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Studijńı program: Aplikovaná fyzika
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Bibliografická identifikace:

Autor: Bc. Aleš Stejskal
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jevu – dynamická měřeńı. Dále jsou definovány
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Poděkováńı
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Seznam symbol̊u a zkratek

γ gyromagnetický faktor

} Planckova konstanta

θ Úhel mezi vektorem ~Bef a směrem měřićıho svazku

τ časová konstanta

~B vektor magnetické indukce
~Bef vektor magnetické indukce efektivńıho pole

| ~B| velikost vektoru magnetické indukce

| ~Bef| velikost vektoru magnetické indukce efektivńıho pole

c rychlost světla

C elektrická kapacita

E0 energie základńıho stavu

f frekvence

i,j adresovaćı indexy

IA intenzita absorpce

IE intenzita emise

I, I1,6 intenzita, intenzita 1. a 6. čáry v Mössbauerově spektru

Ibip, bipolárńı elektrický proud

K konstanta úměrnosti
~Mi vektor magnetizace

R elektrický odpor

s spinové č́ıslo

S spin

T perioda

TS, TP perioda měřeńı spektra, perioda opakováńı procesu

Uin, Uout vstupńı napět́ı, výstupńı napět́ı

Uuni, Ubip unipolárńı napět́ı, bipolárńı napět́ı
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AD analogově digitálńı

Al hlińık

ASCII American Standard Code for Information Interchange,

kódová tabulka znak̊u anglické abecedy

CEMS Conversion Electrons Mössbauer Spectroscopy,

Mössbauerova spektroskopie konverzńıch elektron̊u

CTS Clear To Send, signalizace připravenosti přij́ımat data

Cu měd’

DA digitálně analogový

EMS emisńı Mössbauerova spektroskopie

FTDI Future Technology Devices International,

výrobce převodńık̊u komunikace TTL na USB

FPGA Field Programmable Gate Array,

hradlové pole

GND Ground, bod s nulovým potenciálem

LSB Least Significant Bit, nejméně významný bit

MCA Multi Channel Analysis, mnohokanálová analýza

MOKE Magnetooptical Kerr Effect, magnetooptický Kerr̊uv jev

MSB Most Significant Bit, nejv́ıce významný bit

NIST National Institute of Standard and Technology,

Národńı institut standard̊u a technologie

Pb olovo

PTMS Procesem triggrovaná Mössbauerova Spektroskopie

RAM Random Access Memory, pamět’ s př́ımým př́ıstupem

RMS rezonančńı Mössbauerova spektroskopie

RTS Request To Send, signalizace připravenosti odeslat data

TDMS Time Differential Mössbauer Spectroscopy,

časově rozlǐsená Mössbauerova spektroskopie

TMS transmisńı Mössbauerova spektroskopie

UART Universal Asynchronous Receiver-Transmitter,

sériová komunikace

USB Universal Serial Bus, univerzálńı sériová sběrnice

YAP(Ce) Yttrium Aluminum Perovskite doped by Cerium,

cerem dopovaný scintilátor
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Úvod

Ćılem předložené práce je konstrukce a popis duálńıho Mössbauerova spektro-

metru a jeho adaptace pro měřeńı rychlých proces̊u (dynamická měřeńı) pomoćı

Mössbauerova jevu. Pro konstrukci takového spektrometru byl mimo jiné kĺıčový

vývoj nového ř́ıdićıho systému zahrnuj́ıćı digitálńı ř́ıd́ıćı jednotku, jej́ımiž hlavńımi

částmi jsou hradlové pole a 32bitový mikrokontrolér. Ř́ıdićı systém byl navržen tak,

aby umožňoval nezávislé ř́ızeńı až dvou pohybových zař́ızeńı, analýzu signálu ze dvou

detektor̊u a aby bylo možné měnit jeho funkčnost změnou softwaru.

Motivaćı pro konstrukci duálńıho Mössbauerova spektrometru byla možnost měřit

v nových konfiguraćıch, jako jsou např́ıklad rezonančńı konfigurace se statickým vzor-

kem nebo paralelńı konfigurace, v ńıž lze s jedńım zářičem měřit dva vzorky.

Problém měřeńı pr̊uběhu rychlých proces̊u pomoćı Mössbauerova jevu spoč́ıvá v

dlouhé době měřeńı spekter s konvenčńım zářičem a v nemožnosti zkrátit celkovou

dobu měřeńı, pokud má být zachován poměr signálu k šumu. Navržený zp̊usob, jak se s

t́ımto problémem vypořádat, byl měřit pr̊uběh stejného děje opakovaně po dostatečně

dlouhou dobu.

V prvńı části práce jsou zmı́něny základńı pojmy Mössbauerovy spektroskopie a

to předevš́ım ty, které se týkaj́ı následuj́ıćıch kapitol. Následně je detailně popsána

kompletńı konstrukce duálńıho spektrometru včetně popisu jednotlivých část́ı. V ka-

pitole o detektoru je věnováno v́ıce prostoru problematice afterpulz̊u a vlivu časové

filtrace signálu na tvar mnohokanálové analýzy signálu. Taktéž jsou zmı́něny daľśı

možnosti vylepšeńı detekčńıho systému.

V posledńı části práce je popsána adaptace ř́ıdićıho systému použitého na duálńım

spektrometru pro měřeńı rychlých proces̊u. Je zde definován pojem dynamického

měřeńı a jsou uvedeny podmı́nky takového měřeńı. Dále jsou popsány konkrétńı kroky

adaptace ř́ıdićıho systému pro konstrukci procesem triggrovaného Mössbauerova spek-

trometru (PTMS), se kterým lze rychlé procesy měřit. V posledńı řadě je ukázána

konstrukce procesem triggrovaného spektrometru a jsou uvedeny výsledky dvou tes-

tovaćıch měřeńı, která ověřuj́ı jeho funkčnost.

Autor se zabýval předevš́ım vývojem a programováńım elektroniky, což zahrnuje

návrh a výrobu ř́ıd́ıćı jednotky, programováńı hradlového pole a z části i mikrokon-

troléru. Dále navrhl nový zesilovač a věnoval se popisu chováńı detekčńıho systému.

Nový ř́ıdićı systém následně převzal a zkonstruoval procesem triggrovaný spektrometr

a otestoval jeho funkčnost. V kapitole týkaj́ıćı se duálńıho spektrometru jsou uvedeny

i informace a funkčńı principy, na nichž se autor př́ımo nepod́ılel, ale jsou popsány

kv̊uli pochopeńı funkčńıho principu digitálně ř́ızeného spektrometru.
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1 Mössbauerova spektroskopie

V této kapitole jsou vysvětleny některé základńı principy a pojmy Mössbauerovy

spektroskopie, které jsou d̊uležité pro pochopeńı kapitol 2 a 3. Celá práce se zabývá

pouze Mössbaeurovou spektroskopíı na železe. Jedná se o jadernou spektroskopickou

metodu, která sleduje bezodrazovou absorpci, př́ıpadně emisi, γ-foton̊u (Mössbauer̊uv

jev) na jádrech atomů izotopu železa 57Fe. Energie prvńıho excitovaného stavu jádra,

počet dovolených přechod̊u a jejich pravděpodobnost záviśı na interakci jádra s jeho

nejbližš́ım okoĺım. V materiálech tak lze rozlǐsit r̊uzné oxidačńı stavy atomů železa i

r̊uzná prostorová uspořádáńı chemických vazeb, která neumı́ rozlǐsit žádná jiná spek-

troskopická metoda.

Z pohledu korpuskulárně vlnového dualismu nesou fotony kromě energie i určitou

hybnost, která je t́ım větš́ı, č́ım je kratš́ı vlnová délka. Absorpce i emise fotonu, at’

už elektronem, nebo atomovým jádrem, muśı splňovat zákon zachováńı energie i hyb-

nosti. V př́ıpadě γ-foton̊u o energíıch v řádu keV a větš́ıch je hybnost fotonu tak velká,

že se absorpčńı a emisńı energie atomového jádra nepřekrývaj́ı nebo se překrývaj́ı jen

minimálně, a nemůže tak docházet k rezonančńı absorpci a emisi γ-foton̊u. U pevných

látek však může s jistou pravděpodobnost́ı doj́ıt k předáńı hybnosti do krystalové

mř́ıžky materiálu, č́ımž je hybnost předána mnohonásobně těžš́ımu krystalu za vzniku

fononu. Zpětný ráz je tak eliminován a emisńı a absorpčńı energie se d́ıky tomu

překrývaj́ı. Tento jev bezodrazové absorpce a emise se nazývá po svém objeviteli

Mössbauer̊uv jev. Dı́ky tomuto jevu je možné zkoumat štěpeńı a posun energetických

hladin atomových jader zp̊usobených hyperjemnými interakcemi jádra s jeho nej-

bližš́ım okoĺım, které se pohybuj́ı v řádu stovek neV.

Aby bylo možné jaderný stav excitovat, je třeba mı́t vhodný zdroj elektromag-

netického zářeńı, jehož spektrum bude co nejužš́ı, bude odpov́ıdat energii jaderného

přechodu a bude mı́t při této energii dostatečnou intenzitu. V laboratorńıch podmı́n-

kách se použ́ıvaj́ı vybrané radioaktivńı zářiče. Daľśı možnost́ı je použit́ı synchrotro-

nového zářeńı.

V př́ıpadě Mössbauerovy spektroskopie na železe se jako zářič použ́ıvá izotop
57Co s poločasem rozpadu 271,79 dńı. Jádro 57Co se elektronovým záchytem měńı

na excitované jádro železa 57Fe s energii druhého excitovaného stavu 136,5 keV. Při

přechodu do základńıho stavu docháźı k vyzářeńı γ-foton̊u o energíıch 136,5; 122,1 a

14,4 keV, viz obrázek 1. Právě 14,4keV γ-fotony se použ́ıvaj́ı ke studiu prvńıho ex-

citovaného stavu. Při interakci zářeńı s absorbérem nav́ıc vznikaj́ı ve významné mı́̌re

fotoelektrony, Augerovy elektrony a charakteristické rentgenové zářeńı s energíı okolo

6,3 keV. Pro Mössbauerovu spektroskopii je d̊uležité, že v mnohokanálové analýze

signálu (MCA) je kromě ṕıku 14,4keV γ-foton̊u vidět i výrazně větš́ı množstv́ı elek-

tron̊u o středńı energii okolo 6,2 keV a foton̊u charakteristického rentgenového zářeńı

o energii 6,4 keV [1]. Je pak vhodné, aby detektor měl dostatečné energetické rozlǐseńı,

aby bylo možné detekci 14,4 keV γ-foton̊u a částic o energii okolo 6,3 keV odlǐsit.

Přirozená pološ́ı̌rka absorpčńı a emisńı čáry odpov́ıdaj́ıćı bezodrazové absorpci je

v př́ıpadě izotopu železa 57Fe 4,67 neV. Dı́ky tomu je možné studovat změny energie
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a štěpeńı energetických hladin i v řádu deśıtek neV [2]. Daľśı, podrobněǰśı informace

lze nalézt v [3].

Obrázek 1: Rozpadové schéma zářiče 57Co použ́ıvaného jako zdroj zářeńı v Mössbauerově

spektroskopii na železe. Obrázek byl převzat z [4].

1.1 Hyperjemné interakce jádra

Energie základńıho stavu a excitovaných stav̊u atomových jader je obecně závislá

na interakci jádra s okolńım elektrickým a magnetickým polem. Interakce s elek-

trickým polem se popisuje dvěma př́ıspěvky. Prvńıch z nich je izomerńı (chemický)

posun. Tato interakce zp̊usobuje posun energetických hladin a záviśı předevš́ım na

pravděpodobnosti výskytu s-elektron̊u v mı́stě jádra, což souviśı s vaznost́ı daného

jádra, a tedy s jeho oxidačńım stavem. Izomerńı posuv se ve spektru projevuje posu-

nem spektrálńıch čar.

Druhý člen interakce s elektrickým polem je kvadrupólová interakce, kde spolu

interaguje gradientńı vněǰśı elektrické pole a kvadrupólový moment jádra. Tato in-

terakce záviśı i na spinu daného stavu jádra. Jelikož spin prvńıho excitovaného stavu

atomu železa 57Fe je S = 3
2
, docháźı ke štěpeńı excitovaného stavu. Ve spektru je pak

možné pozorovat dvě absorpčńı čáry – dublet. Tato interakce vypov́ıdá o gradientu

pole v oblasti jádra, a tedy o rozložeńı náboje a elektronové struktuře v jeho bĺızkém

okoĺı. Poměr intenzit čar dubletu záviśı na geometrické orientaci jádra v̊uči směru

měřićıho svazku.

Třet́ı základńı interakćı je interakce s magnetickým polem. Toto magnetické pole

je nazýváno pole efektivńı ~Bef a jde o pole, které ćıt́ı jádro ve svém nejbližš́ım okoĺı.

Změna energetické hladiny zp̊usobená magnetickou interakćı záviśı na velikosti efek-

tivńıho pole a na spinu daného stavu jádra dle vztahu 1:

Em = −γ}Bef s, (1)

kde γ je gyromagnetický faktor jádra, ~ je Planckova konstanta, s je spinové č́ıslo
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kvantuj́ıćı pr̊umět spinu a Bef je velikost efektivńıho pole v mı́stě jádra. Štěpeńı

energetických hladin tedy záviśı na spinu daného stavu [6]. V př́ıpadě železa je spin

základńıho stavu S = 1
2

a spin prvńıho excitovaného stavu je S = 3
2
. Základńı stav

se tak štěṕı na 2 hladiny a excitovaný stav na 4 hladiny. Celkem je tak možných

6 r̊uzných přechod̊u o 6 r̊uzných energíıch, které odpov́ıdaj́ı 6 spektrálńım čarám –

sextet – v Mössbauerově spektru.

Efektivńı magnetické pole je dáno vektorovým součtem tř́ı základńıch poĺı: hy-

perjemného magnetického pole, dipólového pole a pole exterńıho. Nejvýznamněǰśım

členem je hyperjemné magnetické pole. V magneticky uspořádaných materiálech je

toto pole dáno předevš́ım tzv. Fermiho kontaktńı interakćı, v ńıž interaguje spin elek-

tron̊u se spinem jádra. Toto pole může dosahovat indukce v řádu až deśıtek tesla.

Obecně je velikost hyperjemného pole závislá na oxidačńım stavu a prostorovém

uspořádáńı vazeb okolo daného jádra. Velikost magnetického štěpeńı se tak lǐśı u

r̊uzných krystalografických struktur.

Všechny výše zmı́něné interakce mohou p̊usobit zároveň. Podle velikosti elek-

trické a magnetické složky se rozlǐsuj́ı při poč́ıtáńı spekter tři př́ıpady. Bud’ převládá

magnetická složka nad elektrickou, nebo opačně, pak se pro výpočet energíı použ́ıvá

poruchový počet. Pokud jsou obě složky srovnatelné, pak je třeba řešit Schrödingerovu

rovnici s obecným Hamiltoniánem, který zahrnuje elektrickou i magnetickou interakci

[5].

1.1.1 Efektivńı magnetické pole a magnetizace

V magnetických materiálech je možné měnit směr efektivńıho magnetického pole

zmagnetizováńım vzorku. Orientace magnetických domén je dána magnetickým mo-

mentem atomů v látce, který záviśı na orientaci spinu elektron̊u a jejich prostorovém

uspořádáńı. Toto uspořádáńı pak ovlivňuje směr hyperjemného magnetického pole.

Zmagnetizováńım materiálu dojde ke změně orientace magnetických domén, č́ımž se

měńı i směr vektoru efektivńıho magnetického pole ~Bef. Obecně lze tuto závislost

vyjádřit rovnićı 2:

~Bef = K ~Mi, (2)

kde ~Mi je vektor magnetizace a ~Bef je vektor efektivńıho pole . Konstanta K

může nabývat obecně kladného i záporného znaménka v závislosti na konstantě hy-

perjemné interakce a na gyromagnetických poměrech jádra a elektron̊u. V př́ıpadě

sloučenin železa je toto znaménko záporné. Ke zmagnetizováńı materiálu stač́ı často

vněǰśı magnetické pole, které má výrazně menš́ı velikost, než je velikost pole efek-

tivńıho. Zmagnetizováńım vzorku tak lze dosáhnout jevu ześıleńı vněǰśıho magne-

tického pole v tom smyslu, že efektivńı magnetické pole se orientuje podle směru

vněǰśıho magnetického pole, které může mı́t výrazně menš́ı magnetickou indukci [7].

Vněǰśım magnetickým polem o indukci řádově desetin tesla tak lze měnit směr hy-

perjemného pole o indukci v řádu až deśıtek tesla.
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1.1.2 Relativńı poměr čar ve spektru při magnetickém štěpeńı

Amplituda spektrálńıch čar ve spektru záviśı na pravděpodobnosti jaderných

přechod̊u. V př́ıpadě magnetické interakce jádra železa s efektivńım magnetickým

polem, jehož nejd̊uležitěǰśı složkou je pole hyperjemné, je spektrem sextet. Pro tenký

vzorek s neprivilegovanou magnetickou orientaćı je poměr čar v sextetu od 1. do 6.

čáry 3:2:1:1:2:3. Tedy poměr dvojic čar 1. a 6. , 2. a 5. i 3. a 4. je stejný.

V př́ıpadě, že je vzorek magneticky uspořádán, např́ıklad t́ım, že je vložen do

magnetického pole, záviśı poměr 2. a 5. čáry na orientaci vektoru efektivńıho pole ~Bef

v̊uči směru letu γ-foton̊u. Pro poměr čar 1. a 6. : 2. a 5. : 3. a 4. pro tenký vzorek

lze odvodit rovnici 3, v ńıž je poměr čar vyjádřen v závislosti na úhlu θ, který sv́ırá

vektor efektivńıho magnetického pole ~Bef se směrem letu γ-foton̊u [8] v tvaru:

I1,6 : I2,5 : I3,4 = 3 :
4 sin2 θ

1 + cos2θ
: 1 (3)

Pokud je vektor ~Bef efektivńıho pole orientován ve směru měřićıho svazku, je úhel

θ nulový a poměr čar je 3:0:1. Opačný př́ıpad, kdy je vektor magnetického pole, které

ćıt́ı jádro, orientován kolmo ke směru měřićıho svazku pak dává poměr čar 3:4:1. V

př́ıpadě, že je vzorek tlustý, mohou se poměry čar lǐsit, avšak poměr 2. a 5. čáry ku

ostatńım čarám je stále závislý na úhlu θ.

1.2 Princip Mössbauerova spektrometru

Pro sledováńı jemných změn energetických stav̊u jádra je potřeba, aby ener-

gie γ-foton̊u zářiče odpov́ıdala energíım jednotlivých přechod̊u. Zářič 57Co ale emi-

tuje zářeńı o přesně dané energii odpov́ıdaj́ıćı přechodu mezi prvńım excitovaným a

základńım stavem, proto je nutné energii γ-foton̊u modulovat v řádu několika stovek

neV. K takovéto jemné modulaci energie se využ́ıvá Doppler̊uv jev. Pro malé rych-

losti pohybu lze frekvenci f elektromagnetického zářeńı modulovaného Dopplerovým

jevem vyjádřit rovnićı 4:

f = f0

[
1±

(vr
c

)]
, (4)

kde f0 je frekvence elektromagnetického zářeńı, vr je relativńı rychlost pohybu vyśılače

(zářiče) a přij́ımače (vzorku) a c je rychlost světla. Kladné znaménko je ve vzorci v

př́ıpadě, že se přij́ımač a vyśılač k sobě přibližuj́ı, záporné znaménko, když se od-

daluj́ı. Důležité je, že zálež́ı na relativńım pohybu zářiče a studovaného vzorku. Je-

likož je energie fotonu svázána s frekvenćı pouze přes Planckovu konstantu, odpov́ıdá

změna relativńı rychlosti o 1 mm/s změně energie γ-fotonu o 48 neV. Tento vztah pro

přepočet lze vyjádřit rovnićı 5:

∆E [neV] = 48 ∗∆v [mm/s] (5)

V př́ıpadě železa je pro většinu měřeńı dostačuj́ıćı modulace rychlosti v rozsahu

±15 mm/s, která odpov́ıdá modulaci energie ±720 neV.
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Základńı schéma uspořádáńı Mössbauerova spektrometru v transmisńı konfigu-

raci s pohyblivým zářičem je ukázáno na obrázku 2. Zářič je umı́stěn na pohybovém

zař́ızeńı (transduceru), které se zářičem pohybuje definovaným pr̊uběhem rychlosti, a

t́ım docháźı k modulaci energie γ-foton̊u. Zářeńı procháźı zkoumaným vzorkem. Pokud

ve vzorku docháźı k bezodrazové absorpci, lze za vzorkem sledovat pokles intenzity

zářeńı na dané energii. Zářeńı prošlé vzorkem je detekováno vhodným detektorem

určeným pro detekci γ-foton̊u. Použ́ıvaj́ı se převážně plynové a scintilačńı detektory.

Signál z detektoru je typicky ześılen a na základě mnohokanálové analýzy je na-

staveno č́ıtáńı γ-foton̊u o energii 14,4 keV v č́ıtači. Pohybové zař́ızeńı je ovládáno

ř́ıd́ıćı jednotkou, která zároveň tř́ıd́ı napoč́ıtané γ-fotony do spekter v závislosti na

rychlosti pohybového zař́ızeńı, tedy v závislosti na modulaci energie. Výsledné spek-

trum zachycuje závislost počtu γ-foton̊u na jejich energii, přičemž se energetická osa

často vyjadřuje v rychlostńıch jednotkách v mm/s.

Zp̊usob̊u, jak lze realizovat ř́ıd́ıćı jednotku, je mnoho. Starš́ı systémy využ́ıvaly

analogové techniky spolu s jednoduchými bloky digitálńı logiky. V této práci bude

popsána plně digitálńı ř́ıd́ıćı jednotka.

Obrázek 2: Blokové schéma Mössbauerova spektrometru v transmisńı konfiguraci s modulaćı

energie, které je doćıleno pohybem se zářičem.

1.2.1 Pohybová zař́ızeńı a modulace rychlosti

Pohybová zař́ızeńı (transducery) použ́ıvané pro modulaci energie γ-foton̊u po-

moćı Doplerova jevu mohou fungovat na r̊uzných principech. Tři nejčastěji použ́ıvaná

technická řešeńı jsou lineárńı motory, elektromagnetické vibrátory a piezokrystaly [2].

Tyto konstrukce se lǐśı cenou, zp̊usobem ř́ızeńı, maximálńım zdvihem a od toho se

odv́ıjej́ıćı pracovńı frekvenćı. Asi nejv́ıce rozš́ı̌rené jsou elektrodynamické vibrátory

respektive transducery, které nab́ıźı zdvih typicky v řádu několika mm a pracuj́ı na

frekvenćıch v řádu deśıtek Hz. Pro potřeby pochopeńı následuj́ıćı kapitoly je detailněji

popsán právě princip elektromagnetického pohybového zař́ızeńı (transduceru).

