elektronti. Méssbauerova spektra zminovanych vzorkl pred ozaienim a po ozareni jsou
ukazana na obrazku ¢. 6.

ozéfeni byly pouzity urychlené ionty Kr®*na energii 246 MeV s tokem ¢astic 10!

2310000

2295000

2280000 |

1580000

Pocet detekci

1560000

1540000

Rychlost posuvu [mm/s]

Obrazek ¢. 6: Mossbauerova spektra zZeleznych, tenkych vrstev pred ozarenim (a) a po ozatreni (b).
(upraveno z [7])

Obé Mossbauerova spektra byla rozloZena na jednotliva podspektra, znazornéna souvislymi
Carami. Na obrazku ¢. 6 mlzZeme ve spektru (a) neozareného vzorku vidét vyrazny sextet,
ktery byl autory prirazen krystalickému alfa Zelezu (velikost magnetického hyperjemného
pole 32,6 T). Stredovy dublet je ptifazen povrchové oxidaci. Ve spektru (b) ozateného
vzorku je na prvni pohled patrny novy, ackoli méné vyrazny sextet s malym izomernim
posuvem (velikost magnetického hyperjemného pole 25,6 T). Tento sextet je vysledkem
superpozice podspekter mnoha atomu Zeleza, které se nachazi vlehce odliSném
mikroprostredi. Zminény méné vyrazny sextet je autory prifazen jako typicky pro
feromagnetické materialy v amorfnim stavu. Nové pozorovany stiedovy dublet je prifazen
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atomtm (kovového) Zeleza v paramagnetickém stavu amorfni nebo vysoce neusporadané
faze. Timto byla potvrzena existence amorfni faze ve zminovanych Zeleznych vrstvach
v disledku ozareni téZkymi ionty [7]. Detailni parametry analyzy jsou uvedeny v ¢lanku.

V navazujici studii [17] autoti dale zkoumaji vliv energie a typu iontu (jeho hmotnosti) na
generaci amorfni faze. Jako ozarovany vzorek opét pouZili tenké, krystalické vrstvy Zeleza.
Pouzité ionty k ozafeni jsou shrnuty v tabulce €. 1. Zastavovaci energie byly dopocitany
pomoci programu SRIM.

. Energie Tol;oéfts tic zfl{glt(;;?;gle(;e
Typ iontu [MeV] [W] [ke_V]
nm
Kr8+ 246 1014 24,1
Xe35* 470 1013 40,1
Bi®1* 710 10'3 58,6

Tabulka ¢. 1: Typy iontl s energiemi, tokem castic a dopocitanymi elektronickymi ztratami v Zeleze,
pouzitymi k ozatovani krystalickych, Zeleznych, tenkych vrstev. [17]

Tokem castic (anglicky termin: fluence) se rozumi pocet Castic, které za dany Casovy
interval dopadnou na plochu o velikosti 1 cm?.

Ze svych méreni dosli autori textu [17] k nasledujicimu zavéru: Se zvysenim toku c¢astic,
energie nebo hmotnosti pouZzitého iontu se zaroven i zvySuje relativni mnoZzstvi vzniklé
amorfni faze v tenkych Zeleznych krystalickych vrstvach.

Autori textu [18] se do hloubky vénuji efektlim ozarovani objemového Zeleza rychlymi,
tézkymi ionty. Vysledky jejich studii ukazuji, Ze v zavislosti na hodnoté elektronickych ztrat

dE o : - (. s uey
(E) existuji dva regiony efektivity generovani poruch v krystalické miizce.
e

Prvni region je oblast elektronickych ztrat do 40 keV/nm. V této oblasti se efektivita
generovani poruch se zvysSujicimi se ztratami snizuje. V diisledku elektronickych ztrat zde
dochazi rovnéz k doprovodnym elastickym ztratdm - ionizované atomy terce mohou
opustit své misto v krystalické mtiZce a Caste¢né ,hojit“ poruchy generované prochazejicim
iontem.
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Druhym regionem je oblast od 40 keV/nm vyse. V této oblasti efektivita generovani poruch
opét prudce roste a dominantné prevazi jakékoli ,hojeni“ mriZky. Obé oblasti jsou ukazany
v obrazku ¢. 7.
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Obrazek ¢. 7: Efektivita generace poruch (bezrozmérny parametr) jako funkce elektronickych ztrat
iontu v materialu. (upraveno z [18])

Autofri textu [17] by tedy podle textu [18] méli pozorovat sniZenf relativniho zastoupeni
amorfni faze pri pouziti iontl xenonu, jehoZ zastavovaci energie v Zeleze v tabulce ¢. 1
pohybuje pravé ve zminlovaném minimu (40 keV/nm - viz obrazek ¢. 7). Misto toho vSak
pozorovali narist relativniho mnozstvi vytvorené amorfni faze. Tento jev si autofi textu
[17] vysvétluji pravé povahou pouzitého vzorku. Nepracovali totiZ s objemovymi vzorky,
nybrZ nechavali ozatfovat tenké, Zelezné vrstvy (autofi textu [17] neuvadéji tloustku této
vrstvy), ve Kkterych, na rozdil od objemovych materiald, dochazi k posileni rozptylu
excitovanych elektront na hranicich zrn, rozhranich a povrsich. Tyto prekazky stavéné
elektrontim do cesty sniZuji pohyblivost elektronti, a naopak zvysuji mnozstvi elektron-
fononovych interakci, coz miize vést ke snizeni prahu efektivity generace defektd. Autofi
textu [17] se domnivaji, Ze se ve skutecnosti se vSemi pouzitymi typy iontd pohybuji
v regionu C. 2.

Doposud jsme se zabyvali pouze ozafovanim vrstev Zeleza. Studie [19] se zabyvala
charakterizaci 70 nm vrstev magnetitu Fe;0,, které byly ozafovany ionty Ar'°*o energii

190 MeV. Tok iontd argonu se pohyboval od 5 101° l:::u do 1013 lontd —. Vrstvy magnetitu

byly pripraveny technikou plazmou zesilené epitaxe z molekularnlch svazku na substratu
monokrystalického oxidu hotecnatého MgO. Jako charakterizacni techniku autofti textu [19]
pouzili multi-krystalovy rentgenovy difraktometr s vysokym rozliSenim.

Studie se zabyvala hlavné ucinkem ozafeni na pnuti mezi vrstvou magnetitu a substratem a
moznou transformaci magnetitu na maghemit. Studie prokazala, Ze s pouZitym svazkem

iontu
012
cm

iontd a tokem castic 1 doslo kuplné relaxaci pnut1 mezi vrstvou a substratem.

Zaroven se zvySujicim se tokem castic od hodnoty 101212 -

magnetitu na maghemit. S pouZitim maximalniho toku Castic 1013 fontd >~ byla pozorovana

uplnd transformace magnetitu na maghemit. Zaroven tento maghemlt vykazoval
neusporadanou strukturu.
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Ve studii [20] autofi nechali ozafovat nanocastice magnetitu o velikosti v rozmezi 8 az 11
. o . N iontl . v
nm svazkem iontdi Ag* o energii 100 MeV, s tokem ¢astic 104 p— Vlivem ozaren{ se u

nanocastic projevily zmény morfologie, a to v disledku spékani a ,bobtnani“ nanocastic.
Nedochdazelo ke zjevné generaci amorfni faze.

Kromé nanocastic a homogennich tenkych vrstev jsou studovany i vlivy ozareni tézkymi
ionty na tenké multivrstvy rizného sloZeni.

Autori textu [21] studovali vliv ozafeni téZkymi, rychlymi ionty na naparené multi vrstvy
Zeleza, niklu a chromu ionty kifemiku o energii 80 MeV a ionty sttibra o energiich 150 MeV
a 200 MeV. Autorti [21] neuvadéji ani u jednoho z pouzitych iontd jejich naboj. Vrstvy byly
napareny v nasledujicim poradi: substrat, Ni (4,6 nm), 5’Fe (10 nm), Cr (5 nm), Ni (4,6 nm),
57Fe (10 nm), Cr (5 nm), Al (2 nm). Posledni vrstva hliniku byla ptridana jako ochranna
vrstva. 57Fe bylo pouzito pro zvySeni odezvy Mdssbauerova jevu. Pripravené multivrstvy

. ™ . o 1y e iontd . v

byly nejprve ozafeny svazkem iontdi kfemiku s tokem 2- 103 gy Nasledné byl takto
ozareny vzorek podroben dalSimu ozarovani svazkem iontl stiibra o energii 150 MeV a

iontd ‘ ; 1z . o v, . iontd
tokem 101* -z a poté posledni davkou iont{ stfibra o energii 200 MeV a tokem 103 p—y
Po kazdém ozareni byla multi vrstva promérena pomoci rentgenové reflektometrie. Pro
charakterizaci Zeleznych vrstev byla pouzita Modssbauerova spektroskopie. Autori
pozorovali, Ze po findlnim ozafeni multivrstvy ionty stfibra o energii 200 MeV se zvysila
tloustka rozhrani mezi vrstvami z ptvodnich 1,6 nm na 4,4 nm. Jinymi slovy, vrstvy se
v disledku ozafeni navzajem ,misily“. Zaroven, s postupnym ozafovanim se zvySovala
drsnost rozhrani jednotlivych vrstev. Opét, nejvyraznéjsi zvyseni drsnosti rozhrani bylo
dosaZeno po ozareni ionty stiibra o energii 200 MeV.

Dalsi studie [22] se zabyvala ,,misenim“ multi nanovrstev zirkonia a Zeleza po ozareni ionty
uranu 238U urychlenymi na energii 811 MeV. Multivrstva se skladala z 35 dvojvrstev
krystalického alfa Zeleza a amorfniho zirkonia o tloustce priblizné 7,6 nm tak, aby méla
kazda vrstva priblizné stejnou tloustku. Celkové tak méla vrstevnatd struktura tloustku
priblizné 266 nm. Autofi pouzili jako analyza¢ni techniky rentgenovou difrakéni analyzu a
Mossbauerovu spektroskopii. Autorim textu [22] se podarilo docilit stokem C¢astic

ionti
101 —
cm?2

zirkonia. Tyto zavéry jsou podlozeny Mossbauerovymi spektry na obrazku ¢. 8, ktera byla
potizovana se zvySujicim se tokem ozarovaciho svazku a zdznamy z rentgenové strukturni
analyzy na obrazku ¢. 9.

uplného ,promiseni“ celé multi vrstvy, a tedy generaci amorfni slitiny Zeleza a
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Obrazek €. 8: Mossbauerova spektra multivrstvy Zeleza a zirkonia po ozareni ionty uranu s tokem

Castic: a) pred ozafenim a po ozafeni tokem ¢astic: b) 1012 fontd ,C) 2" 1012 fontd ,d)5- 1012 fontl

(upraveno z [22])

Z obrazku C. 8 je patrné, jak se se zvySujicim se tokem ¢astic pouzitého svazku vytraci sextet
prislusejici feromagnetickému, krystalickému alfa Zelezu a misto néj se po ozareni svazkem

s tokem ¢astic5 - 1012 fontd ob]eV11 vyrazny dublet. Tento dublet byl prifazen amorfni slitiné
Zeleza a zirkonia. Spektrum po ozéareni svazkem s tokem 1013 1:n 1y textu [22] bohuzel

nebylo uvedeno, je ale podobné spektru ziskanému se svazkem s tokem 5 - 1012 fontt [22].
cm?
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Relativni intenzita rentgenového zafeni

Obrazek €. 9: Difraktogramy multi vrstvy Zeleza a zirkonia pfed ozdtfenim a po ozareni se
zvySujicim se tokem castic. (upraveno z [22])

Difraktogramy na obrazku ¢. 9 potvrzuji vysledky Mossbauerova méreni, Ze se se zvySujicim

w4 - APV . o iontd ,
se tokem ¢astic vytraci krystalicka faze Zeleznych vrstev. S tokem ¢astic 1013 % je na

vystupu difraktogramu vidét nevyrazny ,hrb“ Tento ,hrb“ je pravé typicky pro amorfni
strukturu.

