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v gyromagneticky faktor
h Planckova konstanta
0 Uhel mezi vektorem _B_;f a smérem méficitho svazku
T casova konstanta
B vektor magnetické indukce
B:i vektor magnetické indukce efektivniho pole
|B| velikost vektoru magnetické indukce
|_B_;f| velikost vektoru magnetické indukce efektivniho pole
c rychlost svétla
C elektricka kapacita
Ey energie zakladniho stavu
f frekvence
i,] adresovaci indexy
Ip intenzita absorpce
I intenzita emise

I, I intenzita, intenzita 1. a 6. cary v Mossbauerové spektru
Tip, bipolarni elektricky proud

K konstanta imérnosti
M, vektor magnetizace

R elektricky odpor

S spinové cislo

S spin

T perioda

Ts,Tp perioda méreni spektra, perioda opakovani procesu
Ui, Uswt  vstupni napéti, vystupni napéti

Uuni, Upip  unipoldrni napéti, bipolarni napéti
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Al
ASCII

CEMS

CTS
Cu
DA

EMS

FTDI

FPGA

GND
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MCA
MOKE
MSB
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Pb
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RAM
RMS
RTS
TDMS

T™S
UART

USB
YAP(Ce)

analogové digitalni

hlinik

American Standard Code for Information Interchange,
kédova tabulka znaku anglické abecedy

Conversion Electrons Mossbauer Spectroscopy,
Mossbauerova spektroskopie konverznich elektronu
Clear To Send, signalizace pripravenosti prijimat data
méd

digitalné analogovy

emisni Mossbauerova spektroskopie

Future Technology Devices International,

vyrobce prevodniku komunikace TTL na USB

Field Programmable Gate Array,

hradlové pole

Ground, bod s nulovym potencialem

Least Significant Bit, nejméné vyznamny bit

Multi Channel Analysis, mnohokanalova analyza
Magnetooptical Kerr Effect, magnetoopticky Kerruv jev
Most Significant Bit, nejvice vyznamny bit

National Institute of Standard and Technology,
Narodni institut standardi a technologie

olovo

Procesem triggrovana Mossbauerova Spektroskopie
Random Access Memory, pamét s pifmym piistupem
rezonan¢ni Mossbauerova spektroskopie

Request To Send, signalizace ptipravenosti odeslat data
Time Differential Mossbauer Spectroscopy,

casove rozlisena Mossbauerova spektroskopie
transmisni Mossbauerova spektroskopie

Universal Asynchronous Receiver-Transmitter,

sériova komunikace

Universal Serial Bus, univerzalni sériova sbérnice
Yttrium Aluminum Perovskite doped by Cerium,

cerem dopovany scintilator



Uvod

Cilem predlozené prace je konstrukce a popis dudlniho Mdssbauerova spektro-
metru a jeho adaptace pro méreni rychlych procesu (dynamickd méfeni) pomoci
Mossbauerova jevu. Pro konstrukci takového spektrometru byl mimo jiné klicovy
¢astmi jsou hradlové pole a 32bitovy mikrokontrolér. Ridicf systém byl navrzen tak,
aby umoznoval nezavislé tizeni az dvou pohybovych zarizeni, analyzu signdlu ze dvou
detektort a aby bylo mozné ménit jeho funkénost zménou softwaru.

Motivaci pro konstrukci dualniho Mossbauerova spektrometru byla moznost mérit
v novych konfiguracich, jako jsou naptiklad rezonanc¢ni konfigurace se statickym vzor-
kem nebo paralelni konfigurace, v niz lze s jednim zaricem mérit dva vzorky.

Problém meéreni prubéhu rychlych procest pomoci Mossbauerova jevu spociva v
dlouhé dobé méteni spekter s konvencnim zafricem a v nemoznosti zkratit celkovou
dobu meéreni, pokud ma byt zachovan pomér signalu k sumu. Navrzeny zpusob, jak se s
timto problémem vyporadat, byl mérit prubéh stejného déje opakované po dostateéné
dlouhou dobu.

V prvni ¢asti prace jsou zminény zakladni pojmy Mossbauerovy spektroskopie a
to predevsim ty, které se tykaji nasledujicich kapitol. Nasledné je detailné popsana
kompletni konstrukce dualniho spektrometru véetné popisu jednotlivych ¢asti. V ka-
pitole o detektoru je vénovano vice prostoru problematice afterpulzu a vlivu ¢asové
filtrace signalu na tvar mnohokanalové analyzy signalu. Taktéz jsou zminény dalsi
moznosti vylepseni detekéniho systému.

V posledni ¢asti prace je popsana adaptace fidiciho systému pouzitého na dualnim
spektrometru pro méreni rychlych procesu. Je zde definovan pojem dynamického
meéteni a jsou uvedeny podminky takového méfeni. Déle jsou popsany konkrétni kroky
adaptace Tidiciho systému pro konstrukci procesem triggrovaného Mossbauerova spek-
trometru (PTMS), se kterym lze rychlé procesy méfit. V posledni fadé je ukazana
konstrukce procesem triggrovaného spektrometru a jsou uvedeny vysledky dvou tes-
tovacich méfeni, ktera ovéruji jeho funkénost.

Autor se zabyval predevsim vyvojem a programovanim elektroniky, coz zahrnuje
navrh a vyrobu fidici jednotky, programovani hradlového pole a z ¢asti i mikrokon-
troléru. Dale navrhl novy zesilova¢ a vénoval se popisu chovani detekéniho systému.
Novy tidici systém nasledné prevzal a zkonstruoval procesem triggrovany spektrometr
a otestoval jeho funkénost. V kapitole tykajici se dualniho spektrometru jsou uvedeny
i informace a funkéni principy, na nichz se autor piimo nepodilel, ale jsou popsany
kvuli pochopeni funkéniho principu digitdlné fizeného spektrometru.
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1 Mossbauerova spektroskopie

V této kapitole jsou vysvétleny nékteré zdkladni principy a pojmy Mossbauerovy
spektroskopie, které jsou dulezité pro pochopeni kapitol 2 a [3] Celd prace se zabyva
pouze Mossbaeurovou spektroskopii na zeleze. Jednd se o jadernou spektroskopickou
metodu, kterd sleduje bezodrazovou absorpci, piipadné emisi, y-fotonu (Méssbaueruv
jev) na jadrech atomiu izotopu Zeleza >"Fe. Energie prvniho excitovaného stavu jadra,
pocet dovolenych prechodu a jejich pravdépodobnost zavisi na interakci jadra s jeho
nejblizsim okolim. V materidlech tak lze rozlisit ruzné oxidaéni stavy atomu zeleza i
ruznd prostorova usporadani chemickych vazeb, ktera neumi rozlisit zadna jina spek-
troskopicka metoda.

7 pohledu korpuskularné vinového dualismu nesou fotony kromé energie i urcitou
hybnost, kterd je tim vétsi, ¢im je kratsi vlnova délka. Absorpce i emise fotonu, at
uz elektronem, nebo atomovym jadrem, musi spliiovat zadkon zachovani energie i hyb-
nosti. V pripadé ~-fotonu o energiich v fadu keV a vétsich je hybnost fotonu tak velka,
Ze se absorpéni a emisni energie atomového jadra nepirekryvaji nebo se prekryvaji jen
minimalné, a nemuze tak dochazet k rezonanéni absorpci a emisi y-fotonu. U pevnych
latek vsak muze s jistou pravdépodobnosti dojit k predani hybnosti do krystalové
miizky materidlu, ¢imz je hybnost pfedana mnohonasobné tézsimu krystalu za vzniku
fononu. Zpétny raz je tak eliminovan a emisni a absorp¢ni energie se diky tomu
prekryvaji. Tento jev bezodrazové absorpce a emise se nazyva po svém objeviteli
Mossbaueruv jev. Diky tomuto jevu je mozné zkoumat $tépeni a posun energetickych
hladin atomovych jader zpusobenych hyperjemnymi interakcemi jadra s jeho nej-
blizsim okolim, které se pohybuji v fadu stovek neV.

Aby bylo mozné jaderny stav excitovat, je tfeba mit vhodny zdroj elektromag-
netického zareni, jehoz spektrum bude co nejuzsi, bude odpovidat energii jaderného
prechodu a bude mit pfi této energii dostatecnou intenzitu. V laboratornich podmin-
kach se pouzivaji vybrané radioaktivni zarice. Dalsi moznosti je pouziti synchrotro-
nového zareni.

V pripadé Mossbauerovy spektroskopie na zeleze se jako zafi¢ pouziva izotop
%"Co s polocasem rozpadu 271,79 dni. Jadro °"Co se elektronovym zichytem mén{
na excitované jadro zeleza ®"Fe s energii druhého excitovaného stavu 136,5 keV. Pfi
prechodu do zékladniho stavu dochazi k vyzareni y-fotonu o energiich 136.,5; 122,1 a
14,4 keV, viz obrazek [} Prave 14,4keV ~-fotony se pouzivaji ke studiu prvniho ex-
citovaného stavu. PTi interakci zareni s absorbérem navic vznikaji ve vyznamné mite
fotoelektrony, Augerovy elektrony a charakteristické rentgenové zareni s energii okolo
6,3 keV. Pro Mossbauerovu spektroskopii je dulezité, ze v mnohokanalové analyze
signdlu (MCA) je kromé piku 14,4keV ~-fotonu vidét i vyrazné vétsi mnozstvi elek-
trontu o stfedni energii okolo 6,2 keV a fotonu charakteristického rentgenového zafeni
o energii 6,4 keV [1]. Je pak vhodné, aby detektor mél dostatecné energetické rozlisent,
aby bylo mozné detekci 14,4 keV ~-fotonu a ¢astic o energii okolo 6,3 keV odlisit.

Prirozena polosiika absorpcéni a emisni ¢ary odpovidajici bezodrazové absorpci je
v pifpadé izotopu zeleza 5"Fe 4,67 neV. Diky tomu je mozné studovat zmény energie
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a Stépeni energetickych hladin i v fddu desitek neV [2]. Dalsi, podrobnéjsi informace
1ze nalézt v [3].

>/Co
Gama foton A
Konverzni elektron — — — >
Elektronovy zachyt \ 99,8
57 .
Fe 2. Uroven
136,5 keV 122,1 keV 57,7
87,1 87,5 /\/Nﬁ\'}
=7 123 - 23
2 ’ 1. Uroveri
12,9
14,4 keV 10,1
87,7 :M/L/I/s Z4kladni stav
89,9 >

Obrézek 1: Rozpadové schéma zdrice ®"Co pouzivaného jako zdroj zdveni v Méssbauerové
spektroskopii na Zeleze. Obrdzek byl prevzat z []].

1.1 Hyperjemné interakce jadra

Energie zédkladniho stavu a excitovanych stavu atomovych jader je obecné zavisla
na interakci jadra s okolnim elektrickym a magnetickym polem. Interakce s elek-
trickym polem se popisuje dvéma piispévky. Prvnich z nich je izomerni (chemicky)
posun. Tato interakce zpusobuje posun energetickych hladin a zavisi predevsim na
pravdépodobnosti vyskytu s-elektronu v misté jadra, coz souvisi s vaznosti daného
jadra, a tedy s jeho oxida¢nim stavem. Izomerni posuv se ve spektru projevuje posu-
nem spektralnich car.

Druhy clen interakce s elektrickym polem je kvadrupoélova interakce, kde spolu
interaguje gradientni vnéjsi elektrické pole a kvadrupélovy moment jadra. Tato in-
terakce zavisi i na spinu daného stavu jadra. Jelikoz spin prvniho excitovaného stavu
atomu Zeleza "Fe je S = %, dochézi ke stépeni excitovaného stavu. Ve spektru je pak
mozné pozorovat dvé absorpéni ¢ary — dublet. Tato interakce vypovidé o gradientu
pole v oblasti jadra, a tedy o rozlozeni naboje a elektronové strukture v jeho blizkém
okoli. Pomeér intenzit ¢ar dubletu zavisi na geometrické orientaci jadra vuci sméru
meétictho svazku.

Treti zakladni interakei je interakce s magnetickym polem. Toto magnetické pole
je nazyvano pole efektivni By a jde o pole, které citi jadro ve svém nejblizsim okoli.
Zmeéna energetické hladiny zpusobena magnetickou interakci zavisi na velikosti efek-

tivniho pole a na spinu daného stavu jadra dle vztahu [I}

E. = —vhBg s, (1)

kde v je gyromagneticky faktor jadra, h je Planckova konstanta, s je spinové ¢islo
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kvantujici prumét spinu a By je velikost efektivnitho pole v misté jadra. Stepeni
energetickych hladin tedy zavisi na spinu daného stavu [6]. V piipadé zeleza je spin
zékladniho stavu S = % a spin prvniho excitovaného stavu je S = % Zakladni stav
se tak stépi na 2 hladiny a excitovany stav na 4 hladiny. Celkem je tak moznych
6 ruznych pfechodu o 6 ruznych energiich, které odpovidaji 6 spektralnim caram —
sextet — v Mossbaueroveé spektru.

Efektivni magnetické pole je dano vektorovym souc¢tem tii zédkladnich poli: hy-
perjemného magnetického pole, dipélového pole a pole externiho. Nejvyznamnéjsim
¢lenem je hyperjemné magnetické pole. V magneticky uspoifddanych materidlech je
toto pole dano predevsim tzv. Fermiho kontaktni interakci, v niz interaguje spin elek-
tronu se spinem jadra. Toto pole muze dosahovat indukce v fadu az desitek tesla.
Obecné je velikost hyperjemného pole zavisla na oxida¢nim stavu a prostorovém
usporadani vazeb okolo daného jadra. Velikost magnetického stépeni se tak lisi u
ruznych krystalografickych struktur.

Vsechny vyse zminéné interakce mohou pusobit zaroven. Podle velikosti elek-
trické a magnetické slozky se rozlisuji pii pocitani spekter tii pifpady. Bud pievlada
magneticka slozka nad elektrickou, nebo opacéné, pak se pro vypocet energii pouziva
poruchovy pocet. Pokud jsou obé slozky srovnatelné, pak je tfeba fesit Schrodingerovu
rovnici s obecnym Hamiltonianem, ktery zahrnuje elektrickou i magnetickou interakci

[5]-

1.1.1 Efektivni magnetické pole a magnetizace

V magnetickych materidlech je mozné ménit smeér efektivniho magnetického pole
zmagnetizovanim vzorku. Orientace magnetickych domén je dana magnetickym mo-
mentem atomu v latce, ktery zavisi na orientaci spinu elektronu a jejich prostorovém
usporadani. Toto usporadani pak ovliviiuje smér hyperjemného magnetického pole.
Zmagnetizovanim materialu dojde ke zméné orientace magnetickych domén, ¢imz se
meéni i smér vektoru efektivniho magnetického pole B_;f. Obecné lze tuto zavislost
vyjadrit rovnici [2}

B = KM, (2)

kde M, je vektor magnetizace a B je vektor efektivniho pole . Konstanta K
muze nabyvat obecné kladného i zdporného znaménka v zavislosti na konstanté hy-
perjemné interakce a na gyromagnetickych pomérech jadra a elektronu. V pripadé
sloucenin zZeleza je toto znaménko zaporné. Ke zmagnetizovani materialu staci ¢asto
vnéjsi magnetické pole, které ma vyrazné mensi velikost, nez je velikost pole efek-
tivniho. Zmagnetizovanim vzorku tak lze dosdahnout jevu zesileni vnéjsiho magne-
tického pole v tom smyslu, ze efektivni magnetické pole se orientuje podle sméru
vnéjsiho magnetického pole, které muze mit vyrazné mensi magnetickou indukei [7].
Vnéjsim magnetickym polem o indukci fadové desetin tesla tak lze ménit smér hy-
perjemného pole o indukci v fadu az desitek tesla.
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1.1.2 Relativni pomeér ¢ar ve spektru pii magnetickém Stépeni

Amplituda spektralnich ¢ar ve spektru zavisi na pravdépodobnosti jadernych
prechodu. V piipadé magnetické interakce jadra zeleza s efektivnim magnetickym
vzorek s neprivilegovanou magnetickou orientaci je pomér ¢ar v sextetu od 1. do 6.
cary 3:2:1:1:2:3. Tedy pomér dvojic ¢ar 1. a 6. , 2. a 5.1 3. a 4. je stejny.

V pripadé, ze je vzorek magneticky usporadan, naptiklad tim, Ze je vlozen do
magnetického pole, zavisi pomér 2. a 5. ¢ary na orientaci vektoru efektivniho pole B_;f
vuci sméru letu ~v-fotonu. Pro pomér ¢ar 1. a 6. : 2. a 5. : 3. a 4. pro tenky vzorek
lze odvodit rovnici 3 v niz je pomér car vyjadren v zavislosti na uhlu 6, ktery svira
vektor efektivniho magnetického pole B se smérem letu y-fotontt [8] v tvaru:

_ 4sin® 6 .
" 14 cos?0

(3)

Pokud je vektor B efektivniho pole orientovan ve sméru méticiho svazku, je tihel

[1,6 . 1.275 : ]3,4 =

6 nulovy a pomér car je 3:0:1. Opacny ptipad, kdy je vektor magnetického pole, které
citi jadro, orientovan kolmo ke sméru mérictho svazku pak dava pomeér car 3:4:1. V
pripadé, ze je vzorek tlusty, mohou se poméry car lisit, avSsak pomér 2. a 5. cary ku

ostatnim caram je stale zavisly na thlu 6.

1.2 Princip Mossbauerova spektrometru

Pro sledovani jemnych zmén energetickych stavu jadra je potreba, aby ener-
gie y-fotonti zéfice odpovidala energiim jednotlivych piechodu. Zaii¢ *"Co ale emi-
tuje zatreni o presné dané energii odpovidajici prechodu mezi prvnim excitovanym a
zakladnim stavem, proto je nutné energii v-fotonu modulovat v fadu nékolika stovek
neV. K takovéto jemné modulaci energie se vyuziva Doppleriuv jev. Pro malé rych-
losti pohybu lze frekvenci f elektromagnetického zareni modulovaného Dopplerovym
jevem vyjadrit rovnici

- nfie (%) "
kde fy je frekvence elektromagnetického zareni, v, je relativni rychlost pohybu vysilace
(zarice) a prijimace (vzorku) a c je rychlost svétla. Kladné znaménko je ve vzorci v
piipadé, ze se prijima¢ a vysila¢ k sobé piiblizuji, zdporné znaménko, kdyz se od-
daluji. Dulezité je, ze zélezi na relativnim pohybu zarice a studovaného vzorku. Je-
likoz je energie fotonu svazana s frekvenci pouze ptres Planckovu konstantu, odpovida
zména relativni rychlosti o 1 mm/s zméné energie ~-fotonu o 48 neV. Tento vztah pro
prepocet lze vyjadrit rovnici [5}

AFE [neV] = 48 ¥ Av [mm/s] (5)

V piipadé zeleza je pro vétsinu métfeni dostacujici modulace rychlosti v rozsahu
+15 mm/s, kterd odpovidd modulaci energie £720 neV.
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Zéakladni schéma uspotadani Mossbauerova spektrometru v transmisni konfigu-
zafizeni (transduceru), které se zaricem pohybuje definovanym prubéhem rychlosti, a
tim dochézi k modulaci energie y-fotonu. Zareni prochazi zkoumanym vzorkem. Pokud
ve vzorku dochéazi k bezodrazové absorpci, lze za vzorkem sledovat pokles intenzity
zafeni na dané energii. Zateni proslé vzorkem je detekovdno vhodnym detektorem
urcenym pro detekci v-fotonu. Pouzivaji se prevazné plynové a scintilacni detektory.