Elektromagnetické pohybové zař́ızeńı obsahuje dvě ćıvky, jednu zadávaćı a jednu

měřićı. Obě ćıvky jsou připojené k pohyblivé ose a jejich vinut́ı je umı́stěno v ho-

mogenńım magnetickém poli, viz nákres na obrázku 3. Zadávaćı ćıvka je napájena

vhodným pr̊uběhem elektrického proudu, č́ımž je generován pohyb. Sńımaćı ćıvka

slouž́ı k měřeńı rychlosti. Informace o rychlosti je typicky využita pro realizaci zpětné
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vazby, jej́ımž výstupem je úprava zadávaćıho signálu tak, aby bylo dosaženo požadova-

ného pr̊uběhu rychlosti. Je vhodné dodat, že při pohybu sńımaćı ćıvky kolmo ke

směru indukčńıch čar docháźı v ćıvce k indukci elektromotorického napět́ı, které je

př́ımo úměrné rychlosti pohybu ćıvky. Jedná se o př́ıpad, kdy napět́ı nevzniká časovou

změnou magnetického indukčńıho toku (napět́ı je úměrné změně indukčńıho toku, ni-

koliv rychlosti), nýbrž je d̊usledkem magnetické śıly, která p̊usob́ı na náboj uvnitř

vodiče ćıvky. Tento princip je objasněn např́ıklad v [9].

Obrázek 3: Schéma podélného řezu elektromagnetickým pohybovým zař́ızeńım. Oranžové

kroužky znázorňuj́ı řez vinut́ım zadávaćı a sńımaćı ćıvky. Červeně a zeleně je vyznačeno

vedeńı magnetického pole a malé červené šipky ukazuj́ı směr magnetické indukce v oblasti

vinut́ı ćıvek.

Podle pr̊uběhu rychlosti transduceru se u Mössbaurova spektrometru rozlǐsuje

měřeńı v r̊uzných rychlostńıch režimech. Nejběžněǰśı a často žádoućı je pr̊uběh rych-

losti s konstantńım zrychleńım, jelikož měńı energii spojitě a lineárně, d́ıky čemuž je

energetická osa spektra lineárńı a celé spektrum je měřeno rovnoměrně. Pr̊uběh rych-

losti v režimu s konstantńım zrychleńım může mı́t bud’ tvar pily, nebo symetrického

trojúhelńıku.

Daľśım významným rychlostńım režimem je režim s konstantńı rychlost́ı, kdy se

měř́ı jen při vybraných modulaćıch energie, tedy lze poměrně rychle měřit několik

vybraných bod̊u spektra. Někdy se použ́ıvá i režim se sinusovým pr̊uběhem rychlosti.

Nevýhodou tohoto režimu je nelineárnost energetické osy, kv̊uli ńıž jsou r̊uzné části

spektra měřeny s r̊uzným energetickým rozlǐseńım. Při takovém měřeńı je nutné ko-

rigovat jednotlivé body spektra vzhledem k r̊uznému času měřeńı pro r̊uzné energie.

Změřené spektrum tedy vyžaduje daľśı softwarovou úpravu. V principu lze měřit i s

libovolným známým pr̊uběhem rychlosti, ale nevýhodu takového př́ıstupu je nutná
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softwarová úprava spektra. Pr̊uběhy výše zmı́něných modulaćı rychlosti jsou uvedeny

na obrázku 4. Na závěr je vhodné podotknout, že významný vliv na měřená spektra

maj́ı vibrace z okoĺı, které zp̊usobuj́ı rozš́ı̌reńı spektrálńıch čar.

Obrázek 4: Pr̊uběhy rychlost́ı použ́ıvané pro modulaci energie: a) modulace s konstantńım

zrychleńım – symetrický pr̊uběh, b) modulace s konstantńım zrychleńım – pilovitý pr̊uběh,

c) modulace s konstantńı rychlost́ı, d) modulace se sinusovým pr̊uběhem rychlosti.

1.2.2 Měřićı konfigurace

Hyperjemné interakce v materiálech lze zkoumat s pomoćı bud’ rezonančně ab-

sorbovaných, popř́ıpadě emitovaných γ-foton̊u, nebo pomoćı konverzńıch elektron̊u

a rentgenových γ-foton̊u. Podle geometrie uspořádáńı experimentu a detekovaných

částic lze odlǐsit r̊uzné měřićı konfigurace Mössbauerova spektrometru. Vybrané kon-

figurace jsou schematicky znázorněny na obrázku 5. Jedna ze základńıch uspořádáńı

je transmisńı konfigurace, v ńıž měř́ıćı svazek ze zářiče procháźı skrze typicky několik

µm tlustý vzorek a sleduje se úbytek rezonančně absorbovaných γ-foton̊u o energii

14,4 keV, ve spektru jsou tedy vidět absorpčńı čáry. V této konfiguraci lze energii

modulovat bud’ pohybem zářiče, nebo vzorku, popř́ıpadě pohybem vzorku i s detek-

torem.

V př́ıpadě emisńı konfigurace (EMS) je měřeno spektrum radioaktivńıho vzorku

tak, že se použ́ıvá referenčńı absorbér s jednou, pokud možno co nejužš́ı, absorpčńı

čarou. V př́ıpadě překryvu absorpčńı čáry s emisńı čarou zkoumaného zářiče je sle-

dován pokles počtu detekovaných 14,4keV γ-foton̊u v detektoru. Modulaci energie lze

provádět dvěma zp̊usoby: bud’ se k transduceru připevńı radioaktivńı vzorek, nebo

referenčńı absorbér. Spolu s referenčńım absorbérem se může pohybovat i detektor.

Vı́ce informaćı o této konfiguraci pojednává [5].

Rezonančńı konfigurace nebo také Mössbauerova spektroskopie s rezonančńım de-

tektorem (RMS) nab́ıźı měřeńı s větš́ım rozlǐseńım d́ıky rezonančńı detekci γ-foton̊u

procházej́ıćıch zkoumaným vzorkem. Tato metoda se lǐśı od klasické transmisńı konfi-

gurace rezonančńı detekćı γ-foton̊u prošlých zkoumaným vzorkem. Rezonančńı detek-

tor obsahuje konverzńı materiál s úzkou absorpčńı čarou, který transformuje absorbo-
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vané γ-fotony o energii 14,4 keV na konverzńı elektrony o energii 7,3 keV. Z detektoru

jsou pak č́ıtány pulzy odpov́ıdaj́ıćı konverzńım elektron̊um. Ve výsledném spektru lze

vidět absorpčńı čáry, které jsou zúženy d́ıky rezonančńı detekci γ-foton̊u v konverzńım

materiálu. Pro zajǐstěńı potřebné modulace energie je nutné bud’ pohybovat měřeným

vzorkem, nebo, pokud má být vzorek v klidu, je nutné synchronně pohybovat zářičem

i konverzńım materiálem [10]. Spolu s konverzńım materiálem se může hýbat i detek-

tor.

Při měřeńı tlustých vzork̊u, kdy nelze měřit v transmisńım uspořádáńı, je možné

měřit v konfiguraci zpětného rozptylu [11]. Bud’ lze měřit emisi rezonančně absor-

bovaných 14,4keV γ-foton̊u nebo konverzńıch elektron̊u a foton̊u charakteristického

rentgenového zářeńı. Konverzńıch elektron̊u a rentgenových γ-foton̊u je výrazně v́ıce,

proto se častěji detekuj́ı konverzńı elektrony a mluv́ı se o Mössbauerově spektroskopii

konverzńıch elektron̊u (CEMS). Na rozd́ıl od γ-foton̊u ale konverzńı elektrony posky-

tuj́ı informaci o materiálu z hloubky pouhých pár stovek nm, proto se tato metoda

hod́ı v́ıce pro zkoumáńı povrch̊u [5]. V př́ıpadě měřeńı ve zpětném rozptylu jsou sle-

dována emisńı, nikoliv absorpčńı spektra.

Obrázek 5: Základńı měřićı konfigurace v Mössbauerově spektroskopii. IE znač́ı intenzitu

emise zářeńı, IA znač́ı intenzitu absorpce zářeńı. I znač́ı intenzitu (množstv́ı) detekovaných

γ-foton̊u o dané energii v Mössbauerově spektru. E0 je energie základńıho stavu. Červené

a modré šipky ukazuj́ı každá jednu z variant, kterými objekty je možné pohybovat, aby bylo

dosaženo potřebné modulace energie.
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2 Duálńı Mössbauer̊uv spektrometr

Hlavńı motivaćı pro vývoj duálńıho Mössbauerova spektrometru byla předevš́ım

možnost provádět měřeńı v rezonančńı konfiguraci (RMS, kapitola 1.2.2). Za t́ımto

účelem bylo nezbytné zajistit možnost hýbáńı s detektorem a možnost autokorekce po-

hybu transduceru. Dále byla vyžadována programovatelnost spektrometru předevš́ım

ve smyslu automatizace měřeńı a možnost modifikace spektrometru úpravou softwaru.

K postaveńı takového spektrometru bylo zapotřeb́ı vyvinout novou konstrukci tran-

sduceru, nový zesilovač k detektoru a nový systém ř́ıd́ıćı elektroniky včetně ovládaćıho

software. V následuj́ıćıch odstavćıch jsou stručně popsány nové vlastnosti spektrome-

tru.

Spektrometr zvládá ř́ıdit nezávisle dvě elektromagnetická pohybová zař́ızeńı pra-

cuj́ıćı na principu uvedeném v kapitole 1.2.1. Systém je navržen tak, aby ř́ızeńı bylo

plně digitálńı. Dı́ky tomu lze časový pr̊uběh pohybu transduceru nastavit dle volby

a potřeby uživatele. Spektrometr tedy zvládá pracovat v režimu konstantńıho zrych-

leńı, v režimu konstantńı rychlosti i v režimu se sinusovým, popř. jiným pr̊uběhem

rychlosti, který bude splňovat podmı́nku, že jeho středńı hodnota rychlosti je nulová.

Spektrometr byl úspěšně otestován v režimu s konstantńım zrychleńım se symetrickým

trojúhelńıkovým i pilovitým pr̊uběhem a v režimu s konstantńı rychlost́ı.

S novým spektrometrem lze provádět měřeńı v nových konfiguraćıch. Těmi jsou

již zmı́něná rezonančńı konfigurace (RMS) s nehybným vzorkem, emisńı konfigurace

se statickým zářičem (EMS), paralelńı transmisńı konfigurace (paralelńı TMS) a pa-

ralelńı emisńı konfigurace (paralelńı EMS). Paralelńı konfigurace umožňuj́ı provádět

dvě nezávislá měřeńı s jedńım radioaktivńım vzorkem, respektive zářičem, a lépe se

tak využije aktivita zářiče. Právě zmı́něné konfigurace jsou schematicky znázorněny

na obrázku 6.

Obrázek 6: Nové měřićı konfigurace vyvinutého spektrometru. Využ́ıvá se možnost ř́ızeńı

dvou transducer̊u a možnost hýbáńı s detektorem. Červené šipky znač́ı osu pohybu.

Pro hýbáńı s detektorem, jehož hmotnost je přibližně 250x větš́ı než hmotnost

zářiče je zapotřeb́ı dostatečná elektromagnetická śıla. Z tohoto d̊uvodu ř́ıd́ıćı elektro-

nika obsahuje dostatečně výkonný proudový zdroj, který je ř́ızen DA převodńıkem.
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Autokorekce pohybu transducer̊u je realizována digitálńı zpětnou vazbou. Pohyb

transduceru je korigován pr̊uběžně během celé doby měřeńı. Spektrometr se tak dokáže

po celou dobu měřeńı vyrovnávat s vibracemi nebo krátkodobými i dlouhodobými

změnami teploty.

Spektrometr je dále vybaven motorizovaným výměńıkem vzorku. Uživatel může

zadat sekvenci př́ıkaz̊u, v rámci ńıž lze postupně změřit až 20 vzork̊u, aniž by bylo

nutné spektrometr obsluhovat.

Hlavńı inovaćı je využit́ı hradlového pole (FPGA) pro paralelńı zpracováńı signálu

až ze dvou detektor̊u. Dı́ky tomu je mimo jiné možné měřit v paralelńıch konfiguraćıch.

V hradlovém poli je realizována časově amplitudová, nikoliv jen amplitudová, analýza

signál̊u [13]. Časově amplitudová analýza lépe vyb́ırá pulzy, které př́ısluš́ı právě bez-

odrazově absorbovaným γ-foton̊um, což se projev́ı např́ıklad lepš́ım efektem měřeńı

spekter [12].

Hlavńı část́ı spektrometru je ř́ıd́ıćı elektronika, jej́ıž hlavńı část́ı je mikrokontrolér

STM32F429N. Mikrokontrolér má na starosti ř́ızeńı pohybu a měřeńı rychlosti obou

transducer̊u. Dále nastavuje vstupńı obvody, z hradlového pole vyč́ıtá informaci o

počtu detekovaných γ-foton̊u na každém z obou detektor̊u a č́ıtá dvě Mössbauerovská

spektra. Mikrokontrolér také v periodických intervalech několika sekund pośılá infor-

mace o měřené rychlosti a spektrech po USB do poč́ıtače a zpětně přij́ımá od poč́ıtače

instrukce a informace o tom, jakým zadávaćım signálem maj́ı být transducery ř́ızeny

(zpětná vazba). Poč́ıtač pak slouž́ı k ovládáńı celého spektrometru, ke zobrazováńı

naměřených výsledk̊u a k poč́ıtáńı zpětné vazby. Blokové schéma zapojeńı d́ılč́ıch

část́ı spektrometru včetně ř́ıd́ıćıch a datových signál̊u bez výměńık̊u vzork̊u je vykres-

leno na obrázku 7. V následuj́ıćıch kapitolách jsou popsány d́ılč́ı části spektrometru a

předevš́ım jejich funkce.

2.1 Transducer a ř́ızeńı jeho pohybu

Nově vyvinutý transducer, vyfocený na obrázku 8, se odlǐsuje od běžně použ́ı-

vaných transducer̊u předevš́ım svoj́ı velikost́ı a hmotnost́ı. Vysoká hmotnost okolo 25

kg minimalizuje nežádoućı zpětný ráz při pohybu s detektorem. Při buzeńı transdu-

ceru digitálně ř́ızeným zdrojem proudu popsaným dále v kapitole 2.1.2 bylo dosaženo

modulace rychlosti v rozsahu zhruba ±30 mm/s. Princip fungováńı transduceru je

stejný jako princip elektromagnetického vibrátoru popsaný v kapitole 1.2.1.

2.1.1 Sńımáńı rychlosti transduceru

Měřeńı rychlost́ı obou transducer̊u je př́ımo úměrné měřeńı napět́ı na sńımaćıch

ćıvkách. Blokové schéma měřeńı napět́ı ze sńımaćı ćıvky je znázorněno na obrázku 9.

Napět́ı ze sńımaćı ćıvky je vedeno do plošného spoje s ř́ıd́ıćı elektronikou, kde je

ve vstupńım obvodu převedeno diferenciálńım zesilovačem PGA281 do rozsahu 0–2,5

V tak, že hodnota výstupńıho napět́ı 1,25 V odpov́ıdá nulovému napět́ı na vstupu.

Následně je výstupńı napět́ı z diferenciálńıho zesilovače vzorkováno 12bitovým AD
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Obrázek 7: Blokové schéma duálńıho spektrometru se zakreslenými d̊uležitými datovými,

ř́ıd́ıćımi i analogovými signály.

Obrázek 8: Nově vyvinutý transducer zavěšený na kovové konstrukci kv̊uli eliminaci vibraćı.

převodńıkem (4096 úrovńı), který je vnitřńı součást́ı mikrokontroléru.

Výše popsaným zp̊usobem jsou sńımány rychlosti obou transducer̊u. Mikrokon-

trolér v sobě obsahuje celkem tři 12bitové AD převodńıky, přičemž dva jsou použity

na měřeńı rychlosti. Obě napět́ı z obou sńımaćıch ćıvek jsou vzorkována současně
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Obrázek 9: Blokové schéma měřeńı napět́ı z jedné sńımaćı ćıvky.

v pravidelných intervalech a jsou v podobě 12bitových č́ısel ukládána do paměti v

mikrokontroléru. Takto se źıskávaj́ı informace v digitálńı podobě o reálném pohybu

obou transducer̊u. Měřená rychlost je dále pr̊uměrována přes několik period pohybu

transducer̊u. Takto změřená pr̊uměrná rychlost transduceru je následně odeslána do

poč́ıtače, kde slouž́ı jako podklad pro výpočet korekce zadávaćıch signál̊u (zpětná

vazba).

V př́ıpadě, že je vstupńı napět́ı ze sńımaćı ćıvky př́ılǐs veliké či př́ılǐs malé, nab́ıźı

diferenciálńı zesilovač 10 úrovńı programovatelného zisku [14], který se nastavuje mi-

krokontrolérem. T́ım lze vždy vhodně ześılit i zeslabit vstupńı napět́ı tak, aby byl

co nejv́ıce využit měřićı rozsah AD převodńıku a bylo možné měřit s co nejmenš́ım

kvantovaćım šumem. Zároveň je vstup diferenciálńıho zesilovače opatřen ochrannou

proti přepět́ı, která chráńı vstup zesilovače proti napět́ı překračuj́ıćımu ±5 V. Úplné

elektronické schéma vstupńıho obvodu pro sńımáńı napět́ı je uvedeno v př́ıloze 1.

2.1.2 Řiditelný proudový zdroj

Blokové schéma ovládáńı proudového zdroje je znázorněn na obrázku 10. Výstupńı

proud tekoućı do zadávaćı ćıvky je ř́ızen 12bitovým DA převodńıkem, který je součást́ı

mikrokontroléru [15]. Mikrokontrolérem tak lze vygenerovat 4096 úrovńı napět́ı v roz-

sahu 0–2,5 V. Pro ř́ızeńı transduceru je vyžadován bipolárńı signál, proto je napět́ı

z DA převodńıku převedeno ńızko šumovým operačńım zesilovačem OPA197 do roz-

sahu −2,5 až +2,5 V. Toto napět́ı, př́ıpadně jeho zlomek (sńıžeńı napět’ovým děličem),

je následně přivedeno do výkonového operačńıho zesilovače NCS2372, který převád́ı

napět́ı na proud. Proud je sńımán výkonovým rezistorem o hodnotě 4,7 Ω, který

limituje maximálńı proud na hodnotu ±532 mA.

Maximálńı proudový rozsah lze sńıžit manuálně napět’ovým děličem na výstupu

zesilovače OPA197 s tou výhodou, že se zachová možnost měnit proud ve 4096 kroćıch.

Proudový rozsah lze také zvýšit volbou menš́ıho sńımaćıho odporu. Maximálńı možný

proud, je pak limitován proudovým limitem zesilovače NCS2372 na 1 A [16]. Detailńı

elektronické schéma proudového zdroje je uvedeno v př́ıloze 1.
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Obrázek 10: Blokové schéma ovládáńı proudového zdroje a ř́ızeńı proudu v zadávaćı ćıvce.

Deska s ř́ıd́ıćı elektronikou obsahuje dva výše popsané zdroje proudu. Mikrokon-

trolér je vybaven dvěma 12bitovými DA převodńıky, které v pravidelných intervalech

převád́ı digitálńı hodnoty (12bitová č́ısla) uložené v paměti mikrokontroléru na napět́ı,

a t́ım plynule ř́ıd́ı pohyb transduceru. Vhodné digitálńı hodnoty jsou do mikrokont-

roléru zaslány z poč́ıtače.

Je nutné zmı́nit, že digitálńı ř́ızeńı nezp̊usobuje př́ılǐs rychlé změny proudu. In-

dukčnost zadávaćı ćıvky se chová jako vysokofrekvenčńı filtr, který skokovým změnám

proudu bráńı. Při generováńı sinusového pr̊uběhu, popř. trojúhelńıkového pr̊uběhu,

rychlost́ı na frekvenćıch v řádu deśıtek hertz nejsou pozorovány skokové změny v

proudu tekoućım zadávaćı ćıvkou, které by zp̊usobovaly schodovitou změnu rychlosti

transduceru.

2.1.3 Synchronizace proces̊u a digitálńı zpětná vazba

Kĺıčovou funkćı mikrokontroléru pro fungováńı celého spektrometru je synchro-

nizace všech měřićıch proces̊u s pohybem transducer̊u. K tomuto účelu byly využity

č́ıtače (časovače) mikrokontroléru, které v periodických intervalech vydávaj́ı př́ıkazy

AD převodńık̊um ke změřeńı rychlosti transducer̊u a DA převodńık̊um k nahráńı

nových hodnot. Č́ıtače tak obstarávaj́ı generováńı základńı frekvence pohybu tran-

sducer̊u.

Bylo vyžádáno, aby Mössbauerovské spektrum bylo tvořeno 2048 body. Základńı

frekvence pohybu je tak dělena na 2048 podinterval̊u. V každém z těchto 2048 po-

dinterval̊u docháźı ke změřeńı rychlost́ı transducer̊u a zadáńı nových hodnot do DA

převodńık̊u. K oběma akćım nedocháźı ve stejný okamžik. AD převodńıky měř́ı rych-

lost právě v polovině časového intervalu mezi nahráńım hodnot do DA převodńık̊u.

Jedna perioda zadávaćıho proudu je tak tvořena řadou 2048 hodnot, stejně tak záznam

rychlosti (pr̊uběh rychlosti) je proveden ve 2048 bodech. To znamená, že např́ıklad

při základńı frekvenci pohybu 30 Hz jsou změřeńı rychlosti a změna ř́ıd́ıćıho proudu

provedeny zhruba každých 16 µs. Pro ilustraci je časováńı schematicky znázorněné na

obrázku 11.

23



Digitálńı zpětná vazba koriguje zadávaćı proudy (dvě pole s 2048 hodnotami) na

základě změřené rychlosti a znalosti rychlostńı odezvy transducer̊u na známý zadávaćı

proud. Schematicky je proces korekce pohybu transducer̊u znázorněn na obrázku 12.

Obrázek 11: Schématické znázorněńı časováńı převod̊u DA převodńık̊u a vzorkováńı AD

převodńıku. Čı́sla v rámečćıch reprezentuj́ı digitálńı hodnoty převáděné DA převodńıky, re-

spektive vzorkované AD převodńıky.

Po startu měřeńı spektrometru se nejprve změř́ı rychlostńı odezvy transduceru

pro sinusové pr̊uběhy zadávaćıho proudu. Předpokládá se lineárńı rychlostńı ode-

zva transduceru na zadávaćı proud. Z amplitudy a fázového posunu rychlostńı ode-

zvy se urč́ı komplexńı převodńı koeficienty mezi zadávaćım proudem a generovanou

rychlost́ı. Následuje rozložeńı požadovaného pr̊uběhu rychlosti do Fourierovy řady.

Pomoćı převodńıch koeficient̊u je dopočteno, jakou lineárńı kombinaćı sinusových

pr̊uběh̊u proudu se źıská požadovaný pr̊uběh rychlosti. Vygeneruje se pr̊uběh pr-

votńıho zadávaćıho proudu, který se nahraje do mikrokontroléru.