V praci [23] autofi pripravili multi vrstvy terbia a Zeleza, které nechali ozafovat ionty cinu

MeV .. MeV
a uranu o energii 3,407

o energii 4,635 Tok castic byl pro oba typy iont az

nukleon nukleon’
iontd v ; PRV . . ; . . o s
5-10%2 p— Autori prace [23] nezminuji ani pro ionty cinu, ani pro ionty uranu jejich

naboj. Autori pripravili dva typy multi vrstev. V prvnim piipadé na spodni a ve druhém
pripadé na svrchni stranu vrstvy terbia pridali vrstvu 57Fe, ze stejného diivodu jako autori
prace [21], tedy pro zesileni Mdssbauerova jevu. Tloustka Zeleznych vrstev byla 3,8 nm a
tloustka terbiovych vrstev byla 1,9 nm. Autoii prace [23] pozorovali silnou zavislost
rekrystalizace 5’Fe vrstvy na poradi nanaseni. Ve velké mire dochazelo k rekrystalizaci 57Fe,
a to v disledku segregace terbia a Zeleza. K této segregaci dochazelo pouze na rozhrani
vrstev 57Fe a vrstev terbia, pokud byla vrstva 5’Fe nanesena na vrstvu terbia. Naopak, pokud
byla nanesena vrstva terbia na vrstvu 57Fe, dochazelo k postupné amorfizaci vrstvy 5’Fe a
spromichavani“ vrstev terbia a Zeleza. Poradi nanaseni demonstruje obrazek ¢. 10, vysledky
studie shrnuje obrazek ¢. 11.
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Depozice

@) (b)

Obrazek €. 10: Poradi nanaseni vrstev. Vrstva >’Fe nanesena na spodni stranu (a) a na svrchni
stranu (b) vrstvy terbia. (upraveno z [23])
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Obrazek €. 11: Zavislost mnozstvi zkrystalizované vrstvy 5’Fe na hustoté iontového svazku. Graf (a)
predstavuje vrstvu terbia na vrstvé 57Fe a v graf (b) predstavuje vrstvu 57Fe na vrstveé terbia.
(upraveno z [23])
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4.2. 0Ozariovani oceli

Autori textu [24] zkoumali efekt ozareni ionty galia na duplexnich (austeniticko -
feritickych) nerezovych ocelich v diisledku obrabéni zaostrenym iontovym svazkem. Prace
je zamérena na transformaci austenitu (tzv. y-Fe, FCC mfiZka) na ferit (tzv. a-Fe, BCC
miizka). Autofi se nevyjadiuji kenergii ani k naboji pouzitych iontl. Pro obrabéni
zaostfenym iontovym svazkem se vSak obecné pouZivaji ionty o energii v fadu desitek keV,
z naseho pohledu tedy nizkoenergetické ionty. V ivodu prace [24] autofi zminuji povahu a
vlastnosti transformace austenitu na martenzit. Jde o termodynamicky mozZny, ale
energeticky naro¢ny proces, ktery ma svou teplotu prechodu a existuji empirické rovnice,
které tuto teplotu urcuji podle sloZeni (typicky jde o kryogenni teploty). Transformace v§ak
miiZe byt indukovana i pfi mnohem vyssi teploté diky plastickym a stfihovym deformacim
(napft. valcovani za studena). Plastické deformace byly pozorovany i po suchém leptani
ionty. Dopadajici ionty indukuji v oceli vnitini stres, ktery se obecné povazuje za hlavni
faktor ovliviiujici studovanou transformaci. Dal$im dilezitym faktorem je pouzity typ iontu,
protoze rlzné prvky mohou fungovat jako stabilizatory rtznych fazi v ocelich. Pro
austenitickou fazi je stabilizatorem napf. nikl nebo dusik a po pouziti téchto prvki jako
zdroje iontl pro ozarovani oceli byla pozorovana transformace martenzitické faze na
austenitickou.

Ve svém experimentu autofi prace [24] zkoumaji disledky suchého leptani ionty galia v
superduplexnich nerezovych ocelich (super - od zvySeného obsahu chromu az 25 %,
duplexni - oceli jsou tvofeny austenitickou a feritickou fazi v poméru ptiblizné 1:1). Vzorky
byly ve formé valeckl s vysoce vyleSténymi podstavami, do kterych byly vyleptany plochy
5x5 um? rtiznou davkou iontdl (davka byla ovlivnéna proudem iontfi a hloubkou leptani).
Pro studium byl pouzit skenovaci elektronovy mikroskop s moZnosti detekce
difraktovanych elektronti- pro zisk snimki vyleptanych oblasti a rozliSeni austenitickych a
feritickych oblasti a energiové disperzni rentgenovy spektrometr (EDS) - pro zjiSténi
rozmisténi a obsahu galia. Autofi pozorovali transformaci austenitu na ferit ve vSech
vyleptanych mistech, nezavisle na davce, kterou dané misto obdrzelo. Transformace byla
doprovazena vznikem lokalniho pnuti v disledku ozareni ionty, nedoslo vsak k plastickym
deformacim. EDS rovnéz potvrdilo, Ze se galium implementovalo do povrchu oceli. Autofi
se domnivaji, Ze za transformaci mtizou pravé implementované ionty galia, protoze pravé
galium funguje v malém mnozstvi jako stabilizator austenitické faze.

Autofi prace [25] nechali ozatovat pliSky austenitické oceli 316L, vyvalcované na tloustku
pribliZné 9 um, ionty uhliku Cé+ o energii 54 MeV a tokem &astic 3,3 - 1016 C:S% . Predmétem
prace bylo studium transformace austenitické faze. Vzhledem k mozné tvorbé martenzitu
v dtsledku valcovani za studena byly vzorky po valcovani vyzihany po dobu 30 minut pii
1050 °C a nasledné pomalu schlazeny ve vakuu, aby autori ziskali vzorky s jednotnou
austenitickou strukturou. Ctyti plisky byly poloZeny za sebou v fadé, a tak také ozaiovany
pri teploté 500 °C. Vzorky byly analyzovany transmisni Mossbauerovou spektroskopii pri
pokojové teploté a RTG difrakci. Autofi pomoci simulace spocitali, Ze nejvyssi ic¢inny prirez
poskozeni maji ionty pri priichodu nerezovymi plisky po uraZeni trajektorie 28 um - tedy
ve 4. plisku. Po analyze vzorki autofi prace [25] zjistili, Ze neozareny pliSek a plisSek ¢. 1 a
C. 2 (prvni dva, které byly postaveny iontovému svazku do cesty) neobsahovaly feritickou
fazi (v Mossbauerovych spektrech se neobjevil Zzadny sextet, vysledky byly potvrzeny RTG
difrakci). PliSky €. 3 a €. 4 byly pritahovany magnetem, stejné tak se objevil v Mdssbauerové
spektru sextet a vysledek potvrzeny RTG difrakci. V danych vzorcich probéhla fazova

Vv

preména austenitu (FCC mrizka) na ferit (BCC miizka). Zaroven, ve vzorku ¢. 4 byl vyssi
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podil feritické faze neZ ve vzorku ¢. 3, coZ souhlasilo s teoretickym predpokladem, Ze
nejvyssi efekt budou mit ionty po uraZeni projektované trajektorie 28 pm. Autofi se
domnivaji, Ze pozorovanou transformaci zpulsobil vnitini stres indukovany priichodem
iontli vzorkem.

Autori prace [26] nechali ozarovat plisSky nerezové oceli 304 protony a ionty helia He+ a
pozorovali transformaci austenitické faze na martenzitickou. Tloustka pliski byla 10 um a
byly vyZihany. Protony i ionty helia byly urychleny na energii 8 keV. Pro protony byl pouZit
,4,9 -

tok ¢astic 2,1 - 10%° — &@stic | biipadé iontd helia byly pouzity toky &astic 1,7 - 107 — castic

1017 &4 4 9 4. 107 C:IS:C Simulaci byla spo¢itana projekce trajektorie iontu pro hehum na

40 nm a pro protony na 50 nm. Vzorky byly béhem ozarovani ohraty na 200 °C. Autofi prace
[26] dosli k nasledujicim zavérim. Efektivita generace martenzitu je zavisla na pouzitém
iontu - v pripadé pouziti iontl helia byla transformace mnohem G¢innéjsi (ionty helia na
povrchu oceli agregovaly a vytvorily ,puchyie“) nez v pripadé pouziti protont (bez
povrchovych puchyii). Protony jsou tak povazovany za neefektivni pro pouZitou aplikaci.
Zaroven, se zvySujicim se tokem Castic se zvySuje procento vzniklé martenzitické faze.

Prace [27] navazuje na predchozi praci. Autofi ozarovali plisky nerezové oceli AIS316 o
tloustce pribliZzné 0,1 mm vyzihané pii 1100 °C ionty helia Het o energii 40 keV a tokem
¢astic od 3 - 1018 az 101° CSS% Vzorek byl v diisledku ozarovani ohiat na teplotu priblizné
200 °C. Pro charakterizaci transformace fazi byla pouzita Mdssbauerova spektroskopie
konverznich elektroni a pro topografické snimky skenovaci elektronovy mikroskop. Autofi
prace [26] pozorovali, Ze se zvySujicim se tokem ¢astic klesa obsazeni austenitické faze a
roste podil magnetické faze (vznik sextetu v Mossbauerové spektru) spolecné s dubletem.
Spolectné s fazovymi zménami pozorovali strukturni zmény povrchu - po ozateni byl povrch
vzorku poset ,puchyirky“. Magnetickou fazi autofi prifadili martenzitu a piivod
transformace priradili vzniklému vnitinimu pnuti a poSkozenim mrizky ionty helia. Pivod
dubletu priradili atomtm uhliku, které byly strhavany ionty helia a spolecné s nimi
zabudovany v miiZce, jelikoZ pro dosazeni vakua pouzili olejovou diftzni vyvévu.

V praci [28] autofi ozatovali plisky nerezové oceli C18N9T protony o energii 30 MeV a toku
az5-10% C:STt;C Z vyzihané 50 um folie byl vyvalcovany vzorky o tloustce 30, 15 a 10 pm.
Autofri zjistili, Ze tvary spekter Zihaného, neozareného, plasticky deformovaného vzorku a
totozného vzorku ozatfeného protony o energii 30 MeV jsou identické. - martenziticka faze
vznikla plastickou deformaci zkoumané nerezové oceli byla stabilni vii¢i ozareni. V pripadé
porovnani ozareného a neozareného vzorku byly rozdily dané Mossbauerovymi spektry
nasledujici. Vyzihany, neozareny pliSek mél v Mossbauerové spektru pouze singlet
ptislusejici austenitu. Ve vyzihaném, ozareném plisku singlet v Mossbauerové spektru
uplné vymizel a nahradil jej sextet, ktery byl prifazen martenzitu. Piivod fazové piremény
austenitu na martenzit byl stejné jako v minulych pracich vysvétlen pomoci vzniku
vnitfnich deformaci ve vzorku v disledku ozafeni. Tyto deformace maji stejny vliv jako
plastické deformace vlivem napft. valcovani za studena. Zarovern, v oblastech ovlivnénych
vnitinimi deformacemi dochazelo k reorganizaci atomt vzorku. Tyto pohyby atoma mohly
mit za nasledek ochuzeni dané oblasti o nikl, jenZ je vyznamnym stabilizatorem austenitu.
Proto byla pozorovana transformace na martenzit.

V praci [29] autofi ozarovali nerezové oceli typu 304, 316 a Zelezo alfa ionty uhliku C-

iontd
07 —a

urychlenymi na energii 180 keV. Pro nerezové oceli byl pouzit tok ¢astic 2,62 - 1 p—

pro alfa Zelezo 8,9 - 1017 % Vzorky nerezovych oceli byly valcovany za studena na plisky
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o tloust'ce 0,5 mm a pomoci RTG difrakce zjiSténo, Ze plivodné Cisté austenitické oceli jsou
tvoreny v pripadé typu 316 z 80 % martenzitem a v pfipadé typu 316 z 60 % martenzitem.
Nékteré vzorky nerezovych oceli byly nasledné vyzihany pti 1050 °C po dobu 30 minut,
¢imz stoupl obsah austenitu k ptvodnim témér 100 %. Pro analyzu byla pouzita RTG
difrakce, Mossbauerova spektroskopie konverznich elektronti a skenovaci elektronovy
mikroskop. Autofi zjistili, Ze ke zméné faze z austenitu na martenzit doSlo po ozareni pouze
ve vzorcich nerezovych oceli, které nebyly Zihany. U alfa Zeleza a Zihanych vzorki nebyla
pozorovana po ozatreni Zadna viditelna zména. Autori si vysvétluji pozorovanou zménu faze
tak, Ze ionty kromé pnuti na povrchu ocele jeSté generuji elasticky stres primo uvnitt oceli
(resp. pod jejim povrchem). Zbyly austenit, ktery ztlstal ve valcované oceli, zde existuje
s vys$i elastickou energii, neZ jakou by mél ve vyZihané austenitické oceli. Dopadajici ionty
elastickou energii austenitu diky indukovanému stresu jesté zvysi, ¢imZ nastartuji fazovou
preménu zbylého austenitu na martenzit.