Signél z detektoru je typicky zesilen a na zakladé mnohokanalové analyzy je na-
staveno citani ~-fotonu o energii 14,4 keV v ¢éitaci. Pohybové zafizeni je ovladano
fidici jednotkou, kterd zaroven tiidi napocitané ~v-fotony do spekter v zavislosti na
rychlosti pohybového zafizeni, tedy v zavislosti na modulaci energie. Vysledné spek-
trum zachycuje zavislost poc¢tu y-fotonu na jejich energii, pricemz se energeticka osa
¢asto vyjadfuje v rychlostnich jednotkdch v mm/s.

Zpusobu, jak lze realizovat tidici jednotku, je mnoho. Starsi systémy vyuzivaly
analogové techniky spolu s jednoduchymi bloky digitalni logiky. V této préaci bude
popsana plné digitalni fidici jednotka.

h
Vzorek (absorbér) (Osap_oybu)

Zesilovag Scintilaéni F Pohybové zatizeni
detektor v (transducer) se zéficem

Ridici jednotka

Obrazek 2: Blokové schéma Mdossbauerova spektrometru v transmisni konfiguraci s modulaci

energie, které je docileno pohybem se zdricem.

1.2.1 Pohybova zarizeni a modulace rychlosti

Pohybova zafizeni (transducery) pouzivané pro modulaci energie y-fotonu po-
moci Doplerova jevu mohou fungovat na ruznych principech. TTi nejcastéji pouzivana
technickd feseni jsou linedrni motory, elektromagnetické vibratory a piezokrystaly [2].
Tyto konstrukce se lisi cenou, zpusobem fizeni, maximédlnim zdvihem a od toho se
odvijejici pracovni frekvenci. Asi nejvice rozsitené jsou elektrodynamické vibratory
respektive transducery, které nabizi zdvih typicky v fadu nékolika mm a pracuji na
frekvencich v fadu desitek Hz. Pro potieby pochopeni néasledujici kapitoly je detailnéji
popsén praveé princip elektromagnetického pohybového zatizeni (transduceru).

Elektromagnetické pohybové zatizeni obsahuje dvé civky, jednu zadavaci a jednu
meérici. Obé civky jsou pripojené k pohyblivé ose a jejich vinuti je umisténo v ho-
mogennim magnetickém poli, viz nékres na obrazku [3] Zadavaci civka je napdjena
vhodnym prubéhem elektrického proudu, ¢imz je generovan pohyb. Snimaci civka
slouzi k méreni rychlosti. Informace o rychlosti je typicky vyuzita pro realizaci zpétné
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vazby, jejimz vystupem je uprava zadavaciho signalu tak, aby bylo dosazeno pozadova-
ného prubéhu rychlosti. Je vhodné dodat, ze pri pohybu snimaci civky kolmo ke
sméru indukénich ¢ar dochazi v civee k indukci elektromotorického napéti, které je
piimo umérné rychlosti pohybu civky. Jednd se o pripad, kdy napéti nevznika ¢asovou
zménou magnetického indukéniho toku (napéti je imérné zméné indukéntho toku, ni-
koliv rychlosti), nybrz je dusledkem magnetické sily, kterd pusobi na ndboj uvnit¥
vodice civky. Tento princip je objasnén napiiklad v [9].

Zadavaci civka Snimaci civka

Pruzna
membrana/zavés

Smér pohybu
/

Pohyblivé osa

Permanentni
magnety

Obrazek 3: Schéma podélného Fezu elektromagnetickiym pohybovim zarizenim. Oranzové
krouzky zndzornujl fez vinutim zaddvaci a snimaci civky. Cervené a zelené je vyznaceno
vedeni magnetického pole a malé cervené Sipky ukazuji smér magnetické indukce v oblasti
vinuti civek.

Podle prubéhu rychlosti transduceru se u Mossbaurova spektrometru rozlisuje
meéreni v ruznych rychlostnich rezimech. Nejbéznéjsi a casto zadouci je prubéh rych-
losti s konstantnim zrychlenim, jelikoz méni energii spojité a linearné, diky ¢emuz je
energeticka osa spektra linedrni a celé spektrum je méreno rovnomérné. Prubéh rych-
losti v rezimu s konstantnim zrychlenim muze mit bud tvar pily, nebo symetrického
trojihelniku.

Dalsim vyznamnym rychlostnim rezimem je rezim s konstantni rychlosti, kdy se
meéii jen pii vybranych modulacich energie, tedy lze pomérné rychle méfit nékolik
vybranych bodu spektra. Nékdy se pouziva i rezim se sinusovym prubéhem rychlosti.
Nevyhodou tohoto rezimu je nelinedrnost energetické osy, kvuli niz jsou ruzné casti
spektra méreny s ruznym energetickym rozlisenim. Pii takovém méfeni je nutné ko-
rigovat jednotlivé body spektra vzhledem k ruznému ¢asu méteni pro ruzné energie.
Zmérené spektrum tedy vyzaduje dalsi softwarovou tpravu. V principu lze méfit i s
libovolnym zndmym prubéhem rychlosti, ale nevyhodu takového piistupu je nutnd

16



softwarova uprava spektra. Prubéhy vyse zminénych modulaci rychlosti jsou uvedeny
na obrazku [4 Na zdvér je vhodné podotknout, ze vyznamny vliv na meérend spektra
maji vibrace z okoli, které zpusobuji rozsiteni spektralnich car.

2
Rychlost

Cas

|
L— L e

| |
L] [

Rychlost

c)

Rychlost

Rychlost

Obrazek 4: Pribehy rychlosti pouzivané pro modulaci energie: a) modulace s konstantnim
zrychlenim — symetricky prabéh, b) modulace s konstantnim zrychlenim — pilovity pribéh,
¢) modulace s konstantni rychlosti, d) modulace se sinusovym pribéhem rychlosti.

1.2.2 Meérici konfigurace

Hyperjemné interakce v materidlech lze zkoumat s pomoci bud’ rezonanéné ab-
sorbovanych, popiipadé emitovanych ~-fotontu, nebo pomoci konverznich elektronu
a rentgenovych ~-fotont. Podle geometrie usporadani experimentu a detekovanych
¢astic lze odlisit ruzné meérici konfigurace Mossbauerova spektrometru. Vybrané kon-
figurace jsou schematicky zndzornény na obrazku [p] Jedna ze zdkladnich usporddant
je transmisni konfigurace, v niz méfici svazek ze zafice prochéazi skrze typicky nékolik
pm tlusty vzorek a sleduje se ubytek rezonanéné absorbovanych ~-fotontu o energii
14,4 keV, ve spektru jsou tedy vidét absorpéni cary. V této konfiguraci lze energii
modulovat bud pohybem zafice, nebo vzorku, popiipadé pohybem vzorku i s detek-
torem.

V pripadé emisni konfigurace (EMS) je méreno spektrum radioaktivniho vzorku
tak, ze se pouziva referencni absorbér s jednou, pokud mozno co nejuzsi, absorpéni
carou. V piipadé prekryvu absorpéni ¢ary s emisni ¢arou zkoumaného zarice je sle-
dovan pokles poctu detekovanych 14,4keV ~-fotonu v detektoru. Modulaci energie lze
provadét dvéma zpusoby: bud se k transduceru ptipevni radioaktivni vzorek, nebo
referencni absorbér. Spolu s referenénim absorbérem se muze pohybovat i detektor.
Vice informaci o této konfiguraci pojednava [5].

Rezonancni konfigurace nebo také Mossbauerova spektroskopie s rezonancnim de-
tektorem (RMS) nabiz{ métreni s vétsim rozlisenim diky rezonanéni detekei y-fotonu
prochézejicich zkoumanym vzorkem. Tato metoda se lisi od klasické transmisni konfi-
gurace rezonan¢ni detekci y-fotont proslych zkoumanym vzorkem. Rezonanéni detek-
tor obsahuje konverzni material s tizkou absorpéni ¢arou, ktery transformuje absorbo-
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vané y-fotony o energii 14,4 keV na konverzni elektrony o energii 7,3 keV. Z detektoru
jsou pak ¢itany pulzy odpovidajici konverznim elektrontum. Ve vysledném spektru lze
vidét absorpéni ¢ary, které jsou ziuzeny diky rezonancni detekei y-fotonu v konverznim
materidlu. Pro zajisténi potfebné modulace energie je nutné bud pohybovat méfenym
vzorkem, nebo, pokud ma byt vzorek v klidu, je nutné synchronné pohybovat zatricem
i konverznim materidlem [I0]. Spolu s konverznim materidlem se muze hybat i detek-
tor.

Pii méteni tlustych vzorku, kdy nelze mérit v transmisnim usporadani, je mozné
méiit v konfiguraci zpétného rozptylu [11]. Bud lze méfit emisi rezonanéné absor-
bovanych 14,4keV ~-fotonu nebo konverznich elektront a fotonu charakteristického
rentgenového zareni. Konverznich elektrontu a rentgenovych y-fotont je vyrazné vice,
proto se castéji detekuji konverzni elektrony a mluvi se o Mossbauerove spektroskopii
konverznich elektronu (CEMS). Na rozdil od ~-fotont ale konverzni elektrony posky-
tuji informaci o materialu z hloubky pouhych par stovek nm, proto se tato metoda
hodi vice pro zkouméni povrchu [5]. V piipadé méteni ve zpétném rozptylu jsou sle-

dovana emisni, nikoliv absorpc¢ni spektra.

Transmisni konfigurace

— — T ey
e la M E
E, Eo
Transducer Emisni konfigurace

—> —> —>
MéFeny '
S—
vzorek | ~ -
EO

Detektor Ie ] M Ia ’ /\

Zaric

EO EO
Konverzni Rezonancni konfigurace
materidl —> — —

Radioaktivni ”“W“““““““"I _
IAVVVAAAMAAAS
vzorek

Referenéni lg Ia la Eq
absorbér |
Eo Eo Eo
| \ Zpétny rozptyl
Eo \
Eo E

—1— 11—

Obrazek 5: Zdkladni mérici konfigurace v Mossbauerové spektroskopii. Iy, znac¢i intenzitu
emise zdrent, In znaci intenzitu absorpce zdrend. I znaci intenzitu (mnoZstvi) detekovanich
y-fotonti o dané energii v Méssbauerové spektru. Eg je energie zdkladniho stavu. Cervené
a modré Sipky ukazuji kazdd jednu z variant, kterymi objekty je mozné pohybovat, aby bylo

dosaZeno potiebné modulace energie.
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2 Dualni Mossbaueruv spektrometr

Hlavni motivaci pro vyvoj dualniho Mossbauerova spektrometru byla predevsim
moznost provadét méfeni v rezonanéni konfiguraci (RMS, kapitola . Za timto
ucelem bylo nezbytné zajistit moznost hybani s detektorem a moznost autokorekce po-
hybu transduceru. Déle byla vyzadovana programovatelnost spektrometru predevsim
ve smyslu automatizace méfeni a moznost modifikace spektrometru ipravou softwaru.
K postaveni takového spektrometru bylo zapotiebi vyvinout novou konstrukei tran-
sduceru, novy zesilova¢ k detektoru a novy systém fidici elektroniky véetné ovladaciho
software. V nasledujicich odstavcich jsou struéné popsany nové vlastnosti spektrome-
tru.

Spektrometr zvlada ridit nezavisle dvé elektromagneticka pohybova zafizeni pra-
cujici na principu uvedeném v kapitole Systém je navrzen tak, aby tizeni bylo
plné digitalni. Diky tomu lze ¢asovy prubéh pohybu transduceru nastavit dle volby
a potreby uzivatele. Spektrometr tedy zvladd pracovat v rezimu konstantniho zrych-
leni, v rezimu konstantni rychlosti i v rezimu se sinusovym, popf. jinym prubéhem
rychlosti, ktery bude splnovat podminku, Ze jeho stfedni hodnota rychlosti je nulova.
Spektrometr byl ispésné otestovan v rezimu s konstantnim zrychlenim se symetrickym
trojuhelnikovym i pilovitym prubéhem a v rezimu s konstantni rychlosti.

S novym spektrometrem lze provadét méreni v novych konfiguracich. Témi jsou
jiz zminéna rezonan¢ni konfigurace (RMS) s nehybnym vzorkem, emisn{ konfigurace
se statickym zaricem (EMS), paralelni transmisni konfigurace (paralelni TMS) a pa-
ralelni emisni konfigurace (paralelni EMS). Paralelni konfigurace umoznuji provadét
dvé nezavisla métreni s jednim radioaktivnim vzorkem, respektive zaricem, a lépe se
tak vyuzije aktivita zafice. Pravé zminéné konfigurace jsou schematicky znazornény
na obrazku 6l

Transducer
[T EMS RMS
o — «—> >
Méfeny e | S
vzorek ‘ ‘| / \
| i '\ 1
\ /
[ Detektor .’ ~N_ -
q Z&iic
i Y
/ '\ Kryostat nebo
! 1 reakénicela Paralelni TMS Paralelni EMS

N

1

«—> T «—>
Konverzni y lI y\I
materidl _ ¢ _
N PRy 4

Radioaktivni
vzorek
Referenéni
absorbér

Obréazek 6: Nové mérici konfigurace vyvinutého spektrometru. VyuZivd se mozZnost rizeni

-1

dvou transduceri a moznost hyjbdni s detektorem. Cervené ipky znaét osu pohybu.
Pro hybani s detektorem, jehoz hmotnost je ptiblizné 250x vétsi nez hmotnost

zarice je zapotiebi dostatecna elektromagneticka sila. Z tohoto duvodu ridici elektro-
nika obsahuje dostatecné vykonny proudovy zdroj, ktery je fizen DA prevodnikem.
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Autokorekce pohybu transduceru je realizovana digitalni zpétnou vazbou. Pohyb
transduceru je korigovan pribézné béhem celé doby méfeni. Spektrometr se tak dokaze
po celou dobu méfeni vyrovnavat s vibracemi nebo kratkodobymi i dlouhodobymi
zménami teploty.

Spektrometr je dale vybaven motorizovanym vymeénikem vzorku. Uzivatel muze
zadat sekvenci piikazi, v ramci niz lze postupné zmérit az 20 vzorku, aniz by bylo
nutné spektrometr obsluhovat.

Hlavni inovaci je vyuziti hradlového pole (FPGA) pro paralelni zpracovani signalu
az ze dvou detektoru. Diky tomu je mimo jiné mozné méfit v paralelnich konfiguracich.
V hradlovém poli je realizovana ¢asové amplitudova, nikoliv jen amplitudova, analyza
signédlu [13]. Casové amplitudovd analyza lépe vybird pulzy, které piislusi prave bez-
odrazové absorbovanym ~-fotonum, coz se projevi napiiklad lepsim efektem méreni
spekter [12].

Hlavni ¢asti spektrometru je tidici elektronika, jejiz hlavni ¢asti je mikrokontrolér
STM32F429N. Mikrokontrolér mé na starosti fizeni pohybu a méfeni rychlosti obou
transduceru. Déle nastavuje vstupni obvody, z hradlového pole vycitd informaci o
poctu detekovanych v-fotonu na kazdém z obou detektoru a ¢ita dvé Mossbauerovska
spektra. Mikrokontrolér také v periodickych intervalech nékolika sekund posila infor-
mace o méfené rychlosti a spektrech po USB do pocitace a zpétné prijima od pocitace
instrukce a informace o tom, jakym zaddvacim signdlem maji byt transducery tizeny
(zpétnéd vazba). Pocita¢ pak slouzi k ovlddani celého spektrometru, ke zobrazovéani
namérenych vysledku a k pocitani zpétné vazby. Blokové schéma zapojeni dil¢ich
casti spektrometru véetné ridicich a datovych signédlu bez vyméniku vzorku je vykres-
leno na obrazku |7} V nasledujicich kapitolach jsou popsany diléi ¢asti spektrometru a
predevsim jejich funkce.

2.1 Transducer a rizeni jeho pohybu

Nové vyvinuty transducer, vyfoceny na obrazku [8] se odlisuje od bézné pouzi-
vanych transducertu predevsim svoji velikosti a hmotnosti. Vysoka hmotnost okolo 25
kg minimalizuje nezadouci zpétny raz pti pohybu s detektorem. Pti buzeni transdu-
ceru digitalné rizenym zdrojem proudu popsanym déle v kapitole bylo dosazeno
modulace rychlosti v rozsahu zhruba +30 mm/s. Princip fungovéani transduceru je
stejny jako princip elektromagnetického vibratoru popsany v kapitole [1.2.1]

2.1.1 Snimani rychlosti transduceru

Meéfteni rychlosti obou transducertu je pifimo timérné méreni napéti na snimacich
civkéch. Blokové schéma méfeni napéti ze snimaci civky je zndzornéno na obrézku [0
Napéti ze snimaci civky je vedeno do plosného spoje s tidici elektronikou, kde je
ve vstupnim obvodu prevedeno diferencidlnim zesilovacem PGA281 do rozsahu 0-2,5
V tak, ze hodnota vystupniho napéti 1,25 V odpovidd nulovému napéti na vstupu.
Nasledné je vystupni napéti z diferencialniho zesilovace vzorkovano 12bitovym AD
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Zesilovad 1l Zesilovad 2

Transducer 1 Transducer 2
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Obrazek 7: Blokové schéma dudlniho spektrometru se zakreslenymi dulezitymi datovymi,

Tidicimi © analogovymi signdly.

Obrazek 8: Nové vyvinuty transducer zavéseny na kovové konstrukei kvili eliminaci vibract.

prevodnikem (4096 urovni), ktery je vnitini souc¢asti mikrokontroléru.

Vys$e popsanym zpusobem jsou sniméany rychlosti obou transduceru. Mikrokon-
trolér v sobé obsahuje celkem tii 12bitové AD ptevodniky, pficemz dva jsou pouzity
na meéteni rychlosti. Obé napéti z obou snimacich civek jsou vzorkovana soucasné
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Obrazek 9: Blokové schéma méreni napéti z jedné snimaci civky.

v pravidelnych intervalech a jsou v podobé 12bitovych cisel ukldadana do paméti v
mikrokontroléru. Takto se ziskavaji informace v digitalni podobé o realném pohybu
obou transduceru. Mérena rychlost je dale prumérovana ptes nékolik period pohybu
transduceru. Takto zméfend prumérnd rychlost transduceru je nasledné odeslana do
pocitace, kde slouzi jako podklad pro vypocet korekce zadavacich signalu (zpétnd
vazba).