Po nahráńı prvotńıho pr̊uběhu zadávaćıho proudu se transducer rozpohybuje

a je po dobu několika period (typicky 300) měřena rychlost jeho pohybu. Infor-

mace o rychlosti je poslána zpět do poč́ıtače. Poč́ıtač urč́ı rozd́ıl reálné rychlosti od

požadované rychlosti a rozlož́ı tento pr̊uběh opět do Fourierovy řady. S využit́ım

stejných převodńıch koeficient̊u je dopočteno, jaký zadávaćı proud je potřebný pro

korekci pohybu a tato korekce je přičtena k prvotńımu zadávaćımu pr̊uběhu. Upra-

vený pr̊uběh zadávaćıho proudu je opět zaslán do mikrokontroléru. Znova se změř́ı

pr̊uběh pr̊uměrné rychlosti upraveného pohybu a dopoč́ıtá se daľśı korekce k pr̊uběhu

zadávaćıho proudu. Tento cyklus se opakuje po celou dobu měřeńı na obou transdu-

cerech v pravidelných intervalech. Perioda nahráńı upraveného zadávaćıho proudu je

závislá předevš́ım na době měřeńı pr̊uměrné rychlosti a pohybuje se typicky okolo

10 s. Podrobně je celá procedura, včetně popisu výpočt̊u, popsána v připravované

publikaci [17].

Důležitým př́ınosem digitálńı zpětné vazby je schopnost spektrometru vyrovnat
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Obrázek 12: Diagram korekce pohybu digitálńı zpětnou vazbou.

se se změnami teploty, náhlými vibracemi i s mechanickými změnami v transduce-

rech zp̊usobených např́ıklad vlivem stárnut́ı. Dále je možné stejnou ř́ıd́ıćı elektronikou

ovládat r̊uzné transducery, jejichž mechanické vlastnosti a frekvenčńı charakteristiky

se lǐśı. Systém iteračńı metodou sám najde vhodný tvar zadávaćıho proudu, kterým

dosáhne požadovaného pr̊uběhu rychlosti. V pr̊uběhu celého měřeńı lze sledovat od-

chylky rychlosti transduceru od požadovaných hodnot a lze tak pozorovat, zda byl

pohyb transducer̊u něč́ım narušen. Zároveň je možné při narušeńı pohybu pozastavit

měřeńı spekter, č́ımž lze zabránit např́ıklad rozš́ı̌reńı spektrálńıch čar vlivem vibraćı.

2.2 Č́ıtáńı pulz̊u a měřeńı Mössbauerových spekter

Signál vycházej́ıćı ze zesilovače má podobu napět’ových pulz̊u, jejichž amplituda je

př́ımo úměrná energii detekované částice. Pro měřeńı Mössbauerových spekter je třeba

poč́ıtat γ-fotony o energii 14,4 keV. Aby byly č́ıtány správné pulzy odpov́ıdaj́ıćı, pokud

možno, jen detekćım γ-foton̊u o energii 14,4 keV, je nutné signál správně zpracovat a

odfiltrovat pulzy nežádoućı.

Signál ze zesilovače je nejprve zpracován vstupńım obvodem na desce s ř́ıd́ıćı elek-
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tronikou a následně je analyzován hradlovým polem. Hradlové pole provád́ı časově

amplitudovou analýzu signálu [12, 13] a zajǐst’uje č́ıtáńı vybraných detekćı γ-foton̊u ze

dvou nezávislých detektor̊u. Informaci o počtu detekovaných γ-foton̊u (počet pulz̊u)

vyč́ıtá z hradlového pole v pravidelných intervalech mikrokontrolér, který tř́ıd́ı pulzy

do dvou Mössbauerových spekter a zároveň odeśılá tato spektra v pravidelných in-

tervalech do poč́ıtače. Blokové schéma č́ıtáńı foton̊u a měřeńı spekter až po jejich

odesláńı do poč́ıtače je na obrázku 13. Dı́lč́ı části tohoto blokového schématu jsou

podrobněji rozebrány v následuj́ıćıch podkapitolách.

Obrázek 13: Blokové schéma analýzy signál̊u z detektor̊u, č́ıtáńı pulz̊u a ukládáńı spekter

do paměti mikrokontroléru.

2.2.1 Zpracováńı signálu z detektor̊u, č́ıtáńı pulz̊u

Napět’ový impulzńı signál ze zesilovače je koaxiálńım kabelem přiveden do desky

s ř́ıd́ıćı elektronikou, kde je nejprve zpracován vstupńım obvodem s impedančńım

přizp̊usobeńım 50 Ω. Každý signál ze zesilovače procháźı přes tři rychlé komparátory

ADCMP602, které maj́ı r̊uzné komparačńı hladiny. Dvě komparačńı hladiny (H, L)

určuj́ı amplitudové okno. Vůči třet́ı komparačńı hladině (B) se měř́ı doba trváńı im-

pulzu, viz obrázek 14. Komparačńı hladina B zároveň určuje práh toho, co hradlové

pole vńımá jako pulz. Jako pulz hradlové pole detekuje vzr̊ust napět́ı přes a jeho

následný pokles pod komparačńı hladinu B, proto je třeba ji vhodně nastavit. Konkrét-

ńı úroveň této hladiny ovlivňuje, jaké pulzy v̊ubec nebudou detekovány, jelikož budou

pod prahem detekce, a jaká délka pulz̊u bude změřena, popř. jak budou vyhodno-

covány pile-up1 pulzy, viz obrázek 15.

Hradlové pole (Cyclone IV, typ EP4CE6) zpracovává výstupy komparátor̊u a

provád́ı časově amplitudovou analýzu signálu. V rámci této analýzy hradlové pole

sleduje, kdy signál překroč́ı přes komparačńı hladinu B a v tu chv́ıli zaháj́ı měřeńı

délky pulzu s rozlǐseńım 4 ns. Mezit́ım se zaznamenává, zda signál překročil hladiny

L a H (jednokanálová analýza amplitudy). Jakmile signál poklesne zpět pod kom-

paračńı hladinu B, hradlové pole rozpozná skončeńı pulzu a nejpozději do 30 ns od

1Pile-up pulzy – pulzy, které se nahromad́ı na sebe at’ už v d̊usledku současné detekce dvou částic

v detektoru popř. nevhodným tvarováńım signálu.
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Obrázek 14: Znázorněńı komparačńıch hladin H, L, B. V̊uči komparačńı hladině B se měř́ı

délka pulzu. Hladiny H a L určuj́ı amplitudové okno.

Obrázek 15: Na obrázku lze vidět dvě r̊uzně nastavené komparačńı hladiny B (červeně) při

analýze čtyř pulz̊u (černě). Čtvrtý pulz v obou signálech vznikl nahromaděńım dvou pulz̊u

na sebe (pile-up). Čı́slice nad pulzy znázorňuj́ı, které pulzy hradlové pole zaznamená. V levé

části třet́ı černý pulz nebude v̊ubec zaznamenán a pile-up pulz bude zaznamenán jako dva

r̊uzné pulzy. Ve druhé části vpravo bude pile-up pulz zaznamenán jako jeden pulz.

tohoto okamžiku provede vyhodnoceńı délky pulzu a jeho amplitudy. Pokud pulz od-

pov́ıdá nastaveným parametr̊um časově amplitudové filtrace, tedy amplituda pulzu

spadá do nastaveného amplitudového okna a délka pulzu je v nastaveném časovém

okně, je impulz započ́ıtán č́ıtačem ve hradlovém poli. Detailńı popis realizace časově

amplitudové analýzy ve hradlovém poli lze nalézt v bakalářské práci autora [13].

Č́ıtáńı pulz̊u v hradlovém poli zajǐst’uj́ı č́ıtače s asynchronńım designem. Aby se

předešlo hazardńım stav̊um [18],[19] a riziku vyčteńı chybných hodnot z č́ıtač̊u, je na

každém z obou kanálu dvojice č́ıtač̊u. V rámci dvojice se č́ıtače stř́ıdaj́ı v č́ıtáńı. Na

začátku měřeńı zač́ınaj́ı č́ıtat prvńı č́ıtače na obou kanálech. Jakmile chce mikrokont-

rolér č́ıtače vyč́ıst po skončeńı podintervalu periody pohybu, vyšle do hradlového pole

synchronizačńı pulz, kterým zakáže č́ıtáńı prvńıch dvou č́ıtač̊u a zároveň povoĺı č́ıtáńı

druhých dvou č́ıtač̊u. Obsah prvńıch č́ıtač̊u se od té doby neměńı a má čas se ustálit

po dobu několika deśıtek ns. Pravděpodobnost vyčteńı č́ıtač̊u v hazardńım stavu je

pak prakticky nulová. Následně mikrokontrolér obsah prvńıch č́ıtač̊u vyč́ıtá, nuluje

je, a t́ım je připrav́ı pro daľśı měřeńı v následuj́ıćım podintervalu. Mezit́ım druhá

skupina č́ıtač̊u č́ıtá. Jakmile chce mikrokontrolér vyč́ıst druhé č́ıtače, opět vyšle syn-

chronizačńı pulz do hradlového pole, který povoĺı č́ıtáńı opět prvńım č́ıtač̊um a zakáže

č́ıtáńı druhým č́ıtač̊um. Mikrokontrolér vyčká na ustáleńı stavu ve druhých č́ıtač́ıch,

vyčte jejich obsah a vynuluje je. Takto se pr̊uběh vyč́ıtáńı opakuje stále dokola, č́ımž

je zajǐstěno kontinuálńı č́ıtáńı č́ıtač̊u spolu s jejich vyč́ıtáńım.

Komparačńı hladiny (H, L, B) komparátor̊u se nastavuj́ı exterńım 8 kanálovým

12bitovým DA převodńıkem MAX5723 (2 kanály se nepouž́ıvaj́ı), který je ovládán
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mikrokontrolérem. Komparačńı hladiny lze nastavovat z poč́ıtače posláńım př́ıkaz̊u

do mikrokontroléru od 0 do 2,5 V s rozlǐseńım 0,61 mV. Parametry minimálńı a ma-

ximálńı délky pulz̊u (časové okno), podle kterých je vyhodnocováno, zda má pulz

správnou délku, lze nastavit též z poč́ıtače posláńım př́ıslušných př́ıkaz̊u mikrokon-

troléru. Hodnoty časového okna pak mikrokontrolér nahrává do hradlového pole po

16bitové sběrnici vždy před začátkem měřeńı. Hranice časového okna lze nastavovat s

rozlǐseńım 4 ns od 0 do 65532 ns. Blokové schéma vstupńıho obvodu, analýzy signálu

a č́ıtáńı pulz̊u je pro ilustraci detailněji vyobrazeno na obrázku 16. Úplné elektronické

schéma vstupńıho obvodu pro zpracováńı signálu ze zesilovače je pak v př́ıloze 1.

Obrázek 16: Podrobné blokové schéma vstupńıho obvodu, provedeńı časově amplitudové

analýzy signálu a č́ıtáńı pulz̊u v hradlovém poli. Modrými šipkami jsou zvýrazněny synchro-

nizačńı signál pro přeṕınáńı č́ıtač̊u a signály, které nastavuj́ı parametry časově amplitudové

filtrace.

2.2.2 Měřeńı Mössbauerových spekter

Detekované γ-fotony napoč́ıtané v hradlovém poli jsou tř́ıděny do spekter bod

po bodu pravidelným vyč́ıtáńım č́ıtač̊u v hradlovém poli. Hlavńı časovač v mikro-

kontroléru děĺı základńı periodu pohybu na 2048 podinterval̊u (kanál̊u). Po skončeńı

každého podintervalu je obsah č́ıtač̊u vyčten. Př́ıkaz k vyčteńı č́ıtač̊u hradlové pole

dostává skrze synchronizačńı signál, který generuje hlavńı časovač v mikrokontroléru.

Tento synchronizačńı signál vždy zastav́ı č́ıtáńı prvńı dvojice aktivńıch č́ıtač̊u v hradlo-

vém poli a povoĺı č́ıtáńı druhé dvojice č́ıtač̊u. Mikrokontrolér zastavené č́ıtače vyčte

a jejich obsah přičte do př́ıslušného bodu v prvńım a druhém spektru. Po vyčteńı

jsou č́ıtače vynulovány, aby byly připraveny měřit v daľśım podintervalu. Postupným

vyč́ıtáńım č́ıtač̊u po dobu jedné periody pohybu se ulož́ı do paměti mikrokontroléru

postupně dvakrát 2048 hodnot, které tvoř́ı dvě Mössbauerova spektra. Časový dia-

gram všech d̊uležitých událost́ı a proces̊u, včetně vyč́ıtáńı č́ıtač̊u vzhledem k hlavńımu

časovači, je graficky znázorněn na obrázku 17 .

Mikrokontrolér odeśılá naměřená spektra spolu s naměřenými pr̊uměrnými rych-

lostmi transducer̊u do poč́ıtače v pravidelných intervalech. Perioda pośıláńı spekter
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Obrázek 17: Časový diagram synchronizace všech d̊uležitých proces̊u vzhledem k hlavńımu

časovači (č́ıtači). Vždy po skončeńı podintervalu má mikrokontrolér za úkol vyč́ıst č́ıtače a

AD převodńıky a uložit do paměti hodnoty napoč́ıtaných pulz̊u a změřených rychlost́ı v mi-

nulém podintervalu. Dále mikrokontroler nahrává do DA převodńık̊u nové hodnoty pro ge-

nerováńı proud̊u v následuj́ıćım podintervalu, avšak nezahajuje převod těchto hodnot. Právě

zmı́něné úkoly muśı mikrokontrolér stihnout do okamžiku měřeńı rychlosti v aktuálńım po-

dintervalu.

do poč́ıtače je stejná jako perioda odeśıláńı dat o pr̊uměrné rychlosti transducer̊u a je

dána celoč́ıselným násobkem počtu period pohybu transducer̊u. Tento počet period

voĺı uživatel před začátkem měřeńı. Typickou hodnotou je odeśıláńı dat do poč́ıtače

po uplynut́ı 300 period, což představuje při frekvenci pohybu 30 Hz odeśıláńı dat

každých 10 s.

Aby nevznikaly prodlevy v měřeńı spekter zp̊usobené čekáńım na odesláńı dat

do poč́ıtače, jsou v paměti mikrokontroléru alokovány prostory pro měřeńı dvou da-

tových sad. Jednou datovou sadou jsou mı́něna dvě Mössbauerovská spektra a dva

pr̊uběhy změřené pr̊uměrné rychlosti (oba transducery). Z prvńı sady se data odeśılaj́ı

do poč́ıtače, zat́ımco do druhé datové sady se nová aktuálně měřená data ukládaj́ı.

Následně se data odeśılaj́ı z druhé sady a do prvńı sady se ukládaj́ı nově naměřené

výsledky. Obě sady se tak dokola stř́ıdaj́ı podobně jako č́ıtače v hradlovém poli. Po-

drobněji je problematika komunikace mikrokontroléru s poč́ıtačem popsána v kapitole

2.5.

Na závěr popisu č́ıtáńı spekter je nutné podotknout, že měřená spektra nenesou

žádnou informaci o modulaci rychlosti. Bez znalosti pr̊uběhu rychlosti transducer̊u

neńı možné u naměřených spekter provést kalibraci rychlostńıch os a interpretovat

výsledky měřeńı. Pro kalibraci rychlostńı osy je nejjednodušš́ı měřit v režimu se sy-

metrickým trojúhelńıkovým nebo pilovitým pr̊uběhem rychlosti, u něhož je zaručeno,

že doba měřeńı při určité rychlosti je stejná ve všech podintervalech a rychlostńı

osa je lineárńı. Neńı t́ım vyloučeno měřeńı v jiných rychlostńıch režimech, jen je v
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takových př́ıpadech zapotřeb́ı vhodným algoritmem normalizovat měřená spektra a

provést kalibraci rychlostńı osy.

2.2.3 Měřeńı MCA a časově amplitudového spektra signálu

Pro měřeńı Mössbauerových spekter s dobrým efektem je třeba č́ıtat pokud

možno jen rezonančńı γ-fotony o energii 14,4 keV. Za t́ımto účelem je třeba vhodně

nastavit parametry časově amplitudové filtrace pulz̊u, aby bylo č́ıtáno maximálńı

množstv́ı pulz̊u odpov́ıdaj́ıćı platným γ-foton̊um a minimum pulz̊u šumových. Pro

nastaveńı vhodných parametr̊u je nutné znát tvar minimálně mnohokanálové (am-

plitudové) analýzy signálu (MCA), ideálně pak tvar časově amplitudového spektra

signálu [13]. MCA u duálńıho spektrometru se měř́ı bod po bodu postupně v jed-

notlivých a navzájem navazuj́ıćıch amplitudových oknech. Pro měřeńı MCA se zaháj́ı

měřeńı stejně, jako když je žádáno měřeńı spekter. Spust́ı se hlavńı časovač v mikro-

kontroleru a z č́ıtač̊u v hradlovém poli jsou pravidelně vyč́ıtány počty pulz̊u, které jsou

tř́ıděny do spekter. Do poč́ıtače jsou po určité době několika period odeslána spektra.

Poč́ıtač následně všechny hodnoty z určitého spektra sečte dohromady, a t́ım se na

daném kanále źıská množstv́ı pulz̊u napoč́ıtané za určitou dobu v nastaveném am-

plitudovém okně. Poč́ıtač pak postupně dle parametr̊u nastavených uživatelem měńı

komparačńı hladiny L a H, kterými posouvá amplitudové okno, v němž měř́ı celkový

počet pulz̊u. Ukázky naměřených MCA lze vidět v podkapitolách 2.3.3 a 2.3.4.

Pro určeńı parametr̊u časové filtrace je vhodné znát časové amplitudové spek-

trum signálu. Toto spektrum je taktéž možné spektrometrem změřit, avšak měřeńı

trvá výrazně déle, jelikož je nutné měřit bod po bodu ve dvou rozměrech (amplitu-

dová a časová okna). Možnost́ı, jak měřeńı provést, je změřit mnohokanálovou analýzu

signálu mnohokrát za sebou, ale pokaždé s jinými parametry časové filtrace, tedy v

jiném časovém okně. Např́ıklad amplitudová analýza se měř́ı pro 40 r̊uzných am-

plitudových oken, ale budou č́ıtány pouze pulzy, jejichž doba trváńı bude např́ıklad

100–200 ns (prvńı časové okno). Dále bude měřeno se stejnými 40 amplitudovými

okny, ale s časovým oknem 200–300 ns atd. pro např́ıklad 40 r̊uzných časových oken.

Daľśı možnost́ı, jak určit vhodné parametry pro časovou filtraci, je pod́ıvat se na

tvar pulz̊u na osciloskopu a vhodné parametry odhadnout. Následně se s těmito para-

metry změř́ı několik mnohokanálových analýz, při nichž budou parametry časové fil-

trace postupně upravovány, dokud tvar MCA nebude splňovat požadavky obsluhy na

nejvhodněǰśı rozlǐseńı a poměr signálu ku šumu. Posledńı variantou určeńı vhodných

parametr̊u je použit́ı jiného zař́ızeńı, které změř́ı časově amplitudové spektrum signálu,

ze kterého p̊ujde vyč́ıst, jaké parametry časové filtrace zvolit. Je třeba dodat, že

časovou filtraci neńı nutné použ́ıvat. Vliv časové filtrace na tvar MCA, včetně ukázky

časově amplitudového, spektra je ukázán v podkapitole 2.3.4.
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2.3 Detektor a zesilovač

S vývojem nového spektrometru byl vyv́ıjen i nový detekčńı systém. Jedńım z

ćıl̊u vývoje bylo dosáhnout krátké časové odezvy detekčńıho systému, aby bylo možné

měřit s vyšš́ım countratem bez pile-up efektu a aby elektronika ani detektor pokud

možno nelimitovaly rychlost měřeńı. S rychleǰśım detekčńım systémem by totiž bylo

možné lépe využ́ıvat aktivitu nově zakoupených zářič̊u. Dále byla vyžadována co

nejvyšš́ı účinnost detektoru a taktéž byly zvažovány dobrá dostupnost a ńızká cena

komponent pro jeho sestaveńı.

U plynových detektor̊u je countrate omezen velkou mrtvou dobou. Polovodičové

detektory jsou oproti tomu nákladné na provoz a nemaj́ı př́ılǐs vysokou účinnost de-

tekce [20, 21]. S ohledem na účinnost detekce 14,4keV γ-foton̊u, cenu, dostupnost a

rychlost odezvy byl jako nejlepš́ı varianta vybrán scintilačńı detektor. K detektoru

pak byl na mı́ru vyvinut zesilovač. Části nového detekčńıho systému jsou podrobně

popsány v následuj́ıćıch podkapitolách.

2.3.1 Detektor

Scintilačńı detektor tvoř́ı pět část́ı: scintilačńı krystal, fotonásobič, zdroj vysokého

napět́ı, magnetické st́ıněńı a světelné st́ıněńı. Jako scintilátor byl zvolen monolitický

scintilačńı krystal YAP(Ce) od firmy Crytur vybroušený do podoby tenkého válce

s tloušt’kou 0,4 mm, pr̊uměrem 28 mm, pokrytého 30 nm hlińıkové odrazné plochy.

Fotonásobič byl zakoupen i s patićı se zdrojem vysokého napět́ı od firmy Hamamatsu,

konkrétně byla použita patice C9028-01 s fotonásobičem R6095 [22, 23]. Scintilačńı

krystal je přilepen pr̊usvitnou pastou před fotokatodou fotonásobiče. Fotonásobič je

zasazen do patice se zdrojem vysokého napět́ı a toto celé je usazeno v trubici z mag-

neticky měkké oceli o vnitřńım pr̊uměru 32 mm, délce 22,5 cm a s tloušt’kou stěny 1,6

mm, která slouž́ı jako magnetické st́ıněńı. Detektor tak může být vložen do transdu-

ceru, aniž by funkce fotonásobiče byla narušena magnetickým polem permanentńıho

magnetu a zadávaćı ćıvky transduceru. Magneticky odst́ıněný detektor, popř́ıpadě už

i samotný fotonásobič s krystalem, je obalen hlińıkovou fólíı, která slouž́ı k odst́ıněńı

parazitńıho světla z okoĺı. Fotografie tohoto detektoru je na obrázku 18.

Vysoké napět́ı na fotonásobiči lze lineárně ladit v́ıce-otáčkovým potenciometrem

nebo trimrem od 0 do -1250 V. Lze tak snadno měnit ześıleńı vstupńıho signálu až

o čtyři řády [23]. Výstup fotonásobiče se chová jako zdroj proudu [24]. Výstupńı

proud je veden z fotonásobiče do zesilovače, kde je konvertován na napět́ı. Napět’ový

signál je dále ześılen, aby fotonásobič nemusel pracovat na př́ılǐs vysokém napět́ı,

nezkracovala se jeho životnost a nedocházelo ke vzniku velkého množstv́ı temných

pulz̊u a afterpulz̊u.