Ve studii [30] autofi nechali ozafovat vrstvu feromagnetické pamétové slitiny Ni-Mn-Sn
ionty argonu o energii 120 MeV a tokem ¢astic v rozmezi od 1 - 1012 lz%tzu do 6102 lg%tzu

Vrstva o tloust'ce cca 900 nm byla nanesena na kiremikovy substrat metodou naprasovani.
Jako prekurzor byl pouzit kousek slitiny NigoMn;sSn;,4. Autofi pomoci programu SRIM
spocitali, Ze pouzité ionty argonu urazi ve slitiné vzdalenost priblizné 9,1 um, drtiva vétSina
iontd tak projde celym vzorkem. Autofi pomoci RTG difrakce zjistili, Ze neozarena vrstva
slitiny vykazovala velmi nekvalitni, krystalickou strukturu (v difrak¢nim spektru byly malé,
relativné Siroké piky). Kvalita krystalické struktury se zvySovala se zvySujicim se tokem
Castic. Ke zvysSeni kvality krystalické faze podle autori doslo diky prochazejicim ionttm,
které ve vrstvé deponovaly ¢ast své energie a uvolnily pnuti, které vzniklo ve vrstvé béhem
jeji tvorby. Uvolnéni vnitiniho pnuti mélo za nasledek usnadnéni ristu krystalografickych
zrn. Difrakeni spektra potvrzujici toto pozorovani jsou vykreslena v obrazku ¢. 12.

6e12 ions/icm’

(422)

3e12 ionsicm’

v T v T g T v T v v
1e12 ions/cm’

Intensity (a. u.)

Pristine Si Jubstrate

20 (degree)

Obrazek €. 12: Difrakéni spektra vrstvy slitiny Nis,Mn;4Sn,4(¢erné - bez ozareni, Cervené - ozatreno

tokem 1012 2% elens - tok 3- 1012 %, modfe - tok 6 1012 22 ). (pFevzato z [30])

cm? cm?
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Experimentalni ¢ast

5. Vzorky

Nize uvedené vzorky byly zvoleny pro studium vlivu ozareni. Vzorky byly ozarovany ve
Spojeném tstavu jadernych reakci (SUJV) v Dubné (Ruska Federace) na urychlovaci ve
Flerovové Laboratoii jadernych reakci vramci spoleénych vyzkumnych projekti
UPOL-SUJV pridélovanych programem pro vzajemnou spolupraci CR s SUJV. Vzorky byly
ozafovany tymem pod vedenim dr. Vladimira Skuratova.

5.1. Praskové vzorky
Oxid Zelezity Fe,0; (Hematit)

Hematit patii mezi teplotné nejstabilnéjsi oxidy Zeleza. V teplotni oblasti od 265 K (teplota
Morinova pirechodu) do asi 950 K (Neelova teplota) je slabé feromagneticky a pti ochlazeni
pod teplotu 265 K prechazi do antiferomagnetického stavu. Jeho magnetické vlastnosti vSak
nejsou prili§ vyznamné a nachazi vice uplatnéni jako katalyzator nebo barvivo v textilnim,
popf. sklarském primyslu. [31,32]

Pro ucely prace byl pouzit komer¢né dostupny hematit (a-Fe,03) od spolecnosti Lach-ner
s.r.o. Parametry jsou uvedeny v tabulce ¢. 2.

Molekulova (o Latky , Latky .
hmotnost Bod tani [°C] nerozpustné nerozpustné Barva
v H20 [%] v HCI [%]
159,68 1562 max. 2,5 max. 2,5 ¢ervenohnéda

Tabulka ¢. 2: Informace pro praskovy Fe,05 od spolec¢nosti Lach-ner s.r.o. [31]

Praskova ocel CL 50WS

Dal$im materialem pro studium byla ocel CL. 50WS ve formé prasku pouzivana pro 3D tisk
s prumérnou velikosti praskového zrna okolo 30 pum a pomérné Sirokou
velikostni distribuci Castic. [33]

Tato ocel ma martenzitickou strukturu a je oznacena jakosti 1.2709. S tvrdosti az 52 HRC
Rockwellovy zkousky je vhodna pro vyrobu kovoobrabécich nastroji. [34]

Legujici prvek Zastoupeni [%]

Cr < 0,250

Ni 17,000-19,000
Mo 4,500-5,200
Mn < 0,150

Co 8,500-10,000
Ti 0,800-1,200
Si <0,100

P <0,010

S <0,010

C <0,030

Tabulka ¢. 3: Procentualni zastoupeni legujicich prvkil v martenzitické praskové oceli CL 50WS.
[34]
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5.2. Podkladaci ocelové pasky

Dale byly kozarovani vybrany podkladové pasky zpruZinové oceli jakosti 1.1274 o
tloustkach 0,02 mm, 0,04 mm, 0,06 mm, 0,08 mm, 0,1 mm a nerezové oceli jakosti 1. 4310
o tloustce 0,06 mm. Procentudlni zastoupeni legujicich prvkd obou jakosti je uvedeno

v tabulce ¢. 4.

Legujici prvek Zastoupeni v jakosti Zastoupeni v jakosti
1.1274[%] 1.4310 [%]

Cr <0,400 16,000 - 18,000
Ni - 7,000 - 9,000
Mo - < 0,800
Mn 0,300-0,450 < 2,000

Co - -

Ti - -

Si 0,150-0,300 <1,500

P <0,020 <0,045

S <0,020 < 0,030

C <1,050 < 0,150

Tabulka €. 4: zastoupeni legujicich prvki oceli s jakostmi 1.1274 a 1.4310. [35]
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6. Laboratorni urychlovac IC - 100

Uvedeny urychlovac byl pouzit pro ozareni vySe zminénych vzorkd. Jeho historie saha az do
roku 1985, kdy byl navrzen ve Spojeném ustavu jaderného vyzkumu v Dubné, ve Flerovové
laboratofi jadernych reakci. Pivodni navrh pocital s urychlovanim iontt od uhliku C*2 po
argon Ar*7 s fixovanou energii 1,2 MeV na nukleon. [36]

V letech 2003 az 2005 prodélal urychlovac spoustu tprav, priCemz mezi nejvétsi patii zisk
externiho axidlnftho iontového injektoru spole¢né se supravodivym iontovym zdrojem na
principu elektronové cyklotronové rezonance. Tato vylepSeni umoznila ziskat iontové

svazky jesté tézsich atomu (Zeleza, kryptonu, xenonu, jédu, wolframu aj...) a o mnohem
vyssich intenzitach, neZ umoziovala piivodni konstrukce. [36]

Uvedeny urychlovac byl pouzit pro ozareni vzorkl popsanych v kapitole 5. K ozateni byly
pouzity ionty xenonu Xe*2° o energii 160 MeV.

Uvedeny urychlovac byl v minulosti pouzit napt. pro vyrobu poréznich polymernich filmt
[36], k implantaci krystalu safiru [37] (znamy pro svou radia¢ni odolnost) a naslednému
studiu jejich optickych vlastnosti (luminiscen¢ni vytéznost, absorpce...) nebo k implantaci
karbidu kiemiku [38] a mnoho dalSich ...

Obrazek €. 13: Magnetické jadro urychlovace IC - 100, nad jadrem je umisténa plosSina s iontovym
injektorem, vpravo od jadra je umisténa ,hlaven“ urychlovace.
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Vzorky pripravené kozareni (plisky, kapsle spraskovym vzorkem) byly pripevnény
oboustrannou, lepici, uhlikovou paskou na médéné podloZce, které se vkladaly do oto¢né
cely, vyobrazeném na obrazku ¢. 14. Uhlikova lepici félie spolecné s médénou podlozkou
zaroven slouzily k odvodu tepla z ozarovaného vzorku. Do oto¢né cely bylo najednou mozné
vlozit nejvyse Ctyti vzorky.

Obrazek ¢. 14: Urychlovac IC - 100, cela pro umisténi vzorkd.

Pro vyrobu Kkapsli s praskovymi vzorky byla pouzita 5 mikrometri tlusta, hlinikova folie.
Félie by méla pohltit co nejméné iontl a udrzet praskovy vzorek v kompaktni vrstvé ve
vertikalni poloze. Ukazky pouzitych kapsli jsou na obrazcich ¢. 15 a €. 16.

iontd
cm?’

Obr & 15: Oteviena kapsle hematitu, ozafeného tokem 10*
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Qs
7

LCLRO WS 10

Obrazek ¢. 16: Kapsle praskové oceli CL 50WS, oz4rena tokem 1014 %

Rozméry kapsli byly ptiblizné 20 mm X 5 mm. Z obrazku ¢. 15 je moZné pozorovat, Ze doslo
pouze k ¢aste¢nému ozareni naSeho vzorku hematitu. Tmava, povrchova ¢ast byla ozarena,
zatimco vnitini, svétla ¢ast zlistala ionty xenonu pravdépodobné netknuta. Na obrazku ¢. 16
je vyobrazena kapsle praskové oceli CL 50WS po transportu z Dubny do Olomouce.
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7. Pouzité analytické techniky

Jesté pred tvodem nami pouzitych analytickych technik je dilezité, abychom uvedli
parametry ndmi pouZitého iontu xenonu v kombinaci se vzorky, které jim byly ozareny.

. o P N as dE C dE
V nasledujici tabulce ¢. 5 jsou uvedeny elastické ztraty (— E) , elektronické ztraty (— E) a
n e

projekce urazenych vzdalenosti R, pro vySe uvedené ionty xenonu o energii 160 MeV v nami
studovanych vzorcich, dopocitané pomoci programu SRIM.

lonty dE\ rkeV dE\ [keV podil

xenonu, (——) [—] (——) [— elektronickych/elastickych | Rp [um]
160 MeV dx/e Lnm dx/p Lnm 2trat

Hematit 26,91 0,1253 214,76 10,27
CL 50WS 35,19 0,1799 195,60 8,12
1.1274 34,77 0,1744 199,37 8,22
1.4310 35,85 0,1789 200,39 7,90

Tabulka €. 5: elastické ztraty (— j—i) , elektronické ztraty (— S—E) ,jejich podil a projekce urazenych
n e

X
vzdalenosti R, iontu xenonu o energii 160 MeV v nami pouZitych materialech terce (hematit, CL

50WS aocelil1.1274 a 1.4310)

7.1. Mdssbauerova spektroskopie

Metoda 57Fe Mossbauerovy spektroskopie [39] slouZi ke strukturni, fAizové a magnetické
charakterizaci Zelezo obsahujicich pevnych latek. Metoda je prvkové selektivni a umoZnuje
urceni a kvantifikaci fazového slozeni vzorki, a to véetné amorfnich a nanokrystalickych.
Lze téZ stanovit valenc¢ni a spinovy stav atomu Fe, magnetické stavy a lokalni usporadani
magnetickych momentd.

Pro méreni vtransmisni geometrii pokojovych i nizkoteplotnich spekter byl pouzit
laboratorni Mossbauertiv spektrometr [39, 40] pracujici v rezimu konstantniho zrychleni,
vybaveny zaricem 57Co(Rh). Pro ziskani spekter byl pouzit mnohakanalovy spektralni
analyzator s 512 kandly. Pro méfeni za nizkych teplot (5 K) byla pouzita kryostanice
(Montana Instruments), pracujici v uzavieném cyklu bez kryogenniho média. Pro
povrchové analyzy bylo vyuzito méreni Mossbauerovych spekter vzorkit (pliski)
v geometrii zpétného rozptylu. Ziskana Mdssbauerova spektra byla zpracovana pomoci
programu MossWinn 4.0 [41, 42].