V pripadeé, ze je vstupni napéti ze snimaci civky prilis veliké ¢i ptilis malé, nabizi
diferencidlni zesilova¢ 10 trovni programovatelného zisku [14], ktery se nastavuje mi-
krokontrolérem. Tim lze vzdy vhodné zesilit i zeslabit vstupni napéti tak, aby byl
co nejvice vyuzit méfici rozsah AD prevodniku a bylo mozné méfit s co nejmensim
kvantovacim Sumem. Zaroven je vstup diferencialniho zesilovace opatien ochrannou
proti prepéti, ktera chrani vstup zesilovace proti napéti prekracujicimu £5 V. Uplné
elektronické schéma vstupniho obvodu pro sniméni napéti je uvedeno v [priloze 1}

2.1.2 Riditelny proudovy zdroj

Blokové schéma ovladani proudového zdroje je zndzornén na obrazku[10] Vystupni
proud tekouci do zaddvaci civky je rizen 12bitovym DA prevodnikem, ktery je soucasti
mikrokontroléru [15]. Mikrokontrolérem tak lze vygenerovat 4096 irovni napéti v roz-
sahu 0-2,5 V. Pro tizeni transduceru je vyzadovan bipolarni signal, proto je napéti
z DA prevodniku prevedeno nizko Sumovym opera¢nim zesilovacem OPA197 do roz-
sahu —2,5 az +2,5 V. Toto napéti, piipadné jeho zlomek (snizenf napétovym délicem),
je nasledné privedeno do vykonového operacniho zesilovace NCS2372, ktery prevadi
napéti na proud. Proud je sniman vykonovym rezistorem o hodnoté 4,7 €, ktery
limituje maximalni proud na hodnotu £532 mA.

Maximalni proudovy rozsah lze sniZit manuédlné napéfovym délicem na vystupu
zesilovace OPA197 s tou vyhodou, Ze se zachova moznost ménit proud ve 4096 krocich.
Proudovy rozsah lze také zvysit volbou mensiho snimaciho odporu. Maximalni mozny
proud, je pak limitovan proudovym limitem zesilovace NCS2372 na 1 A [I6]. Detailni
elektronické schéma proudového zdroje je uvedeno v [priloze 1
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Riditelny proudovy zdroj
Mikrokontroler Rt v !
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odpor

|:éaso:|vaé U (0-2,5)V Upp (-25-2,5)V Iyyp (-532 = 532) mA
25V [~ Tt Tt 25V [~~""3 " Tt 532mMA[ =~~~ """ TTTm

Zadavaci
civka

Obrazek 10: Blokové schéma ovldddni proudového zdroje a Fizeni proudu v zaddvaci civce.

Deska s tidici elektronikou obsahuje dva vyse popsané zdroje proudu. Mikrokon-
trolér je vybaven dvéma 12bitovymi DA ptrevodniky, které v pravidelnych intervalech
prevadi digitdlni hodnoty (12bitova ¢isla) ulozené v paméti mikrokontroléru na napéti,
a tim plynule #idi pohyb transduceru. Vhodné digitdlni hodnoty jsou do mikrokont-
roléru zaslany z pocitace.

Je nutné zminit, ze digitalni fizeni nezpusobuje prilis rychlé zmény proudu. In-
dukénost zadavaci civky se chova jako vysokofrekvencni filtr, ktery skokovym zménam
proudu brani. Pii generovani sinusového prubéhu, popf. trojihelnikového prubéhu,
rychlosti na frekvencich v fadu desitek hertz nejsou pozorovany skokové zmény v
proudu tekoucim zadavaci civkou, které by zpusobovaly schodovitou zménu rychlosti

transduceru.

2.1.3 Synchronizace procesi a digitalni zpétna vazba

Klicovou funkci mikrokontroléru pro fungovani celého spektrometru je synchro-
nizace vSech méficich procesu s pohybem transducert. K tomuto tucelu byly vyuzity
¢itace (¢asovace) mikrokontroléru, které v periodickych intervalech vydévaji prikazy
AD prevodnikum ke zméreni rychlosti transduceru a DA prevodnikum k nahrani
novych hodnot. Citace tak obstardvaji generovani zdkladni frekvence pohybu tran-
sducert.

Bylo vyzadano, aby Mossbauerovské spektrum bylo tvoreno 2048 body. Zékladni
frekvence pohybu je tak délena na 2048 podintervalu. V kazdém z téchto 2048 po-
dintervalu dochéazi ke zméreni rychlosti transduceru a zadani novych hodnot do DA
prevodniku. K obéma akcim nedochdazi ve stejny okamzik. AD prevodniky méri rych-
lost pravé v poloviné ¢asového intervalu mezi nahranim hodnot do DA ptrevodniki.
Jedna perioda zadévaciho proudu je tak tvorena fadou 2048 hodnot, stejné tak zdznam
rychlosti (prubéh rychlosti) je proveden ve 2048 bodech. To znamend, Ze napiiklad
pri zakladni frekvenci pohybu 30 Hz jsou zméfeni rychlosti a zména fidiciho proudu
provedeny zhruba kazdych 16 us. Pro ilustraci je ¢asovani schematicky znazornéné na
obrazku 111
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Digitalni zpétnd vazba koriguje zadavaci proudy (dvé pole s 2048 hodnotami) na
zakladé zmétené rychlosti a znalosti rychlostni odezvy transduceru na znamy zadévaci
proud. Schematicky je proces korekce pohybu transducertu zndzornén na obrazku [12]

Pribéh rychlosti T
transduceru ,7/\ —
v zavislosti na Case l \//Ll\ Cas
T /// — B T~
— T/2048 ~
— — ~
_— - \\n
— T~
| —
l//// Cas
\ \ A \ \
Pfevod DA prevodnikl
— 2ména fidiciho proudu [ 1931 1928 | 1924 1918 1910 | 1896 |..
Vzorkovani AD prevodnikd ‘IL ‘1' JL JL ‘1' 1'
. | 2083 | 2085 | 2047 | 2049 | 2051 | 2053

— méreni rychlosti

Obrazek 11: Schématické zndzornéni éasovdni prevodu DA prevodniki a vzorkovdni AD
prevodniku. Cisla v rdmeccich reprezentugi digitdlnd hodnoty prevddéné DA prevodniky, re-

spektive vzorkované AD prevodniky.

Po startu méteni spektrometru se nejprve zméri rychlostni odezvy transduceru
pro sinusové prubéhy zaddvaciho proudu. Predpoklada se linedrni rychlostni ode-
zva transduceru na zadavaci proud. Z amplitudy a fazového posunu rychlostni ode-
zvy se urc¢i komplexni prevodni koeficienty mezi zadavacim proudem a generovanou
rychlosti. Nasleduje rozlozeni pozadovaného prubéhu rychlosti do Fourierovy tady.
Pomoci prevodnich koeficientu je dopocteno, jakou linedrni kombinaci sinusovych
prubéhu proudu se ziskd pozadovany prubéh rychlosti. Vygeneruje se prubéh pr-
votniho zadavaciho proudu, ktery se nahraje do mikrokontroléru.

Po nahrani prvotniho prubéhu zadavaciho proudu se transducer rozpohybuje
a je po dobu nékolika period (typicky 300) méfena rychlost jeho pohybu. Infor-
mace o rychlosti je poslana zpét do pocitace. Pocitac urci rozdil redlné rychlosti od
pozadované rychlosti a rozlozi tento prubéh opét do Fourierovy rady. S vyuzitim
stejnych prevodnich koeficientt je dopocteno, jaky zadavaci proud je potiebny pro
korekci pohybu a tato korekce je prictena k prvotnimu zadavacimu prubéhu. Upra-
veny prubéh zadavaciho proudu je opét zaslan do mikrokontroléru. Znova se zméri
prubéh prumérné rychlosti upraveného pohybu a dopoéita se dalsi korekce k prubéhu
zadavaciho proudu. Tento cyklus se opakuje po celou dobu méfeni na obou transdu-
cerech v pravidelnych intervalech. Perioda nahréani upraveného zadavaciho proudu je
zavisla predevsim na dobé méfeni prumeérné rychlosti a pohybuje se typicky okolo
10 s. Podrobné je cela procedura, véetné popisu vypoctu, popsana v pripravované
publikaci [17].

Dulezitym prinosem digitdlni zpétné vazby je schopnost spektrometru vyrovnat
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Obrazek 12: Diagram korekce pohybu digitdlni zpétnou vazbou.

se se zménami teploty, nahlymi vibracemi i s mechanickymi zménami v transduce-
rech zpusobenych napiiklad vlivem starnuti. Dale je mozné stejnou fidici elektronikou
ovladat ruzné transducery, jejichz mechanické vlastnosti a frekvencéni charakteristiky
se lisi. Systém iteraéni metodou sdm najde vhodny tvar zadédvaciho proudu, kterym
dosdhne pozadovaného prubéhu rychlosti. V prubéhu celého méreni 1ze sledovat od-
chylky rychlosti transduceru od pozadovanych hodnot a lze tak pozorovat, zda byl
pohyb transducert né¢im narusen. Zaroven je mozné pti naruseni pohybu pozastavit

meéreni spekter, ¢imz lze zabranit naptiklad rozsiteni spektralnich car vlivem vibraci.

2.2 Citani pulzti a méfeni Mossbauerovych spekter

Signdl vychdzejici ze zesilovace mé podobu napétovych pulzi, jejichz amplituda je
primo imérna energii detekované castice. Pro méreni Mossbauerovych spekter je tieba
pocitat y-fotony o energii 14,4 keV. Aby byly ¢itany spravné pulzy odpovidajici, pokud
mozno, jen detekcim y-fotonu o energii 14,4 keV, je nutné signal spravné zpracovat a
odfiltrovat pulzy nezadouci.

Signal ze zesilovace je nejprve zpracovan vstupnim obvodem na desce s tidici elek-
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tronikou a nasledné je analyzovan hradlovym polem. Hradlové pole provadi casoveée
amplitudovou analyzu signdlu [12, 13] a zajistuje ¢itani vybranych detekei y-fotonu ze
dvou nezdvislych detektoru. Informaci o poctu detekovanych ~y-fotont (pocet pulzu)
vycita z hradlového pole v pravidelnych intervalech mikrokontrolér, ktery tiidi pulzy
do dvou Mossbauerovych spekter a zaroven odesila tato spektra v pravidelnych in-
tervalech do pocitace. Blokové schéma ¢itani fotonti a méfeni spekter az po jejich
odeslani do pocitace je na obrazku (13| Diléi ¢asti tohoto blokového schématu jsou

podrobnéji rozebrany v nésledujicich podkapitolach.

Hradlové pole Mikrokontroler

do PC

2

Vstupni Casové >
amplitudova Citace - L
guiog analyza signalu _ Pamét Odesilani dat

i i
| ‘——| Casovac

p 01 Casové ampli
Deska s Fidici analyzy
elektronikou

Obrazek 13: Blokové schéma analyzy signdli z detektori, ¢itdnd pulzi a ukldddni spekter

do pameéti mikrokontroléru.

2.2.1 Zpracovani signalu z detektort, citani pulzi

Napétovy impulzni signdl ze zesilovace je koaxidlnim kabelem piiveden do desky
s Tidici elektronikou, kde je nejprve zpracovan vstupnim obvodem s impedancnim
prizpusobenim 50 2. Kazdy signal ze zesilovace prochéazi pres tii rychlé komparatory
ADCMP602, které maji ruzné komparaéni hladiny. Dvé kompara¢ni hladiny (H, L)
urc¢uji amplitudové okno. Vuci treti komparacni hladiné (B) se méfi doba trvani im-
pulzu, viz obrézek [14 Komparacni hladina B zaroven urcuje préh toho, co hradlové
pole vnima jako pulz. Jako pulz hradlové pole detekuje vzrust napéti pres a jeho
nasledny pokles pod komparaéni hladinu B, proto je tfeba ji vhodné nastavit. Konkrét-
ni uroven této hladiny ovliviuje, jaké pulzy viubec nebudou detekovany, jelikoz budou
pod prahem detekce, a jaka délka pulzi bude zmérena, popt. jak budou vyhodno-
covany pile—upﬂ pulzy, viz obrazek .

Hradlové pole (Cyclone IV, typ EP4CE6) zpracovava vystupy komparatoru a
provadi casové amplitudovou analyzu signalu. V ramci této analyzy hradlové pole
sleduje, kdy signédl prekroc¢i pres komparacni hladinu B a v tu chvili zahaji méreni
délky pulzu s rozlisenim 4 ns. Mezitim se zaznamenava, zda signal prekrocil hladiny
L a H (jednokandlova analyza amplitudy). Jakmile signal poklesne zpét pod kom-
paracni hladinu B, hradlové pole rozpozna skonceni pulzu a nejpozdéji do 30 ns od

'Pile-up pulzy — pulzy, které se nahromadi na sebe at uz v disledku souéasné detekce dvou ¢dstic
v detektoru popf. nevhodnym tvarovanim signalu.
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Obrazek 14: Zndzornéni komparacnich hladin H, L, B. Vuci komparacni hladiné B se méri

délka pulzu. Hladiny H a L urcuji amplitudové okno.
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Obréazek 15: Na obrdzku lze vidét dvé rizné nastavené komparacni hladiny B (éervené) pri
analijze ctyr pulzi (Gerné). Cturtyf pulz v obou signdlech vznikl nahromadénim dvou pulzi
na sebe (pile-up). Cislice nad pulzy zndzoriugi, které pulzy hradlové pole zaznamend. V levé
éasti treti cerny pulz nebude vibec zaznamendn a pile-up pulz bude zaznamendn jako dva

ruzné pulzy. Ve druhé casti vpravo bude pile-up pulz zaznamendn jako jeden pulz.

tohoto okamziku provede vyhodnoceni délky pulzu a jeho amplitudy. Pokud pulz od-
povidd nastavenym parametrum ¢asové amplitudové filtrace, tedy amplituda pulzu
spada do nastaveného amplitudového okna a délka pulzu je v nastaveném casovém
okné, je impulz zapocitan ¢itacem ve hradlovém poli. Detailni popis realizace ¢asové
amplitudové analyzy ve hradlovém poli lze nalézt v bakalarské préci autora [13].

Citani pulzi v hradlovém poli zajistuji ¢itace s asynchronnim designem. Aby se
predeslo hazardnim stavum [18],[19] a riziku vyéteni chybnych hodnot z ¢itacu, je na
kazdém z obou kanalu dvojice ¢itacu. V ramci dvojice se Citace stiidaji v ¢itani. Na
zacatku méteni zacinaji ¢itat prvni ¢itace na obou kanalech. Jakmile chce mikrokont-
rolér citace vycist po skonceni podintervalu periody pohybu, vysle do hradlového pole
synchronizacni pulz, kterym zakéze ¢itani prvnich dvou ¢itacu a zaroven povoli ¢itani
druhych dvou ¢itacu. Obsah prvnich éitacu se od té doby neméni a ma cas se ustalit
po dobu nékolika desitek ns. Pravdépodobnost vycteni ¢itacu v hazardnim stavu je
pak prakticky nulova. Nasledné mikrokontrolér obsah prvnich ¢itacu vycita, nuluje
je, a tim je pripravi pro dalsi méreni v nasledujicim podintervalu. Mezitim druha
skupina citacu ¢ita. Jakmile chce mikrokontrolér vyéist druhé ¢itace, opét vysle syn-
chronizacni pulz do hradlového pole, ktery povoli ¢itani opét prvnim ¢itacim a zakaze
¢itani druhym citacum. Mikrokontrolér vycka na ustaleni stavu ve druhych citacich,
vycte jejich obsah a vynuluje je. Takto se prubéh vy¢itani opakuje stale dokola, ¢imz
je zajisténo kontinudlni ¢itani ¢itacu spolu s jejich vyéitanim.

Komparaé¢ni hladiny (H, L, B) komparatoru se nastavuji externim 8 kandlovym
12bitovym DA prevodnikem MAX5723 (2 kandly se nepouzivaji), ktery je ovlddan
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mikrokontrolérem. Komparac¢ni hladiny lze nastavovat z pocitace poslanim prikazu
do mikrokontroléru od 0 do 2,5 V s rozlisenim 0,61 mV. Parametry minimalni a ma-
ximdlni délky pulzu (¢asové okno), podle kterych je vyhodnocovéano, zda mé pulz
spravnou délku, Ize nastavit téz z pocitace poslanim prislusnych piikazu mikrokon-
troléru. Hodnoty ¢asového okna pak mikrokontrolér nahrava do hradlového pole po
16bitové sbérnici vzdy pred zacdatkem méreni. Hranice casového okna lze nastavovat s
rozliSenim 4 ns od 0 do 65532 ns. Blokové schéma vstupniho obvodu, analyzy signalu
a ¢itani pulzu je pro ilustraci detailnéji vyobrazeno na obrazku . Uplné elektronické
schéma vstupniho obvodu pro zpracovéni signalu ze zesilovace je pak v [priloze 1]

Vstupni _ Komparatory (ADCMP602 Hradlové pole (EP4CE6E22C6N)
Signdl obvod __)’l> HiD " Citac
1gnalz na'yza W= Mikrokontroler
detektorul amplitudy —>| Vyhodi ilp 1A —>
_)|'> L1 pulzii 1 V| Gitag [, Casovac -
T 18 synchronizaéni
B1 SFeni délk g pulzy
DA prevodik ",\ Merenln sy Max. a min. &
= I/ pulzi 1 délky pulzi 2 Pamét
MAX5723 |— élky pulzd @
= B2 || [ merenidéiky ""’f.l . % N
Signal z | pulzii 2 iltraci .g \
detektoru2 l Gl
[ L2 Citae
—)l/ Analyza 2A
amplitudy Ls! vyhodnoceni2 [ = o
] T SR

Nastaveni komparaénich hladin

Obréazek 16: Podrobné blokové schéma wvstupniho obvodu, provedeni casové amplitudové
analyzy signdlu a éitani pulzd v hradlovém poli. Modrymi Sipkami jsou zvyraznény synchro-
nizacéni signdl pro prepindni ¢itacu a signdly, které nastavuji parametry casové amplitudové
filtrace.

2.2.2 Meéreni Mossbauerovych spekter

Detekované ~-fotony napocitané v hradlovém poli jsou tiidény do spekter bod
po bodu pravidelnym vycitanim c¢itacu v hradlovém poli. Hlavni ¢asova¢ v mikro-
kontroléru déli zakladni periodu pohybu na 2048 podintervalu (kanali). Po skonceni
kazdého podintervalu je obsah ¢itacu vycten. Piikaz k vycteni citacu hradlové pole
dostava skrze synchronizacni signal, ktery generuje hlavni casova¢ v mikrokontroléru.
Tento synchronizacni signal vzdy zastavi ¢itani prvni dvojice aktivnich ¢itact v hradlo-
vém poli a povoli ¢itani druhé dvojice ¢itacu. Mikrokontrolér zastavené ¢itace vycte
a jejich obsah pricte do prislusného bodu v prvnim a druhém spektru. Po vycteni
jsou ¢itace vynulovany, aby byly pfipraveny mérit v dalsim podintervalu. Postupnym
vyéitanim citact po dobu jedné periody pohybu se ulozi do paméti mikrokontroléru
postupné dvakrat 2048 hodnot, které tvoif dvé Méssbauerova spektra. Casovy dia-
gram vsech dulezitych udélosti a procesu, véetné vycitani ¢itacu vzhledem k hlavnimu
casovaci, je graficky znazornén na obrazku [17].

Mikrokontrolér odesila namérena spektra spolu s namérenymi prumérnymi rych-

lostmi transduceru do pocitace v pravidelnych intervalech. Perioda posilani spekter
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Konec 1. periody
Perioda pohybu (7) 1. 2.