2.3.2 Zesilovač

Vyvinutý zesilovač je dvoustupňový. Prvńı stupeň tvoř́ı transimpedančńı zesi-

lovač [19, 25], který převád́ı proudový výstup na napět́ı. Za prvńım stupněm následuje
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Obrázek 18: Fotografie detektoru: a) trubice z magneticky měkké oceli slouž́ıćı jako mag-

netické st́ıněńı a vedle ńı fotonásobič se zdrojem vysokého napět́ı a scintilačńım krystalem

obalené hlińıkovou fólíı, b) vnitřńı části detektoru zasunuté v magnetickém st́ıněńı.

nastavitelný integračńı článek, který slouž́ı k tvarováńı signálu [20] . Za integračńım

členem následuje druhý zesilovaćı stupeň, u něhož je možné nastavit zisk a nav́ıc

napět’ový offset výstupńıho signálu. Výstup zesilovače je impedančně přizp̊usoben

k vedeńı signálu koaxiálńım kabelem s 50 Ω impedanćı. Výstupńı napět́ı zesilovače

nabývá maximálńıch hodnot do 5,5 V. Komparátory ve vstupńım obvodu ř́ıd́ıćı elek-

troniky pracuj́ı d́ıky 50Ω zakončeńı maximálně s polovičńı amplitudou signálu, z toho

d̊uvodu je rozsah komparačńıch hladin (B, L, H) 0–2,5V, nikoliv 0–5 V. Zjednodušené

blokové schéma celého zesilovače je na obrázku 19. Úplné elektronické schéma je pak

uvedeno v př́ıloze 2.

Obrázek 19: Blokové schéma vyvinutého zesilovače.

Hlavńı část́ı obou zesilovaćıch stupň̊u je operačńı zesilovač AD8048, který byl

vybrán pro vysokou rychlost přeběhu až 1000 V/us a pro schopnost dodávat výstupńı

proud až 50 mA. V prvńım stupni je operačńı zesilovač zapojen v transimpedančńım

zapojeńı [26]. Ve druhém stupni je operačńı zesilovač zapojen jako neinvertuj́ıćı zesi-

lovač s nastavitelným ziskem a nastaveńım offsetu. Jak zisk, tak časovou konstantu

integračńıho členu a offset lze ladit třemi odporovými trimry, viz fotografie zesilovače

na obrázku 20. Zisk druhého stupně lze nastavit v rozsahu 5–105. Typicky se už́ıvá

maximálńıho ześıleńı. Časovou konstantu integračńıho členu lze měnit v rozsahu od

47 do 1047 ns. Úroveň offsetu signálu lze měnit v závislosti na zisku neinvertuj́ıćıho
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zesilovače od −1,28 V do +0,89 při maximálńım zisku a od –0,41 V do +0,28 V

při minimálńım zisku. Pokud je měněn zisk, měńı se i offset, proto je třeba nejdř́ıve

nastavit zisk a až poté měnit offset.

Obrázek 20: Fotografie zesilovače: a) pohled shora s označeńım jednotlivých trimr̊u, b)

pohled zdola, c) zesilovač v plastovém pouzdře vytisknutém na 3D tiskárně.

Nastaveńım offsetu výstupńıho signálu je možné korigovat ześıleńı offsetu na

druhém zesilovaćım stupni. Dále lze signál posunout tak, že se ńızké pulzy schovaj́ı

pod úroveň komparačńı hladiny B, č́ımž se zameźı jejich detekci (nebudou č́ıtány).

V MCA tak lze odstranit ṕık šumových pulz̊u ńızkých amplitud, aniž by bylo nutné

posouvat komparačńı hladinu B k vyšš́ım hodnotám. Dı́ky tomu lze analyzovat am-

plitudy pulz̊u v plném rozsahu, protože komparačńı hladiny L a H muśı být vždy

nastaveny nad hladinou B.

Použit́ı integračńıho článku je v rozporu se zkracováńım výstupńıch pulz̊u, přesto

bylo jeho zařazeńı do zapojeńı nutné. Bez použit́ı integračńıho článku je délka pulz̊u

(doba trváńı) na výstupu zesilovače vzhledem k napět’ové úrovni 20 mV kratš́ı než

1 µs, což je žádoućı. Pot́ıže ale zp̊usobuj́ı afterpulzy fotonásobiče, tedy falešné pulzy,

které se objevuj́ı za pulzem reálné detekce. Afterpulzy dokáž́ı negativně změnit tvar

MCA a to až do té mı́ry, že ṕık 14,4keV γ-foton̊u nelze v̊ubec pozorovat, jelikož

množstv́ı falešných afterpulz̊u může výrazně převyšovat počet pulz̊u odpov́ıdaj́ıćıch

14,4keV γ-foton̊um. Takovýto problém nastává předevš́ım při použit́ı zcela nových

fotonásobič̊u.

Jedńım ze zp̊usob̊u, jak nežádoućı efekt afterpulz̊u odstranit, je tvarováńı signálu

[20] integračńım členem. Tak dojde ke sloučeńı afterpulz̊u s prvotńım pulzem. Mı́sto

několika krátkých impulz̊u tak vzniká sice dlouhý impulz, ale pouze jeden odpov́ıdaj́ıćı

skutečné detekci jedné částice. Časová š́ı̌rka pulz̊u po vyhlazeńı integračńım členem s

časovou konstantou2 1047 ns je u uvedeného zesilovače s výše uvedeným scintilátorem

mezi 1–6 µs3. Jakékoliv rozšǐrováńı pulz̊u však při vyšš́ıch aktivitách zářiče může

snižovat countrate t́ım, že spojuje pulzy odpov́ıdaj́ıćı dvěma reálným detekćım do

jednoho pulzu. Dále může docházet k častěǰśımu zkreslováńı amplitudy v d̊usledku

2Časová konstanta τ = RC integračńıho článku je dána nab́ıjeńım kapacity C přes odpor R.
3Délka pulz̊u byla měřena vzhledem k úrovni komparačńı hladiny B rovné 20 mV.
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pile-up efektu. Na obrázku 21 lze vidět porovnáńı signálu ze zesilovače při nastaveńı

minimálńı a maximálńı časové konstanty integračńıho členu při stejné aktivitě zářiče.

Lze si všimnout změn ve tvarech a v počtech zaznamenaných pulz̊u. Nav́ıc, č́ım je

větš́ı časová konstanta integračńıho členu, t́ım větš́ı ześıleńı fotonásobiče muśı být

nastaveno k dosažeńı stejné amplitudy pulz̊u.

Obrázek 21: Ukázka dvou signál̊u ze zesilovače na 100 µs dlouhém záznamu z osciloskopu

při nastaveńı r̊uzné časové konstanty τ integračńıho členu. Červenou čarou je zvýrazněna

komparačńı hladina B, v̊uči které se měř́ı délka pulzu. Lze vidět, že integraćı signálu docháźı

ke sloučeńı i několika pulz̊u v jeden. V záznamu a) by bylo napoč́ıtáno 18 pulz̊u, v záznamu

b) pouze 8.

Je vhodné dodat, že tvar MCA záviśı velice na principu, jakým elektronika pulzy

č́ıtá. Důležitým faktorem je i rychlost použité elektroniky. Paradoxně, elektronika,

která vykazuje za č́ıtáńım pulz̊u mrtvou dobu nebo je dostatečně pomalá, může napo-

moci eliminovat č́ıtáńı afterpulz̊u. Princip vzniku afterpulz̊u ve fotonásobiči, jejich vliv

na MCA a možné zp̊usoby, jak se s afterpulzy vypořádat, jsou popsány v následuj́ıćı

podkapitole 2.3.3.

2.3.3 Afterpulzy a jejich vliv na MCA

Př́ıčinou vzniku nežádoućıch afterpulz̊u je ionizace zbytkového plynu mezi dy-

nodami fotonásobiče. Vzniklé kladné ionty jsou urychlovány směrem k fotokatodě, ze

které dokáž́ı vyrazit daľśı elektrony, které jsou sekundárńı elektronovou emiśı ześıleny,

a na výstupu se objev́ı falešný pulz, který neodpov́ıdá detekci částice ve scintilačńım

krystalu. Takových afterpulz̊u může vzniknout i v́ıce za sebou s časovým odstupem

několika stovek ns až jednotek µs. Doba př́ıletu afterpulz̊u se lǐśı v závislosti na napět́ı

na fotonásobiči a na mı́stě ve fotonásobiči, kde dojde k ionizaci zbytkového plynu.

Amplituda afterpulz̊u dosahuje obecně r̊uzné velikosti a může dosahovat i desetiny

amplitudy pulzu odpov́ıdaj́ıćıho detekci. Někdy může být amplituda větš́ı, někdy

menš́ı, v závislosti na tom, jak silný proud elektron̊u se š́ı̌ŕı fotonásobičem a jak veliké

množstv́ı atomů zbytkového plynu se ionizuje. Významné je také stář́ı fotonásobiče.

Č́ım je fotonásobič starš́ı, t́ım jsou amplituda a množstv́ı afterpulz̊u menš́ı [27].
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Nevýhoda použitého scintilačńıho krystalu YAP(Ce) je, že kromě γ-foton̊u o ener-

gii 14,4 keV detekuje také výrazně větš́ı množstv́ı γ-foton̊u o energii 122,1 keV. Af-

terpulzy za každou detekćı 122,1keV γ-fotonu mohou být srovnatelné s amplitudou

detekce 14,4keV γ-foton̊u. Takto může docházet k výraznému ovlivněńı tvaru MCA.

Např́ıklad s použit́ım zcela nového fotonásobiče a nastaveńım minimálńı časové kon-

stanty integračńıho členu bylo v MCA signálu mı́sto ṕıku 14,4keV γ-foton̊u pozo-

rováno spektrum amplitud afterpulz̊u, které mělo pr̊uběh podobný exponenciále. Ne-

bylo pak možné vybrat oblast užitečného signálu a bylo č́ıtáno př́ılǐs mnoho afterpulz̊u.

Jak již bylo uvedeno výše, jedńım z řešeńı, jak zabránit č́ıtáńı afterpulz̊u, je tva-

rováńı signálu integračńım členem. Na obrázku 22 je ukázka dvou MCA s nastaveńım

r̊uzné časové konstanty integračńıho členu. Lze si všimnout, že tvarováńı signálu eli-

minuje č́ıtáńı významného množstv́ı afterpulz̊u malých amplitud, ale zároveň snižuje

celkový počet pulz̊u až o deśıtky procent. Je třeba dodat, že v uvedených MCA byl

použit asi rok starý fotonásobič a množstv́ı i amplituda afterpulz̊u jsou již velice ńızké

ve srovnáńı s novým fotonásobičem.

Pro odlǐseńı jednotlivých energíı γ-foton̊u v MCA zde i v daľśıch kapitolách byly

použity hlińıkový (Al), měděný (Cu) a olověný (Pb) absorpčńı filtr. Propustnosti

použitých filtr̊u pro energie 6,3; 14,4 a 122 keV jsou uvedeny v tabulce 1. Každý filtr

slouž́ı k úplnému odst́ıněńı γ-foton̊u o určitých energíıch, d́ıky čemuž lze vidět, jaké

množstv́ı pulz̊u př́ısluš́ı detekćım ostatńıch γ-foton̊u, kosmického zářeńı či radioak-

tivńıho pozad́ı.

Obrázek 22: Porovnáńı MCA signálu s časovou konstantou integračńıho členu a) 47 ns b)

1047 ns. Na grafu a) si lze všimnout věťśıho množstv́ı pulz̊u ńızkých amplitud (prostor mezi

modrou a zelenou křivkou) a také výrazně věťśıho množstv́ı napoč́ıtaných pulz̊u, ačkoliv doba

měřeńı byla v obou př́ıpadech stejná.

Daľśım řešeńım, jak se vypořádat s afterpulzy, je neč́ıtat všechny pulzy po dobu

několika µs po detekci 122,1keV γ-fotonu. Popř́ıpadě lze zařadit mrtvou dobu za

detekćı každého impulzu s tou nevýhodou, že může být limitován countrate. Asi nej-

lepš́ım řešeńım je nalezeńı vhodného scintilačńıho krystalu, který má dobrou detekčńı

účinnost pro 14,4 keV γ-fotony, ale detekuje minimálńı množstv́ı 122,1keV γ-foton̊u.

Pak se v signálu nevyskytuj́ı téměř žádné afterpulzy zaměnitelné s detekćı 14,4keV
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Energie/filtr bez filtru Al Cu Pb

6,3 keV 88 % 0 % 0 % 0 %

14,4 keV 100 % 58 % 0 % 0 %

122 keV 100 % 99 % 95 % 0 %

Tloušt’ka filtru (absorbéru) (mm) 50 (vzduch) 0,22 0,2 2,5

Tabulka 1: Propustnost použitých filtr̊u pro vybrané energie foton̊u. Bez filtru je okolo 12

% 6,3keV foton̊u absorbováno vrstvou 50 mm vzduchu. Hlińıkový filtr se použ́ıvá pro úplné

odfiltrováńı 6,3keV foton̊u a absorbuje okolo 40 % 14,4keV foton̊u. Měd’ spolehlivě filtruje

fotony i o energii 14,4 keV . Olověný filtr zamezuje detekci i 122keV foton̊u. Propustnost

jednotlivých filtr̊u byla určena lineárńı interpolaćı z údaj̊u uvedených na stránkách NIST

[28]. Výsledky propustnosti byly zaokrouhleny na celá procenta.

γ-foton̊u ani s použit́ım zcela nového fotonásobiče.

To, že cesta hledáńı vhodného scintilátoru může být př́ınosná, naznačuj́ı experi-

menty se scintilátorem vytvořeným z práškových mikročástic (0—30 µm) YaP(Ce),

které jsou uloženy ve vrstvě o tloušt’ce okolo pár stovek µm. Mnohokanálová analýza

s použit́ım takového scintilátoru je na obrázku 23. Velice zaj́ımavé je energetické

rozlǐseńı 6,3keV a 14,4keV foton̊u a zanedbatelné pozad́ı od Comptonovsky rozptýle-

ných 122,1keV γ-foton̊u (plocha pod modrou křivkou). Hypoteticky optimálńı z hle-

diska afterpulz̊u a účinnosti pro detekci 14,4keV γ-foton̊u v Mössbauerově spektrosko-

pii by mohl být monolitický scintilačńı krystal YaP(Ce), který by měl tloušt’ku někde

mezi 0,05–0,4 mm. Dodavatelé zat́ım ale takový krystal nejsou schopńı vyrábět. Daľśı

otázkou je, zda by se podařilo naj́ıt vhodný kompromis mezi účinnost́ı detekce 14,4keV

a detekováńım 122,1keV γ-foton̊u.

Obrázek 23: Mnohokanálová analýza signálu s použit́ım scintilátoru vytvořeného z

práškových částic YAP(Ce). Propustnost použitých filtr̊u: Al, Cu, Pb je uvedena v tabulce 1

výše.
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2.3.4 Vliv časové filtrace signálu na MCA

Tvar časově amplitudového spektra (2D analýza) signálu z výše uvedeného detek-

toru s monolitickým YAP(Ce) scintilátorem s časovou konstantou integračńıho členu

zesilovače 47 ns je na obrázku 24. Spektrum bylo změřeno na zař́ızeńı vyv́ıjeném v

rámci autorovy bakalářské práce [13]. Užitečný signál lze v tomto př́ıpadě ohraničit

časovým oknem 550–850 ns. Takto lze vyřadit z č́ıtáńı pile-up pulzy, které jsou typicky

v čase deľśı, a také lze vyřadit č́ıtáńı krátkých šumových pulz̊u, mezi nimiž může být

významné množstv́ı afterpulz̊u.

V grafech na obrázku 25 jsou ukázány čtyři MCA změřené duálńım spektrome-

trem při nastaveńı r̊uzných časových oken. Časová konstanta integračńıho členu byla

opět 47 ns, ale byl nastaven jiný offset a ześıleńı signálu než při měřeńı časově am-

plitudového spektra z předchoźıho obrázku 24. Lze vidět, jakým zp̊usobem zužováńı

časového okna eliminuje č́ıtáńı pulz̊u. Pro rozlǐseńı signálu odpov́ıdaj́ıćıho detekćım

př́ıslušných γ-foton̊u byly použity opět hlińıkový, měděný a olověný filtr, jejichž pro-

pustnost pro dané energie je uvedena v tabulce 1 v podkapitole 2.3.3.

Na závěr podkapitoly 2.3 je třeba dodat, že nebyla provedena pečlivá měřeńı,

která by kvantifikovala vlivy výše zmı́něných prvk̊u na počet detekovaných 14,4keV

γ-foton̊u a poměr těchto foton̊u k šumu. Na základě publikace [12] lze ř́ıci, že časová

filtrace dokáže vylepšit měřićı efekt Mössbauerových spekter až o deśıtky procent.

Lze odhadovat, že při vyšš́ıch aktivitách zářiče časová konstanta integračńıho členu

zesilovače může ovlivnit celkový počet započ́ıtaných 14,4keV γ-foton̊u a může mı́t

vliv na množstv́ı napoč́ıtaných šumových pulz̊u v řádu až deśıtek procent. Volba

vhodného scintilátoru by mohla sńıžit množstv́ı napoč́ıtaných šumových pulz̊u v řádu

až deśıtek procent. Všechna zmı́něná vylepšeńı lze nav́ıc kombinovat dohromady. Cel-

ková kvantifikace vylepšeńı vyvinutého detekčńıho systému oproti jiným systémům

by přesahovala rámec této práce, proto nebude dále rozeb́ırána.

Obrázek 24: Časově amplitudové spektrum signálu z vyvinutého detekčńıho systému. Časová

konstanta integračńıho členu byla 47 ns. Pro odhaleńı oblasti 14,4keV γ-foton̊u byly použity

hlińıkový a měděný filtr. Hledaný signál lze vymezit časovým oknem např́ıklad 550–850 ns,

viz časové okno oblasti zájmu.
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Obrázek 25: Ukázka vlivu časové filtrace na tvar MCA. Lze si všimnout, že detekce 122,1keV

γ-foton̊u vytvář́ı šumové pozad́ı (modrá křivka Cu). Vhodnou časovou filtraćı lze pozad́ı od

122,1keV γ-foton̊u, ale také od kosmického zářeńı a radioaktivńıho pozad́ı (zelená křivka)

sńı̌zit. Časová filtrace na druhou stranu snǐzuje celkové množstv́ı nač́ıtaných pulz̊u, proto je

třeba naj́ıt vhodný kompromis mezi celkovým počtem pulz̊u a poměrem signálu ku šumu.

2.4 Výměńık vzorku a teplotńı senzor

Výměńık vzorku umožňuje automatizaci měřeńı, př́ıpadně vzdálené ř́ızeńı až pro

20 vzork̊u. Hlavńı část́ı výměńıku je krokový motor s převodovkou 28BYJ-48 [29]

upravený pro bipolárńı ř́ızeńı. Motor je ř́ızen driverem DRV8825 [30], který je usazen

na desce s ř́ıd́ıćı elektronikou. Pohyb motoru je skrze driver ovládán mikrokontrolérem.

Pozici, do které se má motor natočit, nastavuje uživatel na poč́ıtači. Poč́ıtač následně

pośılá patřičné př́ıkazy mikrokontroléru, aby pohyb motoru vykonal.

Na hř́ıdeli krokového motoru je připevněn univerzálńı trojúhelńıkový nástavec

vytǐstěný na 3D tiskárně. Na tento nástavec lze připevnit r̊uzně velké, taktéž na 3D

tiskárně vytǐstěné, plastové disky (nosiče vzork̊u), které mohou nést až 20 vzork̊u, viz

fotografie na obrázku 26 a). Množstv́ı vzork̊u na disku ovlivňuje pouze geometrický

tvar výměńıku.

Spektrometr si po zapnut́ı nepamatuje pozici natočeńı krokového motoru výměńı-

ku vzorku. Nav́ıc, hř́ıdel motoru může být např́ıklad z vněǰsku pootočena obsluhou

nebo jinými nežádoućımi vlivy. Návrat hř́ıdele motoru do referenčńı (počátečńı) pozice

zajǐst’uje infra optočlen s malým koĺıčkem, který vyčńıvá z trojúhelńıkového nástavce.

Napět’ový signál z optočlenu je veden do mikrokontroléru. Jakmile koĺıček na nástavci
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přeruš́ı infra paprsek optočlenu (fotografie na obrázku 26 c), mikrokontrolér zastav́ı

otáčeńı motoru. Tato pozice je považována za výchoźı a je j́ı připsána hodnota pozice

0. Při zapnut́ı spektrometru, popř. při zapnut́ı každého měřeńı, je tak možné natočit

výměńık vzork̊u do referenčńı pozice, v̊uči které jsou pak pevně definovány ostatńı

polohy vzork̊u na disku.

Nastaveńı driveru a programu v mikrokontroléru jsou takové, že umožňuj́ı uživa-

teli nastavit polohu hř́ıdele motoru pouze v rámci jedné otáčky v úhlu od 0 do 351,5◦

rovnoměrně ve 2000 kroćıch s úhlovým rozlǐseńım 0,18◦. Pro určitý typ disku jsou

pak bud’ experimentálně, nebo výpočtem, určeny pozice, na kterých se nacháźı jed-

notlivé vzorky. Uživatel zadává č́ıslo od 0 do 2000, kde 0 odpov́ıdá nulové pozici 0◦

(koĺıček přerušuje infra paprsek optočlenu) a 2000 úhlovému natočeńı na úhlovou po-

zici 351,5◦. Pozice vzork̊u na disku se pak zadávaj́ı jako parametry do programu, který

automatizuje měřeńı.

Krokový motor je usazen spolu s optočlenem na samostatném plošném spoji, na

kterém jsou vyvrtány montážńı otvory a který je dostatečně dlouhými vodiči napojen

na ř́ıd́ıćı elektroniku. Dı́ky tomu je možné výměńık vzork̊u umı́stit tak, jak je zrovna

zapotřeb́ı. Schéma a deska plošného spoje výměńıku vzorku jsou uvedeny v př́ıloze 3.

Schéma zapojeńı driveru DRV8825 k mikrokontroléru je v př́ıloze 1.

Každá deska s ř́ıd́ıćı elektronikou zvládá ř́ıdit nezávisle dva výměńıky vzorku,

které lze využ́ıt při měřeńı v klasické transmisńı (TMS) nebo rezonančńı konfiguraci

(RMS), popř. v konfiguraci měřeńı ve zpětném rozptylu. V paralelńıch konfiguraćıch

výměńık prakticky nelze použ́ıt, jelikož je třeba hýbat i se vzorkem a muselo by se

tedy hýbat i s celým výměńıkem.

Obrázek 26: Fotografie výměńıku vzorku: a) dva výměńıky s r̊uzně velikými disky schopnými

nést 8 a 20 vzork̊u b) Plošný spoj výměńıku vzorku s trojúhelńıkovým držákem disk̊u včetně

př́ıvodńıch vodič̊u c) detail koĺıčku na trojúhelńıkovém držáku a infra optočlenu, který slouž́ı

pro natočeńı motoru do referenčńı pozice.

Spektrometr dále nab́ıźı možnost připojeńı exterńıho teplotńıho čidla LM35, na
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jehož výstupu je napět́ı, které je lineárńı funkćı tepoty. LM35 zvládá měřit teplotu

v rozsahu 0–100 ◦C s přesnost́ı 0,5 ◦C [31]. Čidlo je přes dostatečně dlouhé vodiče

napojeno do desky s ř́ıd́ıćı elektronikou, d́ıky čemuž může být vhodně umı́stěno tam,

kde je potřeba.