7.2. Rentgenova difrakce
Pro méteni difrakénich spekter byl pouzit RTG difraktometr BRUKER D8 ADVANCE.

Difraktometr je vybaven dvoukruZnicovym goniometrem s nezavislymi krokovymi motory
a optickymi kodéry pro kruznice 8 a 26. Jako zdroj RTG zareni byla pouzita keramicka,
kobaltova rentgenka. Difraktometr je dale vybaven tfiosou kolibkou spole¢né s platformou
umoznujici pohyb vzorku ve tirech osach. Mezi dalsi vybaveni patii reakéni komirka, ktera
umozinuje méfeni v rozsahu teplot od 20 °C az do 900 °C, a to za rliznych atmosfér. [43, 44]

Difrakéni spektra byla mérena v rozsahu uthli 26 pro ocelové pasky od 5° do 120°, pro
praskovy hematit od 10° do 120° a pro praskovou ocel CL 50WS od 45° do 120°.
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8. Vysledky ozarovani

Béhem meéreni Mossbauerovych spekter byla u ocelovych pliskidi provedena nahodna
sondovaci méreni, abychom zjistili, zdali je patrna jakakoli zavislost tvaru Méssbauerovych
spekter na tloustce ocelové pasky a jejim ozateni. Po dal$im uvazeni byly dale studovany
pouze pasky z pruzinové oceli 1. 1274 o tlouStce 0,02 mm a nerezové pasky 1.4310 o
tloust’ce 0,06 mm. Kazdé méreni probihalo priblizné po dobu dvou dnt. Priblizné stejna
doba méreni byla vénovana praskovym vzorkiim hematitu a praskové oceli CL 50WS.

8.1. Transmisni M6ssbauerova spektroskopie pii pokojové
teploté
Ocelové pasky 1.1274

Uvedené ocelové pasky patii ke vzorkim, u kterych ndmi nebyla pozorovana zjevna fazova
preména nebo jinad strukturni zména zptsobena ozarenim. Aby nebyla diplomova prace
zahlcena mnozZstvim témér totoznych Mdssbauerovych spekter, byla tato spektra vloZena
do prilohy, kde si je bude moci ¢tenar prohlédnout.

Ocelové pasky 1.4310

Grafy €. 1 aZ ¢. 4 ukazuji namérena data, jednotliva podspektra a celkovy fit neozarené pasky

012 iontd 1013 iontﬁa 1014 iontid
cm? ’

1. 4310 a pasek ozarenych toky 1

cm? cm? ’

670000 - O

660 000

650 000

640 000

630 000

Pocet detekci

620 000

610 000

600 000

590 000
-10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10

Rychlost posuvu [mm/s]

Namérend data Celkovy fit 1. podspektrum

2. podspektrum 3. podspektrum 4. podspektrum

Graf ¢. 1: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozarené pasky 1.4310.

Maossbauerovo spektrum v grafu ¢. 1 1ze rozlozit na dominantni singlet s hyperjemnymi
parametry (tabulka ¢. 6) typickymi pro fazi austenitu a dva sextety reprezentujici
martenzitickou fazi. Z divodu minimalizace chyby celkového fitu byl jesté piidan uzky
stredovy dublet, ktery by mohl byt také piirazen austenitické fazi.
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Graf ¢. 2: Namérena data Mdssbauerova spektra, celkovy fit a podspektra pasky 1.4310 ozarené

tokem 1012 o0t
cm?’

v

Spektrum nejméné ozareného pliSku 1.4310 v grafu ¢. 2 je velmi podobné spektru

neozaieného vzorku. Podle vysledkii méreni Mossbauerovy spektroskopie (dale jen: MS)
. y " y y (v ionti “
v transmisni geometrii tedy predpoklddame, Ze po ozareni tokem 1012% nedoslo

k pozorovatelné fazové nebo jiné zméné. Parametry jsou uvedeny v tabulce ¢. 7.
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Graf ¢. 3: Namérena data Mdssbauerova spektra, celkovy fit a podspektra pasky 1.4310 ozarené

tokem 1013 12248
cm?’
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Spektrum stredné ozareného plisku oceli 1.4310 na grafu ¢. 3 je mirné odliSné neZ spektrum
neozateného vzorku. Nejvyraznéjsi zmeéna je v okoli stfedu spektra, kde 1ze dofitovat nové
podspektrum: dublet s priblizné s dvojnasobnym kvadrupoélovym S$tépenim nez plivodni
dublet. Pro vysvétleni piivodu tohoto dubletu mame dvé hypotézy:

Ocel 1.4310 podle tabulky ¢. 4 obsahuje priblizné 0,8 % molybdenu a mezi 16 % a 18 %
chromu. Chrom i molybden patii do skupiny nékolika prvkii, které v ocelich mohou tvorit
tzv. specialni karbidy, které se mohou v disledku ozareni vysrazet z tuhého roztoku
austenitu. Srazeni téchto karbidd bylo pozorovano ve studii [45], ktera se zabyva ucinkem
ozareni austenitickych, feritickych/martenzitickych oceli téZkymi ionty za podminek, které
simuluji podminky uvniti Stépnych a flznich reaktort (agresivni prostiredi, zvySena
teplota). Autofi ozarovali vzorky austenitické oceli A709 (kompozitné podobnd nami
studované 1.4310) o tlousStce pribliZzné 100pum ionty Zeleza Fe2*+ o energii 3,5 MeV.
Pritomnost karbidi byla pozorovana u vzorkd, které byly ozatreny nejvyssi davkou 150 dpa
(displacement per atom - kolik atomti bylo iontem vyraZeno ze svého mista pti daném toku
Castic) pri teplotach 500 °C a 600 °C. V naSem pripadé jsme sice nedosahovali uvedenych
teplot, zato jsme ale pouzili ionty o mnohem vyssi energii.

Druhou moznosti je zabudovani iontli xenonu do krystalické mrizky austenitu. Vzhledem
k tlousSt'ce vzorku a spoctené projektované trajektorii je velmi pravdépodobné, Ze nékteré
ionty ,uvizly” ve vzorku. Pritomnost iont xenonu miiZe lokalné zménit symetrii rozlozeni
elektronti v okoli Zeleznych atom v austenitu, coZ by mohlo mit za nasledek pozorovanou

Vv

vy$si hodnotu kvadrupdélového Stépeni.

Treti moznosti miize byt kombinace predchozich dvou: DoSlo k precipitaci specidlnich
karbida v disledku ozareni. Zaroven s tim mohlo dojit k inkorporaci ionti xenonu do
krystalické mrizky, coz by mohlo vyvolat velmi silné kvadrupdlové Stépeni.

Parametry podspekter jsou uvedeny v tabulce ¢. 7.
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Graf €. 4: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra pasky 1.4310 ozarené

tokem 1014 1240
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Spektrum nejvice ozareného vzorku na grafu ¢. 4 opét nevykazuje vyrazné zmény oproti
spektru neozareného vzorku. Procentudlni zastoupeni austenitu je ale oproti neozarenému
vzorku mensi. Ddle je do fitu pridan novy, Siroky dublet s velmi malym zastoupenim, ktery
dopomohl k presnéjsimu fitu experimentalnich dat.

Plivod malého dubletu by mohl byt stejny, jako v predchazejicim piipadé vzorku ozareného

tokem 1013 220 - tedy bud’ od specialnich karbidd, anebo inkorporovanych iontli xenonu,

popripadé opetovne kombinace obou moznosti. Parametry podspekter jsou uvedeny
v tabulce €. 9.

Spolecné sgrafy jsou pripojeny i tabulky sparametry jednotlivych podspekter
(procentudlni zastoupeni, $ifka spektralni ¢ary, izomerni posuv, magnetické pole, popr.
kvadrupo6lové Stépeni).

Stépeni ] Sitka | Izomerni .+, | Kvadrupélové

... | Zastoupeni s Magnetické i ,
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]

1. Singlet 31 0,48 -0,10

2. Sextet 28 0,79 -0,01 27,8

3. Sextet 24 0,70 -0,03 24,0

4. Dublet 17 *0,29 -0,09 0,30

Tabulka €. 6: Parametry podspekter neozareného plisku 1.4310, parametry byly ziskany
s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s, Magnetické
pole + 0,2 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,02 mm/s. Hodnota se znakem ,*“ byla fixovana.

Stépeni .| Sitka | Izomerni .+, | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv pole [T] Stépeni
cary [mm/s] [mm/s] [mm/s]
1. Singlet 40 0,49 -0,10
2. Sextet 38 0,87 -0,01 27,3
3. Sextet 13 0,53 -0,04 23,1
4. Dublet 9 0,25 -0,09 0,35
Tabulka €. 7: Parametry podspekter plisku 1.4310 ozafeného tokem 1012 onti , parametry byly

ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupélové stépeni + 0,02 mm/s.

St&peni .| Sitka Izomern{ . . | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vex s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv pole [T] Stépeni
cary [mm/s] [mm/s] [mm/s]
1. Singlet 19 0,48 -0,10
2. Sextet 30 0,92 0,00 28,0
3. Sextet 22 0,78 -0,02 23,8
4. Dublet 12 0,31 -0,09 0,30
5. Dublet 17 0,42 -0,09 0,70

Tabulka €. 8: Parametry podspekter plisku 1.4310 ozafeného tokem 1013 — parametry byly

ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupdlové stépeni + 0,02 mm/s.
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St&peni .| Siika Izomerni .+, | Kvadrupélové
1. | Zastoupeni s Magnetické wew .
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
1. Singlet 13 0,31 -0,10
2. Dublet 32 0,35 -0,08 0,30
3. Sextet 23 0,72 -0,03 23,8
4. Dublet 3 0,26 -0,03 1,26
5. Sextet 29 0,82 0,00 27,9
Tabulka &. 9: Parametry podspekter pli$ku 1.4310 ozareného tokem 10%* lontt , parametry byly

cm?2
ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupélové stépeni + 0,02 mm/s.

Pri akceptovani uvedenych vyjadieni o zastoupeni jednotlivych fazi pro neozareny vzorek
vychazi mnoZstvi austenitu 58 % (souclet zastoupeni singletu a dubletu), pro nejméné
ozareny vzorek pak mnozZstvi austenitu poklesne na 49 % (opét soucet zastoupeni singletu
a dubletu), pro stiedné ozareny vzorek mnozstvi austenitu opét poklesne na 31 % (soucet
zastoupeni singletu a uzkého dubletu). Pro nejvice ozatfeny vzorek je zde ale narist
mnoZzstvi austenitu na 45 % (soucet zastoupeni singletu a uzkého dubletu). Je tedy mozZné,
Ze pri tomto ozarovani z néjakého diivodu nedoslo k nejvétsimu ovlivnéni vzorku. Mohla
zde probéhnout jeSté jina zavislost, kterd nyni neni rozpoznana, popiipadé je na viné
nehomogenita vzorku, které se budeme podrobnéji vénovat v zavéru.

Aby bylo moZné lépe vizualné porovnat fity Mossbauerovych spekter ozareného a
neozaieného vzorku, byly fity vSech vzorkl standardizovany smeérodatnou odchylkou.
Timto zplisobem je mozZné spektra prekryt pies sebe nezavisle na dobé méreni (resp. na
mnozstvi detekci), kterd byla pro kazdy vzorek lehce odliSna. Bylo tak snazsi vidét jakékoli
rozdily mezi spektry a snaze vidét, jaky signal ve spektru (resp. ¢ast plochy spektra) pribyl
¢i ubyl.

Po provedené standardizaci je vertikalni osa grafii bezrozmérna.
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Graf ¢. 5: Prekryv standardizovaného fitu Mossbauerova spektra neozareného vzorku a vzorku

iy« iontl
ozafeného tokem 10 —.

012 iontu

Z grafu C. 5 je patrné, Ze mezi spektra neozarené oceli 1.4310 a ozarené tokem 1 —

jsou prakticky totoZna a podporuje jiZ predchazejici tvrzeni - ve vzorku oceli 1.4310 neni
po méieni MS v transmisni geometrii patrna zadna viditelna zména v dtisledku ozareni.
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Graf ¢. 6: Prekryv standardizovaného fitu M6ssbauerova spektra neozareného vzorku a vzorku

013 iontd

ozareného tokem 1 -
cm

Z grafu ¢. 6 je patrné, Ze nejvyraznéjs$i zména je lokalizovana uprostfed spektra, kde
pravdépodobné doslo k dbytku mnoZstvi austenitu na Ukor martenzitu anebo vzniku
karbida Zeleza, popf. uz zminovanych specialnich karbidi molybdenu a chromu.
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Graf €. 7: Pfekryv standardizovaného fitu Méssbauerova spektra neozareného vzorku a vzorku
4 lonti

ozatreného tokem 10™* —-.
cm

Z grafu C. 7 je patrné, Ze nejvyraznéjsi zmeéna je v parametrech sextetli. Zastoupeni obou
sextetll ve spektru neozareného vzorku a vzorku ozareného nejvyssim tokem ¢astic je témér
stejné. Zaroven, stredovy pik prislusejici austenitu zlstal témér nezménén - usuzujeme
tedy, Ze zfejmé nedoSlo k transformaci austenitu na martenzit. Lehce odliSny tvar spektra
reprezentujici martenzitickou fazi maji pravdépodobné za nasledek ionty xenonu, které

Vv

byly zakotveny do krystalické mtiZky martenzitu.
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MnoZstvi martenzitické struktury zlistalo vzdy stejné, 51-52 % pro neozaieny vzorek i
vzorky ozarené (soucet zastoupeni dvou sextetti).