Podinterval (7/2048) 2048 1 2

V tomto intervalu mikrokontroler:

- vycte Citace, hodnoty C2048, a
pficte je do spekter

- uloZi zméfené rychlosti V2048 l

do své paméti
- nahraje do DA pfFevodniki

hodnoty 12 (nezahdji pfevod) —>
Synchronizacni pulzy pro hradlové
pole — zdména &itani &itath €2048 a c2
Zahajeni AD pfevodi — méFeni
aktudlni rychlosti. Ivzms Vi Tvz

Zahajeni DA pievodu —zména
fidiciho proud 12048 1 12

Inkrementace hlavniho casovace
(¢itace) — zacatek nového
podintervalu

Obrézek 17: Casovy diagram synchronizace vsech duleZitijch procesi vzhledem k hlavnimu
¢asovaci (¢itaci). Vidy po skonéeni podintervalu mda mikrokontrolér za kol vyéist ¢itace a
AD prevodniky a uloZit do paméti hodnoty napocitanych pulzi a zmérengch rychlosti v mi-
nulém podintervalu. Ddle mikrokontroler nahrdvd do DA prevodniki nové hodnoty pro ge-
nerovdani proudu v ndsledujicim podintervalu, aviak nezahajuje prevod téchto hodnot. Prdvé
zminéné ukoly musi mikrokontrolér stihnout do okamziku méreni rychlosti v aktudlnim po-

dintervalu.

do pocitace je stejnd jako perioda odesilani dat o prumérné rychlosti transduceru a je
dana celociselnym nasobkem poctu period pohybu transduceru. Tento pocet period
voli uzivatel pred zacatkem méreni. Typickou hodnotou je odesilani dat do pocitace
po uplynuti 300 period, coz ptredstavuje pii frekvenci pohybu 30 Hz odesilani dat
kazdych 10 s.

Aby nevznikaly prodlevy v méfeni spekter zpusobené ¢ekanim na odeslani dat
do pocitace, jsou v paméti mikrokontroléru alokovéany prostory pro méteni dvou da-
tovych sad. Jednou datovou sadou jsou minéna dvé Mossbauerovskd spektra a dva
prubéhy zméfené prumérné rychlosti (oba transducery). Z prvni sady se data odesilaji
do pocitace, zatimco do druhé datové sady se nova aktudlné mérena data ukladaji.
Nésledné se data odesilaji z druhé sady a do prvni sady se ukladaji nové namérené
vysledky. Obé sady se tak dokola stiidaji podobné jako ¢itace v hradlovém poli. Po-
drobnéji je problematika komunikace mikrokontroléru s pocitacem popsana v kapitole
2.5

Na zavér popisu ¢itani spekter je nutné podotknout, ze mérena spektra nenesou
zadnou informaci o modulaci rychlosti. Bez znalosti prubéhu rychlosti transduceru
neni mozné u naméienych spekter provést kalibraci rychlostnich os a interpretovat
vysledky méreni. Pro kalibraci rychlostni osy je nejjednodussi mérit v rezimu se sy-
metrickym trojihelnikovym nebo pilovitym prubéhem rychlosti, u néhoz je zaruceno,
ze doba méreni pii urcité rychlosti je stejnd ve vSech podintervalech a rychlostni

osa je linedrni. Neni tim vylou¢eno meéfeni v jinych rychlostnich rezimech, jen je v
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takovych ptipadech zapotiebi vhodnym algoritmem normalizovat mérena spektra a
provést kalibraci rychlostni osy.

2.2.3 Meéreni MCA a casové amplitudového spektra signalu

Pro méreni Mossbauerovych spekter s dobrym efektem je tireba c¢itat pokud
mozno jen rezonancni y-fotony o energii 14,4 keV. Za timto tcelem je tfeba vhodné
nastavit parametry c¢asové amplitudové filtrace pulzu, aby bylo ¢itano maximalni
mnozstvi pulzu odpovidajici platnym ~-fotonim a minimum pulzu Sumovych. Pro
nastaveni vhodnych parametru je nutné znat tvar minimalné mnohokanalové (am-
plitudové) analyzy signdlu (MCA), idedlné pak tvar ¢asové amplitudového spektra
signdlu [13]. MCA u dudlniho spektrometru se méii bod po bodu postupné v jed-
notlivych a navzajem navazujicich amplitudovych oknech. Pro méreni MCA se zahaji
meéteni stejné, jako kdyz je zddano méreni spekter. Spusti se hlavni ¢asova¢ v mikro-
kontroleru a z ¢itacu v hradlovém poli jsou pravidelné vycitany pocty pulzu, které jsou
tridény do spekter. Do pocitace jsou po urcité dobé nékolika period odeslana spektra.
Pocitac nasledné vsechny hodnoty z urcitého spektra sec¢te dohromady, a tim se na
daném kandle ziskd mnozstvi pulzu napoc¢itané za urcéitou dobu v nastaveném am-
plitudovém okné. Pocita¢ pak postupné dle parametru nastavenych uzivatelem méni
komparac¢ni hladiny L a H, kterymi posouva amplitudové okno, v némz méii celkovy
pocet pulzu. Ukdzky namérenych MCA Ize vidét v podkapitoléch a2.34]

Pro uréeni parametru ¢asové filtrace je vhodné znat casové amplitudové spek-
trum signalu. Toto spektrum je taktéz mozné spektrometrem zmérit, avsak méreni
trva vyrazné déle, jelikoz je nutné mérit bod po bodu ve dvou rozmérech (amplitu-
dova a ¢asové okna). Moznosti, jak méfeni provést, je zméfit mnohokandlovou analyzu
signalu mnohokrat za sebou, ale pokazdé s jinymi parametry casové filtrace, tedy v
jiném casovém okné. Napriklad amplitudova analyza se méfi pro 40 ruznych am-
plitudovych oken, ale budou ¢itany pouze pulzy, jejichz doba trvani bude naptiklad
100-200 ns (prvni ¢asové okno). Déle bude méfeno se stejnymi 40 amplitudovymi
okny, ale s ¢asovym oknem 200-300 ns atd. pro napiiklad 40 ruznych casovych oken.

Dalsi moznosti, jak urc¢it vhodné parametry pro c¢asovou filtraci, je podivat se na
tvar pulzu na osciloskopu a vhodné parametry odhadnout. Néasledné se s témito para-
metry zméfi nékolik mnohokanalovych analyz, pti nichz budou parametry casové fil-
trace postupné upravovany, dokud tvar MCA nebude splhovat pozadavky obsluhy na
nejvhodnéjsi rozliseni a pomér signdlu ku Sumu. Posledni variantou urceni vhodnych
parametru je pouziti jiného zarizeni, které zméri ¢casové amplitudové spektrum signalu,
ze kterého pujde vyéist, jaké parametry casové filtrace zvolit. Je tfeba dodat, ze
casovou filtraci neni nutné pouzivat. Vliv casové filtrace na tvar MCA, véetné ukazky
casové amplitudového, spektra je ukazan v podkapitole [2.3.4]
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2.3 Detektor a zesilovac

S vyvojem nového spektrometru byl vyvijen i novy detekéni systém. Jednim z
cilu vyvoje bylo dosdhnout kratké casové odezvy detekéniho systému, aby bylo mozné
mérit s vyssim countratem bez pile-up efektu a aby elektronika ani detektor pokud
mozno nelimitovaly rychlost méfeni. S rychlejsim detekénim systémem by totiz bylo
mozné lépe vyuzivat aktivitu nové zakoupenych zaricu. Déle byla vyzadovana co
nejvyssi ucinnost detektoru a taktéz byly zvazovany dobra dostupnost a nizkd cena
komponent pro jeho sestaveni.

U plynovych detektoru je countrate omezen velkou mrtvou dobou. Polovodi¢ové
detektory jsou oproti tomu nakladné na provoz a nemaji piili§ vysokou tuc¢innost de-
tekce [20, 21]. S ohledem na téinnost detekce 14,4keV ~-fotonu, cenu, dostupnost a
rychlost odezvy byl jako nejlepsi varianta vybran scintilacni detektor. K detektoru
pak byl na miru vyvinut zesilova¢. Césti nového detekéniho systému jsou podrobné
popsany v nasledujicich podkapitolach.

2.3.1 Detektor

Scintila¢ni detektor tvori pét casti: scintilaéni krystal, fotonasobic¢, zdroj vysokého
napéti, magnetické stinéni a svételné stinéni. Jako scintilator byl zvolen monoliticky
scintilaéni krystal YAP(Ce) od firmy Crytur vybrouseny do podoby tenkého vélce
s tloustkou 0,4 mm, primérem 28 mm, pokrytého 30 nm hlinfkové odrazné plochy.
Fotonasobic byl zakoupen i s patici se zdrojem vysokého napéti od firmy Hamamatsu,
konkrétné byla pouzita patice C9028-01 s fotonasobicem R6095 [22, 23]. Scintila¢ni
krystal je prilepen prusvitnou pastou pred fotokatodou fotonasobice. Fotonasobic je
zasazen do patice se zdrojem vysokého napéti a toto celé je usazeno v trubici z mag-
neticky mékké oceli o vnitinim prumeéru 32 mm, délce 22,5 cm a s tloustkou stény 1,6
mm, ktera slouzi jako magnetické stinéni. Detektor tak muze byt vlozen do transdu-
ceru, aniz by funkce fotonasobice byla narusena magnetickym polem permanentniho
magnetu a zadavaci civky transduceru. Magneticky odstinény detektor, popiipadé uz
i samotny fotonasobi¢ s krystalem, je obalen hlinikovou f6lii, kterd slouzi k odstinéni
parazitniho svétla z okoli. Fotografie tohoto detektoru je na obrazku [18]

Vysoké napéti na fotonasobici lze linedrné ladit vice-otackovym potenciometrem
nebo trimrem od 0 do -1250 V. Lze tak snadno ménit zesileni vstupniho signdlu az
o ¢tyti fady [23]. Vystup fotondsobice se chova jako zdroj proudu [24]. Vystupni
proud je veden z fotondsobice do zesilovace, kde je konvertovan na napéti. Napétovy
signal je dale zesilen, aby fotondsobi¢ nemusel pracovat na piilis vysokém napéti,
nezkracovala se jeho zivotnost a nedochazelo ke vzniku velkého mnozstvi temnych
pulzu a afterpulzu.

2.3.2 Zesilovaé

Vyvinuty zesilovac je dvoustupnovy. Prvni stupen tvori transimpedancni zesi-
lovac [19, 25], ktery prevadi proudovy vystup na napéti. Za prvnim stupném néasleduje
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Obrazek 18: Fotografie detektoru: a) trubice z magneticky mékké oceli slouzici jako mag-
netické stinéni a vedle ni fotondsobic se zdrojem wvysokého napéti a scintilacnim krystalem

obalené hlinikovou folii, b) vnitrni édsti detektoru zasunuté v magnetickém stinénd.

nastavitelny integracni ¢lanek, ktery slouzi k tvarovani signalu [20] . Za integra¢nim
clenem nasleduje druhy zesilovaci stupen, u néhoz je mozné nastavit zisk a navic
napétovy offset vystupniho signdlu. Vystup zesilovace je impedancné piizptisoben
k vedeni signalu koaxidlnim kabelem s 50 €2 impedanci. Vystupni napéti zesilovace
nabyva maximalnich hodnot do 5,5 V. Komparatory ve vstupnim obvodu tidici elek-
troniky pracuji diky 50€) zakonceni maximéalné s poloviéni amplitudou signalu, z toho
dtuvodu je rozsah kompara¢nich hladin (B, L, H) 0-2,5V| nikoliv 0-5 V. Zjednodusené
blokové schéma celého zesilovace je na obrazku . Uplné elektronické schéma je pak

uvedeno v |priloze 2

Nastaveni
zesileni

Proud z
fotonasobice

d

Tr: ACni

‘ zesilovac

Integraéni ¢len Vystupni napéti

do 50Q

Neinvertujici
zesilovac

Nastaveni
offsetu

Obrazek 19: Blokové schéma vyvinutého zesilovace.

Hlavni ¢asti obou zesilovacich stupnu je operacni zesilova¢ AD8048, ktery byl
vybrén pro vysokou rychlost piebéhu az 1000 V /us a pro schopnost dodévat vystupni
proud az 50 mA. V prvnim stupni je operacni zesilovac zapojen v transimpedancnim
zapojeni [26]. Ve druhém stupni je operaéni zesilova¢ zapojen jako neinvertujici zesi-
lovac s nastavitelnym ziskem a nastavenim offsetu. Jak zisk, tak ¢asovou konstantu
integracniho ¢lenu a offset 1ze ladit tfemi odporovymi trimry, viz fotografie zesilovace
na obrdzku [20] Zisk druhého stupné lze nastavit v rozsahu 5-105. Typicky se uziva
maximdlniho zesileni. Casovou konstantu integracnfho ¢lenu lze ménit v rozsahu od

47 do 1047 ns. Uroveii offsetu signalu lze ménit v zavislosti na zisku neinvertujicitho
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zesilovace od —1,28 V do 40,89 pii maximalnim zisku a od 0,41 V do +0,28 V
pii minimalnim zisku. Pokud je ménén zisk, méni se i offset, proto je tieba nejdrive
nastavit zisk a az poté ménit offset.

zisk C)
integrace

Obrazek 20: Fotografie zesilovace: a) pohled shora s oznacenim jednotlivich trimri, b)
pohled zdola, c) zesilovaé v plastovém pouzdre vytisknutém na 3D tiskdrné.

Nastavenim offsetu vystupniho signalu je mozné korigovat zesileni offsetu na
druhém zesilovacim stupni. Dale lze signal posunout tak, ze se nizké pulzy schovaji
pod uroven kompara¢ni hladiny B, ¢imz se zamezi jejich detekci (nebudou ¢itany).
V MCA tak lze odstranit pik Sumovych pulzu nizkych amplitud, aniz by bylo nutné
posouvat komparac¢ni hladinu B k vyssim hodnotam. Diky tomu lze analyzovat am-
plitudy pulzu v plném rozsahu, protoze komparacni hladiny L a H musi byt vzdy
nastaveny nad hladinou B.

Pouziti integracniho clanku je v rozporu se zkracovanim vystupnich pulzu, presto
bylo jeho zafazeni do zapojeni nutné. Bez pouziti integracniho ¢lanku je délka pulzu
(doba trvén{) na vystupu zesilovace vzhledem k napétové drovni 20 mV kratsi nez
1 ps, coz je zadouci. Potize ale zpusobuji afterpulzy fotonasobice, tedy falesné pulzy,
které se objevuji za pulzem realné detekce. Afterpulzy dokazi negativné zménit tvar
MCA a to az do té miry, ze pik 14,4keV ~-fotonu nelze viubec pozorovat, jelikoz
mnozstvi falesnych afterpulzii muze vyrazné prevySovat pocet pulzu odpovidajicich
14,4keV ~-fotonum. Takovyto problém nastava predevsim pri pouziti zcela novych
fotonasobicu.

Jednim ze zpusobu, jak nezadouci efekt afterpulzu odstranit, je tvarovani signalu
[20] integraénim ¢lenem. Tak dojde ke slouceni afterpulzu s prvotnim pulzem. Misto
nékolika kratkych impulzu tak vznika sice dlouhy impulz, ale pouze jeden odpovidajici
skutecné detekei jedné ¢éstice. Casova sitka pulziit po vyhlazeni integracnim ¢lenem s
¢asovou konstantmﬂ 1047 ns je u uvedeného zesilovace s vyse uvedenym scintildtorem
mezi 1-6 ,usﬁ. Jakékoliv rozsifovani pulzu vsak pri vyssich aktivitach zarice muze
snizovat countrate tim, ze spojuje pulzy odpovidajici dvéma redlnym detekcim do
jednoho pulzu. Dale muze dochazet k ¢astéjsimu zkreslovani amplitudy v dusledku

2Casové konstanta 7 = RC' integraéniho ¢lanku je ddna nabfjenim kapacity C' pies odpor R.
3Délka pulzii byla méiena vzhledem k tirovni komparaéni hladiny B rovné 20 mV.
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pile-up efektu. Na obrazku [21] Ize vidét porovnani signalu ze zesilovace pti nastaveni
minimalni a maximalni ¢asové konstanty integracniho ¢lenu pfii stejné aktivité zarice.
Lze si v§imnout zmén ve tvarech a v poctech zaznamenanych pulzu. Navic, ¢im je
vetsi casova konstanta integracniho ¢lenu, tim veétsi zesileni fotondsobice musi byt

nastaveno k dosazeni stejné amplitudy pulzu.

a)t=47ns b) t=1047 ns
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Obrazek 21: Ukdzka dvou signdlu ze zesilovace na 100 us dlouhém zdznamu z osciloskopu
pFi nastavent rizné casové konstanty T integracniho clenu. Cervenou carou je zvijraznéna
komparacni hladina B, vici které se méri délka pulzu. Lze vidét, Ze integract signdlu dochdzi
ke slouceni i nékolika pulzi v jeden. V zdznamu a) by bylo napocitino 18 pulzi, v zdznamu

b) pouze 8.

Je vhodné dodat, ze tvar MCA zavisi velice na principu, jakym elektronika pulzy
¢ita. Dulezitym faktorem je i rychlost pouzité elektroniky. Paradoxné, elektronika,
ktera vykazuje za ¢itanim pulzu mrtvou dobu nebo je dostatetné pomald, muze napo-
moci eliminovat ¢itani afterpulzu. Princip vzniku afterpulzu ve fotondsobici, jejich vliv
na MCA a mozné zpusoby, jak se s afterpulzy vyporddat, jsou popsany v nasledujici
podkapitole [2.3.3]

2.3.3 Afterpulzy a jejich vliv na MCA

Pri¢inou vzniku nezadoucich afterpulzu je ionizace zbytkového plynu mezi dy-
nodami fotondsobic¢e. Vzniklé kladné ionty jsou urychlovany smérem k fotokatodé, ze
které dokazi vyrazit dalsi elektrony, které jsou sekundarni elektronovou emisi zesileny,
a na vystupu se objevi falesny pulz, ktery neodpovida detekci ¢astice ve scintilacnim
krystalu. Takovych afterpulzi muze vzniknout i vice za sebou s ¢asovym odstupem
nékolika stovek ns az jednotek us. Doba priletu afterpulzu se lisi v zavislosti na napéti
na fotonasobi¢i a na misté ve fotonasobici, kde dojde k ionizaci zbytkového plynu.
Amplituda afterpulzii dosahuje obecné ruzné velikosti a muze dosahovat i desetiny
amplitudy pulzu odpovidajicitho detekci. Nékdy muze byt amplituda vétsi, nékdy
mensi, v zavislosti na tom, jak silny proud elektronu se siti fotonasobi¢em a jak veliké
mnozstvi atomu zbytkového plynu se ionizuje. Vyznamné je také stari fotonasobice.
Cim je fotondsobi¢ stardf, tfm jsou amplituda a mnozstvi afterpulzii mensf [27].