Napět́ı z čidla je na př́ıkaz z poč́ıtače jednorázově změřeno třet́ım AD pře-

vodńıkem, který je součást́ı mikrokontroléru. Mikrokontrolér následně odeśılá hod-

notu z AD převodńıku ve znakové podobě do poč́ıtače. V poč́ıtači se pak hodnota

přepoč́ıtá podle převodńı rovnice na skutečnou teplotu. Teplotńı čidlo i s konektorem

je vyfoceno na obrázku 27.

Obrázek 27: Teplotńı senzor LM35 s konektorem pro připojeńı k ř́ıd́ıćı jednotce.

2.5 Komunikace spektrometru s poč́ıtačem

Komunikace duálńıho spektrometru s poč́ıtačem prob́ıhá skrze dvě USB roz-

hrańı, tedy spektrometr se připojuje do poč́ıtače ke dvěma USB port̊um. Jedno USB

(př́ıkazové) slouž́ı k zaśıláńı př́ıkaz̊u a nahráváńı zadávaćıch proud̊u do mikrokont-

roléru. Druhé USB (datové) zajǐst’uje vyč́ıtáńı naměřených dat z mikrokontroléru do

poč́ıtače. Varianta dvou USB byla zvolena jako nejjednodušš́ı řešeńı, jak snáze kom-

binovat znakový a binárńı datový přenos a jak zabránit proĺınáńı odeśılaných dat s

odpověd’mi mikrokontroléru na př́ıkazy. Mikrokontroler totiž po zasláńı př́ıkazu od-

pov́ıdá, zda porozuměl obdrženému př́ıkazu nebo zda došlo k nějaké chybě.

Mikrokontroler nekomunikuje př́ımo s poč́ıtačem prostřednictv́ım USB, nýbrž

komunikuje přes UART se dvěma FTDI čipy (FT230XS), které realizuj́ı převod ko-

munikace UART – USB. Zapojeńı FTDI čip̊u k mikrokontroléru je na elektronickém

schématu v př́ıloze 1. Komunikačńı rychlost na datovém UARTu je 921 600 Bd/s a

je zde nutně nastavena RTS/CTS kontrola datového toku. Na př́ıkazovém UARTu je

nastavena nižš́ı komunikačńı rychlost 115 200 Bd/s a nevyuž́ıvá se žádná kontrola da-

tového toku, jelikož RTS pin je použit pro hardwarový restart mikrokontroléru. Dı́ky

tomu lze mikrokontrolér resetovat z poč́ıtače, když dojde k zaseknut́ı komunikace.

Pro zajǐstěńı dostatečné rychlosti přenosu dat mezi mikrokontrolérem a poč́ı-

tačem jsou velká pole dat přenášena binárně. Př́ıkazy jsou pro jednoduchost a možnost

ukončeńı zprávy pomoćı specifických znak̊u přenášeny znakově (ASCII kódováńı).
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Datové USB pośılá největš́ı objem dat, a proto zaśılá data pouze v binárńı podobě.

Př́ıkazové USB komunikuje znakově až na nahráváńı pr̊uběh̊u ř́ıd́ıćıch proud̊u do mik-

rokontroléru, které jsou pośılány binárně. V následuj́ıćıch podkapitolách je podrobněji

rozebráno, jak prob́ıhá zpracováńı vybraných př́ıkaz̊u, nahráváńı parametr̊u, odeśıláńı

dat, změna datových sad a jaké jsou časové limity pro odeśıláńı dat a podobně.

2.5.1 Nastavováńı základńıch parametr̊u měřeńı

Základńım parametrem každého měřeńı je nastaveńı periody respektive frekvence

pohybu transducer̊u. Uživatel spektrometru do poč́ıtače zadává požadovanou frek-

venci pohybu a poč́ıtač dopoč́ıtává podle převodńıho vztahu č́ıselný parametr pro na-

staveńı hlavńıho časovače v mikrokontroléru. Hlavńı časovač generuje periodu jednoho

podintervalu, tedy periodu pohybu dělenou 2048. Parametr, který poč́ıtač nahrává do

hlavńıho časovače v mikrokontroléru, je celé č́ıslo, které určuje periodu podintervalu v

násobćıch 5,555 ns. Periodu pohybu transducer̊u je t́ımto zp̊usobem dovoleno nastavo-

vat od zhruba 10,241 ms (97,65 Hz) do 341,333 ms (2,93 Hz) s krokem okolo 0,011 ms.

Tyto hodnoty nejsou limitovány hlavńım časovačem. Horńı frekvenčńı limit (97,65 Hz)

je stanoven, aby mikrokontrolér st́ıhal spolehlivě a s dostatečnou časovou rezervou po

skončeńı každého podintervalu provést patřičné datové operace, tedy vyč́ıst hradlové

pole, uložit naměřené rychlosti a nastavit nové hodnoty pro DA převodńıky. Při ma-

ximálńı frekvenci 97,65 Hz muśı tyto operace stihnout do 2,5 µs. Dolńı frekvenčńı

limit byl stanoven na základě toho, že modulace rychlosti při př́ılǐs ńızké frekvenci

pod 3 Hz vyžaduje př́ılǐs vysoký zdvih transduceru v jednotkách několika milimetr̊u.

Časové parametry pro časově amplitudovou filtraci je možné nastavit pouze před

začátkem měřeńı, nikoliv v jeho pr̊uběhu. Je to z toho d̊uvodu, že tyto parametry se

nahrávaj́ı př́ımo do hradlového pole. V pr̊uběhu měřeńı je hradlové pole kontinuálně

vyč́ıtáno mikrokontrolérem a pro nahráńı nových parametr̊u časového okna je třeba

změnit směr datového toku na datové sběrnici mezi mikrokontrolérem a hradlovým

polem. To by nebylo možné provést bez zastaveńı vyč́ıtáńı dat z hradlového pole, tedy

bez narušeńı měřeńı.

Na druhou stranu parametry amplitudového okna (hladiny H a L) a komparačńı

hladiny B lze měnit kdykoliv během měřeńı a př́ıkazy lze zadávat v libovolném

okamžiku. Mikrokontrolér totiž sám aktualizuje napět́ı komparačńıch hladin v de-

finovaném okamžiku, a to při zadáńı př́ıkazu pro spuštěńı měřeńı a pak opakovaně

po odesláńı každé naměřené sady dat do poč́ıtače, viz daľśı podkapitola 2.5.2. Tuto

možnost zajǐst’uje použit́ı exterńıho DA převodńıku MAX5723, který umožňuje nahrát

požadované hodnoty na komparačńıch hladinách B1, L1, H1, B2, L2, H2 postupně a

v jeden okamžik na př́ıkaz z mikrokontroléru je všechny převést. Dı́ky tomu lze rych-

leji měřit MCA bez potřeby přerušeńı měřeńı. Naopak měřeńı časově amplitudového

spektra (2D analýza signálu) se bez zastaveńı měřeńı neobejde.

Při měřeńı MCA uživatel muśı zadat komparačńı hladinu B, velikost amplitu-

dového okna a minimálńı a maximálńı hranici intervalu amplitud. Poč́ıtač pak sám

dopoč́ıtává nastaveńı hladin L a H, aby amplitudové okno bylo postupně posouváno
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až k nastavené maximálńı hranici. Posunut́ı amplitudového okna se provád́ı vždy po

odesláńı datové sady do poč́ıtače.

Daľśım velice d̊uležitým parametrem pro měřeńı jak spekter, tak MCA je nasta-

veńı počtu period (cykl̊u), po kterých mikrokontrolér odeśılá data do poč́ıtače. Dı́ky

pr̊uběžnému pośıláńı dat lze v poč́ıtači vidět pr̊uběžné výsledky. T́ımto parametrem se

zároveň nastavuje celkový čas měřeńı jednoho bodu MCA, tedy čas č́ıtáńı pulz̊u v jed-

nom amplitudovém okně. Periodu odeśıláńı dat do poč́ıtače uživatel źıská vyděleńım

počtu cykl̊u, frekvenćı pohybu. Např́ıklad při nastaveńı vyč́ıtáńı po každých 900 pe-

riodách při frekvenci pohybu 45 Hz budou data odeśılána do poč́ıtače každých 20 s.

Minimálńı počet period, po nichž lze data odeśılat, je 50. Tento limit je nastaven tak,

aby mikrokontrolér stále st́ıhal provádět veškeré operace včetně odeśıláńı dat i při

maximálńı provozńı frekvenci pohybu 97,65 Hz. Existuje i horńı limit maximálńıho

počtu period, a sice 1 040 000, který je však prakticky nevýznamný a je dán limitem

přetečeńı 32 bitových č́ısel v paměti mikrokontroléru, do které se ukládá informace

o změřené rychlosti. Typickou hodnotou použ́ıvanou u většiny měřeńı je vyč́ıtáńı dat

po 300 periodách.

V posledńı řadě lze v ovládaćım softwaru spektrometru nastavovat jména sou-

bor̊u, do kterých se maj́ı ukládat měřená spektra a mnohokanálové analýzy. Dále

lze nastavovat specifické parametry pro výpočet zpětné vazby a měřeńı rezonančńıch

křivek transducer̊u, avšak tato část je poměrně speciálńı a nebude zde podrobněji

rozeb́ırána. Na př́ıkaz lze také přeč́ıst teplotu z teplotńıho senzoru. Ovládaćı software

spektrometru je napsán v jazyce C a lze jej ovládat z př́ıkazového řádku. Uživatel,

který je obeznámen se základńımi př́ıkazy, si tak může napsat vlastńı script pro pro-

vedeńı složitěǰśıho automatického měřeńı.

2.5.2 Odeśıláńı, nahráváńı a měřeńı dat, stř́ıdáńı datových sad

Pro kontinuálńı měřeńı spektrometru je nezbytné, aby data jak odeśılaná, ale také

nahrávaná bylo možné ukládat na dvě mı́sta v paměti – dvě datové sady. Dublováńı

prostoru v paměti je nezbytné, jinak by bylo nutné čekat na odesláńı dat do poč́ıtače,

popř. na př́ıjem dat z poč́ıtače, než by se mohlo pokračovat v měřeńı.

Informace o zadávaćıch proudech je do mikrokontroléru nahrávána přes př́ıkazové

USB. Jakmile je zadán př́ıkaz pro odesláńı pr̊uběh̊u ř́ıd́ıćıch proud̊u do mikrokont-

roléru, přepne se komunikace do binárńı formy a mikrokontrolér čeká na př́ıjem 2048

16bitových č́ısel. Jakmile obdrž́ı požadovaný počet bajt̊u, přepne se komunikace opět

do znakové formy a lze zaśılat daľśı př́ıkazy. V př́ıpadě, že dojde ke ztrátě dat při

nahráváńı, hroźı, že se mikrokontrolér zasekne. Z tohoto d̊uvodu byl RTS pin FTDI

čipu př́ıkazového USB připojen k resetu mikrokontroléru, aby bylo možné komunikaci

restartovat.

Kontinuálńı korekce pr̊uběh̊u zadávaćıch proud̊u prob́ıhá následovně. Jakmile

poč́ıtač napoč́ıtá korekci zadávaćıch proud̊u, odeśılá korigované pr̊uběhy do mikro-

kontroléru do druhé datové sady zadávaćıch proud̊u. Z prvńı datové sady zadávaćıch

proud̊u mezit́ım mikrokontrolér generuje pr̊uběhy ř́ıd́ıćıch proud̊u. Když je nahráváńı
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korigovaných pr̊uběh̊u proud̊u do paměti dokončeno, vyšle poč́ıtač mikrokontroléru

př́ıkaz, aby začal generovat pohyb z druhé datové sady zadávaćıch proud̊u. K přepnut́ı

generováńı z druhé datové sady nedocháźı okamžitě, nýbrž až po skončeńı periody po-

hybu. Daľśı korigované pr̊uběhy proud̊u se pak ukládaj́ı do nepouž́ıvané prvńı datové

sady a následně dojde k opětovnému přepnut́ı čteńı z druhé datové sady do prvńı

datové sady. Tento postup se opakuje stále dokola.

Informace o měřených rychlostech a spektrech jsou pośılány binárně po datovém

USB. Př́ıkaz k odesláńı dat přicháźı vždy po uplynut́ı nastaveného počtu period po-

hybu. Jakmile tento okamžik nastane, spektrometr přepne ukládáńı nově měřených

dat do jiného mı́sta v paměti, do druhé datové sady. Data z prvńı sady jsou me-

zit́ım odeslána do poč́ıtače. Po odesláńı je prvńı datová sada vynulována. Následně

je ukládáńı dat přepnuto zpět do prvńı datové sady a data z druhé datové sady jsou

odeslána a vynulována. Postup se opakuje stále dokola.

Naměřená data se odeśılaj́ı v pevném formátu. Nejprve jsou poslány 4 bajty,

které poč́ıtači signalizuj́ı, že přicháźı nová data. Následně jsou po sobě v tomto pořad́ı

odeslána data o změřené rychlosti prvńıho a následně druhého transduceru a prvńı

a po něm druhé Mössbauerovo spektrum. Celkem se tak pośılaj́ı 4 pole obsahuj́ıćı

2048 32bitových hodnot, které jsou pośılány od MSB po LSB v pořad́ı, v jakém byly

měřeny. Před každým polem dat jsou nav́ıc poslány ještě 4 identifikačńı bajty, které

označuj́ı dané pole hodnot. Jedno odesláńı dat trvá při komunikačńı rychlosti 921 600

Bd/s 0,356 s, což limituje minimálńı počet period, po které lze data z mikrokontroléru

vyč́ıtat, na 50.

2.6 Celková podoba spektrometru

Celý spektrometr tvoř́ı následuj́ıćı části: 2 detektory, 2 zesilovače, ř́ıd́ıćı elek-

tronika, 2 transducery, 2 výměńıky vzorku, teplotńı senzor a poč́ıtač. Všechny tyto

části maj́ı samostatné umı́stěńı, mohou být r̊uzně rozmı́stěny a jsou s daľśımi částmi

propojeny vodiči. Celý spektrometr je napájen ze śıtě. Napět́ı 230 V je přes śıt’ový

konektor přivedeno do kovového boxu, který obsahuje desku s ř́ıd́ıćı elektronikou, viz

obrázek 28, a dva speciálně vyrobené lineárńı zdroje napět́ı ±8,6 V (1,5 A) a ±15 V

(0,3 A), které napáj́ı zbylé části spektrometru ńızkým napět́ım. Schéma desky s ř́ıd́ıćı

elektronikou je po částech uvedeno v př́ıloze 1. Zdroje jsou tvořeny transformátorem,

usměrňovačem, vyhlazovaćımi kondenzátory a stabilizátory LM317 a 7815. Úplná elek-

tronická schémata těchto zdroj̊u jsou uvedena v př́ıloze 4 . Fotografie celého boxu s

ř́ıd́ıćı elektronikou jsou na obrázku 29.

Schéma zapojeńı spektrometru včetně rozvodu napájeńı je uvedeno na obráz-

ku 30. Deska s ř́ıd́ıćı elektronikou je propojena s ostatńımi částmi spektrometru skrze

konektory na čelńım panelu boxu, viz obrázek 31. Kromě konektor̊u pro připojeńı

ř́ıd́ıćıch, měřených a datových signál̊u je nav́ıc vyvedeno i napájećı napět́ı ±8,6 V pro

napájeńı libovolného exterńıho zař́ızeńı. Na obrázku 32 lze vidět celý spektrometr bez

poč́ıtače sestavený v paralelńı transmisńı konfiguraci. Transducery jsou kv̊uli eliminaci

vibraćı umı́stěny na kovové desce, která je zavěšená přes pružiny na kovové konstrukci.
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Radioaktivńı zářič je umı́stěn v krytu se dvěma otvory vytǐstěném na 3D tiskárně.

Kryt je vyplněn olovem a slouž́ı jako st́ıněńı.

Je vhodné zmı́nit, že ke spektrometru lze připojit i jiné typy detektor̊u. Jedinou

podmı́nkou je, že výstup celého detektoru muśı mı́t napět’ový výstup s amplitudou

napět́ı do 5,5 V, který je možné terminovat 50Ω odporem. V současné době je spek-

trometr dále vylepšován a testován, základńı principy fungováńı se ale neměńı.

Obrázek 28: Fotografie desky s ř́ıd́ıćı elektronikou: a) pohled shora b) pohled zdola.

Obrázek 29: Fotografie boxu s ř́ıd́ıćı elektronikou: a) čelńı pohled na box b) vnitřńı

uspořádáńı elektroniky v boxu c) pohled zezadu na śıt’ový konektor.
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Obrázek 30: Schéma zapojeńı spektrometr včetně rozvodu napájeńı. Červeně jsou označena

kladná napět́ı. Černě je označena země (GND), Světle modře jsou značena záporná napět́ı.

Analogové signály vstupuj́ıćı do desky s ř́ıd́ıćı elektronikou jsou značeny zeleně. Řı́d́ıćı ana-

logové signály jsou označeny oranžově. Datové signály jsou zbarveny šedivě.
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Obrázek 31: Fotografie a popis čelńıho panelu boxu s ř́ıd́ıćı elektronikou.

Obrázek 32: Fotografie duálńıho spektrometru v paralelńı transmisńı konfiguraci. Poč́ıtač,

který ř́ıd́ı spektrometr, neńı na fotografii vidět.
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3 Adaptace spektrometru pro dynamická měřeńı

Vývoj duálńıho spektrometru spolu se systémem digitálńıho ř́ızeńı nab́ıźı roz-

manité možnosti úprav spektrometru proveditelné změnou softwaru. V této kapitole

bude představena adaptace Mössbauerova spektrometru pro dynamická měřeńı. Jde

o adaptaci spektrometru, která umožňuje měřit rychlé fyzikálńı a chemické procesy

pomoćı Mössbauerova jevu, tedy zaznamenávat změny v Mössbauerových spektrech

v pr̊uběhu děje. Takové měřeńı proces̊u je v současné době možné provádět pouze

na synchrotronech, kde lze jedno Mössbauerovo spektrum změřit řádově za jednotky

minut. Právě doba měřeńı jednoho spektra s běžným Mössbauerovým spektrometrem

je limituj́ıćı faktor pro měřeńı rychlých proces̊u.

Vzhledem k tomu, že doba měřeńı jednoho spektra na konvenčńım spektrometru

může trvat několik hodin až několik týdn̊u, lze za rychlé procesy označit všechny

takové děje, u kterých se Mössbauerovo spektrum výrazně změńı za čas kratš́ı, než

je doba měřeńı spektra. Hranice toho, co považovat za rychlý proces a co už ne,

tedy neńı úplně ostrá. Tato hranice je závislá obecně na rychlosti měřeńı jednoho

spektra, kterou ovlivňuje druh vzorku, aktivita zářiče, konstrukce spektrometru a také

požadavek, jaká statistika měřeńı je již dostatečná. Následuj́ıćı podkapitoly popisuj́ı

pojem a princip dynamického měřeńı, jeho podmı́nky a limity, technickou realizaci

spektrometru pro dynamické měřeńı a jeho testováńı.

3.1 Dynamické měřeńı

Doba měřeńı Mössbauerova spektra záviśı ve své základńı podstatě na poměru

počtu rezonančně absorbovaných a celkového počtu detekovaných 14,4keV γ-foton̊u.

To znamená, že celkovou dobu měřeńı při určité aktivitě zářiče a pro dosažeńı určité

statistiky měřeńı nelze zkrátit. Dynamické měřeńı definujeme jako měřeńı pr̊uběhu

děje, který je periodicky opakován po dobu potřebnou k naměřeńı požadovaného

množstv́ı Mössbauerových spekter s požadovanou statistikou. Č́ım kratš́ı děj je, t́ım

častěji muśı být zopakován, aby celková doba měřeńı byla dostatečná. V pr̊uběhu

každého děje se změř́ı část každého spektra. Opakováńım a sč́ıtáńım d́ılč́ıch měřeńı se

źıskaj́ı výsledná spektra zachycuj́ıćı pr̊uběh děje.

Uvažujme např́ıklad děj, který trvá 1 s. Tento děj má být zachycen na pěti spek-

trech (0,2 s/spektrum). Prvńı spektrum bude měřeno vždy v prvńı pětině pr̊uběhu

děje (0–0,2 s), druhé spektrum v druhé pětině (0,2–0,4 s) a tak dále. S každým zopa-

kováńım děje proběhne měřeńı všech pěti spekter po dobu 0,2 s. Při zajǐstěńı stejného

opakováńı děje po dostatečně dlouhou dobu lze všech pět spekter změřit s dostatečnou

statistikou. Např́ıklad, pokud je potřeba pro dostatečnou statistiku měřit 1 hodinu,

tak pět spekter vyžaduje dobu měřeńı 5 hodin. Proces je pak nutné opakovat po dobu

5 hodin, tedy celkem 18 000x. T́ımto zp̊usobem lze s pomoćı Mössbauerovy spek-

troskopie teoreticky měřit libovolně krátké fyzikálńı či chemické procesy. Př́ıkladem

takových děj̊u mohou být pr̊uběhy chemických reakćı nebo fázové transformace a

relaxace v materiálech.

47



3.1.1 Podmı́nky dynamického měřeńı

Prvńı, již výše naznačenou, podmı́nkou pro dynamické měřeńı je reprodukova-

telnost měřeného procesu v dostatečném množstv́ı. Zároveň je nutné zajistit, aby byl

pr̊uběh procesu v čase při každém opakováńı stejný.

Druhou velice d̊uležitou podmı́nkou je triggrovatelnost4 procesu. Pro realizaci

dynamického měřeńı je nezbytná existence veličiny, jej́ıž změnu lze převést na elek-

trický signál (trigger). Existence triggrovaćıho signálu je nezbytná pro ř́ızeńı přeṕınáńı

měřeńı jednotlivých spekter. Při opakováńı měřeného procesu neńı nutné, aby na

sebe jednotlivé pr̊uběhy procesu př́ımo navazovaly. Proces se může klidně opakovat

i s časovými prodlevami, které mohou být i nepravidelně dlouhé. Každá prodleva

mezi opakováńım procesu ale představuje čas, který se nezapoč́ıtává do doby měřeńı

spekter.

Při měřeńı děj̊u, které jsou kratš́ı nebo srovnatelné s periodou pohybu transdu-

ceru T (periodou modulace rychlosti), je nutné zajistit třet́ı d̊uležitou podmı́nku, a

sice homogennost měřeńı, která vyžaduje, aby bylo každé spektrum měřeno zhruba

stejnou dobu při všech rychlostech transduceru, neboli aby bylo měřeno stejný čas ve

všech bodech (kanálech) spektra. Neńı t́ım myšleno, že se má každé spektrum měřit

stejný čas, to je předpokládáno jako samozřejmost, aby všechna spektra byla změřena

se stejnou statistikou a bylo možné je objektivně porovnávat. Porušeńı podmı́nky ho-

mogennosti se ve spektru projevuje tak, že se mı́sto rovnoměrného spektra změř́ı

šikmé, obdélńıkovým pr̊uběhem modulované nebo jinak deformované spektrum.