Praskova ocel CL 50WS

V nasledujicich grafech ¢. 8 a ¢. 9 jsou vykreslena namétena data, celkovy fit a podspektra

fv sy . . . v s iontli 5 - 1 o o
neozéarené praskové oceli a oceli ozaiené tokem 104 e BohuZel, z technickych divodi

. R fvo g iontd iontd .y . o .. N
jsme neobdrzeli vzorky ozatrené tokem 1012? a 1013 - Lrejmé& pfi odstrafiovani

prilepené kapsle z drzaku doslo k poskozeni kapsli a ztraté prasku.

Z divodu ocekavani lepsiho pozorovani efektu ozareni tohoto vzorku, bylo pro analyzy
zvoleno malé mnozstvi vzorku, a také z divodu velké hustoty vzorku bylo pozorovani
Mossbauerova jevu ve vzorcich obtiZné - nizky efekt, resp. horsi statisticka kvalita spekter.
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Graf ¢. 8: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozarené praskové oceli
CL 50WS.

Spektrum neozateného vzorku bylo fitovano zastoupenim tii podspekter: singlet, dublet a
sextet s tzv. distribuci magnetického pole.
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Graf ¢. 9: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra praskové oceli CL 50WS
ozéarené tokem 1014 % .

Také spektrum ozareného vzorku bylo fitovano zastoupenim ti'i podspekter, singlet, dublet

a sextet s tzv. distribuci magnetického pole.

V nasledujicich tabulkach ¢. 10 a €. 11 jsou uvedeny parametry jednotlivych podspekter.

St&penti . | Sitka Izomern{ . . | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vex s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] p [mm/s]
1. Singlet 6 0,30 -0,06
2. Sextet 92 0,28 0,04 32,5 -0,01
3 Dublet 2 *0,18 *-0,04 *0,33

Tabulka €. 10: Parametry podspekter neozare

né praskové oceli CL 50WS, parametry byly ziskany

s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,05 mm/s, Izomerni posun + 0,03 mm/s, Magnetické
pole + 0,2 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,04 mm/s, Hodnota se znakem ,*“ byla fixovana.

St&peni . | Sitka Izomern{ . . | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] p [mm/s]
1. Singlet 6 0,34 -0,03
2. Sextet 91 0,22 0,04 32,1 0,02
3. Dublet 3 0,18 -0,04 0,33

ion

Tabulka &. 11: Parametry podspekter praskové oceli CL 50WS ozaiené tokem 101* —tzu , parametry

cm

byly ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sika ¢ary + 0,05 mm/s, Izomerni posun + 0,03 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupdlové stépeni + 0,04 mm/s.
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Jak bylo uvedeno, sextety ve spektrech praskové oceli CL 50WS byly fitovany pomoci
techniky distribuce magnetického pole. Vykreslené distribuce jsou uvedeny v obrazcich ¢.
17 ac.18.
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Obrazek €. 17: Distribuce magnetického pole neozarené praskové oceli CL 50WS (graf je ptimo
prevzat z fitovaciho SW MossWinn, bez grafickych uprav).
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Obrazek ¢. 18: Distribuce magnetického pole praskové oceli CL 50WS ozarené tokem 10%* % (graf

je primo prevzat z fitovactho SW MossWinn, bez grafickych uprav).

Z uvedenych distribuci 1ze usuzovat, ze sextetové komponenty by Slo fitovat (prolozit)
tremi sextety s klesajicim magnetickym polem (~34 T, ~29 T a ~25 T). Tyto sextety lze
priradit martenzitické struktuie fazi feritu srlznymi legujicimi prvky ve strukture
v pozicich misto atomi Zeleza. Toto plati predevsim pro ozareny vzorek.
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Pro lepsi porovnani byly fity obou spekter opét standardizovany smérodatnou odchylkou.
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Graf ¢. 10: Prekryv standardizovaného fitu Méssbauerova spektra neozarené oceli CL 50WS a
4 iontil

ozatené tokem 10** —-.
cm

Porovnanim obou spekter (obalek fitu) v grafu ¢. 10 jsou viditelné mirné rozdily v priibéhu
1. a 6. Cary sextet(i a ve stredovém singletu. Z toho by bylo moZno usuzovat na nepatrnou
transformaci. Z diivodu nizké kvality spekter je také mozné rozdily prisoudit pravé netplné
spravnému fitu.
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Oxid Zelezity Fe,0; (Hematit)

V grafech ¢. 11 a €. 12 jsou vykreslena naméfend data, celkovy fit a podspektra vzorku
neozafeného hematitu a hematitu ozafeného tokem 10%* % Bohuzel, stejné jako

v pripadé praskové oceli CL 50WS, jsme z technickych diivodi neobdrzeli vzorky ozarené

tokem 10121000, 113 lontd
cm? cm?’
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Graf ¢. 11: Namétena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozareného hematitu.
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Graf ¢. 12: Namétena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra hematitu ozareného

tokem 10141224
cm?

Obé spektra z grafti ¢. 11 a 12 Ize fitovat dvéma sextety s mirné rozdilnymi parametry a
jejich zastoupenim. Prvni sextet/podspektrum lze prisoudit antiferomagnetické slozce
hematitu a druhy sextet slabé feromagnetické slozce [32]. Toto urceni bylo moZné az
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s méfrenim MS v transmisni geometrii pfi 5 K a to na zadkladé zmény kvadrupdlového Stépeni
po prekonani Morinova prechodu (viz. tabulky €. 15 a €. 16).

Nasledujici tabulky ¢. 12 a €. 13 obsahuji parametry jednotlivych podspekter.

Stépeni .| Siika Izomerni .+, | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické ey s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
tary 0 [mm/s] | [mmys] | P [mm/s]
1. Sextet 34 0,19 0,37 51,5 -0,21
2 Sextet 66 0,28 0,37 50,8 -0,22

Tabulka ¢. 12: Parametry podspekter neozaren

ého hematitu, parametry byly ziskany s nejistotou:

Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,01 mm/s, [zomerni posun + 0,01 mm/s, Magnetické pole + 0,2 T,

Kvadrupoélové stépeni + 0,01 mm/s.

Stépeni Zastoupen Sirka Izomerni Magnetické Kvadrupélové
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv pole [T] Stépeni
cary [mm/s] [mm/s] [mm/s]
1. Sextet 41 0,26 0,34 51,5 -0,29
2. Sextet 59 0,26 0,40 51,5 -0,17
Tabulka €. 13: Parametry podspekter hematitu ozafeného tokem 10* 1::1':2“ , parametry byly ziskany

s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,01 mm/s, [Izomerni posun + 0,01 mm/s, Magnetické
pole + 0,2 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,01 mm/s.

Porovnanim parametrt v tabulkach ¢. 12 a ¢. 13 Ize vidét, Ze nejvétsi zména po ozareni
nastala u druhého podspektra, a to zvySenim magnetického pole, zvySenim izomerniho
posunu a zvySenim kvadrupodlového Stépeni. Hlavni podil na téchto zménach ma
pravdépodobné dopovani mrizZky hematitu ionty xenonu. DalSim prispévkem byly
pravdépodobné nové generované poruchy v oslabenych mistech krystalické mtizky (mista
s necistotami) po prichodu iontu. Nami pouzity hematit mohl od vyroby obsahovat az 5 %
nedistot (viz. tabulka ¢. 2).
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V grafu €. 13 jsou vykreslena standardizovana spektra ozareného a neozareného hematitu.
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Graf ¢. 13: Prekryv standardizovaného fitu Mdssbauerova spektra neozareného hematitu a

(v iontl
ozafeného tokem 10 —.

[ pfes zminéné rozdily obou podspekter, z uvedeného rozdilu v grafu ¢. 13 je patrny takika
totozny tvar obalek spekter neozareného i ozareného vzorku hematitu.
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8.2. Transmisni Méssbauerova spektroskopie za teploty
5K

Pfi méreni za nizkych teplot, zejména pod kritickou teplotou faze (napt. charakteristickou
teplotou magnetického prechodu), dochazi k novym usporadanim magnetickych momenti
jader a komplexnéjsi vzorky se spektry reprezentujicich vice fazi mohou byt lépe
analyzovany.

Praskova ocel CL 50WS

V nasledujicich grafech ¢. 14 a ¢. 15 jsou vykreslena namérena data, celkovy fit a podspektra
(v i a1 . (v s : iont
neozaiené praskové oceli CL 50WS a ozatené oceli tokem 10** % :
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Graf ¢. 14: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozarené praskové
oceli Cl 50WS, méfeno pri teploté 5 K.
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Graf ¢. 15: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra praskové oceli CL 50WS
ionti

ozéatrené tokem 10* , méFeno pti teploté 5 K.
cm?

Podobné jako u méreni za pokojové teploty opét jsou obé spektra fitovana singletem a
sextetem s distribuci magnetickych poli. Spektra maji nizkou kvalitu, i tak Ize ale v jejich
parametrech sledovat mirné rozdily.

V tabulkach €. 14 a ¢. 15 jsou shrnuty parametry jednotlivych podspekter.

Stépeni , Sika Izomerni . 1, | Kvadrupoélové
... | Zastoupeni s Magnetické wex s
Podspektrum | spektralni %] cary posuv ole [T] Stépeni
tary 0 [mm/s] | [mmys] | P [mm/s]
1. Singlet 5 0,58 0,30
2. Sextet 95 0,21 0,18 32,6

Tabulka ¢. 14: Parametry podspekter neozarené praskové oceli CL 50WS, mérené pri teploté 5 K,
parametry byly ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,05 mm/s, [zomerni posun +
0,03 mm/s, Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,04 mm/s.

Stépeni , Sika Izomerni . 1, | Kvadrupoélové
... | Zastoupeni s Magnetické wex s
Podspektrum | spektralni %] cary posuv ole [T] Stépeni
tary 0 [mm/s] | [mmys] | P [mm/s]
1. Singlet 6 0,58 0,15
2. Sextet 94 0,26 0,16 33,2

Tabulka ¢. 15: Parametry podspekter praskové oceli CL 50WS ozafené tokem 10*

ionti

) meétené pri

teploté 5 K, parametry byly ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,05 mm/s,
Izomerni posun + 0,03 mm/s, Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupdlové stépeni + 0,04 mm/s.

Nejvétsi zména je v izomernim posunu podspektra singletu (sniZenf) u ozatfeného vzorku, i
sextetu a zvySeni stifedni hodnoty distribuce magnetického pole sextetu.

Stejné jako v pripadé méreni za pokojové teploty, i pro spektra namérena za 5 K byla
pouzita pro fitovani technika distribuce magnetického pole. Vykreslené distribuce jsou
uvedeny v obrazcich ¢. 19 a ¢. 20.
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Obrazek ¢. 19: Distribuce magnetického pole neozarené praskové oceli CL 50WS, mérené pri 5 K

(graf je pfimo prevzat z fitovactho SW MossWinn, bez grafickych tprav).
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Obrazek ¢&. 20: Distribuce magnetického pole praskové oceli CL 50WS ozarené tokem 104 e
métené pri 5 K (graf je pfimo prevzat z fitovacitho SW MossWinn, bez grafickych taprav).
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V grafu ¢. 16 jsou pro srovnani vykreslena standardizovana spektra neozarené a ozarené
praskové oceli CL 50WS.
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Graf €. 16: Prekryv standardizovaného fitu Mossbauerova spektra neozarené praskové oceli CL
50WS a ozaieného tokem 104 ':%tzu . Obé spektra byla méfena pfi 5 K.

Detailnéjsi interpretace by vyZadovala kvalitnéjsi méreni. Také nasledna analyza spekter se

sextety s distribuci magnetickych poli by vysla ,hladsi“, kdy lze v SW MossWinnu pouzit
funkci vyhlazeni (smoothing).

Oxid Zelezity Fe, 03 (Hematit)

V grafech ¢. 17 a €. 18 jsou vykreslena namérena data, celkovy fit a podspektra neozareného

. (v iontl . o ‘. o, «
hematitu ozafeného tokem 1014 1::1;. Obé spektra byla métena pri teploté 5 K.
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Graf €. 17: Namérenda data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozareného hematitu,
méfteno pii teploté 5 K.