34



Nevyhoda pouzitého scintilaéniho krystalu YAP(Ce) je, ze kromé ~-fotonu o ener-
gii 14,4 keV detekuje také vyrazné veétsi mnozstvi y-fotonu o energii 122,1 keV. Af-
terpulzy za kazdou detekci 122,1keV 7-fotonu mohou byt srovnatelné s amplitudou
detekce 14,4keV ~-fotonu. Takto muze dochazet k vyraznému ovlivnéni tvaru MCA.
Naptiklad s pouzitim zcela nového fotonasobice a nastavenim minimalni ¢asové kon-
stanty integra¢niho ¢lenu bylo v- MCA signalu misto piku 14,4keV ~-fotonu pozo-
rovano spektrum amplitud afterpulzi, které mélo prubéh podobny exponenciale. Ne-
bylo pak mozné vybrat oblast uziteéného signalu a bylo ¢itano prilis mnoho afterpulzu.

Jak jiz bylo uvedeno vyse, jednim z feseni, jak zabranit ¢itani afterpulzu, je tva-
rovani signalu integraénim ¢lenem. Na obrazku [22] je ukdzka dvou MCA s nastavenim
ruzné ¢asové konstanty integracniho ¢lenu. Lze si vSimnout, ze tvarovani signalu eli-
minuje ¢itani vyznamného mnozstvi afterpulziu malych amplitud, ale zaroven snizuje
celkovy pocet pulzi az o desitky procent. Je tteba dodat, ze v uvedenych MCA byl
pouzit asi rok stary fotondsobi¢ a mnozstvi i amplituda afterpulzu jsou jiz velice nizké
ve srovnani s novym fotondsobicem.

Pro odliseni jednotlivych energii y-fotonii v MCA zde i v dalsich kapitolach byly
pouzity hlinikovy (Al), médény (Cu) a olovény (Pb) absorpéni filtr. Propustnosti
pouzitych filtru pro energie 6,3; 14,4 a 122 keV jsou uvedeny v tabulce [1} Kazdy filtr
slouzi k iplnému odstinéni y-fotonu o urcitych energiich, diky cemuz lze vidét, jaké
mnozstvi pulzu prislusi detekcim ostatnich ~y-fotonu, kosmického zafeni ¢i radioak-
tivniho pozadi.
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Obrazek 22: Porovndni MCA signdlu s ¢asovou konstantou integracniho clenu a) 47 ns b)
1047 ns. Na grafu a) si lze vsimnout vétsiho mnozstvi pulzi nizkych amplitud (prostor mezi
modrou a zelenou krivkou) a také vijrazné vétsiho mnozZstvi napocitanijch pulzi, ackoliv doba
mérent byla v obou pripadech stejnd.

Dalsim fesenim, jak se vyporadat s afterpulzy, je necitat vSechny pulzy po dobu
nékolika ps po detekci 122,1keV ~-fotonu. Poptipadé lze zaradit mrtvou dobu za
detekci kazdého impulzu s tou nevyhodou, ze muze byt limitovan countrate. Asi nej-
lepsim TeSenim je nalezeni vhodného scintila¢niho krystalu, ktery ma dobrou detekéni
ucinnost pro 14,4 keV ~-fotony, ale detekuje minimalni mnozstvi 122,1keV ~-foton.
Pak se v signalu nevyskytuji témér zadné afterpulzy zaménitelné s detekci 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 % 195 % | 0%

Tloustka filtru (absorbéru) (mm) | 50 (vzduch) | 0,22 | 0,2 | 2,5

Tabulka 1: Propustnost pouZityjch filtri pro vybrané energie fotoni. Bez filtru je okolo 12
% 6,3keV fotoni absorbovdno vrstvou 50 mm vzduchu. Hlindkovy filtr se pouZivd pro iplné
odfiltrovdni 6,3keV fotoni a absorbuje okolo 40 % 14,4keV fotonii. Méd spolehlivé filtruje
fotony i o energii 14,4 keV . Olovény filtr zamezuje detekci i 122keV fotonu. Propustnost
jednotlivijch filtri byla urcéena linedrni interpolaci z ddaju uvedenijch na strankdch NIST
[28]. Viysledky propustnosti byly zaokrouhleny na celd procenta.

~-fotontu ani s pouzitim zcela nového fotonésobice.

To, ze cesta hledani vhodného scintilatoru muze byt ptinosnd, naznacuji experi-
menty se scintildtorem vytvorenym z praskovych mikrocédstic (0—30 pm) YaP(Ce),
které jsou ulozeny ve vrstvé o tloustce okolo par stovek pm. Mnohokandlova analyza
s pouzitim takového scintildtoru je na obrazku Velice zajimavé je energetické
rozliseni 6,3keV a 14,4keV fotonu a zanedbatelné pozadi od Comptonovsky rozptyle-
nych 122,1keV 7-fotonu (plocha pod modrou kfivkou). Hypoteticky optimélni z hle-
diska afterpulzu a uc¢innosti pro detekci 14,4keV ~-fotonu v Mossbauerové spektrosko-
pii by mohl byt monoliticky scintila¢ni krystal YaP(Ce), ktery by mél tloustku nékde
mezi 0,05-0,4 mm. Dodavatelé zatim ale takovy krystal nejsou schopni vyrabét. Dalsi
otazkou je, zda by se podarilo najit vhodny kompromis mezi i¢innosti detekce 14,4keV
a detekovanim 122,1keV ~-fotonu.
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Obrazek 23: Mnohokandlovd analyza signdlu s pouZitim scintildtoru vytvoreného z
praskovych édastic YAP(Ce). Propustnost pouZitych filtri: Al, Cu, Pb je uvedena v tabulce
vyse.
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2.3.4 Vliv casové filtrace signalu na MCA

Tvar casové amplitudového spektra (2D analyza) signalu z vyse uvedeného detek-
toru s monolitickym YAP(Ce) scintildtorem s ¢asovou konstantou integracniho ¢lenu
zesilovace 47 ns je na obrazku 24 Spektrum bylo zméfeno na zafizeni vyvijeném v
ramci autorovy bakaldrské prace [13]. Uziteény signal lze v tomto piipadé ohraniéit
casovym oknem 550-850 ns. Takto lze vytadit z ¢itani pile-up pulzy, které jsou typicky
v case delsi, a také lze vytradit ¢itani kratkych sumovych pulzu, mezi nimiz muze byt
vyznamné mnozstvi afterpulzu.

V grafech na obrézku [25] jsou ukézény ¢tyri MCA zmérené dualnim spektrome-
trem pii nastaveni ruznych casovych oken. Casova konstanta integracniho élenu byla
opét 47 ns, ale byl nastaven jiny offset a zesileni signalu nez pii méfeni ¢asové am-
plitudového spektra z predchoziho obrazku [24] Lze vidét, jakym zpusobem zuzovani
casového okna eliminuje ¢itani pulzu. Pro rozliSeni signdlu odpovidajiciho detekcim
prislusnych y-fotonu byly pouzity opét hlinikovy, médény a olovény filtr, jejichz pro-
pustnost pro dané energie je uvedena v tabulce [1] v podkapitole [2.3.3

Na zaveér podkapitoly je tfeba dodat, Ze nebyla provedena peclivd méreni,
ktera by kvantifikovala vlivy vyse zminénych prvku na pocet detekovanych 14,4keV
v-fotonu a pomeér téchto fotont k sumu. Na zdkladé publikace [12] 1ze Fici, ze ¢asova
filtrace dokaze vylepsit meétici efekt Mossbauerovych spekter az o desitky procent.
Lze odhadovat, ze pti vyssich aktivitach zatice casova konstanta integracniho ¢lenu
zesilovace muze ovlivnit celkovy pocet zapocitanych 14.4keV ~-fotonu a muze mit
vliv na mnozstvi napoc¢itanych Sumovych pulzu v faddu az desitek procent. Volba
vhodného scintilatoru by mohla snizit mnozstvi napocitanych Sumovych pulzu v radu
az desitek procent. VSechna zminéna vylepseni lze navic kombinovat dohromady. Cel-
kova kvantifikace vylepseni vyvinutého detekéniho systému oproti jinym systémum
by presahovala ramec této prace, proto nebude déle rozebirana.
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Obréazek 24: Casové amplitudové spektrum signdlu z vyvinutého detekeniho systému. Casovd
konstanta integracniho ¢lenu byla 47 ns. Pro odhaleni oblasti 14,4keV ~vy-fotonu byly pouZity
hlintkovy a médény filtr. Hledany signdl lze vymezit ¢asovym oknem napriklad 550-850 ns,

viz ¢asové okno oblasti zdjmu.
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Obrazek 25: Ukdzka vlivu ¢asové filtrace na tvar MCA. Lze si v§imnout, Ze detekce 122,1keV
~-fotonu vytvari sumové pozadi (modrd krivka Cu). Vhodnou casovou filtraci lze pozadi od
122,1keV ~y-fotonu, ale také od kosmického zdreni a radioaktivniho pozadi (zelend krivka)
snizit. Casovd filtrace na druhou stranu snizuje celkové mnozstvi nacéitanijch pulzi, proto je

treba najit vhodny kompromis mezi celkovym poctem pulzi a pomérem signalu ku Sumu.

2.4 Vyménik vzorku a teplotni senzor

Vymeénik vzorku umoznuje automatizaci méreni, pripadné vzdalené tizeni az pro
20 vzorku. Hlavni ¢asti vymeéniku je krokovy motor s prevodovkou 28BYJ-48 [29]
upraveny pro bipolarni fizeni. Motor je fizen driverem DRV8825 [30], ktery je usazen
na desce s fidici elektronikou. Pohyb motoru je skrze driver ovladan mikrokontrolérem.
Pozici, do které se ma motor natocit, nastavuje uzivatel na pocitaci. Poc¢itac nasledné
posila pattiéné prikazy mikrokontroléru, aby pohyb motoru vykonal.

Na hrideli krokového motoru je ptfipevnén univerzalni trojihelnikovy néastavec
vytistény na 3D tiskarné. Na tento nastavec lze pripevnit ruzné velké, taktéz na 3D
tiskdrné vytisténé, plastové disky (nosice vzorki), které mohou nést az 20 vzorku, viz
fotografie na obrazku [26{ a). Mnozstvi vzorku na disku ovliviiuje pouze geometricky
tvar vymeéniku.

Spektrometr si po zapnuti nepamatuje pozici natoceni krokového motoru vymeéni-
ku vzorku. Navic, hiidel motoru muze byt naptiklad z vnéjsku pootocena obsluhou
nebo jinymi nezddoucimi vlivy. Nédvrat hiidele motoru do referenéni (pocateéni) pozice
zajistuje infra optoclen s malym kolickem, ktery vyénivé z trojihelnikového néstavce.
Napétovy signél z optoclenu je veden do mikrokontroléru. Jakmile kolicek na néstavci
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prerusi infra paprsek optoclenu (fotografie na obrazku [26| ¢), mikrokontrolér zastavi
otaceni motoru. Tato pozice je povazovana za vychozi a je ji pfipsana hodnota pozice
0. Pti zapnuti spektrometru, popt. pti zapnuti kazdého méteni, je tak mozné natocit
vymeénik vzorku do referenc¢ni pozice, vuéi které jsou pak pevné definovany ostatni
polohy vzorku na disku.

Nastaveni driveru a programu v mikrokontroléru jsou takové, ze umoznuji uziva-
teli nastavit polohu hiidele motoru pouze v ramci jedné otacky v ihlu od 0 do 351,5°
rovnomeérné ve 2000 krocich s thlovym rozlisenim 0,18°. Pro uréity typ disku jsou
pak bud experimentalné, nebo vypoctem, uréeny pozice, na kterych se nachdzi jed-
notlivé vzorky. Uzivatel zadava ¢islo od 0 do 2000, kde 0 odpovida nulové pozici 0°
(kolicek prerusuje infra paprsek optoclenu) a 2000 ihlovému natoceni na tihlovou po-
zici 351,5°. Pozice vzorku na disku se pak zadavaji jako parametry do programu, ktery
automatizuje méfreni.

Krokovy motor je usazen spolu s optoc¢lenem na samostatném plosném spoji, na
kterém jsou vyvrtany montazni otvory a ktery je dostatecné dlouhymi vodic¢i napojen
na fidici elektroniku. Diky tomu je mozné vyménik vzorku umistit tak, jak je zrovna
zapotiebi. Schéma a deska plosného spoje vymeéniku vzorku jsou uvedeny v
Schéma zapojeni driveru DRV8825 k mikrokontroléru je v

Kazda deska s tidici elektronikou zvlada tidit nezavisle dva vyméniky vzorku,
které lze vyuzit pii méfeni v klasické transmisni (TMS) nebo rezonancéni konfiguraci
(RMS), popf. v konfiguraci métreni ve zpétném rozptylu. V paralelnich konfiguracich
vymeénik prakticky nelze pouzit, jelikoz je tfeba hybat i se vzorkem a muselo by se
tedy hybat i s celym vymeénikem.

Infra optoclen

Obrazek 26: Fotografie vimeéniku vzorku: a) dva vgmeéniky s rizné velikymi disky schopnymi
nést 8 a 20 vzorki b) Plosny spoj vyméniku vzorku s trojihelnikovym dridkem diski véetné
privodnich vodiéi c) detail kolicku na trojuhelnikovém dridku a infra optoclenu, ktery slouzi
pro natoceni motoru do referenéni pozice.

Spektrometr dale nabizi moznost pripojeni externiho teplotniho c¢idla LM35, na
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jehoz vystupu je napéti, které je linearni funkci tepoty. LM35 zvlada mérit teplotu
v rozsahu 0-100 °C s presnosti 0,5 °C [31]. Cidlo je pies dostatecné dlouhé vodice
napojeno do desky s ridici elektronikou, diky ¢emuz muze byt vhodné umisténo tam,
kde je potieba.

Napéti z cidla je na piikaz z pocitace jednorazové zméfeno tietim AD pre-
vodnikem, ktery je soucasti mikrokontroléru. Mikrokontrolér nésledné odesila hod-
notu z AD prevodniku ve znakové podobé do pocitace. V pocitaci se pak hodnota

prepocita podle prevodni rovnice na skute¢nou teplotu. Teplotni ¢idlo i s konektorem
je vyfoceno na obrazku [27]

g < Integrovany teplotni senzor
LM35

Obrazek 27: Teplotni senzor LM35 s konektorem pro pripojeni k Fidici jednotce.

2.5 Komunikace spektrometru s pocitacem

Komunikace dualniho spektrometru s pocitacem probiha skrze dvé USB roz-
hrani, tedy spektrometr se pripojuje do pocitace ke dvéma USB portum. Jedno USB
(prikazové) slouzi k zasilani piikazi a nahravéni zadavacich proudu do mikrokont-
roléru. Druhé USB (datové) zajistuje vyéitani namérenych dat z mikrokontroléru do
pocitace. Varianta dvou USB byla zvolena jako nejjednodussi feSeni, jak snaze kom-
binovat znakovy a bindrni datovy pfenos a jak zabranit prolindni odesilanych dat s
odpovédmi mikrokontroléru na piikazy. Mikrokontroler totiz po zaslani pifkazu od-
povida, zda porozumél obdrzenému piikazu nebo zda doslo k néjaké chybé.

Mikrokontroler nekomunikuje pfimo s pocitacem prostiednictvim USB, nybrz
komunikuje pfes UART se dvéma FTDI ¢ipy (FT230XS), které realizuji prevod ko-
munikace UART — USB. Zapojeni FTDI ¢ipu k mikrokontroléru je na elektronickém
schématu v . Komunika¢ni rychlost na datovém UARTu je 921 600 Bd/s a
je zde nutné nastavena RTS/CTS kontrola datového toku. Na piikazovém UARTu je
nastavena nizsi komunikaéni rychlost 115 200 Bd /s a nevyuzivé se zadné kontrola da-
tového toku, jelikoz RTS pin je pouzit pro hardwarovy restart mikrokontroléru. Diky
tomu lze mikrokontrolér resetovat z pocitace, kdyz dojde k zaseknuti komunikace.

Pro zajisténi dostatecné rychlosti pfenosu dat mezi mikrokontrolérem a poci-
tacem jsou velka pole dat pfenasena binarné. Piikazy jsou pro jednoduchost a moznost
ukonceni zprdvy pomoci specifickych znaku prendseny znakové (ASCII kédovéni).
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Datové USB posila nejvétsi objem dat, a proto zasila data pouze v binarni podobé.
Piikazové USB komunikuje znakové az na nahravani prubéhu ridicich proudu do mik-
rokontroléru, které jsou posilany binarné. V nasledujicich podkapitolach je podrobnéji
rozebrano, jak probihd zpracovani vybranych piikazu, nahravani parametru, odesilani

dat, zména datovych sad a jaké jsou casové limity pro odesilani dat a podobné.

2.5.1 Nastavovani zakladnich parametri méreni

Zéakladnim parametrem kazdého méfeni je nastaveni periody respektive frekvence
pohybu transduceru. Uzivatel spektrometru do pocitace zadava pozadovanou frek-
venci pohybu a poc¢itac dopocitava podle prevodniho vztahu ¢iselny parametr pro na-
staveni hlavniho casovace v mikrokontroléru. Hlavni ¢asovac generuje periodu jednoho
podintervalu, tedy periodu pohybu délenou 2048. Parametr, ktery poc¢ita¢ nahrava do
hlavniho casovace v mikrokontroléru, je celé cislo, které urcuje periodu podintervalu v
nasobcich 5,555 ns. Periodu pohybu transduceru je timto zptusobem 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 limitovany hlavnim ¢asovac¢em. Horni frekvenéni limit (97,65 Hz)
je stanoven, aby mikrokontrolér stihal spolehlivé a s dostatecnou casovou rezervou po
skonceni kazdého podintervalu provést patiicné datové operace, tedy vycist hradlové
pole, ulozit namétené rychlosti a nastavit nové hodnoty pro DA pfevodniky. Pii ma-
ximalni frekvenci 97,65 Hz musi tyto operace stihnout do 2,5 ps. Dolni frekvenéni
limit byl stanoven na zakladé toho, ze modulace rychlosti pti prilis nizké frekvenci
pod 3 Hz vyzaduje prilis vysoky zdvih transduceru v jednotkach nékolika milimetru.

Casové parametry pro ¢asové amplitudovou filtraci je mozné nastavit pouze pred
zacatkem méteni, nikoliv v jeho prubéhu. Je to z toho duvodu, ze tyto parametry se
nahravaji prfimo do hradlového pole. V prubéhu méreni je hradlové pole kontinualné
vycéitano mikrokontrolérem a pro nahrani novych parametru ¢asového okna je tieba
zménit smér datového toku na datové sbérnici mezi mikrokontrolérem a hradlovym
polem. To by nebylo mozné provést bez zastaveni vycitani dat z hradlového pole, tedy
bez naruseni méteni.

Na druhou stranu parametry amplitudového okna (hladiny H a L) a komparacéni
hladiny B lze ménit kdykoliv béhem méfeni a pitkazy lze zaddvat v libovolném
okamziku. Mikrokontrolér totiz sam aktualizuje napéti kompara¢nich hladin v de-
finovaném okamziku, a to pri zadani piikazu pro spusténi méfeni a pak opakované
po odeslan{ kazdé namérené sady dat do pocitace, viz dalsi podkapitola [2.5.2] Tuto
moznost zajistuje pouziti externiho DA pievodniku MAX5723, ktery umoziuje nahrat
pozadované hodnoty na komparacnich hladinach B1, L1, H1, B2, L2, H2 postupné a
v jeden okamzik na ptikaz z mikrokontroléru je vSechny ptevést. Diky tomu lze rych-
leji mérit MCA bez potreby preruseni méreni. Naopak métreni casové amplitudového
spektra (2D analyza signalu) se bez zastaveni méfeni neobejde.