Tento jev ukažme na př́ıkladu. Uvažujme symetrickou trojúhelńıkovou modulaci

rychlosti transduceru s periodou přesně 20 ms rozdělenou do 1024 č́ıtaćıch kanál̊u.

Sledovaný děj je měřen ve 4 spektrech. Děj je periodicky opakován každých 5 ms.

Doba č́ıtáńı do jednoho spektra je pak 1,25 ms, viz obrázek 33. Každé spektrum

je v tomto př́ıpadě měřeno jen při určité rychlosti. Na obrázku 34 je ukázáno, jak

by vypadala spektra naměřená za dobu 300 period pohybu transduceru při měřeńı

bez absorbéru. Je vidět, že některé části spekter nejsou měřeny. Tato spektra jsou

výsledkem numerické simulace měřeńı, kterou autor naprogramoval v jazyce Python.

Při simulaci bylo uvažováno, že v každém z 1024 kanál̊u dojde k náhodné detekci

0–3 pulz̊u. Jelikož byla uvažována symetrická trojúhelńıková modulace rychlosti, jsou

spektra přeložena do 512 bod̊u.

Homogennost měřeńı záviśı na nastaveńı periody pohybu transduceru, době měřeńı

jednoho spektra a počtu měřených spekter. V př́ıpadě, že doba měřeńı jednoho spek-

tra je rovna celoč́ıselnému násobku periody pohybu transduceru, neńı s homogennost́ı

měřeńı pot́ıž. Každé spektrum se měř́ı rovnoměrně při všech rychlostech. V př́ıpadě,

že doba měřeńı jednoho spektra neńı rovna celoč́ıselnému násobku periody pohybu,

nastává pot́ıž při určité kombinaci nastaveńı: počtu měřených spekter, době měřeńı

jednoho spektra a periodě pohybu transdcueru.

Dále je nutné uvést, že pokud je doba měřeńı jednoho spektra zhruba o řád

4Trigger v překladu z angličtiny znamená spoušt’, spustit. Triggrovatelný lze překládat jako spus-

titelný.
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Obrázek 33: Obrázek k vysvětleńı porušeńı podmı́nky homogennosti měřeńı v př́ıpadě ne-

vhodné synchronizace opakováńı děje s modulaćı rychlosti (pohybem transduceru). Např́ıklad

prvńı spektrum je měřeno jen při některých modulaćıch rychlosti, viz obrázek 34.

Obrázek 34: Numerická simulace spekter naměřených při nevhodné synchronizaci opakováńı

procesu s pohybem transduceru. Některé části spekter nejsou při určitých rychlostech (v

určitých kanálech) v̊ubec měřeny. Parametry měřeńı, jehož výsledkem jsou tato spektra, jsou

uvedeny v výše a jsou znázorněny na obrázku 33.

větš́ı než perioda pohybu transduceru, pak se efekt porušeńı podmı́nky homogennosti

měřeńı vytráćı a nežádoućı modulace spekter se ztráćı v šumu. Pro ukázku je na

obrázćıch 35 a 36 ukázáno pár př́ıpad̊u simulace měřeńı bez absorbéru při r̊uzných

počtech měřených spekter a r̊uzných dobách měřeńı v jednom spektru. Na obrázćıch

je vždy ukázáno pouze prvńı spektrum a lze vidět, jak r̊uzná kombinace doby měřeńı

jednoho spektra a změna počtu měřených spekter mohou ovlivnit tvar měřeného spek-
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tra. Obrázek 35 ukazuje vliv doby měřeńı jednoho spektra při měřeńı 4 spekter a dále

vliv počtu měřených spekter při konstantńı době měřeńı jednoho spektra. Obrázek 36

ukazuje, že podmı́nka homogennosti měřeńı očividně nezáviśı na periodě opakováńı

děje5, nýbrž zálež́ı na kombinaci doby měřeńı jednoho spektra a počtu měřených spek-

ter. Doby měřeńı jednoho spektra a perioda děje jsou v simulaci vyjádřeny jako zlomek

periody pohybu transduceru T .

Zat́ım se nepodařilo nalézt matematický popis podmı́nky homogennosti měřeńı, v

ńıž by byly definovány vztahy mezi periodou pohybu transduceru, dobou měřeńı jed-

noho spektra a počtem spekter. Prozat́ım lze vhodnost uvedených parametr̊u otestovat

pomoćı numerické simulace měřeńı. Z hlediska experimentálńıho je však velice d̊uležitý

poznatek, že nevhodná synchronizace opakováńı procesu a pohybu transduceru může

při měřeńı proces̊u kratš́ıch nebo srovnatelných s periodou pohybu negativně ovlivnit

tvar měřeného spektra a je potřeba tomuto jevu zabránit.

Obrázek 35: Ukázka deformace spekter zp̊usobená vlivem špatné synchronizace pohybu tran-

sduceru a periody měřeného děje. V levém sloupci je na 6 grafech ukázán vliv doby měřeńı v

jednom spektru při měřeńı konstantńıho počtu 4 spekter na tvar prvńıho spektra. V pravém

sloupci je pak ukázán vliv počtu spekter při konstantńı době měřeńı (256/1024)T v jed-

nom spektru na tvar naměřeného prvńıho spektra. Ve všech př́ıpadech jsou spektra výstupem

numerické simulace, v ńı̌z jsou spektra měřena po dobu 300 period pohybu transduceru, a

v každém č́ıtaćım kanálu jsou náhodně č́ıtány 0–3 pulzy. Doba měřeńı jednoho spektra je

vyjádřena jako zlomek periody pohybu transduceru T

5Perioda měřeńı děje se źıská jako součin počtu spekter a doby měřeńı v jednom spektru.
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Obrázek 36: Ukázky r̊uzné deformace změřeného prvńıho spektra při stejné periodě opa-

kováńı děje. V horńım části jsou dvě měřeńı s periodou opakováńı děje (480/1024)T , kde

T je perioda pohybu transduceru. V jednom př́ıpadě jsou měřena 3 spektra po deľśı čas a ve

druhém př́ıpadě 4 spektra po kraťśı čas. Podobně je tomu v dolńı části, kde je perioda děje u

obou spekter (2560/1024)T a jsou měřena 4 a 5 spekter po deľśı a kraťśı čas. Při konstantńı

periodě opakováńı děje jsou spektra r̊uzně modulována, tedy homogennost měřeńı nezáviśı

pouze na periodě opakováńı děje, nýbrž na jednotlivých parametrech – době měřeńı jednoho

spektra a počtu měřených spekter.

3.2 Procesem triggrovaný Mössbauer̊uv spektrometr

Pro spektrometr, který provád́ı dynamické měřeńı, bylo vybráno označeńı
”
pro-

cesem triggrovaný Mössbauer̊uv spektrometr“ (PTMS)6, jelikož č́ıtáńı do spekter je

triggrováno na základě pr̊uběhu měřeného procesu. V této podkapitole je popsána

úprava digitálně ř́ızeného duálńıho spektrometru (kapitola 2) na procesem triggrovaný

spektrometr. Pro úpravu spektrometru pro dynamická měřeńı nebyl použit př́ımo

celý duálńı spektrometr. Byly použity jen některé jeho části. Pro vývoj prototypu

byla vyrobena nová testovaćı deska s ř́ıd́ıćı elektronikou, viz obrázek 37, která na

rozd́ıl od ř́ıd́ıćı desky duálńıho spektrometru (obrázek 28 kapitola 2.6) zvládá sice

ovládat pouze jeden transducer, ale nab́ıźı nav́ıc vyvedené programovatelné vstupńı

a výstupńı signály připojené př́ımo k hradlovému poli a mikrokontroléru. Kĺıčové je

zachováńı dvojice mikrokontrolér – hradlové pole, které umožňuje provádět výrazné

funkčńı změny změnou softwaru. Schéma desky neńı uvedeno v př́ıloze, jelikož je celé

př́ılǐs rozsáhlé a obsahuje až na detaily stejné bloky jako deska ř́ıd́ıćı elektroniky u

duálńıho spektrometru, jejichž schémata jsou uvedena v př́ıloze 1.

Pro konstrukci procesem triggrovaného spektrometru byl použit pouze jeden

transducer, jeden detektor, jeden zesilovač, testovaćı deska s ř́ıd́ıćı elektronikou, la-

boratorńı zdroj a poč́ıtač. Adaptace spektrometru pro dynamická měřeńı obnášela

6Stejnou zkratku lze zavést i v angličtině. PTMS – Process Triggered Mössbauer

Spectroscopy/Spectrometer.
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Obrázek 37: Testovaćı ř́ıd́ıćı deska pro vývoj a ř́ızeńı procesem triggrovaného spektrometru.

předevš́ım změnu softwaru v mikrokontroléru, hradlovém poli a v menš́ı mı́̌re i v pro-

gramu, kterým je spektrometr ovládán z poč́ıtače. Na začátku adaptace byl nejprve

kompletně převzat ř́ıd́ıćı software z duálńıho spektrometru, a to jak software pro mi-

krokontrolér, tak i pro hradlové pole a poč́ıtač. Následně byly určité části softwaru

upravovány a byly přidávány části nové. Procesem triggrovaný spektrometr tak pra-

cuje na úplně stejném principu jako duálńı spektrometr s t́ım rozd́ılem, že zvládá

ovládat pouze jeden transducer a měř́ı větš́ı množstv́ı spekter, jejichž měřeńı lze ex-

terně triggrovat. Následuj́ıćı podkapitoly popisuj́ı konkrétńı úpravy softwaru.

3.2.1 Hlavńı prvky adaptace spektrometru pro dynamická měřeńı

Pro adaptaci pro dynamická měřeńı je třeba zajistit dvě věci. Zaprvé je třeba

umožnit měřeńı větš́ıho množstv́ı spekter než dvě. Zadruhé je nutné tř́ıdit napoč́ıtané

pulzy do spekter v závislosti na triggrovaćım signálu. Zároveň je třeba zajistit, aby se

triggrovaćı signál (přeṕınańı spekter) nedal synchronizovat s periodou pohybu tran-

sduceru, aby byla splněna podmı́nka homogennosti měřeńı.

Počet spekter, která je mikrokontrolér schopen měřit, je limitován velikost́ı jeho

RAM paměti, která má konkrétně u mikrokontroléru STM32F429VGT6, který byl

použit, kapacitu 256 kB. Vzhledem k nutnosti alokace dvojitého prostoru pro měřeńı

spekter, kde každé spektrum je tvořeno 2048 32bitovými č́ısly, je limit měřeńı ome-

zen maximálně na 8 spekter. Počet měřených spekter může uživatel nastavit před

začátkem měřeńı zadáńım př́ıslušného př́ıkazu. Mikrokontrolér u procesem triggro-

vaného spektrometru neodeśılá informace o dvou měřených rychlostech a dvou spek-

trech jako u duálńıho spektrometru, nýbrž pośılá informaci o měřené rychlosti pouze

jednoho transduceru a poté zvolený počet spekter. Při měřeńı 8 spekter je odeśıláno

v́ıce než dvojnásobné množstv́ı dat než u duálńıho spektrometru, takže byl omezen

počet period, po kterých lze odeśılat data, na bezpečnou hodnotu 150 (3x větš́ı než u

duálńıho spektrometru). Spektra tedy nelze vyč́ıtat tak často jako u duálńıho spek-

trometru. Pro př́ıjem nastavitelného počtu měřených spekter byl upraven i program
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v poč́ıtači.

Nejd̊uležitěǰśı část́ı adaptace je tř́ıděńı pulz̊u nač́ıtaných v hradlovém poli do

spekter. Zde se setkávaj́ı dva r̊uzné procesy, a sice periodická modulace rychlosti

ř́ızená hlavńım časovačem v mikrokontroléru a opakováńı sledovaného děje. Modu-

lace rychlosti určuje do jakého podintervalu (kanálu) ve spektru bude obsah č́ıtače

přičten. Pr̊uběh děje pak ovlivňuje, do jakého spektra bude č́ıtáno. Pamět’, do které

se ukládaj́ı měřená spektra, je v mikrokontroléru naprogramována jako dvourozměrné

pole hodnot (č́ıtaćıch kanál̊u), kde změna č́ıtaćıho kanálu v jednom směru (modulace

rychlosti) je ř́ızena hlavńım časovačem v mikrokontroléru, a změnu č́ıtaćıho kanálu ve

druhém směru (změnu spektra) zajǐst’uje triggrovaćı signál. Ukládáńı obsahu č́ıtač̊u

do př́ıslušného kanálu je tedy mı́sto jedné souřadnice adresováno dvěma souřadnicemi

(indexy i a j). Obsah č́ıtače v hradlovém poli je vždy vyčten na konci podintervalu,

v tento okamžik se mikrokontroler d́ıvá, kde se nacháźı v modulaci rychlosti (sloupec

v paměti – souřadnice i), tedy kolik uběhlo podinterval̊u od začátku periody pohybu

a zároveň se d́ıvá, jaký je index j, tedy které spektrum je měřeno (řádek v paměti) a

podle toho do př́ıslušného mı́sta v paměti o souřadnićıch [i, j] přičte obsah č́ıtače, viz

obrázek 38.

Obrázek 38: Schematické znázorněńı adresováńı č́ıtaćıch kanál̊u v paměti, do nichž má

být přičten obsah č́ıtače. Synchronizačńı signál (pulzy), kterým mikrokontrolér vyč́ıtá obsah

č́ıtač̊u v hradlovém poli, inkrementuje kanál (index i), do kterého se přič́ıtá, v rámci jednoho

spektra. Triggrovaćı signál (pulzy) měńı index j, který určuje, do kterého spektra se č́ıtá.

Zeleně jsou znázorněna mı́sta v paměti, do kterých by byl obsah č́ıtače přičten vzhledem k

výše znázorněným synchronizačńım a triggrovaćım pulz̊um.

Triggrovaćı signál je do mikrokontroléru přiveden z hradlového pole a mikrokont-

rolér detekuje vzestupné hrany tohoto signálu a dále je zpracovává. Triggrovaćı signál

je přiveden zvenč́ı z hradlového pole ze dvou d̊uvod̊u. Jedńım z d̊uvod̊u je možnost trig-

grovat změnu spektra libovolným exterńım asynchronńım signálem. Druhým d̊uvodem

je nezávislost tohoto signálu na oscilátoru mikrokontroléru, d́ıky čemuž se lze vyhnout
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nežádoućı synchronizaci triggrovaćıho signálu s pohybem transduceru, která by mohla

porušit podmı́nku homogenity měřeńı.

3.2.2 Triggrovaćı signál a zp̊usoby triggrováńı proces̊u

Triggrováńı proces̊u lze rozdělit do dvou skupin. U prvńı skupiny proces̊u, označme

je jako asynchronně triggrované, je triggrovaćı signál generován samotným procesem

t́ım, že dojde k převedeńı nějaké startovaćı události na elektrický pulz. U druhé sku-

piny proces̊u, označme je jako synchronně triggrované, je opakováńı procesu ř́ızeno

generovaným triggrovaćım signálem. Triggrováńı u těchto dvou skupin se lǐśı. Výše

bylo popsáno, že triggrovaćı signál, který vede do mikrokontroléru, přeṕıná č́ıtáńı do

jednotlivých spekter. Triggrovaćı signál by tedy měla tvořit sekvence pulz̊u, které bu-

dou přeṕınat měřeńı od prvńıho až do posledńıho spektra. Avšak nutná a zároveň

postačuj́ıćı podmı́nka pro dynamická měřeńı je jen jeden triggrovaćı pulz, který sig-

nalizuje začátek procesu.

U asynchronně triggrovaných proces̊u, které jsou typicky náhodné, např. sle-

dováńı chemické reakce kapky dopadaj́ıćı do reakčńı lázně, lze źıskat pouze jeden

triggrovaćı pulz znač́ıćı začátek reakce např́ıklad tak, že se detekuje pr̊ulet kapky,

po kterém následuje chemická reakce kapky v reakčńı lázni. Na základě tohoto jed-

noho triggrovaćıho pulzu je třeba mikrokontroléru vygenerovat sekvenci pulz̊u, která

postupně v ekvidistantńıch intervalech přepne měřeńı do všech spekter. Tato sku-

pina proces̊u tedy vyžaduje, aby hradlové pole obsahovalo programovatelný generátor

dávky pulz̊u pro přeṕınáńı spekter, nebo je třeba do hradlového pole navést sérii

pulz̊u vygenerovanou jiným zař́ızeńım. Zároveň je třeba zajistit, aby se proces neopa-

koval, dokud nebudou v rámci jednoho pr̊uběhu procesu proměřena všechna spektra.

Je nutné podotknout, že dobu měřeńı v jednom spektru muśı být možné nastavit dle

potřeby a uživatel sám muśı odhadnout, jak dlouhou dobu sledovaný proces trvá.

U synchronně triggrovaných proces̊u, jako je např́ıklad sledováńı vlivu magne-

tického pole na vzorek, je generován periodický signál, který slouž́ı jak k reprodukci

sledovaného děje (např́ıklad sṕınáńı magnetického pole), tak jako triggrovaćı signál

pro přeṕınáńı měřeńı spekter. Výhodou tohoto př́ıstupu je, že děj je reprodukován

periodicky a doba měřeńı je deterministická na rozd́ıl od prvńı skupiny proces̊u, kde

začátek děje může nastat obecně v r̊uzných časových okamžićıch. Dále neńı potřebný

generátor série pulz̊u, stač́ı zdroj periodického signálu. Avšak i v tomto př́ıpadě muśı

mı́t uživatel dobrý odhad a muśı vědět, jak dlouho trvá proces, který chce sledovat, a

na základě této informace určit periodu opakováńı procesu. Rozd́ıl v triggrováńı obou

skupin proces̊u je schematicky znázorněn na obrázku 39.

V rámci této práce byla prováděna pouze měřeńı proces̊u synchronně triggro-

vaných. Možnosti triggrováńı u spektrometru adaptovaného pro dynamická měřeńı

jsou řešeny následovně. Pro generováńı periodického signálu je použit 50 MHz os-

cilátor, který je připojený k hradlovému poli. V hradlovém poli jsou naprogramovány

děličky frekvence, které umožňuj́ı uživateli dělit frekvenci 25 MHz libovolným 32bi-

tovým č́ıslem. Zároveň uživatel může mı́sto interńıho triggrovaćıho signálu z 50 MHz
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Obrázek 39: Schematické znázorněńı rozd́ılu v triggrováńı proces̊u a) synchronně trigro-

vaných b) asynchronně triggrovaných.

oscilátoru použit libovolný exterńı triggrovaćı signál. V př́ıpadě potřeby je v hradlovém

poli možné použit i děličku exterńıho triggrovaćıho signálu, kterou lze změnou soft-

waru pro hradlové pole nastavit na děleńı libovolným přirozeným č́ıslem v rozsahu

32bitového č́ısla.

V posledńı řadě je nutné zmı́nit, že daľśı úpravy v č́ıtáńı spekter nebo děleńı frek-

vence triggrovaćıho signálu je možné softwarově provádět i v mikrokontroléru. Mikro-

kontrolér poč́ıtá př́ıchoźı triggrovaćı pulzy, ale může změnit č́ıtáńı do jiného spektra,

až když napoč́ıtá definovaný počet pulz̊u. Zároveň lze t́ımto zp̊usobem nastavit pauzu

v měřeńı (nepřič́ıtat obsah č́ıtač̊u do paměti) po dobu definovaného počtu pulz̊u tri-

ggrovaćıho signálu. Toto softwarové zpracováńı triggrovaćıho signálu ale nesmı́ být

př́ılǐs složité, aby př́ılǐs nezatěžovalo mikrokontrolér.

V některých př́ıpadech je proto lepš́ı, pokud je to možné, řešit zpracováńı tri-

grovaćıho signálu v hradlovém poli nebo externě a do mikrokontroléru pośılat pulzy,

které už jen přeṕınaj́ı č́ıtáńı spekter, nebo jejichž zpracováńı neńı př́ılǐs náročné. Pa-

rametry a volbu triggrovaćıho signálu lze nastavit před začátkem měřeńı zasláńım

patřičných př́ıkaz̊u z poč́ıtače do mikrokontroléru. Schéma triggrovaćıho signálu a jeho

možného nastaveńı procesem triggrovaného spektrometru sestaveného v této práci je

na obrázku 40.

Obrázek 40: Schéma triggrovaćıho signálu a daľśıch ř́ıd́ıćıch signál̊u u vyvinutého procesem

triggrovaného spektrometru. Děličku frekvence exterńıho triggrovaćıho signálu lze nastavit

pouze úpravou softwaru v hradlovém poli.

Ještě je třeba zd̊uvodnit, proč je použit exterńı 50 MHz oscilátor, když by požado-

vaný triggrovaćı signál mohl generovat časovač v mikrokontroléru a inkrementaci in-
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dexu j (změnu spektra) by bylo možné provádět softwarově bez reakce na exterńı

signál. Použit́ı exterńıho oscilátoru bráńı nežádoućı synchronizaci modulace rychlosti

a sledovaného procesu. Vycháźı se při tom z experimentálńı zkušenosti, kdy je velice

obt́ıžné dlouhodobě synchronizovat dva nezávislé oscilátory. Tedy pravděpodobnost

synchronizace, která by narušila podmı́nku homogenity měřeńı, je při měřeńıch v řádu

hodin prakticky zanedbatelná. Dva odlǐsné oscilátory maj́ı totiž obecně odlǐsný jit-

ter a odlǐsnou teplotńı stabilitu, která zp̊usobuje zde žádoućı desynchronizaci obou

oscilátor̊u.

3.2.3 Limity měřeńı

Výše popsaný procesem triggrovaný spektrometr je v aktuálńı podobě schopen

měřit pouze procesy, které jsou triggrované synchronně. Nejkratš́ı děje, které lze teore-

ticky měřit, záviśı na minimálńı době č́ıtáńı do jednoho spektra a na počtu měřených

spekter. Limituj́ıćım faktorem doby měřeńı jednoho spektra je při současném na-

programováńı doba vyč́ıtáńı obsahu č́ıtač̊u z hradlového pole (měřeńı jednoho bodu

spektra), tedy doba jednoho podintervalu (T/2048), která záviśı na frekvenci pohybu

transduceru a pohybuje se v rozsahu 5–48 µs pro frekvence pohybu v rozsahu 97–10

Hz.

Doba měřeńı jednoho spektra nesmı́ být kratš́ı než podinterval (T/2048), pak

by totiž docházelo ke změně spektra ještě před vyčteńım č́ıtače a napoč́ıtané pulzy

patř́ıćı do daného spektra by byly přičteny až do spektra daľśıho. Př́ıslušné pulzy by

obecně nebyly přičteny do správného spektra. Pot́ıž nastává i ve chv́ıli, kdy by doba

měřeńı spektra byla nepatrně deľśı než podinterval. Pro zachováńı správnosti měřeńı

je tedy nutné zajistit, aby ke změně spektra docházelo se stejnou periodou, jako je pe-

rioda vyč́ıtáńı č́ıtač̊u v hradlovém poli. To lze zajistit pouze generováńım triggrovaćıho

signálu z mikrokontroléru. To však s sebou nese riziko porušeńı podmı́nky homoge-

nity měřeńı. Tento problém lze obej́ıt nastaveńım vhodných parametr̊u měřeńı. Tedy

lze měřit i s generováńım triggrovaćıho signálu z mikrokontroléru, ale za podmı́nek,

že nejkratš́ı doba měřeńı do jednoho spektra muśı být rovna celoč́ıselnému násobku

podintervalu (T/2048) a muśı být nastaveno měřeńı vhodného počtu spekter (často

lichý počet), při kterém nedocháźı k porušeńı podmı́nky homogenity.