49



335000

330000

325000

320000

315000

310000

Pocet detekci

305 000

300 000

295 000

290 000

-10

Celkovy fit

1. podspektrum

0

Rychlost posuvu [mm/s]

2. podspektrum

10

Namérenad data

Graf ¢. 18: Namérena data Mdssbauerova spektra, celkovy fit a podspektra hematitu ozareného

ion

t

tokem 104
cm

Uy v v
5> méfeno pri teploté 5 K.

V dlisledku méteni pii nizké teploté doslo k lepsSimu rozliSeni jednotlivych podspekter u

obou vzorkd.

Parametry podspekter jsou uvedeny v tabulkach ¢. 16 a ¢. 17.

St&penti .| Sitka | Izomerni . -, | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni %] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
1. Sextet 23 0,40 0,45 53,4 0,01
2. Sextet 77 0,34 0,49 53,9 0,41

Tabulka €. 16: Parametry podspekter neozareného hematitu, méreno pri teploté 5 K, parametry
byly ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,01 mm/s, Izomerni posun + 0,01 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupélové stépeni + 0,01 mm/s.

St&penti .| Sitka | Izomerni . -, | Kvadrupélové
... | Zastoupeni s Magnetické wex
Podspektrum | spektralni %] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
1. Sextet 28 0,35 0,46 53,5 -0,13
2. Sextet 72 0,33 0,49 54,1 0,40

iontl

Tabulka ¢. 17: Parametry podspekter hematitu ozatreného tokem 10%* p—y méteno pfi teploté 5 K,

parametry byly ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Siika ¢ary + 0,01 mm/s, Izomerni posun +
0,01 mm/s, Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupoélové Stépeni + 0,01 mm/s.

V grafu €. 19 jsou vykreslena standardizovana spektra ozareného i neozareného hematitu,
mérend pii 5 K.
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Graf ¢. 19: Prekryv standardizovaného fitu Mdssbauerova spektra neozareného hematitu a

ozéareného tokem 10%* % . Obé spektra byla mérena pti 5 K.

Z uvedeného grafu ¢. 19 je patrné, Ze ve fitu ozareného vzorku se objevuje u piku na pravé
strané maly vy¢nélek — vrchol piku prvniho podspektra.
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8.3. RTG difrakce
Praskova ocel CL 50WS

[ ptes nekvalitni vystupy z MS v transmisni geometrii pfi pokojové teploté i pii 5 K jsme
nechali pfemérit ozatreny i neozareny vzorek pomoci RTG difrakce. Zajimalo nds, zda mohou
drobné zmény ve tvaru stifedového piku MS spekter nasvédcovat jakékoli strukturni zméne.

Difrakéni spektra ozafeného i neozareného vzorku jsou vlozeny do grafu ¢. 20. Prifazeni
vétSiny pikl bylo provedeno pomoci [46, 48, 49].
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v
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Graf ¢. 20: Difrakeni spektra ozarené a neozarené praskové oceli CL 50WS.

Pik 20 [°] Faze + rovina
1 51,03 cementit (2 1 0), austenit (11 1)
2 52,32 cementit (0 2 2), ferit (11 0)
3 59,51 austenit (0 0 2)
4 77,02 martenzit (2 0 0)
5 89,16 ?
6 99,48 ferit (1,2,1)
7 110,76 ?

Tabulka ¢. 18: Identifikace piki difrak¢niho spektra praskové oceli CL 50WS.

Po prihlédnuti ke grafu ¢. 20 mizeme tvrdit, Ze difrakcni spektra ozareného i neozaireného
vzorku praskové oceli CL. 50WS jsou v podstaté totozna a nenaznacuji, Ze by v ozareném
vzorku doslo k jakékoli fazové nebo jiné pfeméné.
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Ze vSech vzorki, které byly ozareny, byla u hematitu pozorovana urcita strukturni zmeéna.
Po méfeni Mdssbauerovou spektroskopii pti 5 K se jedno z podspekter lehce posunulo
z prekryvu druhého podspektra. Tento jev byl pozorovan pouze u ozareného vzorku
hematitu a zaslouzil si tim nasi zvySenou pozornost. Rozhodli jsme se nechat vzorky
ozareného a neozareného hematitu proméfit na RTG difrakci. V obrazku ¢. 21 jsou
vykreslena difrakéni spektra ozateného a neozareného hematitu.

2

2 Theta
Obrazek ¢. 21: Difrakéni spektra neozareného (Cervené) a ozareného (Cerné) hematitu.

Spektrum vykazuje typicky tvar pro krystalicky hematit s piky prislusejici konstruktivni
interferenci RTG zareni rozptyleného od rGznych krystalografickych rovin. Prirazeni
jednotlivych pikii danym rovinam bylo provedeno podle [47] a je sepsano v tabulce ¢. 19.

Spektra neozareného i ozafeného vzorku hematitu jsou témét identicka. Lze tedy tvrdit, Ze
uvedenym métenim nelze prokazat Zadnou strukturni zménu indukovanou ozarenim.

Cislo piku 20 [°] Rovina Cislo piku 20 [°] Rovina
1 28,14 (012) 11 76,06 (300)
2 38,74 (104) 12 83,11 (208)
3 41,67 (110) 13 86,13 (10 10)
4 45,99 (006) 14 90,69 (220)
5 47,89 (113) 15 93,68 (306)
6 51,05 (202) 16 95,07 (223)
7 58,20 (02 4) 17 97,49 (312)
8 63,79 (116) 18 100,68 (02 10)
9 67,94 (122) 19 103,42 (13 4)
10 74,10 (214) 20 108,51 (226)

Tabulka ¢. 19: Identifikace piki difrakéniho spektra hematitu.
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Ocelové pasky 1.1274 a 1.4310

Pro snaz$i interpretaci Mossbauerovych spekter byly méfeny na RTG difrakci také
neozarené pasky 1.1274 a 1.4310. Interpretace byla provedena podle [48, 49].
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Graf ¢. 21: Difrakeni spektrum neozarené ocelové pasky 1.1274.
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Graf ¢. 22: Difrakcni spektrum neozarené ocelové pasky 1.4310.

V grafu €. 23 jsou vykreslena difrakéni spektra oceli 1.1274 a 1.4310 spolec¢né s difrakénim
spektrem fixacni plasteliny, kterd se pouziva na uchyceni vzorkl. Tento srovnavaci graf
vysvétluje ptivod piku ¢. 1 u difrakénich spekter obou oceli (v grafech €. 21 a ¢. 22) a piku
¢. 2 uoceli 1.4310 - tyto piky pochazi prave od fixac¢ni plasteliny.
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Graf ¢. 23: Srovnani difrakcnich spekter 1.1274, 1.4310 a fixacni plasteliny.

Kazdy pik ve spektru je ptirazen konstruktivni interferenci viny RTG zatfeni od néjaké
krystalografické roviny. Prifazeni pikti pro obé oceli je shrnuto v tabulce ¢. 20 a ¢. 21.

Pik 20 [°] Faze + rovina
1 11,08 Fixa¢ni plastelina
Ferit (1 1 0), Cementit (0 2 2),
2 S2/44 Cementit (10 3)
3 77,65 Ferit (0 0 2)
4 100,01 Ferit (12 1)

Tabulka ¢. 20: Identifikace pikd difrakéniho spektra ocelové pasky 1.1274.

Pik 20 [°] Faze + rovina
1 11,06 Fixa¢ni plastelina
2 34,33 Fixacni plastelina
3 51,16 Austenit (11 1), Cementit (210)
4 89,58 Austenit (0 2 2)
5 99,63 Ferit (121)
6 111,16 ?
Tabulka ¢. 21: Identifikace piki difrak¢éniho spektra ocelové pasky 1.4310.
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Diskuse

V nasledujicich fadcich se pokusime okomentovat vysledky ziskané v experimentalni ¢asti.

Prvotnim planem bylo ozafit vSechny studované vzorky tremi riznymi toky Ccastic:
1012 % ,1013 % al0 % Jak uz bylo zminéno v experimentalni ¢asti, z technickych
dtvodi jsme ziskali praskové vzorky ozarené pouze nejvyssim tokem. VSechny vzorky byly
proméfeny transmisni Mdssbauerovou spektroskopii za pokojové teploty (Room
Temperature Transmission Mdssbauer spectroscopy - RTTMS). Vzorky, které se jevily jako
»Zajimavé“ byly dale proméreny transmisni Méssbauerovou spektroskopii pii teploté 5 K
(5 Kelvin Transmission Mdossbauer spectroscopy - 5KTMS)a poptipadé RTG

difraktometrem.
Oxid Zelezity Fe, 03 (Hematit)

Po proméreni ozareného a neozareného vzorku RTTMS byla obé spektra fitovana pomoci
dvou kombinovanych dubletii a sextetli. Na prvni pohled se zdaji byt spektra RTTMS
ozareného a neozareného vzorku (graf ¢. 11, ¢. 12 a ¢.13) totoZzna, ale pri pohledu na tabulky
¢. 12 a ¢. 13 je zfejmé, Ze se zastoupeni obou podspekter ozareného a neozareného vzorku
1isi. Prvni podspektrum ozatfeného hematitu ma o 7 % vyssi zastoupeni nez u neozareného.
K tomuto zvySeni dochazi na tkor obsazeni druhého podspektra. Zastoupeni jednotlivych
sloZek je urc¢ovano s presnosti na 1 %, tudiZ uZ mluvime o prokazatelném jevu.

Poté nasledovalo méteni 5KTMS. Zde je pri pohledu na grafy ¢. 17, €. 18 a ¢. 19 patrné, Ze u
ozareného vzorku ma 1. podspektrum snahu ,vystoupit“ z prekryvu 2. podspektra, zatimco
u neozareného vzorku tento posuv podspekter viici sobé neni patrny. ProtoZe se posuv 1.
podspektra odehrava pouze pri nizké teploté, mulze jit o naznak, Ze k antiferomagnetické
fazi hematitu se pridala slabé feromagneticka faze. To miiZze byt disledek implementace
iontli xenonu do krystalické mrizky hematitu.

Nakonec byl ozareny i neozareny vzorek proméien pomoci RTG difraktometru (obrazek ¢.
21), toto méreni vSak nevykazovalo zadny rozdil mezi obéma vzorky. Oba vzorky ziistaly
krystalické a v zadném nedoslo k pozorovatelné fazové preméneé.

Podle tabulky ¢. 2 mtze nami zkoumany hematit obsahovat az 5 % necistot. V mistech, kde
se vyskytuji necistoty se budou lokalné vyskytovat i defekty a poruchy - mista krystalické
miiZky, které je snazsi poskodit. Domnivame se, Ze po ozaren{ ionty xenonu do$lo v mistech
vyskytu necistot k defektim, porucham a dopovani krystalické mrizky hematitu. Tyto
efekty pravdépodobné prispély k lokalni zméné mikroprostredi nékterych atomt Zeleza,

které zplisobily rozeznatelné zmény v RTTMS a 5KTMS spektrech.

Praskova ocel CL 50WS

Nejprve byla ocel CL. 50WS proméiena pomoci RTTMS. V grafech ¢. 8 a €. 9 jsou vykreslena
spektra neozarené a ozarené oceli. I pres opakovanid méreni a zvySenou dobu méreni
(obycejné byl kazdy vzorek méren po dobu dvou dnti, vzorky CL. 50WS byly méreny jesSté o
den déle) je patrny velky rozptyl namérenych hodnot u ozareného i neozareného vzorku.
V grafu ¢. 10 jsou prekryty standardizované fity neozareného a ozareného vzorku. Obé
spektra byla fitovana pomoci singletu, dubletu a kombinace dubletu a sextetu, ktery byl
ziskan pomoci distribuce magnetického pole.

Singlet byl prifazen austenitu (Siroky singlet mtze byt sloZen z vice singlet nebo tizkych
dubletti, Spatné rozlisitelnych kvili Spatné statistice spektra) a Siroky sextet martenzitické
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struktute alfa Zeleza (feritu). Velikost druhého podspektra (dublet) v grafech ¢. 8 a € .9 je

vevs

nameérenych dat.

Z obrazki €. 17 a ¢. 18 je zirejmé, Ze distribuce magnetického pole nejsou pro oba vzorky
totozné - distribuce magnetického pole neozareného vzorku je mnohem ,zubatéj$i“ nez
v pripadé ozaieného vzorku. Kazdy pik v obrazku ¢. 17 mize predstavovat trochu odlisné
mikroprostredi atomu Zeleza.