Pii méreni MCA uzivatel musi zadat kompara¢ni hladinu B, velikost amplitu-
dového okna a minimalni a maximalni hranici intervalu amplitud. Pocita¢ pak sam

dopocitava nastaveni hladin L a H, aby amplitudové okno bylo postupné posouvano

41



az k nastavené maximalni hranici. Posunuti amplitudového okna se provadi vzdy po
odeslani datové sady do pocitace.

Dalsim velice dulezitym parametrem pro méreni jak spekter, tak MCA je nasta-
veni poctu period (cyklu), po kterych mikrokontrolér odesiléd data do pocitace. Diky
prubéznému posilani dat lze v poéitaci vidét prubézné vysledky. Timto parametrem se
zaroven nastavuje celkovy cas métfeni jednoho bodu MCA, tedy ¢as ¢itani pulzu v jed-
nom amplitudovém okné. Periodu odesilani dat do pocitace uzivatel ziskd vydélenim
poctu cyklu, frekvenci pohybu. Napiiklad pfi nastaveni vyc¢itani po kazdych 900 pe-
riodach pii frekvenci pohybu 45 Hz budou data odesilana do pocitace kazdych 20 s.
Minimalni pocet period, po nichz lze data odesilat, je 50. Tento limit je nastaven tak,
aby mikrokontrolér stale stihal provadét veskeré operace véetné odesilani dat i pri
maximalni provozni frekvenci pohybu 97,65 Hz. Existuje i horni limit maximélniho
poctu period, a sice 1 040 000, ktery je vSak prakticky nevyznamny a je dan limitem
preteceni 32 bitovych ¢isel v paméti mikrokontroléru, do které se ukladd informace
o zmérené rychlosti. Typickou hodnotou pouzivanou u vétsiny meéteni je vycitani dat
po 300 periodach.

V posledni tadé 1ze v ovladacim softwaru spektrometru nastavovat jména sou-
boru, do kterych se maji ukladat mérena spektra a mmnohokandlové analyzy. Dale
lze nastavovat specifické parametry pro vypocet zpétné vazby a méreni rezonancnich
krivek transduceru, avsak tato ¢ast je pomérné specidlni a nebude zde podrobnéji
rozebirdna. Na piikaz lze také precist teplotu z teplotniho senzoru. Ovladaci software
spektrometru je napsan v jazyce C a lze jej ovladat z piikazového tadku. Uzivatel,

ktery je obeznamen se zakladnimi piikazy, si tak muze napsat vlastni script pro pro-

VVVVVV

2.5.2 Odesilani, nahravani a méreni dat, stridani datovych sad

Pro kontinudlni méreni spektrometru je nezbytné, aby data jak odesilana, ale také
nahrdvana bylo mozné uklddat na dvé mista v paméti — dvé datové sady. Dublovani
prostoru v paméti je nezbytné, jinak by bylo nutné ¢ekat na odeslani dat do pocitace,
popf. na ptijem dat z pocitace, nez by se mohlo pokracovat v méreni.

Informace o zadavacich proudech je do mikrokontroléru nahréavéana pies piikazové
USB. Jakmile je zadan prikaz pro odeslani prubéhu ridicich proudu do mikrokont-
roléru, prepne se komunikace do binarni formy a mikrokontrolér ¢eka na piijem 2048
16bitovych ¢isel. Jakmile obdrzi pozadovany pocet bajtu, prepne se komunikace opét
do znakové formy a lze zasilat dalsi piikazy. V pripadé, ze dojde ke ztraté dat pii
nahréavani, hrozi, ze se mikrokontrolér zasekne. Z tohoto duvodu byl RTS pin FTDI
¢ipu piikazového USB pripojen k resetu mikrokontroléru, aby bylo mozné komunikaci
restartovat.

Kontinualni korekce prubéhu zadavacich proudu probihd nasledovné. Jakmile
pocita¢ napoc¢ita korekci zadavacich proudu, odesila korigované prubéhy do mikro-
kontroléru do druhé datové sady zadavacich proudu. Z prvni datové sady zadavacich
proudi mezitim mikrokontrolér generuje prubéhy tidicich proudi. Kdyz je nahravani
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korigovanych prubéhu proudu do paméti dokonceno, vysle pocita¢ mikrokontroléru
piikaz, aby zacal generovat pohyb z druhé datové sady zadavacich proudu. K prepnuti
generovani z druhé datové sady nedochdazi okamzité, nybrz az po skonceni periody po-
hybu. Dalsi korigované prubéhy proudu se pak uklddaji do nepouzivané prvni datové
sady a nasledné dojde k opétovnému prepnuti cteni z druhé datové sady do prvni
datové sady. Tento postup se opakuje stale dokola.

Informace o mérenych rychlostech a spektrech jsou posilany binarné po datovém
USB. Priikaz k odeslani dat ptichézi vzdy po uplynuti nastaveného poctu period po-
hybu. Jakmile tento okamzik nastane, spektrometr prepne ukladani nové mérenych
dat do jiného mista v pameéti, do druhé datové sady. Data z prvni sady jsou me-
zitim odesldna do pocitace. Po odeslani je prvni datova sada vynulovana. Nasledné
je ukladani dat prepnuto zpét do prvni datové sady a data z druhé datové sady jsou
odeslana a vynulovana. Postup se opakuje stédle dokola.

Nameérend data se odesilaji v pevném formatu. Nejprve jsou poslany 4 bajty,
které pocitaci signalizuji, ze prichazi nova data. Nasledné jsou po sobé v tomto poradi
odeslana data o zmérené rychlosti prvniho a nasledné druhého transduceru a prvni
a po ném druhé Mossbauerovo spektrum. Celkem se tak posilaji 4 pole obsahujici
2048 32bitovych hodnot, které jsou posilany od MSB po LSB v potadi, v jakém byly
meéreny. Pred kazdym polem dat jsou navic poslany jesté 4 identifika¢ni bajty, které
oznacuji dané pole hodnot. Jedno odeslani dat trva pii komunika¢ni rychlosti 921 600
Bd/s 0,356 s, coz limituje minimalni pocet period, po které 1ze data z mikrokontroléru
vycitat, na 50.

2.6 Celkova podoba spektrometru

Cely spektrometr tvori nésledujici casti: 2 detektory, 2 zesilovace, tidici elek-
tronika, 2 transducery, 2 vyméniky vzorku, teplotni senzor a pocitac. VSechny tyto
¢asti maji samostatné umisténi, mohou byt ruzné rozmistény a jsou s dalsimi ¢astmi
propojeny vodici. Cely spektrometr je napdjen ze sité. Napéti 230 V je pies sitovy
konektor ptrivedeno do kovového boxu, ktery obsahuje desku s fidici elektronikou, viz
obrazek a dva specidlné vyrobené linedrni zdroje napéti £8,6 V (1,5 A) a £15 V
(0,3 A), které napaji zbylé ¢asti spektrometru nizkym napétim. Schéma desky s ridici
elektronikou je po ¢astech uvedeno v Zdroje jsou tvoreny transformétorem,
usmeérnovacem, vyhlazovacimi kondenzatory a stabilizatory LM317 a 7815. ijlné elek-
tronickd schémata téchto zdroju jsou uvedena v . Fotografie celého boxu s
fidici elektronikou jsou na obrazku 29

Schéma zapojeni spektrometru véetné rozvodu napajeni je uvedeno na obraz-
ku Deska s tidici elektronikou je propojena s ostatnimi ¢astmi spektrometru skrze
konektory na ¢elnim panelu boxu, viz obrézek [31] Kromé konektoru pro pripojent
fidicich, mérenych a datovych signalu je navic vyvedeno i napajeci napéti 8,6 V pro
napajeni libovolného externiho zatizeni. Na obrazku |32|1ze vidét cely spektrometr bez
pocitace sestaveny v paralelni transmisni konfiguraci. Transducery jsou kvtli eliminaci

vibraci umistény na kovové desce, ktera je zavéSena pres pruziny na kovové konstrukei.
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Radioaktivni zafi¢ je umistén v krytu se dvéma otvory vytisténém na 3D tiskarneé.
Kryt je vyplnén olovem a slouzi jako stinéni.

Je vhodné zminit, ze ke spektrometru lze ptripojit i jiné typy detektort. Jedinou
podminkou je, Ze vystup celého detektoru musi mit napétovy vystup s amplitudou
napéti do 5,5 V, ktery je mozné terminovat 502 odporem. V soucasné dobé je spek-
trometr dale vylepsovan a testovan, zakladni principy fungovani se ale nemeéni.

Obrazek 28: Fotografie desky s ridici elektronikou: a) pohled shora b) pohled zdola.

Sitovy Deska fidici
konektor  elektroniky
230V

Zdroj 86V

Zdroj 15V (15 A)

(03 A)

Obrazek 29: Fotografie boxu s ridici elektronikou: a) éelni pohled na box b) wnitini

uspordddni elektroniky v boxu c) pohled zezadu na sitovy konektor.
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Box s fidici elektronikou

+15V +15V
Zdroj £ 15V GND —
(0,3 A) 15y | Zesilovat 1 Detektor 1
A +15V
" Zesilovac 2 Detektor 2
Deska s fidici
elektonikou Transducer 1
Poditac
230V
AC Transducer 2

—s >| Pfikazové USB
- 3| Datové USB

33V Vyménik vzork( 1

GND
+3,3V

Vyménik vzork( 1

GND
BV Teplotni senzor

A 4 +8,6V
Zdroj+ 8,6V GND

1,5A
(L5A) ooy

Obrazek 30: Schéma zapojend spektrometr véetné rozvodu napdjeni. Cervené jsou oznacena
kladnd napéti. Cerné je oznacena zemé (GND), Svétle modre jsou znacena zdpornd napéti.
Analogové signdly vstupugjict do desky s Fidici elektronikou jsou znaceny zelené. Ridici ana-
logové signdly jsou oznaceny oranzZové. Datové signdly jsou zbarveny Sedive.
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2x Napajeni Signdl z Datové Pfikazové Signal z Napdjeni
+15V detektoru 1 usB UsB detektoru 2 +8,6 V

Signalizace
napdjenl £+86V

Signalizace
napdjeni £ 15V

Méfeni
rychlosti 2

Méfeni Rizenf Ovladéni vymeénik( Rizeni Teplotni
rychlosti 1 transduceru 1 vzorki 1a2 transduceru 2 senzor

Obrazek 31: Fotografie a popis éelniho panelu boxu s vidici elektronikou.

Box s Fidici
elektronikou

_Transducers
detektorem 2

Zafic v olovéném
stinéni

Obrazek 32: Fotografie dudlniho spektrometru v paralelni transmisni konfiguraci. Pocitac,
ktery Tidi spektrometr, neni na fotografii vidét.
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3 Adaptace spektrometru pro dynamicka meéreni

Vyvoj dudlniho spektrometru spolu se systémem digitalniho fizeni nabizi roz-
manité moznosti uprav spektrometru proveditelné zménou softwaru. V této kapitole
bude predstavena adaptace Mossbauerova spektrometru pro dynamicka méreni. Jde
o adaptaci spektrometru, kterd umoznuje méiit rychlé fyzikalni a chemické procesy
pomoci Mossbauerova jevu, tedy zaznamenavat zmény v Mossbauerovych spektrech
v prubéhu déje. Takové métreni procesu je v soucasné dobé mozné provadét pouze
na synchrotronech, kde Ize jedno Mossbauerovo spektrum zmérit fadové za jednotky
minut. Pravé doba méfeni jednoho spektra s béznym Mossbauerovym spektrometrem
je limitujici faktor pro méteni rychlych procesu.

Vzhledem k tomu, ze doba méfeni jednoho spektra na konvenénim spektrometru
muze trvat nékolik hodin az nékolik tydnt, lze za rychlé procesy oznacit vSechny
takové déje, u kterych se Mossbauerovo spektrum vyrazné zméni za cas kratsi, nez
je doba méreni spektra. Hranice toho, co povazovat za rychly proces a co uz ne,
tedy neni uplné ostra. Tato hranice je zavisla obecné na rychlosti méfeni jednoho
spektra, kterou ovliviiuje druh vzorku, aktivita zarice, konstrukce spektrometru a také
pozadavek, jaka statistika méteni je jiz dostatecna. Nasledujici podkapitoly popisuji
pojem a princip dynamického méieni, jeho podminky a limity, technickou realizaci

spektrometru pro dynamické méfeni a jeho testovani.

3.1 Dynamické meéreni

Doba méreni Mossbauerova spektra zavisi ve své zakladni podstaté na poméru
poctu rezonancné absorbovanych a celkového poctu detekovanych 14,4keV ~-fotonu.
To znamen4, ze celkovou dobu méreni pii urcité aktivité zarice a pro dosazeni urcité
statistiky méfeni nelze zkratit. Dynamické métreni definujeme jako méfeni prubéhu
déje, ktery je periodicky opakovan po dobu potfebnou k naméfeni pozadovaného
mnozstvi Mossbauerovych spekter s pozadovanou statistikou. Cim kratsf déj je, tim
casteji musi byt zopakovan, aby celkova doba méfeni byla dostatecna. V prubéhu
kazdého déje se zméii ¢ast kazdého spektra. Opakovanim a sc¢itanim diléich méteni se
ziskaji vysledna spektra zachycujici prubéh déje.

Uvazujme naptiklad déj, ktery trva 1 s. Tento déj ma byt zachycen na péti spek-
trech (0,2 s/spektrum). Prvni spektrum bude méfeno vzdy v prvni pétiné prubéhu
déje (0-0,2 s), druhé spektrum v druhé pétiné (0,2-0,4 s) a tak déle. S kazdym zopa-
kovanim déje probéhne méfeni vSech péti spekter po dobu 0,2 s. Pti zajisténi stejného
opakovani déje po dostatecné dlouhou dobu lze vSech pét spekter zmérit s dostatecnou
statistikou. Naptiklad, pokud je potteba pro dostatecnou statistiku mérit 1 hodinu,
tak pét spekter vyzaduje dobu méteni 5 hodin. Proces je pak nutné opakovat po dobu
5 hodin, tedy celkem 18 000x. Timto zpusobem lze s pomoci Mossbauerovy spek-
troskopie teoreticky mérit libovolné kratké fyzikalni ¢i chemické procesy. Prikladem
takovych déji mohou byt pribéhy chemickych reakei nebo fazové transformace a

relaxace v materialech.
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3.1.1 Podminky dynamického méreni

Prvni, jiz vySe naznac¢enou, podminkou pro dynamické meéreni je reprodukova-
telnost méreného procesu v dostatecném mnozstvi. Zaroven je nutné zajistit, aby byl
prubéh procesu v ¢ase pii kazdém opakovani stejny.

Druhou velice diilezitou podminkou je triggrovatelnost] procesu. Pro realizaci
dynamického méreni je nezbytnd existence veli¢iny, jejiz zménu lze prevést na elek-
tricky signél (trigger). Existence triggrovaciho signalu je nezbytnd pro fizeni prepinani
méreni jednotlivych spekter. Pii opakovani méreného procesu neni nutné, aby na
sebe jednotlivé prubéhy procesu piimo navazovaly. Proces se muze klidné opakovat
i s casovymi prodlevami, které mohou byt i nepravidelné dlouhé. Kazda prodleva
mezi opakovanim procesu ale predstavuje cas, ktery se nezapocitava do doby méreni
spekter.

Pri méreni déju, které jsou kratsi nebo srovnatelné s periodou pohybu transdu-
ceru T (periodou modulace rychlosti), je nutné zajistit tfeti dulezitou podminku, a
sice homogennost méteni, kterd vyzaduje, aby bylo kazdé spektrum méreno zhruba
stejnou dobu pfti vSech rychlostech transduceru, neboli aby bylo méreno stejny cas ve
vech bodech (kanélech) spektra. Neni tim mysleno, ze se ma kazdé spektrum mérit
stejny cas, to je predpokladéano jako samoziejmost, aby vSechna spektra byla zmérena
se stejnou statistikou a bylo mozné je objektivné porovnavat. Poruseni podminky ho-
mogennosti se ve spektru projevuje tak, ze se misto rovnomérného spektra zméri
sikmé, obdélnikovym prubéhem modulované nebo jinak deformované spektrum.

Tento jev ukazme na piikladu. Uvazujme symetrickou trojihelnikovou modulaci
rychlosti transduceru s periodou presné 20 ms rozdélenou do 1024 éitacich kanalu.
Sledovany déj je méren ve 4 spektrech. Déj je periodicky opakovan kazdych 5 ms.
Doba éitani do jednoho spektra je pak 1,25 ms, viz obrazek [33] Kazdé spektrum
je v tomto pripadé meéteno jen pii urcité rychlosti. Na obrazku [34] je ukézano, jak
by vypadala spektra namétfena za dobu 300 period pohybu transduceru pii méreni
bez absorbéru. Je vidét, ze nékteré ¢asti spekter nejsou méteny. Tato spektra jsou
vysledkem numerické simulace méreni, kterou autor naprogramoval v jazyce Python.
Pii simulaci bylo uvazovano, ze v kazdém z 1024 kanalu dojde k nahodné detekci
0-3 pulzu. Jelikoz byla uvazovana symetricka trojihelnikova modulace rychlosti, jsou
spektra prelozena do 512 bodu.

Homogennost méreni zavisi na nastaveni periody pohybu transduceru, dobé méreni
jednoho spektra a poc¢tu mérenych spekter. V ptipadé, ze doba méreni jednoho spek-
tra je rovna celoc¢iselnému nasobku periody pohybu transduceru, neni s homogennosti
méreni potiz. Kazdé spektrum se méii rovnomérné pti vSech rychlostech. V ptipadé,
ze doba meéteni jednoho spektra neni rovna celo¢iselnému nasobku periody pohybu,
nastava potiz pii urcité kombinaci nastaveni: poctu mérenych spekter, dobé méreni
jednoho spektra a periodé pohybu transdcueru.

Déle je nutné uvést, ze pokud je doba méreni jednoho spektra zhruba o tad

4Trigger v prekladu z angli¢tiny znamend spoust, spustit. Triggrovatelny lze piekliddat jako spus-
titelny.
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v zavislosti na Case d

Modulace rychlosti /\ /

Perioda pohybu

T=20ms
Perioda opakovani déje /4
T/4=5ms
Perioda prepinani méreni 7/16
do dalsiho spektra >
T/16 =1,25 ms i

Cislo méFeného spektra |1, 2. 3. 4.[1. 2. 3. 4.|1. 2. 3. 4|1 2. 3. 4|1 2. 3. 4/1. 2. 3.