Triggrovaćı signál je ale na sestaveném spektrometru generován exterńım os-

cilátorem, který nelze synchronizovat s oscilátorem mikrokontroléru, což je v tomto

př́ıpadě žádoućı. Výhodou je, že neńı nutné řešit porušeńı homogenity měřeńı, ale na

druhou stranu nelze jedno spektrum měřit po dobu srovnatelnou s dobou podinter-

valu. Nejkratš́ı doba měřeńı do jednoho spektra by měla být zhruba o řád deľśı, než

je doba podintervalu a to z toho d̊uvodu, aby chyba přǐrazováńı napoč́ıtaných pulz̊u

do patřičných spekter byla co nejmenš́ı. Pokud je doba měřeńı do jednoho spektra

srovnatelná s dobou podintervalu, roste výrazně chybovost tř́ıděńı pulz̊u do správných

spekter, viz obrázek 41.

Limit minimálńı doby měřeńı jednoho spektra při triggrováńı nezávislým os-

cilátorem neńı pevně stanoven. Plat́ı však, že č́ım v́ıce se doba měřeńı spektra bĺıž́ı
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Obrázek 41: Ukázka chybného tř́ıděńı pulz̊u do spekter. Modré bloky symbolizuj́ı dobu č́ıtáńı

pulz̊u v hradlovém poli a zelené bloky ukazuj́ı dobu měřeńı do daného spektra. Červené ob-

lasti spolu s šipkami ukazuj́ı dobu, kdy jsou č́ıtány pulzy, které by měly být přiřazeny do

aktuálńıho spektra, ale kv̊uli granularitě vyč́ıtáńı č́ıtač̊u na konci podintervalu jsou přičteny

chybně do spektra následuj́ıćıho. Na obrázku je konkrétně ukázána chybovost tř́ıděńı pulz̊u

při měřeńı pěti spekter s dobou č́ıtáńı do jednoho spektra TS trvaj́ıćı 2,4 násobek doby jed-

noho podintervalu TP. Pod́ıl doby č́ıtáńı pulz̊u, v rámci ńı̌z jsou pulzy zařazené do špatného

spektra, čińı v této konkrétńı ukázce zhruba 17 %.

době podintervalu, t́ım větš́ı je chybovost při tř́ıděńı napoč́ıtaných pulz̊u do správných

spekter. Doporučená minimálńı doba měřeńı jednoho spektra je zhruba desetinásobek

doby podintervalu, což je např́ıklad při frekvenci pohybu transduceru 30 Hz okolo 163

µs. V 6 spektrech tak může být zaznamenán děj, který trvá zhruba 1 ms. Pokud nevad́ı

chybné tř́ıděńı pulz̊u do následuj́ıćıch spekter lze měřit jedno spektrum i kratš́ı čas.

Přesné měřeńı kratš́ıch proces̊u by bylo nutné provádět s generováńım triggrovaćıho

signálu z mikrokontroléru. Pak by se daly měřit nejkratš́ı procesy trvaj́ıćı i méně než

100 µs. Měřeńı ještě kratš́ıch proces̊u než deśıtky us by bylo možné, ale vyžadovalo

by úplnou změnu softwaru v hradlovém poli a přesahovalo by rámec této práce.

3.3 Testovaćı měřeńı

Funkčnost vyvinutého procesem triggrovaného spektrometru byla úspěšně ověřena

dvěma měřeńımi v transmisńı konfiguraci. Prvńı měřeńı bylo provedeno na sérii vzork̊u,

u nichž byla zhruba známa podoba spekter. Tyto vzorky byly umı́stěny na otáčej́ıćım

se disku a pr̊uběh děje se simuloval otáčeńım disku (podkapitola 3.3.1). Druhé měřeńı

sledovalo vliv změny směru magnetizace v pásku α-železa, který byl umı́stěn v perio-

dicky se měńıćım magnetickém poli (podkapitola 3.3.2). Obě měřeńı ověřila funkčnost

procesem triggrovaného spektrometru pro dva procesy jeden trvaj́ıćı několik minut a

druhý trvaj́ıćı několik deśıtek ms.

U sestaveného procesem triggrovaného spektrometru byl transducer uchycen přes

pružiny na kovové konstrukci a podložen pěnovými deskami pro tlumeńı vibraćı. Zářič

byl našroubován na transducer. Transducer byl následně připojen k desce s ř́ıd́ıćı

elektronikou, která byla napájena spolu s detektorem a zesilovačem z laboratorńıho

zdroje. Detektor byl upevněn do stojanu a namı́̌ren proti zářiči. Sńımek sestavené
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aparatury je na fotografíıch na obrázku 42. Aparatura se v oblasti před zářičem pro

každé testovaćı měřeńı ještě individuálně upravila. Následuj́ıćı podkapitoly popisuj́ı

uspořádáńı a parametry testovaćıch měřeńı a prezentuj́ı naměřené výsledky.

Obrázek 42: Fotografie sestaveného procesem triggrovaného Mössbauerova spektrometru.

3.3.1 Měřeńı vzork̊u na otáčej́ıćım disku

Pro simulaci prvńıho procesu byl použit otáčej́ıćı se disk s r̊uznými vzorky. Disk

měl poloměr 7,5 cm a obsahuje okénka, která se nacháźı ve vzdálenosti 5,5 cm od

středu disku tak, že se překrývaj́ı s měřićım svazkem vymezeným olověnou aperturou

o pr̊uměru 1,2 cm. Do okének bylo umı́stěno 8 r̊uzných vzork̊u. Otáčeńı disku bylo

prováděno krokovým motorem. Tak byl simulován proces, v jehož pr̊uběhu se měnilo

Mössbauerovo spektrum.

Vzorky byly vytvořeny s pomoćı tenkých kovových pásk̊u α-železa a nerezové oceli

o kalibračńı tloušt’ce 20 µm. Rozd́ılné vzorky byly vytvořeny tak, že svazkem skeno-

vaná plocha okénka byla vždy vykryta jiným poměrem ploch obou pásk̊u. Prostor mezi
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vzorky byl vykryt tenkou vrstvou olova, aby nedocházelo ke zbytečnému č́ıtáńı signálu

př́ımo ze zářiče a aby byla v co největš́ı mı́̌re oddělena jednotlivá spektra. Pásky ne-

rezu a α-železa byly nejprve nalepeny na tvrdý paṕır, na který byly narýsovány vod́ıćı

čáry. Následně byl tvrdý paṕır přilepen k na 3D tiskárně vytǐstěnému disku s okénky.

Fotografie př́ıpravy a finálńı podoba disku se vzorky jsou na obrázku 43 a, b. Krokový

motor byl přǐsroubován k hlińıkové desce, která byla našroubována na transducer, viz

obrázek 43 c, e. Na této desce byla také připevněna olověná apertura vymezuj́ıćı sva-

zek. Disk se vzorky byl k hř́ıdeli krokového motoru připevněn pomoćı kovové spojky.

Krokový motor byl ř́ızen driverem DRV8825, který byl umı́stěn na samostatném

plošném spoji, viz obrázek 43 d. Pohyb motoru byl ř́ızen z mikrokontroléru přes piny,

které byly k ovládáńı driveru naprogramovány. Jednu otočku motoru bylo možné

provést ve 200 nebo až v 6400 kroćıch v závislosti na nastaveńı driveru. Bez ztráty

synchronizace pohybu se podařilo diskem otáčet maximálńı rychlosti 6,25 otáček/s.

Dal by se tak simulovat děj trvaj́ıćı 160 ms, který by byl zaznamenán do 8 spekter

po 20 ms. Disk se vzorky ale nebyl dokonale rovný. V d̊usledku toho docházelo při

vyšš́ıch rychlostech otáčeńı k nežádoućımu pohybu disku, a tedy i k modulaci rychlosti

ve směru osy svazku. Disk se ale pohyboval i při nižš́ıch rychlostech otáčeńı, kdy

byl vliv křivosti disku zanedbatelný. Jakákoliv změna kroku či mikrokroku v motoru

zp̊usobovala přenos vibraćı z hř́ıdele na disk se vzorky. Tyto vibrace stále zp̊usobovaly

dostatečně významnou nežádoućı modulaci rychlosti vzork̊u ve směru svazku, že se

nepodařilo změřit spektra.

Problém s modulaćı rychlosti byl vyřešen sńıžeńım rychlosti otáčeńı na jednu

otáčku za 33 minut a 20 s (2000 s) a ukončeńım prováděńı plynulého pohybu. Motor

otáčel disk trhavě. Driver pootočil motor o jeden krok jednou za 10 s, t́ım se disk

pootočil o 1,8◦. Jedna otočka disku tak byla vykonána ve 200 kroćıch. Pootočeńı

disku o jeden krok vždy rozkmitávalo disk na dobu odhadem 1–5 s, následně však byl

disk 9–5 s v klidu. V konečném d̊usledku tedy nebyl sledován plynulý proces, nýbrž

proces kvazistatický, nicméně pro ověřeńı funkčnosti spektrometru to bylo postačuj́ıćı.

Pro eliminaci doby vibrováńı byl disk se vzorky přitlačen k detektoru. V rámci jedné

otočky bylo změřeno 8 spekter, tedy spektrum se změnilo každé 4 minuty a 10 s, což

je z hlediska Mössbauerovského měřeńı poměrně rychlá změna.

Sledovaný děj byl pomalý ve srovnáńı s periodou pohybu transduceru (cca 33,3

ms). Proces byl proto bez starost́ı o splněńı podmı́nky homogenity měřeńı triggrován

z mikrokontroléru. Zároveň to byl v tomto př́ıpadě nejjednodušš́ı zp̊usob triggrováńı

procesu. Mikrokontrolér generoval pro driver pulzy, kde každá vzestupná hrana pulzu

zp̊usobila pootočeńı krokového motoru o jeden krok. Při 200 kroćıch na otáčku připadá

na každé spektrum 25 krok̊u/pulz̊u. Po každých 25 kroćıch bylo tedy vyžadováno

přepnut́ı č́ıtáńı do daľśıho spektra. Pulzy, které mikrokontrolér generoval pro driver,

byly taktéž přivedeny do hradlového pole, ve kterém byla implementována dělička

frekvence děĺıćı konstantńı hodnotou 25. Hradlové pole tak vygenerovalo triggrovaćı

pulz pro změnu spektra po napoč́ıtáńı každých 25 pulz̊u z mikrokontroléru. Každých

těchto 25 pulz̊u zároveň zajistilo pootočeńı disku do pozice pro měřeńı daľśıho vzorku
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Obrázek 43: Měřeńı vzorku na otáčej́ıćım se disku: a) výroba disku s proměnnými vzorky

podle narýsované předlohy, b) finálńı podoba disku, c) upevněńı disku k transduceru a kro-

kovému motoru, d) plošný spoj s driverem krokového motoru, e) celkový pohled na aparaturu.

Čı́sla označuj́ıćı jednotlivé vzorky na disku (části a) a b)) koresponduj́ı s pořad́ım měřených

spekter uvedených dále na obrázku 45.

v daľśım okénku na disku. Schéma triggrovaćıho signálu je na obrázku 44.

Co se týče měřeńı spekter, nejprve byla změřena spektra pouze α-železa (vzorek

1.) a pouze nerezové oceli (vzorek 8.) ve statických podmı́nkách. Spektrum α-železa

tvoř́ı sextet. U nerezové oceli se ukázalo, že obsahuje magnetické fáze, jelikož ve

spektru je kromě výrazného singletu vidět i malý sextet. Na základě znalosti těchto

dvou spekter pak bylo možné zhruba odhadovat, jak budou vypadat spektra 2. až 7.

vzorku, které jsou vytvořeny kombinaćı obou pásk̊u. Od 2. do 7. vzorku se postupně

zvětšuje pod́ıl nerezové oceli a klesá pod́ıl α-železa. Tedy prvńı spektrum by mělo

obsahovat pouze sextet a v následuj́ıćıch spektrech by se měl postupně zvětšovat

pod́ıl singletu, až by měl být vidět pouze singlet s malým sextetem od magnetické

fáze v nerezové oceli.
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Obrázek 44: Schéma triggrováńı děje simulovaného na otáčej́ıćım se disku.

Měřeńı spekter na otáčej́ıćım se disku prob́ıhalo zhruba 10 dńı. Celý děj (otočeńı

disku o 360◦) se za tu dobu zopakoval 432x. Použitý zářič byl 7 let starý. Jeho aktivita

byla přibližně 2,7 MBq, proto výsledná spektra nebyla změřena s př́ılǐs dobrou sta-

tistikou. S t́ımto d̊uvodem souviśı rozhodnut́ı posč́ıtat každé spektrum do 256 bod̊u.

Všech 8 spekter měřených v dynamických podmı́nkách včetně samostatných spekter

pásk̊u α-železa a nerezové oceli měřených ve statických podmı́nkách je na obrázku 45.

Fitováńı spekter bylo provedeno v programu MossWin.

Ve výsledných spektrech je vidět, jak postupně od 2. do 8. spektra nar̊ustá pod́ıl

singletńı složky, což je v souladu s očekáváńım. Př́ıtomnost singletu v prvńım spektru

je zp̊usobena t́ım, že vedle prvńıho vzorku čistého α-železa je posledńı vzorek obsa-

huj́ıćı pouze pásky s nerezovou oceĺı a mezera mezi vzorky vyplněná olověnou fólíı

zřejmě nebyla dostatečně veliká, a tak docházelo i k dočasnému měřeńı dvou vzork̊u

zároveň. To však i za poměrně krátkou dobou měřeńı, než se do svazku natočil pouze

pásek α-železa, zanechalo v 1. spektru výraznou singletńı stopu. Taktéž v 8. spektru je

ze stejného d̊uvodu vidět slabá stopa sextetu od pásku α-železa. T́ımto měřeńım byla

úspěšně otestována funkčnost spektrometru a bylo provedeno daľśı, složitěǰśı měřeńı

výrazně kratš́ıho děje, viz následuj́ıćı podkapitola 3.3.2.
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Obrázek 45: Spektra naměřená na vzorćıch na otáčej́ıćım se disku (levý sloupec). Spektra

čistě pásk̊u α-železa (vzorek 1.) a pásk̊u nerezu (vzorek 8.) měřená ve statických podmı́nkách

(pravý sloupec).
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3.3.2 Měřeńı vzorku v měńıćım se magnetickém poli

Prvotńım záměrem druhého testovaćıho měřeńı bylo měřeńı doby relaxace vek-

toru magnetizace ve vzorku α-železa sledováńım změny amplitudy 2. a 5. čáry sextetu

ve spektru. Jak bylo popsáno v úvodńı kapitole 1.1.2, poměr amplitud 2. a 5. čáry ku

1. a 6. a 3. a 4. čáře záviśı na úhlu mezi vektorem magnetické indukce efektivńıho pole
~Bef, které ćıt́ı jádra železa, v̊uči směru letu γ-foton̊u. Nejvýznamněǰśı složkou tohoto

magnetického pole je hyperjemné magnetické pole, jehož směr lze měnit zmagneti-

zováńım feromagnetického vzorku pomoćı exterńıho magnetického pole, které může

být o několik řád̊u slabš́ı než pole hyperjemné. Změnu směru vektoru magnetizace lze

tak sledovat skrze změnu směru vektoru magnetické indukce hyperjemného pole v̊uči

směru měřićıho svazku.

Pro realizaci takové změny směru magnetizace byl pásek α-železa vložen do mag-

netického pole dvou toroidńıch neodymových magnet̊u a dvou elektromagnet̊u. Směr

magnetizace by byl měněn změnou směru vněǰśıho magnetického pole, které by bylo

doćıleno sṕınáńım a vyṕınáńım proudu v elektromagnetech. Neodymové magnety by

měly za úkol stočit směr magnetizace do osy svazku, což by se ve spektru mělo projevit

sńıžeńım amplitudy 2. a 5. čáry. Následně by byly zapnuty elektromagnety, které by

stočily vněǰśı magnetické pole a i směr magnetizace vzorku mimo osu svazku, č́ımž by

se amplitudy 2. a 5. čáry zvětšily. Sledováńı pr̊uběhu relaxace magnetizace by se pak

provádělo opakovaným vyṕınáńım a zaṕınáńım elektromagnet̊u. Bohužel, doba rela-

xace vektoru magnetizace se pohybuje v řádu 10−11 až 10−6 s [11], což by vyžadovalo

nástroj, s jakým by bylo možné měnit vněǰśı magnetické pole takto rychle a takový

nástroj nebyl k dispozici. Přesto bylo rozhodnuto zkusit experiment provést. I kdyby

nebylo možné sledovat relaxaci magnetizace, bude alespoň sledován vliv změny směru

vektoru magnetizace v̊uči směru měřićıho svazku na měřené spektrum. Procesem tri-

ggrovaný spektrometr tak bude otestován při měřeńı výrazně rychleǰśıho děje.

Nejprve bylo pomoćı magnetooptického Kerrova jevu (MOKE) zjǐstěno, jaká hod-

nota magnetické indukce je potřeba pro zmagnetizováńı pásku α-železa, prakticky byla

změřena hysterezńı smyčka [32]. Šlo o stejný typ pásku, který byl použit v předchoźım

měřeńı na otáčej́ıćım se disku. Z orientačńıch měřeńı bylo zjǐstěno, že magnetické

pole okolo 0,1 T je pro zmagnetizováńı dostačuj́ıćı. Následně byl s využit́ım teslame-

tru určen elektrický proud, který je třeba pouštět do elektromagnet̊u, aby vytvořily

potřebné magnetické pole při určité, vhodně nastavené vzdálenosti obou elektromag-

net̊u. Podobně byl uzp̊usoben počet neodymových magnet̊u a jejich vzdálenost tak,

aby vytvořily v mı́stě vzorku potřebné magnetické pole s indukćı okolo 0,1 T. Vzorek

byl následně umı́stěn kolmo ke směru svazku mezi neodymové magnety a elektromag-

nety.

Měřeńım statických spekter vzorku v magnetickém poli neodymových magnet̊u

se ukázalo, že použité pole nestač́ı pro stočeńı vektoru magnetizace kolmo k rovině

vzorku, přestože bylo očekáváno, že 20 µm tlustý pásek bude možné považovat za

dostatečně objemný vzorek. Obecně, když byl pásek α-železa umı́stěn v rovině kolmé

ke směru svazku, nepodařilo se pomoćı neodymových magnet̊u, elektromagnet̊u ani
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obou poĺı zároveň stočit směr vektoru magnetizace mimo rovinu vzorku. Ve spek-

trech byl poměr čar v sextetu stále stejný, a sice zhruba 2:2,5:1. Tento poměr byl

přisouzen stočeńı směru magnetizace vzorku a hyperjemného magnetického pole ve

směru kolmém k ose svazku. Na základě této zkušenosti bylo odhadováno, že pásek

funguje jako dobré magnetické vedeńı, které stahuje směr magnetických indukčńıch

čar vněǰśıho pole do roviny pásku a že směr magnetizace bude možné měnit pouze v

rovině vzorku.

Vycházeje z této úvahy, bylo navrženo orientovat vzorek v rovině stočené pod

určitým úhlem ke směru svazku. Geometrie tohoto uspořádáńı: vzorku, neodymových

magnet̊u a elektromagnet̊u je znázorněna na obrázku 46. Zároveň je znázorněna změna

úhlu θ mezi vektorem magnetického pole ~B, které ćıt́ı jádra, a směrem měřićıho svazku

a také je vykreslena projekce ~Bx vektoru ~B do směru svazku. V tomto uspořádáńı

bylo poč́ıtáno s t́ım, že jediná pole, která se pod́ıĺı na magnetické interakci, jsou

hyperjemné a vněǰśı magnetické pole, jejichž vektorový součet je označen ~B. Dále je

uvažováno, že vektor magnetizace je shodný se směrem vněǰśıho magnetického pole,

směr hyperjemného pole je orientován ve směru opačném[7] a že se vzorek magnetizuje

pouze ve své rovině.

Úhel mezi rovinou vzorku a směrem svazku byl nastaven na 30◦. Pole perma-

nentńıch magnet̊u ~Bm podélné se směrem svazku vytvářelo pole o indukci okolo 0,12

T. Elektromagnety dokázaly vytvořit pole ~Be př́ıčné ke směru svazku o indukci okolo

0,11 T. Literatura [5] uvád́ı hyperjemné magnetické pole α-železa o indukci okolo 33

T. V př́ıpadě, že jsou elektromagnety vypnuté, je vzorek magnetizován pouze neody-

movými magnety a projekce ~Bx celkového magnetického pole ~B do směru svazku je

okolo 28,5 T a úhel θ mezi směrem magnetického pole ~B a měřićım svazkem je 30◦.

Zapnut́ı elektromagnet̊u odklońı vektor magnetizace pod úhlem zhruba 42,5◦ v rovině

vzorku. Celková velikost vektoru magnetické indukce ~B je pak okolo 32,8 T, projekce

do osy svazku ~Bx je okolo 21 T a úhel θ je okolo 50◦. V uvedené geometrii a za uve-

dených předpoklad̊u tedy zapnut́ı elektromagnet̊u zmenš́ı projekci vektoru magnetické

indukce ~B do osy měřićıho svazku o necelých 7,5 T, čemuž odpov́ıdá změna úhlu θ

o 15◦. Tento model neńı zcela přesný, avšak naznačuje, že lze t́ımto experimentálńım

uspořádáńım měnit úhel, který sv́ırá vektor efektivńıho magnetického pole se směrem

svazku.

Pro uchyceńı pásku α-železa ve výše popsané pozici byl na 3D tiskárně vytisknut

speciálńı držák s okénkem pro pr̊uchod měřićıho svazku. Vzorek α-železa byl k držáku

upevněn lepićı páskou a v mezeře byl natěsno přitlačen plastovými vycpávkami, aby

se eliminoval pohyb vzorku p̊usobeńım śıly měńıćıho se magnetického pole. Natočeńım

pásku o 30◦ v̊uči směru svazku se zvětšila tloušt’ka materiálu, kterou muśı γ-fotony

proj́ıt, z 20 µm na 40 µm. Experimentálńı uspořádáńı aparatury, včetně držáku

vzorku, uchyceńı neodymových magnet̊u a postaveńı elektromagnet̊u je na fotografíıch

na obrázku 47.