Pokusili jsme se vzorky prométit pomoci 5KTMS, avsak ani spektra naméiena po vychlazeni
nebyla o moc lepsi nez v pripadé RTTMS. Zvlasté nekvalitni je spektrum neozarené oceli
v grafu ¢. 14, jehoz fit je kvili velkému rozptylu namérenych hodnot ,zubaty“. Tento
dodatecny artefakt 1ze zmensSit pristupem fitovani v SW MossWinn (smoothing). Spektra
mérena pri 5 K byla fitovana pomoci singletu a kombinace dubletu a sextetu. Po vzajemném
srovnani grafli €. 8, €.9, ¢.14 a ¢. 15 je na prvni pohled patrné, Ze vzorky mérené pii pokojové
teploté maji vys$si a uzsi pik prvniho podspektra (singletu), nez v pripadé spekter métenych
pti 5 K. Zastoupeni singletu vsak zlistdva pro ozareny i neozareny vzorek meéreny pri
pokojové teploté i pti 5 K ptiblizné stejné (5 az 6 %) viz. tabulky ¢. 10, ¢. 11, ¢. 14 a ¢. 15.

[ distribuce magnetického pole vychlazenych vzorkd si udrzuje podobny trend jako
v pripadé méfteni za pokojové teploty (viz. obrazky ¢. 19 a ¢. 20). Distribuce magnetického
pole neozareného vzorku obsahuje vice ostiejSich pikt, nez v pripadé ozareného vzorku.

BohuZzel, vzhledem ke kvalité ziskanych spekter je velice obtiZné urcit, zda zmény
v distribuci magnetického pole obou vzorkl byly zpsobeny ozaienim tézZkymi ionty, nebo
jde o zalezitost samotného fitu spekter, ktery je s kazdym provedenim lehce odliSny.

Ocelové pasky

K dispozici jsme méli pasky oceli 1.1274 o tloustkach 0,02 mm, 0,04 mm, 0,06 mm, 0,08 mm
a 0,1 mm a pasku oceli 1.4310 o tloustce 0,06 mm. Od obou typii ocelovych pasek byly
ziskdny ve vSech tloustkdch vzorky ozarené tremi rlznymi toky Ccastic:

1012 iontud 1013 iontd a 1014 iontid
cm? '’ cm? cm?

pouzity dopliujici difraktogramy obou oceli (graf ¢. 21 a ¢.22).

Pro finalni interpretaci Mdssbauerovych spekter byly

V provedené reSersi v Casti 4.2., ktera se vénuje ozarovani oceli byl velmi ¢asto zminovan
vliv legujicich prvki jako stabilizatort dané faze v ocelich. V tabulce €. 4 je sepsano sloZeni
ocelovych pasek 1.1274 a 1.4310. Paska 1.4310 obsahuje priblizné 2 % manganu a mezi 7 a
9 % niklu. Oba tyto prvky funguji jako stabilizatory austenitické faze. S ohledem na tyto
informace se nabizi zjistit, jak se tyto prvKky chovaji po ozareni ionty. Z tohoto diivodu byla
do reSerSe pridana prace [30], ktera studuje vliv ozareni slitiny obsahujici hlavné zminéné
dva stabilizacni prvky austenitické faze - mangan a nikl.

Ocelové pasky 1.1274

Vzhledem k velkému poctu vzorki byla nejprve provedena nahodna métreni RTTMS, aby se
ukazalo, zda doslo v disledku ozareni tézkymi ionty ke zméné faze a pokud ano, tak zda
meéla tato transformace zavislost na tloust'ce vzorku, popt. na pouzitém toku ¢astic. Méreni
RTTMS nenasvédcovala jakékoli fazové preméné nezavisle na tloustce vzorku nebo
pouzitém toku. Pokud kjakékoli transformaci doslo a v Mdssbauerové spektru jsme ji
nevidéli, mohl byt signal od transformované faze prehluSen signalem od zbytku netknuté
oceli, které byla ve vzorku vétsina.
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Podle programu SRIM jsme zjistili, Ze nami pouZity iont xenonu o energii 160 MeV urazi v
oceli projektovanou drahu ptiblizné 10 pm. Na$ nejtenci ozatfeny vzorek oceli 1.1274 mél
tloustku 20 pm. Zamérili jsme tedy na pasku 1.1274 o tloustce 20 pm, ozatfenou tokem

iontl
1014 s
cm?

spekter ozareného a neozaieného vzorku jsme neuvidéli zadné znatelné rozdily. Namérena
spektra jsou k dispozici v priloze.

Ocelové pasky 1.4310

U ocelovych pasek 1.4310 se situace ukazala jako obzvlast slozita.

a znovu ji promérili pomoci RTTMS. BohuZel, po srovnani Moéssbauerovych

Neozareny vzorek byl méren pomoci RTTMS a pomoci Mdssbauerovy spektroskopie zpétné
odrazeného zareni gama pii pokojové teploté (Room Temperature Mossbauer
Spectroscopy of Backscattered Gamma photons - RTMSBG). Ukazalo se, Ze nas vzorek nebyl
v celé tloust'ce vzorku homogenni jiz od vyroby. V zavislosti na tom, zda byl totoZny vzorek
mérfen tou nebo onou technikou, byly ziskany rtizné vysledky. Technika RTMSBG ziskava
signal z povrchovych vrstev (v fadu desitek pm) plisku, zatimco technikou RTTMS je signal
ziskavan z celého plisku, jelikoz detekované gama fotony prochazeji celym vzorkem. Pokud
by byl vzorek homogenni, spektra by byla totoZna.

Jako dikaz tohoto tvrzeni je v nasledujicim grafu vykresleno Moéssbauerovo spektrum
neozatené pasky 1.4310 ziskané technikou RTMSBG. ProtoZe byl technikou RTMSBG méren
pouze jeden vzorek, spektrum s fity a tabulka s parametry podspekter je priloZeno zde,
nikoli v experimentalnf ¢asti.

Jednotliva podspektra oceli 1.4310 byla interpretovana nasledovné: singlet byl prifazen
austenitu, uzky dublet byl rovnéZ prifazen austenitu, sextet s magnetickym polem mezi 23,1
T aZz 23,9 T byl prifazen cementitu a sextet s mag. polem mezi 26,7 T a 28 T byl prifazen
feritu.
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Graf ¢. 24: Namérena data Mossbauerova spektra, celkovy fit a podspektra neozarené pasky 1.4310,
méreno Mossbaerovou spektroskopii zpétné odrazeného zareni gama pii pokojové teploté

(RTMSBG).
Etépe,n f ., | Zastoupeni §Vi}“‘ka [zomern Magnetické Kvavd Iiupél,OVé
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv pole [T] Stépeni
cary [mm/s] [mm/s] [mm/s]
1. Singlet 64 0,41 -0,07
2. Dublet 15 0,29 0,09 0,61
3. Sextet 21 0,73 -0,11 26,7

Tabulka ¢. 21: Parametry podspekter neozatreného plisku 1.4310, méieno Mossbaerovou
spektroskopii zpétné odrazeného zareni gama pri pokojové teploté (RTMSBG), parametry byly
ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sika ¢ary + 0,01 mm/s, Izomerni posun + 0,01 mm/s,

Magnetické pole + 0,1 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,01 mm/s.

Zastoupeni singletu méreného pomoci RTMSBG je 64 %, zatimco ten samy vzorek méfeny
pomoci RTTMS vykazuje zastoupeni singletu pouze 31 %. Podobné, sextet pridruZeny feritu
ma ve vzorku méreném pomoci RTMSBG zastoupeni 21 % a ve stejném vzorku méireném
pomoci RTTMS zastoupeni 28 %.

Tyto vysledky je mozné vysvétlit preménou austenitické faze ocelové pasky na
martenzitickou (feritickou) v diisledku jejiho finalniho valcovani za studena a nedokonalym
vyzihanim. Tato transformace je zminéna v kapitole: Ozarovani oceli.

Vzhledem k nehomogenité neozarené pasky 1.4310 je velice obtizné priradit jakoukoli
strukturni zménu disledku ozareni ionty. Rzné fazové slozeni oceli totiz mize byt rizné
rezistentni viic¢i ozareni (viz. kapitola: Ozarovani oceli).
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Zavér

Po provedeni nasich experimentd a série méreni na pascich austenitické oceli 1.4310 a
vysokouhlikové, pruzinové oceli 1.1274 jsme nepozorovali Zadné viditelné zmény faze
(méreni pomoci Méssbauerovy spektroskopie v transmisnim médu a médu zpétného
rozptylu zareni X). Bylo proto nutné provést dalsi reSersni vyzkum a ziskat dalsi informace.

Z provedeného reser$niho vyzkumu jsou fazové premény v ocelich (hlavné austenit - ferit,
austenit - martenzit) fizené tiplné jinymi mechanismy, neZjakou je fizena generace amorfni
vnitfniho stresu po narazech a priichodu iontu oceli, dopace danym iontem (pokud je jako
zdroj iontl pouzit prvek, ktery je stabilizatorem urcité faze v oceli) nebo ochuzeni oceli o
stabilizatory, které uz ocel obsahovala z vyroby, vlivem ozareni.

V pripadé praskové oceli CL 50WS rovnéz nebyla po provedenych méfenich prokazana
jakakoli viditelna fazova nebo jind zména v dlisledku ozareni. V naSich MS spektrech sice
byly pozorovany urcité tvarové rozdily, ale vzhledem k jejich statistické nekvalité mohou
byt tyto tvarové rozdily prisuzovany fitu namérenych dat, ktery mize byt skazdym
provedenim mirné odliSny.

Jediny pozitivni vysledek prineslo méreni vzorku praskového hematitu a-Fe, 05, ve kterych
byla po méfeni RTTMS pozorovana prokazatelnd zména v parametrech a zastoupeni
jednotlivych podspekter. Po méreni 5KTMS byla kromé zmén parametri a zastoupeni
jednotlivych podspekter pozorovana i zména tvaru spektra: 1. podspektrum meélo snahu
»vystoupit” z prekryvu 2. podspektra. Méreni pomoci RTG difraktometru vsak neprokazalo
Zadnou strukturni zménu. ProtoZe k této zméné dochazelo pri nizkych teplotach (pod
teplotou Morinova prechodu), prisuzujeme je zménam v rozloZeni slabé feromagnetické a
antiferomagnetické slozky hematitu. Tyto zmény v rozlozeni magnetickych slozek byly
s nejvyssi pravdépodobnosti indukovany ozarenim tézkymi ionty, a to v diisledku dopovani
ionty a generaci mrizkovych poruch po prichodu iontu. Pfredpokladame, Ze pokud doslo ke
generaci poruch mrizky, doslo k nim v jiz oslabenych mistech, kde se vyskytovaly necistoty.

Pro vysvétleni, pro¢ jsme nepozorovali Zddnou generaci amorfni faze vyuzijeme tabulku
¢. 5 a informace z reSersni kapitoly: Ozafovani nanomateriall — predevsim vystupy prace
[17], [18]. Ukazuje se, Ze pro objemové vzorky existuji dva regiony elektronickych ztrat,
NV - C : v I . keV , . .
pricemz hranici mezi obéma regiony tvori hodnota elektronickych ztrat 40 ﬁ (viz. obrazek

VIV

¢. 7). Pod touto hodnotou jsou poruchy miizky generované prochazejicim iontem zpétné
s1éCeny*, ale nad touto hodnotou dochazi k prudkému narustu efektivity generace poruch a

jakékoli ,1éCeni” krystalické mrizKky je utlumeno. Z tabulky C. 5 je patrné, Ze ve vSech nasSich

. p , o Vi1 . vz keV
kombinacich studovanych vzorkil a pouzitého iontu nebyla presahnuta hodnota 40 ﬁ

Ze ziskanych poznatki a zkuSenosti mizeme vyslovit predpoklady pro budouci studium
strukturnich a fazovych zmén Zelezo obsahujicich materialti po ozareni energetickymi,
tézkymi ionty:

Pro studium ozarenych, objemovych vzorki je Méssbauerova spektroskopie v transmisni
geometrii a Mdssbauerova spektroskopie zpétné rozptyleného gama zareni z hlediska
povrchové citlivosti nedostacujici. Tézké ionty dokazou ovlivnit pouze povrchové vrstvy
vzorku a jejich projektovana draha se ve vzorku pohybuje v fadu jednotek pm (pro nas
pripad - tabulka ¢. 5). Transmisni Mossbauerova spektroskopie ziskava signdl z celého
vzorku a pokud doslo k jakékoli fazové nebo jiné zméné po ozareni ionty, signal z téchto
modifikovanych mist bude ptrehluSen signalem netknutého vzorku, kterého bude vétsina.