Obrazek 33: Obrdzek k vysvétleni poruseni podminky homogennosti méreni v pripadé ne-
vhodné synchronizace opakovdni déje s modulaci rychlosti (pohybem transduceru). Napriklad

pruni spektrum je méreno jen pri nékterych modulacich rychlosti, viz obrdzek[3])
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Obrazek 34: Numerickd simulace spekter namérensjch pFi nevhodné synchronizaci opakovdni
procesu s pohybem transduceru. Nékteré casti spekter mejsou pri urcitych rychlostech (v
urcitych kandlech) vibec méreny. Parametry mérend, jehoz vysledkem jsou tato spektra, jsou

uvedeny v vyse a jsou zndzornény na obrdzku(33.

vétsi nez perioda pohybu transduceru, pak se efekt poruseni podminky homogennosti
meéreni vytraci a nezadouci modulace spekter se ztréaci v Sumu. Pro ukazku je na
obrazcich [35] a [36] ukdzéno par pripadu simulace méfeni bez absorbéru pii ruznych
poctech mérenych spekter a ruznych dobach méreni v jednom spektru. Na obrazcich
je vzdy ukazano pouze prvni spektrum a lze vidét, jak ruzna kombinace doby méfeni
jednoho spektra a zména poctu mérenych spekter mohou ovlivnit tvar méreného spek-
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tra. Obrazek |35| ukazuje vliv doby méreni jednoho spektra pri méreni 4 spekter a dale
vliv poc¢tu métenych spekter pti konstantni dobé méreni jednoho spektra. Obrazek
ukazuje, ze podminka homogennosti méfeni ocividné nezavisi na periodé opakovani
déjeEL nybrz zalezi na kombinaci doby méfeni jednoho spektra a po¢tu méfenych spek-
ter. Doby méfeni jednoho spektra a perioda déje jsou v simulaci vyjadieny jako zlomek
periody pohybu transduceru 7T'.

Zatim se nepodarilo nalézt matematicky popis podminky homogennosti méreni, v
niz by byly definovany vztahy mezi periodou pohybu transduceru, dobou méreni jed-
noho spektra a po¢tem spekter. Prozatim lze vhodnost uvedenych parametru otestovat
pomoci numerické simulace méteni. Z hlediska experimentalniho je vsak velice dulezity
poznatek, ze nevhodnd synchronizace opakovani procesu a pohybu transduceru muze
pii méreni procesu kratsich nebo srovnatelnych s periodou pohybu negativné ovlivnit

tvar méreného spektra a je potfeba tomuto jevu zabrénit.
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Obrazek 35: Ukdzka deformace spekter zpusobend vlivem Spatné synchronizace pohybu tran-
sduceru a periody méreného déje. V levém sloupci je na 6 grafech ukdzan viiv doby mérent v
jednom spektru pii méreni konstantniho poctu 4 spekter na tvar proniho spektra. V pravém
sloupci je pak ukdzdn vliv poctu spekter pri konstantni dobé méreni (256/1024)T v jed-
nom spektru na tvar naméreného pruniho spektra. Ve vsech pripadech jsou spektra vystupem
numerické simulace, v niZ jsou spektra mérena po dobu 300 period pohybu transduceru, a
v kaZdém citacim kandlu jsou ndhodné éitdny 0-3 pulzy. Doba méreni jednoho spektra je

vyjddrena jako zlomek periody pohybu transduceru T

SPerioda méfeni déje se zisks jako souéin poétu spekter a doby méfeni v jednom spektru.
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Obrazek 36: Ukdzky rizné deformace zméreného pruniho spektra pri stejné periodé opa-
kovdni déje. V hornim édsti jsou dvé méreni s periodou opakovdni déje (480/1024)T, kde
T je pertoda pohybu transduceru. V jednom pripadé jsou mérena 3 spektra po delsi cas a ve
druhém pripadé 4 spektra po kratsi cas. Podobné je tomu v dolni ¢dsti, kde je perioda déje u
obou spekter (2560/1024)T a jsou mérena 4 a 5 spekter po del§i a kratsi ¢as. Pri konstantni
periodé opakovdni déje jsou spektra ruzné modulovdna, tedy homogennost méreni nezdvisi
pouze na periodé opakovani déje, nybrz na jednotlivijch parametrech — dobé méreni jednoho

spektra a poctu mérenych spekter.

3.2 Procesem triggrovany Mossbauertv spektrometr

Pro spektrometr, ktery provadi dynamické méreni, bylo vybrano oznaceni ., pro-
cesem triggrovany Mossbauerv spektrometr* (PTMS)f] jelikoz ¢iténi do spekter je
triggrovano na zakladé prubéhu méreného procesu. V této podkapitole je popsana
tiprava digitdlné fizeného dudlnfho spektrometru (kapitola [2)) na procesem triggrovany
spektrometr. Pro upravu spektrometru pro dynamickd méreni nebyl pouzit ptimo
cely dualni spektrometr. Byly pouzity jen nékteré jeho ¢asti. Pro vyvoj prototypu
byla vyrobena nova testovaci deska s fidici elektronikou, viz obrazek [37, ktera na
rozdil od tidici desky dudlniho spektrometru (obrézek kapitola zvlada sice
ovladat pouze jeden transducer, ale nabizi navic vyvedené programovatelné vstupni
a vystupni signaly pfipojené piimo k hradlovému poli a mikrokontroléru. Klicové je
zachovani dvojice mikrokontrolér — hradlové pole, které umoznuje provadét vyrazné
funkéni zmény zménou softwaru. Schéma desky neni uvedeno v priloze, jelikoz je celé
prilis rozsahlé a obsahuje az na detaily stejné bloky jako deska tidici elektroniky u
dudlniho spektrometru, jejichz schémata jsou uvedena v [priloze 1]

Pro konstrukci procesem triggrovaného spektrometru byl pouzit pouze jeden
transducer, jeden detektor, jeden zesilovac, testovaci deska s tidici elektronikou, la-

boratorni zdroj a pocita¢. Adaptace spektrometru pro dynamickd meéreni obnésela

6Stejnou zkratku lze zavést i v anglictine. PTMS -~ Process Triggered Mossbauer
Spectroscopy/Spectrometer.
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Obrazek 37: Testovaci ridici deska pro vijvoj a TFizend procesem triggrovaného spektrometru.

predevsim zménu softwaru v mikrokontroléru, hradlovém poli a v mensi mife i v pro-
gramu, kterym je spektrometr ovladan z pocitace. Na zacatku adaptace byl nejprve
kompletné prevzat fidici software z dualniho spektrometru, a to jak software pro mi-
krokontrolér, tak i pro hradlové pole a pocitac. Nasledné byly urcité casti softwaru
upravovany a byly pridavany ¢asti nové. Procesem triggrovany spektrometr tak pra-
cuje na uplné stejném principu jako dualni spektrometr s tim rozdilem, ze zvlada
ovladat pouze jeden transducer a meéti vétsi mnozstvi spekter, jejichz méfeni l1ze ex-

terné triggrovat. Nasledujici podkapitoly popisuji konkrétni tipravy softwaru.

3.2.1 Hlavni prvky adaptace spektrometru pro dynamicka méreni

Pro adaptaci pro dynamicka méreni je tieba zajistit dvé véci. Zaprvé je tieba
umoznit méfeni vétsiho mnozstvi spekter nez dvé. Zadruhé je nutné tiidit napocitané
pulzy do spekter v zavislosti na triggrovacim signalu. Zaroven je tieba zajistit, aby se
triggrovaci signal (prepinani spekter) nedal synchronizovat s periodou pohybu tran-
sduceru, aby byla splnéna podminka homogennosti méteni.

Pocet spekter, ktera je mikrokontrolér schopen méfit, je limitovan velikosti jeho
RAM pameéti, kterd méa konkrétné u mikrokontroléru STM32F429VGT6, ktery byl
pouzit, kapacitu 256 kB. Vzhledem k nutnosti alokace dvojitého prostoru pro méreni
spekter, kde kazdé spektrum je tvofeno 2048 32bitovymi cisly, je limit méfeni ome-
zen maximalné na 8 spekter. Pocet mérenych spekter muze uzivatel nastavit pred
zacatkem méreni zadanim prislusného prikazu. Mikrokontrolér u procesem triggro-
vaného spektrometru neodesila informace o dvou mérenych rychlostech a dvou spek-
trech jako u dudlntho spektrometru, nybrz posila informaci o métené rychlosti pouze
jednoho transduceru a poté zvoleny pocet spekter. Pti méfeni 8 spekter je odesilano
vice nez dvojnasobné mnozstvi dat nez u dudlniho spektrometru, takze byl omezen
pocet period, po kterych lze odesilat data, na bezpeénou hodnotu 150 (3x vétsi nez u
dudlniho spektrometru). Spektra tedy nelze vyéitat tak ¢asto jako u dudlniho spek-
trometru. Pro pfijem nastavitelného poc¢tu mérenych spekter byl upraven i program
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v pocitaci.

spekter. Zde se setkavaji dva ruzné procesy, a sice periodickd modulace rychlosti
fizena hlavnim casovac¢em v mikrokontroléru a opakovani sledovaného déje. Modu-
lace rychlosti urcuje do jakého podintervalu (kandlu) ve spektru bude obsah ¢itace
pricten. Prubéh déje pak ovliviiuje, do jakého spektra bude ¢itdno. Pamét, do které
se uklddaji métena spektra, je v mikrokontroléru naprogramovana jako dvourozmérné
pole hodnot (¢itacich kandali), kde zména ¢itaciho kandlu v jednom sméru (modulace
rychlosti) je fizena hlavnim ¢asovacem v mikrokontroléru, a zménu ¢itaciho kandlu ve
druhém sméru (zménu spektra) zajistuje triggrovaci signal. Ukldddn{ obsahu ¢itaca
do prislusného kanalu je tedy misto jedné souradnice adresovano dvéma souradnicemi
(indexy i a j). Obsah ¢itace v hradlovém poli je vzdy vycten na konci podintervalu,
v tento okamzik se mikrokontroler diva, kde se nachazi v modulaci rychlosti (sloupec
v paméti — soutadnice i), tedy kolik ubéhlo podintervali od zac¢atku periody pohybu
a zaroven se divd, jaky je index j, tedy které spektrum je méreno (fadek v paméti) a
podle toho do piislusného mista v paméti o souradnicich [i, j|] pFicte obsah citace, viz
obrazek B8

i=0 =6 i=13 i=20 =26 i=34 i=41 i=49 i=57 i=65
v V { i U 0 y i i v
Synchronizaéni signal
- Vyditani &itacl
hradlového pole
- Inkrementace indexu i
=1 =2 =3 j=4 j=5 =6 j=7 j=0 =1 Cas

Triggrovaci signal
- Zména spektra
- Inkrementace indexu j

Zména citaciho kanalu i

Pamét pro méfeni 8
spekter jako 2D pole
hodnot

0 6 13 20 26 34 41 49 57 65 2047

I

Zména spektra

NouhswWNR O

Obrazek 38: Schematické zndzornéni adresovdni céitacich kandli v paméti, do nichZ md
byt pricten obsah céitace. Synchronizacnd signdl (pulzy), ktergm mikrokontrolér vyéitd obsah
¢itacéi v hradlovém poli, inkrementuje kandl (index i), do kterého se pricitd, v rdmci jednoho
spektra. Triggrovaci signdl (pulzy) méni index j, ktery urcuje, do kterého spektra se éitd.
Zelené jsou zndzornéna mista v paméti, do kterych by byl obsah citace pricten vzhledem k

vyse zndzornénym synchronizaénim a triggrovacim pulzim.

Triggrovaci signal je do mikrokontroléru priveden z hradlového pole a mikrokont-
rolér detekuje vzestupné hrany tohoto signalu a déle je zpracovava. Triggrovaci signal
je priveden zvenci z hradlového pole ze dvou duvodu. Jednim z duvodu je moznost trig-
grovat zménu spektra libovolnym externim asynchronnim signalem. Druhym duvodem

je nezavislost tohoto signédlu na oscilatoru mikrokontroléru, diky ¢emuz se lze vyhnout
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nezadouci synchronizaci triggrovaciho signalu s pohybem transduceru, kterd by mohla
porusit podminku homogenity méfeni.

3.2.2 Triggrovaci signal a zptsoby triggrovani procest

Triggrovani procesu lze rozdélit do dvou skupin. U prvni skupiny procesti, ozna¢me
je jako asynchronné triggrované, je triggrovaci signdl generovan samotnym procesem
tim, ze dojde k prevedeni néjaké startovaci udélosti na elektricky pulz. U druhé sku-
piny procesu, oznacme je jako synchronné triggrované, je opakovani procesu fizeno
generovanym triggrovacim signalem. Triggrovani u téchto dvou skupin se lisi. Vyse
bylo popsano, ze triggrovaci signal, ktery vede do mikrokontroléru, prepina c¢itani do
jednotlivych spekter. Triggrovaci signél by tedy méla tvorit sekvence pulzu, které bu-
dou prepinat méfreni od prvniho az do posledniho spektra. AvSak nutnd a zaroven
postacujici podminka pro dynamicka meéreni je jen jeden triggrovaci pulz, ktery sig-
nalizuje zacatek procesu.

U asynchronné triggrovanych procesu, které jsou typicky ndhodné, napt. sle-
dovéani chemické reakce kapky dopadajici do reakéni lazné, lze ziskat pouze jeden
triggrovaci pulz znacici zacatek reakce naptiklad tak, ze se detekuje prulet kapky,
po kterém néasleduje chemicka reakce kapky v reakéni lazni. Na zakladé tohoto jed-
noho triggrovaciho pulzu je tfeba mikrokontroléru vygenerovat sekvenci pulzi, kterd
postupné v ekvidistantnich intervalech prepne méfeni do vSech spekter. Tato sku-
pina procesu tedy vyzaduje, aby hradlové pole obsahovalo programovatelny generator
davky pulzu pro prepinani spekter, nebo je tfeba do hradlového pole navést sérii
pulzu vygenerovanou jinym zafizenim. Zaroven je tfeba zajistit, aby se proces neopa-
koval, dokud nebudou v ramci jednoho prubéhu procesu promérena vsechna spektra.
Je nutné podotknout, ze dobu méfeni v jednom spektru musi byt mozné nastavit dle
potieby a uzivatel sam musi odhadnout, jak dlouhou dobu sledovany proces trva.

U synchronné triggrovanych procesu, jako je napiiklad sledovani vlivu magne-
tického pole na vzorek, je generovan periodicky signdl, ktery slouzi jak k reprodukci
sledovaného déje (napiiklad spindni magnetického pole), tak jako triggrovaci signél
pro prepinani meétreni spekter. Vyhodou tohoto piistupu je, ze déj je reprodukovan
periodicky a doba méfeni je deterministickd na rozdil od prvni skupiny procesu, kde
zacatek déje muze nastat obecné v ruznych ¢asovych okamzicich. Déle neni potiebny
generator série pulzu, stac¢i zdroj periodického signalu. Avsak i v tomto pripadé musi
mit uzivatel dobry odhad a musi védét, jak dlouho trva proces, ktery chce sledovat, a
na zakladé této informace urcit periodu opakovani procesu. Rozdil v triggrovani obou
skupin procesu je schematicky zndzornén na obrazku [39

V ramci této prace byla provadéna pouze méfeni procesu synchronné triggro-
vanych. Moznosti triggrovani u spektrometru adaptovaného pro dynamickd méreni
jsou feSeny néasledovné. Pro generovani periodického signdlu je pouzit 50 MHz os-
cilator, ktery je ptipojeny k hradlovému poli. V hradlovém poli jsou naprogramovany
delicky frekvence, které umoznuji uzivateli délit frekvenci 25 MHz libovolnym 32bi-

tovym ¢islem. Zaroven uzivatel mize misto interntho triggrovaciho signélu z 50 MHz
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Triggrovaci Triggrovaci Triggrovaci

Laditelnad ) ; Generdtor iend
. i signal , Sledovan ulz signal ) ]
Oscilator délicka ;4 Mikrokontrolér d8j v }—p—r sekvence Mikrokontrolér
frekvence

pulzd
|

Rizeni
reprodukce

déje

Obréazek 39: Schematické zndzornéni rozdilu v triggrovdni procesi a) synchronné trigro-

vangch b) asynchronné triggrovanijch.

oscilatoru pouzit libovolny externi triggrovaci signal. V ptripadé potieby je v hradlovém
poli mozné pouzit i délicku externitho triggrovaciho signédlu, kterou lze zménou soft-
waru pro hradlové pole nastavit na déleni libovolnym pfirozenym ¢&islem v rozsahu
32bitového cisla.

V posledni fadé je nutné zminit, ze dalsi apravy v ¢itani spekter nebo déleni frek-
vence triggrovaciho signalu je mozné softwarové provadét i v mikrokontroléru. Mikro-
kontrolér pocita prichozi triggrovaci pulzy, ale muze zménit ¢itani do jiného spektra,
az kdyz napocita definovany pocet pulzu. Zaroven lze timto zpusobem nastavit pauzu
v méfeni (nepricitat obsah ¢itacu do paméti) po dobu definovaného poctu pulzu tri-
ggrovactho signalu. Toto softwarové zpracovani triggrovaciho signalu ale nesmi byt
prilis slozité, aby prtilis nezatézovalo mikrokontrolér.

V nékterych piipadech je proto lepsi, pokud je to mozné, fesSit zpracovani tri-
grovaciho signalu v hradlovém poli nebo externé a do mikrokontroléru posilat pulzy,
které uz jen prepinaji ¢itani spekter, nebo jejichz zpracovani neni piilis naro¢né. Pa-
rametry a volbu triggrovaciho signalu lze nastavit pred zacatkem méfeni zaslanim
patticnych ptikazu z pocitace do mikrokontroléru. Schéma triggrovaciho signalu a jeho
mozného nastaveni procesem triggrovaného spektrometru sestaveného v této praci je
na obrazku

Hradlové pole Mikrokontrolér

Oscilator Nastavitelna 32 bitova
50 MHz délicka frekvence

Nastaveni triggrovaciho signalu

Interni triggrovaci

signal
Externi triggrovaci Zpracovani Zména
signal Délitka triggrovacich —{ indexu ,j“a
frekvence pulzl fizeni méfeni
Pfepinac

Obrazek 40: Schéma triggrovaciho signdlu a dalsich Fidicich signdli u vyvinutého procesem
triggrovaného spektrometru. Délicku frekvence externiho triggrovaciho signdlu lze nastavit

pouze upravou softwaru v hradlovém poli.

Jesté je treba zduvodnit, proc je pouzit externi 50 MHz oscilator, kdyz by pozado-

vany triggrovaci signal mohl generovat casova¢ v mikrokontroléru a inkrementaci in-
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dexu j (zménu spektra) by bylo mozné provadét softwarové bez reakce na externi
signél. Pouziti externiho oscilatoru brani nezadouci synchronizaci modulace rychlosti
a sledovaného procesu. Vychézi se pti tom z experimentalni zkusenosti, kdy je velice
obtizné dlouhodobé synchronizovat dva nezavislé oscilatory. Tedy pravdépodobnost
synchronizace, ktera by narusila podminku homogenity méreni, je pfi mérenich v radu
hodin prakticky zanedbatelna. Dva odlisné oscildtory maji totiz obecné odlisny jit-
ter a odlisnou teplotni stabilitu, kterd zpusobuje zde zddouci desynchronizaci obou
oscilatoru.

3.2.3 Limity méreni

Vyse popsany procesem triggrovany spektrometr je v aktualni podobé schopen
meérit pouze procesy, které jsou triggrované synchronné. Nejkratsi déje, které 1ze teore-
ticky mérit, zavisi na minimalni dobé ¢itani do jednoho spektra a na poctu mérenych
spekter. Limitujicim faktorem doby méfeni jednoho spektra je pii soucasném na-
programovani doba vy¢itani obsahu ¢itactu z hradlového pole (méfeni jednoho bodu
spektra), tedy doba jednoho podintervalu (7'/2048), ktera zévisi na frekvenci pohybu
transduceru a pohybuje se v rozsahu 5-48 us pro frekvence pohybu v rozsahu 97-10
Hz.