Magnetické pole elektromagnet̊u bylo ř́ızeno výkonovým bipolárńım zesilovačem

BOP 72-6ML, viz fotografie na obrázku 48, který na výstupu dokáže vytvářet napět́ı
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Obrázek 46: Ukázka geometrického uspořádáńı experimentu pro změnu úhlu θ mezi vektorem

magnetického pole ~B, které ćıt́ı jádra, a osou svazku. Směr svazku γ-foton̊u je orientován

ve směru osy
”

x“, v ńı̌z jsou umı́stěny také středy toroidńıch neodymových magnet̊u. V ose

”
z“ kolmé ke směru svazku je orientováno magnetické pole elektromagnet̊u, viz části a) a

c). Vzorek α-železa je v rovině
”

xy“ vychýlen o úhel α = 30◦,viz část b). Části a) a d)

znázorňuj́ı p̊usobeńı pouze pole neodymových magnet̊u. Části c) a e) ukazuj́ı situaci, kdy je

zapnuto vněǰśı pole elektromagnet̊u. Červené šipky znázorňuj́ı směry vněǰśıch magnetických

poĺı. ~Bm znač́ı vektor magnetické indukce neodymových magnet̊u a ~Be vektor magnetické

indukce elektromagnet̊u. Zelené šipky ukazuj́ı směr a velikost vektoru magnetické indukce

celkového pole ~B, které ćıt́ı jádro, a projekci ~Bx tohoto pole do osy
”

x“.

až ±72 V a zvládá dodávat proud až ±6 A. Ćıvky elektromagnet̊u byly kv̊uli sńıžeńı

celkové indukčnosti zapojeny paralelně. Proud tekoućı oběma ćıvkami pak bylo možné

měnit maximálńı rychlost́ı okolo 0,3 A/ms (zjǐstěno experimentálně). Změnu proudu

z necelých 3 A na 0 A nebylo možné provést rychleji než za 9 ms. Celý proces zapnut́ı

a vypnut́ı pole elektromagnet̊u tak nebylo možné realizovat s periodou kratš́ı než

několik deśıtek ms.

Výkonový zesilovač byl použit v režimu převodńıku napět́ı na proud. Výstupńı

proud zesilovače byl ř́ızen napět́ım, které generoval DA převodńık v mikrokontroléru.

Toto napět́ı bylo dále dvakrát ześıleno do rozsahu 0–5V zesilovačem, který byl součást́ı

testovaćı desky. Pro generováńı proudu okolo 3 A bylo zapotřeb́ı na vstup poslat napět́ı

právě okolo 5 V. Byla vyžadována co nejrychleǰśı změna proudu, proto byl na vstup

výkonového zesilovače pośılán obdélńıkový pulz, který nutil výkonový zesilovač měnit

proud v elektromagnetech s maximálńı rychlost́ı.

Před samotným spuštěńım dynamického měřeńı byla nejprve změřena dvě spek-

tra ve statických podmı́nkách, aby byl znám počátečńı a koncový stav děje. V počáteč-

ńım stavu bylo pole elektromagnet̊u zapnuto. V konečném stavu bylo pole elektro-
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Obrázek 47: Fotografie uspořádáńı aparatury pro měřeńı změny magnetizace vzorku. Části

a), b), c) ukazuj́ı držák vzorku, který orientuje pásek α-železa pod úhlem 30◦ v̊uči směru

svazku. Tento směr je na fotografíıch vyznačen červenými šipkami. Část d) ukazuje umı́stěńı

a připevněńı neodymových magnet̊u k držáku vzorku. Část e) ukazuje celkové uspořádáńı

experimentu a část f) zachycuje upevněńı držáku vzorku mezi elektromagnety.

magnet̊u vypnuto. Tato dvě spektra jsou uvedena na obrázku 49 a je na nich zřetelně

vidět změna poměr̊u amplitud čar. Předpoklad byl, že při vyṕınáńı pole elektromag-

net̊u se bude postupně amplituda 2. a 5. v̊uči ostatńım čarám snižovat. Původ rozd́ılu

v efektu měřeńı na obrázku 49 neńı zcela jasný. Jedna z hypotéz je, že byl tento

rozd́ıl zp̊usoben vibracemi, které produkovaly větráky výkonového zesilovače a které

zp̊usobily rozš́ı̌reńı spektrálńıch čar.

Při dynamickém měřeńı bylo pole elektromagnet̊u sṕınáno a vyṕınáno s perio-

dou 45 ms. Proces byl triggrován signálem pocházej́ıćım z 50 MHz oscilátoru, jehož

frekvence byla v hradlovém poli podělena tak, aby perioda triggrovaćıch pulz̊u byla

3 ms. Dále bylo v mikrokontroléru naprogramováno a nastaveno, aby při př́ıchodu

prvńıho triggrovaćıho pulzu byl vyslán z mikrokontroléru do výkonového zesilovače
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Obrázek 48: Fotografie výkonového zesilovače BOP 72-6ML.

Obrázek 49: Porovnáńı spekter změřených a) v magnetickém poli pouze neodymových mag-

net̊u b) v celkovém magnetickém poli neodymových magnet̊u a elektromagnet̊u.

signál, který zapne elektromagnety. Po dobu daľśıch 7 triggrovaćıch pulz̊u bylo poza-

staveno měřeńı spekter. S př́ıchodem 8. vzestupné hrany na triggrovaćım signálu bylo

spuštěno měřeńı prvńıho spektra a př́ıchod každé následuj́ıćı hrany přepnul měřeńı do

daľśıho spektra. S př́ıchodem 9. vzestupné hrany byl signál pro ř́ızeńı elektromagnet̊u

vypnut. Jelikož pokles proudu v ćıvkách, a tedy i pokles magnetické indukce, trval

okolo 9 ms a doba měřeńı do jednoho spektra trvala 3 ms, byla měřena spektra v

pr̊uběhu změny směru vektoru magnetického pole ~B a byla očekáván záznam poklesu

amplitud 2. a 5. čáry ve spektrech. Schéma triggrováńı a reprodukce procesu při tomto

měřeńı je znázorněno na obrázku 50.

Celkem bylo měřeno 8 spekter označených značkami D1 – D8, po jejichž změřeńı

byl opět zahájen proces zapnut́ı elektromagnet̊u. Pr̊uběh jedné periody proudu v

elektromagnetech spolu se znázorněńım interval̊u měřeńı jednotlivých spekter, tri-

ggrovaćım signálem a pr̊uběhem signálu pośılaným do operačńıho zesilovače je na

obrázku 51. Na tomto obrázku jsou zároveň vyznačeny úrovně proudu, které byly

pouštěny do elektromagnet̊u při měřeńı 6 statických spekter označených S1 – S6.

Měřeńı 6 spekter ve statických podmı́nkách S1 – S6 byla provedena v konstantńıch
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Obrázek 50: Schéma triggrováńı a reprodukováńı děje při měřeńı vlivu změny směru mag-

netizace ve vzorku α-železa.

Obrázek 51: Záznam signál̊u z osciloskopu pr̊uběhu jedné periody proudu tekoućıho ćıvkami

elektromagnet̊u spolu s triggrovaćım signálem a signálem vyśılaným z testovaćı desky do

výkonového operačńıho zesilovače BOP. Značky D1 – D8 označuj́ı intervaly, v nichž byla

měřena dynamická spektra. Značky S1 – S6 určuj́ı úroveň proudu, který tekl elektromagnety

při statickém měřeńı spekter S1 – S6. Proud tekoućı ćıvkami byl sńımán v podobě úbytku

napět́ı na odporu 0,5 Ω. Pr̊uběh proudu v grafu je vypočten na základě zaznamenaného úbytku

napět́ı.

magnetických poĺıch, která zhruba odpov́ıdala středńım hodnotám magnetického pole

při dynamickém měřeńı. Nastaveńı středńıch hodnot magnetického pole bylo prove-

deno na základě znalosti pr̊uběhu proudu v elektromagnetech, který je ukázán na

obrázku 51. Výsledná naměřená spektra z dynamického a statického měřeńı jsou na

obrázku 52.

Všechna spektra byla posč́ıtána do 512 bod̊u a byla nafitována v programu

MossWin. U dynamických spekter je vidět, jak se měńı amplituda 2. a 5. čáry s

postupným snižováńım magnetického pole elektromagnet̊u (spektra 1 – 5). Spektra 6
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Obrázek 52: Spektra vzorku měřená v magnetickém poli. Vlevo jsou spektra z dynamického

měřeńı. Vpravo jsou spektra měřená za statických podmı́nek.
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až 8 byla měřena v podstatě pouze v poli neodymových magnet̊u a prakticky se od

sebe nelǐśı. Velice podobné výsledky byly naměřeny ve statických spektrech, t́ım byla

ověřena správnost dynamického měřeńı. Změna poměru 2. a 5. čáry ku 3. a 4. čáře

hlavńı sextetové složky (červené podbarveńı) v závislosti na spektru u dynamického

i statického měřeńı je zobrazena v grafu na obrázku 53. V grafu jsou zároveň zakres-

leny středńı hodnoty proudu, který tekl při měřeńı daného spektra elektromagnety.

Poměry čar byly určovány z hodnot, které vypoč́ıtal software MossWin.

Obrázek 53: Graf znázorňuje změnu poměru 2. a 5. čáry ku 3. a 4. čáře u hlavńı sex-

tetové složky spekter (červené podbarveńı). Lze vidět, jak se s klesaj́ıćım proudem, a t́ım

i klesaj́ıćım magnetickým polem elektromagnet̊u, snǐzuje poměr zmı́něných čar, a to téměř

stejně v př́ıpadě dynamického měřeńı i statických měřeńı.

Při fitováńı spekter dynamických i statických bylo nutné kromě sextetu použ́ıt i

daľśı spektrálńı komponentu. Použitý pásek α-železa zřejmě obsahuje nečistoty. Podle

parametr̊u se pravděpodobně jedná o karbidy železa. Použitý pásek totiž slouž́ı pro

kalibraci tloušt’ky, nikoliv pro kalibraci Mössbauerovských spekter. Ani se započ́ıtáńım

nečistot však nejsou spektra uspokojivě nafitována. Hodilo by se přidat daľśı kom-

ponentu podobnou dubletu, která by však neměla fyzikálńı význam. Je odhadováno,

že tento dublet by jen uměle kompenzoval vliv tloušt’ky vzorku (40 µm) nebo nějaké

vnitřńı textury. U spekter D1 – D8 a S1, S2 má druhá komponenta tvar sextetu,

který odpov́ıdá v́ıce nečistotám ve vzorku. Ve spektrech S3 – S6 má druhá kompo-

nenta tvar v́ıce podobný dubletu. Rozd́ılené fitováńı lze také vidět na obrázku 49 výše,

kde byla měřena prvńı dvě statická spektra. Jak správně spektra nafitovat neńı zcela

jasné. Započ́ıtáńı pouze nečistot je fyzikálně správně, ale fit 3. a 4. čáry neodpov́ıdá

měřeným dat̊um. Přidáńı daľśı komponenty podobné dubletu vylepš́ı fit, ale neńı to

fyzikálně správné. Problematika fitováńı zde ale nebude dále rozeb́ırána, protože to

neńı ćılem této práce. Důležité bylo pozorováńı změny poměru čar dle predikce.

Dynamické měřeńı trvalo zhruba 6,5 dne včetně doby pozastaveného měřeńı 21

ms v každé periodě děje. Perioda procesu byla 45 ms, z toho se 24 ms měřila spek-

tra. Každé z osmi spekter tak bylo měřené kolem 10,5 hodiny čistého měřićıho času.

Proces zmagnetizováńı vzorku byl zopakován zhruba 12 480 000x . Statická spektra

byla měřena každé 13–14 hodin. Ačkoliv kv̊uli umı́stěńı elektromagnet̊u byl vzorek
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od zářiče zhruba dvojnásobně dál a byl dvojnásobně tlustš́ı, bylo měřeńı o pár dńı

rychleǰśı a bylo změřeno s lepš́ı statistikou než v př́ıpadě otáčej́ıćıho disku, protože

byl použit pouze 3 roky starý zářič o aktivitě zhruba 112 MBq. T́ımto experimentem

byl procesem triggrovaný spektrometr úspěšně otestován při měřeńı děje trvaj́ıćıho

pár deśıtek ms.

3.4 Diskuze k měřeńı a možné aplikace

Při měřeńı v magnetickém poli byla odhalena i jedna slabina použitého systému

digitálńıho ř́ızeńı spektrometru. Pot́ıž nastává ve chv́ıli, kdy je pohyb transduceru

periodicky ovlivňován jevem, který je kratš́ı nebo srovnatelný s periodou pohybu.

V př́ıpadě dynamického měřeńı v magnetickém poli pole elektromagnet̊u na dálku

ovlivňovalo pohyb transducer̊u. Informace o rychlosti transduceru byla pr̊uměrována

přes 300 cykl̊u. V tomto čase byl pohyb transduceru mnohokrát opakovaně v r̊uzných

fáźıch pohybu ovlivňován magnetickou silou. Účinek pole se ale v pr̊uměrné rychlosti

přes 300 period vystředoval a spektrometr v rámci zpětné vazby reagoval na středńı

hodnotu účinku magnetického pole, nikoliv na jeho aktuálńı silové p̊usobeńı. Tato

neschopnost reakce se projevila jako zvětšeńı rychlostńıho rozsahu u spekter D6, D7 a

D8. Když jsou sledována ještě nepřeložená spektra D6, D7 a D8, je vidět, jak se levá

část spektra přibližuje k pravé části, což je ekvivalentńı rozš́ı̌reńı rychlostńıho rozsahu.

To, že se změna projevuje se zpožděńım u spekter, kdy magnetické pole již nep̊usob́ı,

se vysvětluje t́ım, že transducer reaguje se zpožděńım na śılu zp̊usobenou změnou

magnetického pole. Efekt byl pozorován, když bylo zobrazeno všech 8 spekter přes

sebe ještě před jejich přeložeńım a nafitováńım. Důležitý je poznatek, že zpětná vazba

nedokáže korigovat zásahy do pohybu transduceru, které jsou zp̊usobeny krátkým

silovým p̊usobeńım a mohou mı́t vliv na tvar spektra.

Obecně by mohl nastat problém, kdyby existoval periodický děj, který by byl

synchronizovaný s pohybem transduceru a v určitém počtu period pohybu by stejným

zp̊usobem ovlivňoval pohyb transduceru. Transducer by měřil stále stejnou pr̊uměrnou

rychlost, avšak modulace rychlosti v určitých periodách pohybu by byla nežádoućım

zp̊usobem ovlivněna. Mohlo by tak být měřeno deformované spektrum s nevhodně

rozš́ı̌renými či posunutými čarami. Proto je také d̊uležité, aby opakováńı děje nebylo

synchronizované s pohybem transduceru.

Dále byl u dynamického měřeńı sledován i efekt p̊usobeńı magnetického pole na

fotonásobič. Spektra výše uvedená jsou již normována, ale celkový počet pulz̊u v na

kanál je u spekter, při nichž byly zapnuty elektromagnety, o až 4 % menš́ı. Je také

vidět, jak se počet pulz̊u ve spektrech postupně zvětšuje s t́ım, jak se magnetické pole

okolo elektromagnet̊u snižuje.

Z dosavadńıch experimentálńıch zkušenost́ı je při měřeńı na procesem triggro-

vaném spektrometru nejtěžš́ı zajistit reprodukci děje tak, aby nevznikaly nežádoućı

vibrace, popř. aby aparatura pro reprodukci děje v̊ubec umožňovala měřit vzorek se

zářičem a detektorem v rozumně krátké vzdálenosti. Vzhledem k přesnosti měřeńı je

třeba eliminovat faktory, které by mohly narušit pohyb transduceru nebo zp̊usobit
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nežádoućı pohyb vzorku či detektoru. Vzhledem k obt́ıžnosti reprodukce děje je velice

žádoućı, aby byl použ́ıván zářič s vysokou aktivitou.

Co se týče konkrétńıch aplikaćı procesem triggrovaného spektrometru, může být

použit k měřeńı opakovatelných fázových transformaćı vzork̊u např́ıklad při vysokých

teplotách. Z chemických reakćı by mohlo být realizovatelné sledováńı precipitačńıch7

reakćı. Dále by mohl být procesem triggrovaný spektrometr užitečný při sledováńı

proces̊u v lithium železo polymerových bateríıch. Šlo by sledovat, k jakým chemickým

změnám elektrolytu docháźı při nab́ıjeńı a vyb́ıjeńı těchto bateríı. Takové chemické

procesy se sleduj́ı na synchrotronech, kde je možné Mössbauerova spektra měřit velice

rychle.

Procesem triggrované spektrometry mohou nab́ıdnout do jisté mı́ry alternativu k

synchrotronu nebo minimálně mohou být užitečné pro provedeńı orientačńıch měřeńı

př́ımo v laboratoři. Na rozd́ıl od synchrotronu budou měřeńı trvat výrazně déle, ale lze

si tak provést orientačńı měřeńı a na základě výsledk̊u pak lze zažádat s konkrétněǰśım

plánem o měřićı čas na synchrotronu. Současný procesem triggrovaný spektrometr

dokonce v př́ıpadě děj̊u kratš́ıch než několik vteřin překonává i možnosti synchrotronu,

avšak je zde mnohdy limituj́ıćı podmı́nka opakovatelnosti a triggrovatelnosti děje.

Vývoj procesem triggrovaného spektrometru v současné době dále prob́ıhá. Pra-

cuje se na vylepšeńı, od kterého se slibuje možnost nejkratš́ı doby měřeńı do jednoho

spektra okolo 20 ns. Bylo by pak možné provádět časově rozlǐsenou Mössbauerovu

spektroskopii (TDMS) v reálném čase, popř. by bylo možné sledovat velice krátké

děje indukované ve vzorku např́ıklad laserovými pulzy a podobně.

7V rámci precipitačńı reakce slit́ım a reakćı dvou kapalin vzniká pevná látka – precipitát.
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Závěr

V rámci předložené diplomové práce byl vyvinut, sestaven a otestován duálńı

Mössbauer̊uv spektrometr s digitálńım ř́ızeńım. Přednost́ı nového spektrometru je

možnost ovládat takřka libovolným rychlostńım pr̊uběhem závisle či nezávisle dvě po-

hybová zař́ızeńı, která zvládaj́ı pohybovat i s detektorem. Dı́ky tomu lze spektrometr

použ́ıt v rezonančńı konfiguraci (RMS) a v paralelńıch konfiguraćıch, které umožňuj́ı

lépe využ́ıt aktivitu jednoho zářiče. Dále byl rozvinut detekčńı systém spektrometru,

v jehož rámci byl vyvinut nový zesilovač a byly naznačeny daľśı možnosti vylepšeńı.

Signál z detektoru je zpracováván v hradlovém poli, kde je prováděna časově am-

plitudová analýza signálu, která nab́ıźı možnost filtrovat v́ıce nežádoućıho signálu,

a tak lze měřit s lepš́ım efektem. Digitálńı ř́ızeńı umožňuje provádět pr̊uběžnou au-

tokorekci pohybu transducer̊u v pr̊uběhu celého měřeńı. Dı́ky tomu se spektrometr

zvládá vyrovnávat s nežádoućımi vibracemi či změnami teploty. Součást́ı spektrome-

tru je i výměńık vzork̊u, který umožňuje automatizaci měřeńı až 20 vzork̊u. Digitálńı

systém ř́ızeńı postavený na kombinaci hradlového pole a mikrokontroléru nav́ıc nab́ıźı

možnosti daľśıch softwarových úprav spektrometru pro specifické účely. Spektrometr

byl úspěšně otestován při měřeńı v nových konfiguraćıch a při r̊uzných režimech mo-

dulace rychlosti.

Nově vyvinutý digitálńı systém ř́ızeńı byl následně převzat a upraven pro měřeńı

krátkých proces̊u pomoćı Mössbauerova jevu. Byl definován pojem dynamického měřeńı.

Pro spektrometr prováděj́ıćı dynamická měřeńı byl zaveden název
”
Procesem tri-

ggrovaný Mössbauer̊uv spektrometr“ (PTMS). Dále byly rozpoznány a definovány

podmı́nky dynamického měřeńı: opakovatelnost a triggrovatelnost procesu a homoge-

nita měřeńı. Následně byl sestaven procesem triggrovaný spektrometr, který umožňuje

měřit až 8 spekter a nejkratš́ı doporučená doba měřeńı do jednoho spektra se pohy-

buje okolo 100 µs. Spektrometr byl úspěšně otestován při dvou testovaćıch měřeńıch.

Nejprve byl sledován děj s periodou okolo 33 minut, ve druhém měřeńı byl měřen děj

trvaj́ıćı 24 ms. V obou př́ıpadech se výsledky měřeńı shodovaly s predikćı, č́ımž byla

demonstrována funkčnost spektrometru.

PTMS nab́ıźı možnost sledováńı pr̊uběh̊u děj̊u i v laboratorńıch podmı́nkách,

představuje tak alternativu k synchrotronu. Lze jej využ́ıt pro ověřeńı potenciálu

experiment̊u, u kterých je zamýšleno měřit je na synchrotronu. Pokud jsou zajǐstěny

podmı́nky dynamického měřeńı, lze se spektrometrem sledovat velice krátké děje, které

nelze měřit dokonce ani na synchrotronech. PTMS může být vhodným nástrojem

např́ıklad pro sledováńı pr̊uběhu fázových transformaćı v materiálech, sledováńı che-

mických proces̊u v bateríıch nebo i pro studium jiných proces̊u.

V současné době je jak duálńı, tak i procesem triggrovaný spektrometr dále vy-

lepšován. U duálńıho spektrometru jsou implementovány daľśı aditivńı funkce umožňu-

j́ıćı plnou automatizaci a vzdálené ř́ızeńı spektrometru. U PTMS se zamýšĺı výrazná

změna softwaru v hradlovém poli, která by nab́ıdla měřeńı časově rozlǐsených Mössbaue-

rovch spekter (TDMS) a umožňovala by měřit procesy v řádu stovek ns.
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nucléides. [online]. [Cit. 10.5.2019]. Dostupné z: http://www.nucleide.org/
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[3] N. N. Greenwood,T. C.Gibb, Mössbauer spectroscopy, Springer Netherlands, Dor-

drecht, 1971. ISBN: 978-94-009-5697-1
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robocraft.ru/files/datasheet/28BYJ-48.pdf

[30] DRV8825 Stepper Motor Controller IC. [Online].[Cit. 11.5.2019] Dostupné
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Př́ılohy

Př́ıloha 1: Dı́lč́ı schémata desky s ř́ıd́ıćı elektronikou

1.1 Elektronické schéma vstupńıho obvodu pro měřeńı napět́ı sńımaćı ćıvky

1.2 Elektronické schéma řiditelného proudového zdroje
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1.3 Elektronické schéma vstupńıho obvodu pro zpracováńı pulz̊u z detek-

toru.
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1.4 Schéma zapojeńı mikrokontroléru včetně driver̊u DRV8825 a FTDI

čip̊u
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1.5 Schéma zapojeńı FPGA
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Př́ıloha 2: Elektronické schéma a deska plošného spoje zesi-

lovače
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Př́ıloha 3: Schéma a deska plošného spoje výměńıku vzorku
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Př́ıloha 4: Napájećı zdroje

4.1 Elektronické schéma zdroje napět́ı 8,6 V (1,5 A)

4.2 Elektronické schéma a deska zdroje napět́ı 15 V (0,3 A)
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