60



Podobna situace nastavai pro MS spektroskopii zpétné rozptyleného gama zareni. V tomto
pripadé je signal ziskavan z hloubky vzorku v fadu desitek pm, coZ je pro nasi aplikaci opét
nedostacujici.

Transmisni Méssbauerova spektroskopie by mohla byt pouZitelna pro studium nanovrstev,
protoZe v tomto piipadé je u tézkych energetickych iontd mozné, aby iont prosel skrze cely
vzorek a transformoval jej. OvSem u takto tenkych vrstev ale mlze zareni gama projit
vrstvami bez vyrazné interakce, a tedy bez pozorovani Moéssbauerova jevu.

Rovnéz klasicka RTG difraktometrie se ukazuje jako nevyhovujici analyticka technika, a to
ze stejného dlivodu jako predchazejici MS techniky. RTG zareni je prilis pronikavé a signal
mozné transformované faze na povrchu je prehlusen signalem od netknutého vzorku.

Z korespondence kolegy prof. Erné Kuzmanna (Univerzita Lordnda Eotvose ,ELTE, v
Budapesti), jsme ziskali informace o vzorcich, které nebyly soucasti této prace, ale byly
ozatovany o rok diive. Ve spolupraci vedouciho této prace, doc. Jiftho Pechouska, E.
Kuzmanna a dalSich byla potvrzena generace prokazatelného mnoZstvi amorfni a dalSich

fazi v naparenych nanovrstvach 57Fe na kfemikovém substratu po ozareni nadmi pouzitymi
3 iontid

ionty xenonu Xe*2 o energii 160 MeV tokem 101 —

Ze zkuSenosti kolegli se wukazuje byt nejvhodnéjSimi analytickymi technikami
Mossbauerova spektroskopie konverznich elektrontt (CEMS) a RTG difrakce pod malym
uhlem (SAXRD - Small Angle X-Ray Diffraction).

Z hlediska Mdossbauerovy spektroskopie je pravdépodobné nejmocnéjSim nastrojem pro
studium povrchovych vrstev jak objemovych, tak nanostrukturnich materialti (nanovrstev)
Maéssbauerova spektroskopie konverznich elektronti (CEMS). CEMS ziskava signal
z hloubek vzorku v fadu stovek nm, coz by mélo byt vzhledem k hloubce penetrace iontl
viadu jednotek pm vice nez dostacujici pro studium povrchovych vrstev objemovych
materiald, tak nanovrstev.

Ackoli provedené experimenty nedokazaly potvrdit ve vétSiné studovanych vzorki
jakoukoli fazovou nebo jinou zménu v disledku ozareni, prace slouzi jako bohaty zdroj
informaci k tématu, kterému se na katedie experimentalni fyziky UPOL pred nami nikdo
nevénoval. Vzorky studované vtéto praci jsou uchovany a budou dale analyzovany
uvedenymi metodami (CEMS).
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.. konstanta Bornova - Mayerova potencialu
.. stinici polomér

.. Bohrtv polomér

.. konstanta Bornova - Mayerova potencialu
.. parametr narazu

.. parametr narazu pro celni srazku

.. empiricka konstanta pro stinici polomér a
.. rychlost svétla

.. tepelna kapacita elektronti

.. tepelna kapacita fononti

..normalizacni konstanta

.. difuzni koeficient elektronti

.. difuzni koeficient fonont

.. elementarni naboj

.. energie elektronu

.. energie nutna pro uvolnéni atomu ze svého mista v miiZce
.. energie Fermiho hladiny

.. energie pseudo Fermiho hladiny

.. energie dopadajiciho iontu

.. Rydbergova energie

.. prostorova distribuce prvotné excitovanych elektroni
.. Fermiho - Diracovo rozdéleni

el

. konstanta pro vztah mezi relaxacnim ¢asem rozptylu elektroni a teplotou

ektront
elektronovy - fononovy parovy parametr
konstanta pro vztah mezi relaxa¢nim ¢asem rozptylu elektroni a fonont a

teplotou fonont
.. Planckova konstanta
.. redukovana Planckova konstanta
.. stredni ionizac¢ni potencial
.. konstanta elastickych ztrat v reZimu nizkych energii
.. konstanta ve vztahu mezi uraZzenou drahou elektronu r,; a energii elektronu E,
.. Boltzmannova konstanta
... vlnovy vektor elektronu
.. klidova hmotnost elektronu
.. efektivni hmotnost elektronu
.. hmotnost iontu
.. hmotnost atomu
..atomarni hustota
.. elektronova hustota
.. urazena draha iontu v pevné latce
.. vzajemnd vzdalenost atomu a iontu
.. klidova vzdalenost atomu v mfiZce
.. draha prvotné excitovanych elektront
.. projekce maximalni uraZené drahy elektronu kolmo na trajektorii iontu
.. projekce drahy iontu do sméru jeho Sifeni
.. zastavovaci energie
.. celkova zastavovaci energie
.. elektronicka zastavovaci energie
.. zdrojovy Clen
.. elasticka zastavovaci energie
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T .. kineticka energie iontu

T .. minimalni predana kineticka energie iontu

T .. maximalni pfedana kineticka energie iontu

T ... stredni pfedand kineticka energie iontu

Tp .. Debeyova teplota

T, .. teplota elektronti

Ty .. teplota fononti

to .. doba pohybu prvotné excitovanych elektroni
4 .. interakéni potencial

v .. stiedni rychlost Castice

Vg ... Fermiho rychlost

Vjont - Fychlost pohybu iontu

Vg ... rychlost Siteni zvuku

w ... nejvyssi mozna predana energie elektronu

A ... protonové ¢islo iontu

Z, ... protonové ¢islo atomu v miiZce

Z* ... efektivni naboj iontu

B .. bezrozmérna relativisticka rychlost iontu

é .. konstanta ve vztahu mezi uraZenou drahou elektronu r,; a energii elektronu E,
0 .. nejmensi urazena draha elektronu

A .. stfedni volna draha ¢astice

p .. nejmens{ vzajemna vzdalenost atomu a iontu
o .. ucinny prirez kolize atomu a iontu

o .. parametr Gaussovy funkce

0o ... uCinny diferencialni prirez kolize atomu a iontu
T .. relaxacni doba Castice

Te .. relaxac¢ni doba elektronu

Te_e ...Trelaxacni doba pro rozptyl mezi elektrony
Te_p - relaxacni doba pro rozptyl mezi elektrony a fonony
Xe .. tepelna vodivost elektroni

Xp .. tepelna vodivost fonont
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Seznam pouzitych zkratek

CEMS ... Mdssbauerova spektroskopie konverznich elektront

MS ... Mossbauerova spektroskopie

RTG ... Rentgenové zareni

RTMSBG ... M6ssbauerova spektroskopie zpétné odraZeného zareni gama
RTTMS ... Transmisni Mossbauerova spektroskopie za pokojové teploty
SAXRD ... Rentgenova difrakce pod nizkym thlem

5KTMS ... Transmisni Méssbauerova spektroskopie pfti teploté 5 K
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Priloha ¢. 1
Ocelové pasky 1.1274

V nasledujicich grafech ¢. 25 az ¢. 28 jsou ukazana naméfend a nafitovana Mossbauerova
iontl iontl
2 1013

spektra neozareného vzorku a ozarenych vzorkid tokem iontd 10! gl g

1014 % . Spektra v grafech ¢ 22 aZ ¢ 25 byla fitovdna pomoci dvou sextetli. Sextet
s magnetickym polem priblizné 19 T byl ptifazen cementitu a sextet s magnetickym polem

mezi 32 T a 33 T byl ptirazen feritu.
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Graf ¢. 25: Experimentalni data Méssbauerovy spektroskopie, celkovy fit a podspektra neozarené
pasky 1.1274.
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Graf ¢. 26: Experimentalni data Mdssbauerovy spektroskopie, celkovy fit a podspektra pasky
1.1274, ozatené tokem 1012 %
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Graf ¢. 27: Experimentalni data Mdssbauerovy spektroskopie, celkovy fit a podspektra pasky
1.1274, ozatené tokem 1013 %
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Graf ¢. 28: Experimentalni data Mdssbauerovy spektroskopie, celkovy fit a podspektra pasky

1.1274, ozA¥ené tokem 101* 22,
cm
V grafu ¢. 29 az ¢. 31 je ukazan prekryv standardizovanych fitli spekter neozaireného a
ozareného vzorku oceli 1.1274 danym tokem.
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Graf ¢. 29: Prekryv standardizovanych fiti Mossbauerovych spekter neozaiené pasky 1.1274 a

. ‘vz iontd
pésky ozaiené tokem 1012 —
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Graf ¢. 30: Prekryv standardizovanych fiti Mossbauerovych spekter neozaiené pasky 1.1274 a
3 iontl

pasky ozarené tokem 10? 3
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Graf ¢. 31: Prekryv standardizovanych fiti Mossbauerovych spekter neozaiené pasky 1.1274 a
iontl

pasky ozaiené tokem 1014 po;
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Vtabulce ¢ 22 aZz ¢. 25 jsou shrnuty parametry podspekter, ze kterych je slozen fit
naméienych Mossbauerovych spekter neozarreného a ozarenych pliski z oceli 1.1274.

Stépeni ] Sitka | Izomerni . -, | Kvadrupélové
... | Zastoupeni s Magnetické wex s
Podspektrum | spektralni %] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
5. Sextet 81 0,21 0,00 32,8 0,00
6. Sextet 19 0,45 0,15 19,1 -0,03

Tabulka ¢. 22: Parametry podspekter neozareného plisku 1.1274, parametry byly ziskany
s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s, Magnetické
pole + 0,2 T, Kvadrupoélové stépeni + 0,02 mm/s.

Stépeni .| Siika Izomerni .+, | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary 0 [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
5. Sextet 82 0,21 0,00 32,6 0,00
6. Sextet 18 0,49 0,15 19, 0 -0,03
Tabulka €. 23: Parametry podspekter plisku 1.1274 ozareného tokem 1012 fon T parametry byly

ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupélové stépeni + 0,02 mm/s.

Stépeni .| Siika Izomerni .+, | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
dary ° [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
6. Sextet 82 0,20 0,00 32,7 0,01
7. Sextet 18 0,53 0,16 19,1 -0,03
Tabulka €. 24: Parametry podspekter plisku 1.1274 ozatfeného tokem 1013 fontd , parametry byly

ziskéany s nejistotou: Zastoupenf +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupélové stépeni + 0,02 mm/s.

St&penti . | Sitka Izomern{ . . | Kvadrupélové
1., | Zastoupeni s Magnetické vy s
Podspektrum | spektralni [%] cary posuv ole [T] Stépeni
cary ’ [mm/s] [mm/s] P [mm/s]
6. Sextet 83 0,24 0,00 32,7 0,00
7. Sextet 17 0,57 0,15 19,1 -0,04
Tabulka €. 25: Parametry podspekter plisku 1.1274 ozatfeného tokem 1014 ont parametry byly

ziskany s nejistotou: Zastoupeni +1 %, Sitka ¢ary + 0,02 mm/s, Izomerni posun + 0,02 mm/s,
Magnetické pole + 0,2 T, Kvadrupdlové stépeni + 0,02 mm/s.

Z tabulek €. 22 az €. 25 je patrné, Ze vSechny uvedené parametry ozarenych a neozaireného
vzorku se od sebe nelisi o vice nez uvedenou nejistotu. Na obrazcich ¢. 22 az ¢. 25 jsou
vyobrazeny distribuce magnetickych poli od neozareného a ozarenych vzorkl paskil
1.1274.
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Po prihlédnuti k obrazkiim ¢. 22 az ¢. 25 je patrné, Ze distribuce poli neozareného a
ozarenych pliski oceli 1.1274 se od sebe téméri nelisi.

Ze ziskanych parametrd, standardizovanych Maossbauerovych spekter a distribuci
magnetickych poli neozareného a ozarenych vzorki mizeme tvrdit, Ze po ozareni pliskl
z oceli 1.1274 tézkymi ionty nedoslo k zadné viditelné fazové nebo jiné premeéné.
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