Doba méteni jednoho spektra nesmi byt kratsi nez podinterval (7'/2048), pak
by totiz dochézelo ke zméné spektra jesté pred vyctenim ¢éitace a napocitané pulzy
patiici do daného spektra by byly pricteny az do spektra dalsiho. Piislusné pulzy by
obecné nebyly pricteny do spravného spektra. Potiz nastava i ve chvili, kdy by doba
meéteni spektra byla nepatrné delsi nez podinterval. Pro zachovani spravnosti méreni
je tedy nutné zajistit, aby ke zméné spektra dochazelo se stejnou periodou, jako je pe-
rioda vycitani ¢itacu v hradlovém poli. To lze zajistit pouze generovanim triggrovaciho
signdlu z mikrokontroléru. To vsak s sebou nese riziko poruseni podminky homoge-
nity méreni. Tento problém lze obejit nastavenim vhodnych parametri métreni. Tedy
lze mérit i s generovanim triggrovaciho signdlu z mikrokontroléru, ale za podminek,
ze nejkratsi doba méteni do jednoho spektra musi byt rovna celociselnému nasobku
podintervalu (7/2048) a musi byt nastaveno méreni vhodného poctu spekter (¢asto
lichy pocet), pii kterém nedochazi k poruseni podminky homogenity.

Triggrovaci signal je ale na sestaveném spektrometru generovan externim os-
cilatorem, ktery nelze synchronizovat s oscilatorem mikrokontroléru, coz je v tomto
pripadé zadouci. Vyhodou je, Ze neni nutné tesit poruseni homogenity méfeni, ale na
druhou stranu nelze jedno spektrum meérit po dobu srovnatelnou s dobou podinter-
valu. Nejkratsi doba méfeni do jednoho spektra by méla byt zhruba o fad delsi, nez
je doba podintervalu a to z toho duvodu, aby chyba pfitazovani napoc¢itanych pulzu
do pattiénych spekter byla co nejmensi. Pokud je doba méfeni do jednoho spektra
srovnatelna s dobou podintervalu, roste vyrazné chybovost tfidéni pulzu do spravnych
spekter, viz obrézek [A1]

Limit minimalni doby méreni jednoho spektra pfi triggrovani nezavislym os-

cilatorem neni pevné stanoven. Plati vSak, ze ¢im vice se doba méfeni spektra blizi
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Vyéitani ¢ita ve hradlovém poli
Zména indexu i To= T/2048
>

Cas ¢itani pulzd v gitadi. |

Doba Spatného ¢itani

Cas méreni do daného
spektra.
—>

Inkrementace Ts=2,4T,
indexu ,,j“
Zména spektra Cas

Obrazek 41: Ukdzka chybného tridéni pulzi do spekter. Modré bloky symbolizuji dobu ¢itdni
pulzi v hradlovém poli a zelené bloky ukazuji dobu méreni do daného spektra. Cervené ob-
lasti spolu s Sipkami ukazuji dobu, kdy jsou céitany pulzy, které by mély byt prirazeny do
aktudlniho spektra, ale kvili granularité vycéitani éitacu na konci podintervalu jsou pricteny
chybné do spektra ndsledujiciho. Na obrdzku je konkrétné ukdzdna chybovost tridéni pulzi
prt merent péti spekter s dobou ¢itant do jednoho spektra Tg trvajici 2,4 ndsobek doby jed-
noho podintervalu Tp. Podil doby éitdnd pulzi, v rdmci niz jsou pulzy zatazené do Spatného

spektra, ¢ind v této konkrétni ukdzce zhruba 17 %.

dobé podintervalu, tim vétsi je chybovost pfi ttidéni napocéitanych pulzu do spravnych
spekter. Doporucend minimalni doba méreni jednoho spektra je zhruba desetinasobek
doby podintervalu, coz je napiiklad pfi frekvenci pohybu transduceru 30 Hz okolo 163
us. V 6 spektrech tak muze byt zaznamenén déj, ktery trva zhruba 1 ms. Pokud nevadi
chybné tridéni pulzu do nasledujicich spekter lze méfit jedno spektrum i kratsi cas.
Presné méreni kratsich procesu by bylo nutné provadét s generovanim triggrovaciho
signalu z mikrokontroléru. Pak by se daly mérit nejkratsi procesy trvajici i méné nez
100 ps. Méteni jesté kratsich procesu nez desitky us by bylo mozné, ale vyzadovalo

by tplnou zménu softwaru v hradlovém poli a piresahovalo by rdmec této prace.

3.3 Testovaci méreni

Funkénost vyvinutého procesem triggrovaného spektrometru byla tispésné ovérena
dvéma mérenimi v transmisni konfiguraci. Prvni méfeni bylo provedeno na sérii vzorku,
u nichz byla zhruba znama podoba spekter. Tyto vzorky byly umistény na otacejicim
se disku a prubéh déje se simuloval otd¢enim disku (podkapitola . Druhé méreni
sledovalo vliv zmény sméru magnetizace v pasku a-zeleza, ktery byl umistén v perio-
dicky se ménicim magnetickém poli (podkapitola. Obé méreni ovérila funkénost
procesem triggrovaného spektrometru pro dva procesy jeden trvajici nékolik minut a
druhy trvajici nékolik desitek ms.

U sestaveného procesem triggrovaného spektrometru byl transducer uchycen pres
pruziny na kovové konstrukci a podlozen pénovymi deskami pro tlumeni vibraci. Zaric
byl nasroubovan na transducer. Transducer byl nasledné pripojen k desce s fidici
elektronikou, ktera byla napajena spolu s detektorem a zesilovacem z laboratorniho

vvvvv
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aparatury je na fotografiich na obrazku Aparatura se v oblasti pred zaficem pro

-----

|\ Deska s fidici

elektronikou

Obrazek 42: Fotografie sestaveného procesem triggrovaného Méssbauerova spektrometru.

3.3.1 Meéreni vzorka na otacejicim disku

Pro simulaci prvniho procesu byl pouzit otacejici se disk s ruznymi vzorky. Disk
mel polomér 7,5 cm a obsahuje okénka, kterd se nachézi ve vzdalenosti 5,5 cm od
sttedu disku tak, ze se prekryvaji s métricim svazkem vymezenym olovénou aperturou
o prumeéru 1,2 cm. Do okének bylo umisténo 8 ruznych vzorkt. Otaceni disku bylo
provadéno krokovym motorem. Tak byl simulovan proces, v jehoz prubéhu se ménilo
Mossbauerovo spektrum.

Vzorky byly vytvoreny s pomoci tenkych kovovych pasku a-zeleza a nerezové oceli
o kalibraéni tloustce 20 pum. Rozdilné vzorky byly vytvofeny tak, Ze svazkem skeno-
vana plocha okénka byla vzdy vykryta jinym pomérem ploch obou pasku. Prostor mezi
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vzorky byl vykryt tenkou vrstvou olova, aby nedochazelo ke zbytetnému citani signalu
piimo ze zarice a aby byla v co nejvétsi mite oddélena jednotliva spektra. Pasky ne-
rezu a a-zeleza byly nejprve nalepeny na tvrdy papir, na ktery byly narysovany vodici
cary. Nasledné byl tvrdy papir prilepen k na 3D tiskarné vytisténému disku s okénky.
Fotografie piipravy a finalni podoba disku se vzorky jsou na obrazku{43|a, b. Krokovy
motor byl prisroubovan k hlinikové desce, ktera byla nasroubovana na transducer, viz
obrazek 43| ¢, e. Na této desce byla také pripevnéna olovéna apertura vymezujici sva-
zek. Disk se vzorky byl k hiideli krokového motoru piipevnén pomoci kovové spojky.

Krokovy motor byl fizen driverem DRV8825, ktery byl umistén na samostatném
plosném spoji, viz obrazek 43| d. Pohyb motoru byl fizen z mikrokontroléru pies piny,
které byly k ovladani driveru naprogramovany. Jednu otocku motoru bylo mozné
provést ve 200 nebo az v 6400 krocich v zavislosti na nastaveni driveru. Bez ztraty
synchronizace pohybu se podafilo diskem otac¢et maximalni rychlosti 6,25 otacek/s.
Dal by se tak simulovat déj trvajici 160 ms, ktery by byl zaznamenan do 8 spekter
po 20 ms. Disk se vzorky ale nebyl dokonale rovny. V dusledku toho dochézelo pii
vyssich rychlostech otaceni k nezddoucimu pohybu disku, a tedy i k modulaci rychlosti
ve sméru osy svazku. Disk se ale pohyboval i pfi nizsich rychlostech otaceni, kdy
byl vliv kfivosti disku zanedbatelny. Jakdkoliv zména kroku ¢i mikrokroku v motoru
zpusobovala prenos vibraci z hiidele na disk se vzorky. Tyto vibrace stale zptisobovaly
dostatecné vyznamnou nezadouci modulaci rychlosti vzorkt ve sméru svazku, ze se
nepodarilo zmérit spektra.

Problém s modulaci rychlosti byl vyfesen snizenim rychlosti otaceni na jednu
otacku za 33 minut a 20 s (2000 s) a ukon¢enim provadéni plynulého pohybu. Motor
otacel disk trhave. Driver pootocil motor o jeden krok jednou za 10 s, tim se disk
pootocil o 1,8°. Jedna otocka disku tak byla vykondna ve 200 krocich. Pootoceni
disku o jeden krok vzdy rozkmitavalo disk na dobu odhadem 1-5 s, nasledné vsak byl
disk 9-5 s v klidu. V konecném dusledku tedy nebyl sledovan plynuly proces, nybrz
proces kvazistaticky, nicméné pro ovéreni funkcénosti spektrometru to bylo postacujici.
Pro eliminaci doby vibrovani byl disk se vzorky pritlacen k detektoru. V rameci jedné
otocky bylo zméreno 8 spekter, tedy spektrum se zménilo kazdé 4 minuty a 10 s, coz
je z hlediska Mdossbauerovského méreni pomérné rychla zména.

Sledovany déj byl pomaly ve srovnani s periodou pohybu transduceru (cca 33,3
ms). Proces byl proto bez starosti o splnéni podminky homogenity méfeni triggrovan
z mikrokontroléru. Zaroven to byl v tomto piipadé nejjednodussi zpusob triggrovani
procesu. Mikrokontrolér generoval pro driver pulzy, kde kazda vzestupnd hrana pulzu
zpusobila pootoceni krokového motoru o jeden krok. P#i 200 krocich na otacku pripadé
na kazdé spektrum 25 kroku/pulzi. Po kazdych 25 krocich bylo tedy vyzadovano
prepnuti ¢itani do dalstho spektra. Pulzy, které mikrokontrolér generoval pro driver,
byly taktéz privedeny do hradlového pole, ve kterém byla implementovana délicka
frekvence deélici konstantni hodnotou 25. Hradlové pole tak vygenerovalo triggrovaci
pulz pro zménu spektra po napocitani kazdych 25 pulzu z mikrokontroléru. Kazdych
téchto 25 pulzu zaroven zajistilo pootoceni disku do pozice pro métreni dalsitho vzorku
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Disk se vzorky
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Obrazek 43: Meéreni vzorku na otdéejicim se disku: a) vyroba disku s proménngmi vzorky
podle narysované predlohy, b) findlni podoba disku, c) upevnénd disku k transduceru a kro-
kovému motoru, d) plosny spoj s driverem krokového motoru, e) celkovy pohled na aparaturu.
Cisla oznacugict jednotlivé vzorky na disku (Gdsti a) a b)) koresponduji s poradim mérengich

spekter uvedengch ddle na obrdzku[45.

v dalsim okénku na disku. Schéma triggrovaciho signalu je na obrazku [44]

Co se tyce méteni spekter, nejprve byla zmétena spektra pouze a-zeleza (vzorek
1.) a pouze nerezové oceli (vzorek 8.) ve statickych podminkéch. Spektrum a-zeleza
tvori sextet. U nerezové oceli se ukazalo, ze obsahuje magnetické faze, jelikoz ve
spektru je kromé vyrazného singletu vidét i maly sextet. Na zakladé znalosti téchto
dvou spekter pak bylo mozné zhruba odhadovat, jak budou vypadat spektra 2. az 7.
vzorku, které jsou vytvoreny kombinaci obou pasku. Od 2. do 7. vzorku se postupné
zvétsuje podil nerezové oceli a klesa podil a-zeleza. Tedy prvni spektrum by mélo
obsahovat pouze sextet a v nasledujicich spektrech by se mél postupné zvétSovat
podil singletu, az by mél byt vidét pouze singlet s malym sextetem od magnetické

faze v nerezové oceli.
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Obrazek 44: Schéma triggrovdni déje simulovaného na otdcejicim se disku.

Meéteni spekter na otacejicim se disku probihalo zhruba 10 dni. Cely déj (otocent
disku 0 360°) se za tu dobu zopakoval 432x. Pouzity zari¢ byl 7 let stary. Jeho aktivita
byla priblizné 2,7 MBq, proto vysledna spektra nebyla zmétena s ptilis dobrou sta-
tistikou. S timto divodem souvisi rozhodnuti poscitat kazdé spektrum do 256 bodi.
Vsech 8 spekter métenych v dynamickych podminkéch véetné samostatnych spekter
pasku a-zeleza a nerezové oceli mérenych ve statickych podminkéch je na obrazku
Fitovani spekter bylo provedeno v programu MossWin.

Ve vyslednych spektrech je vidét, jak postupné od 2. do 8. spektra narusta podil
singletni slozky, coz je v souladu s ocekdvanim. Piitomnost singletu v prvnim spektru
je zpusobena tim, ze vedle prvniho vzorku ¢istého a-zeleza je posledni vzorek obsa-
hujici pouze pasky s nerezovou oceli a mezera mezi vzorky vyplnéna olovénou folii
ziejmé nebyla dostateéné velika, a tak dochéazelo i k docasnému méteni dvou vzorku
zaroven. To vsak i za pomérné kratkou dobou méreni, nez se do svazku natocil pouze
pasek a-zeleza, zanechalo v 1. spektru vyraznou singletni stopu. Taktéz v 8. spektru je
ze stejného duvodu vidét slabd stopa sextetu od pasku a-zeleza. Timto mérenim byla

vvvvvv

vyrazné kratsitho déje, viz nasledujici podkapitola [3.3.2]
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Obrazek 45: Spektra namérend na vzorcich na otdcejicim se disku (levy sloupec). Spektra
c¢isté pdski a-zZeleza (vzorek 1.) a pdski nerezu (vzorek 8.) mérend ve statickych podminkdch

(pravy sloupec).
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3.3.2 Meéreni vzorku v ménicim se magnetickém poli

Prvotnim zamérem druhého testovaciho méreni bylo méreni doby relaxace vek-
toru magnetizace ve vzorku a-zeleza sledovanim zmény amplitudy 2. a 5. ¢ary sextetu
ve spektru. Jak bylo popséno v uvodni kapitole [I.1.2] pomér amplitud 2. a 5. ¢ary ku
1. a6.a 3. a4. care zavisi na tthlu mezi vektorem magnetické indukce efektivniho pole
B, které citi jadra zeleza, vuci smeéru letu y-fotonu. Nejvyznamnéjsi slozkou tohoto
magnetického pole je hyperjemné magnetické pole, jehoz smér lze ménit zmagneti-
zovanim feromagnetického vzorku pomoci externitho magnetického pole, které muze
byt o nékolik radu slabsi nez pole hyperjemné. Zménu sméru vektoru magnetizace lze
tak sledovat skrze zménu sméru vektoru magnetické indukce hyperjemného pole vuci
sméru méticiho svazku.

Pro realizaci takové zmény sméru magnetizace byl pasek a-zeleza vlozen do mag-
netického pole dvou toroidnich neodymovych magnetu a dvou elektromagneti. Smér
magnetizace by byl ménén zménou sméru vnéjsitho magnetického pole, které by bylo
docileno spinanim a vypinanim proudu v elektromagnetech. Neodymové magnety by
meély za kol stocit smér magnetizace do osy svazku, coz by se ve spektru mélo projevit
snizenim amplitudy 2. a 5. ¢ary. Nasledné by byly zapnuty elektromagnety, které by
stocily vnéjsi magnetické pole a i smér magnetizace vzorku mimo osu svazku, ¢imz by
se amplitudy 2. a 5. ¢ary zvétsily. Sledovani prubéhu relaxace magnetizace by se pak
provadélo opakovanym vypinanim a zapindnim elektromagnetu. Bohuzel, doba rela-
xace vektoru magnetizace se pohybuje v fadu 107! az 107% s [11], coz by vyzadovalo
nastroj, s jakym by bylo mozné ménit vnéjsi magnetické pole takto rychle a takovy
nastroj nebyl k dispozici. Pfesto bylo rozhodnuto zkusit experiment provést. I kdyby
nebylo mozné sledovat relaxaci magnetizace, bude alespon sledovan vliv zmény sméru
vektoru magnetizace vuci sméru meétictho svazku na mérené spektrum. Procesem tri-
gerovany spektrometr tak bude otestovan pifi métfeni vyrazné rychlejsiho déje.

Nejprve bylo pomoci magnetooptického Kerrova jevu (MOKE) zjisténo, jaka hod-
nota magnetické indukce je potieba pro zmagnetizovani pasku a-zeleza, prakticky byla
zméfena hysterezni smycka [32]. Slo o stejny typ pasku, ktery byl pouzit v piedchozim
meéfeni na otacejicim se disku. Z orienta¢nich méreni bylo zjisténo, Zze magnetické
pole okolo 0,1 T je pro zmagnetizovani dostacujici. Nasledné byl s vyuzitim teslame-
tru urcen elektricky proud, ktery je tfeba poustét do elektromagnetu, aby vytvorily
potfebné magnetické pole pfi urcité, vhodné nastavené vzdalenosti obou elektromag-
netu. Podobné byl uzpusoben pocet neodymovych magnetu a jejich vzdédlenost tak,
aby vytvorily v misté vzorku potifebné magnetické pole s indukei okolo 0,1 T. Vzorek
byl nésledné umistén kolmo ke sméru svazku mezi neodymové magnety a elektromag-
nety.

Meétenim statickych spekter vzorku v magnetickém poli neodymovych magnetu
se ukazalo, ze pouzité pole nestaci pro stoceni vektoru magnetizace kolmo k roviné
vzorku, prestoze bylo o¢ekdvano, ze 20 pum tlusty pések bude mozné povazovat za
dostatecné objemny vzorek. Obecné, kdyz byl pasek a-zeleza umistén v roviné kolmé
ke sméru svazku, nepodarilo se pomoci neodymovych magnetu, elektromagnet ani
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obou poli zaroven stoc¢it smér vektoru magnetizace mimo rovinu vzorku. Ve spek-
trech byl pomér car v sextetu stale stejny, a sice zhruba 2:2,5:1. Tento pomér byl
prisouzen stoCeni sméru magnetizace vzorku a hyperjemného magnetického pole ve
sméru kolmém k ose svazku. Na zakladé této zkusSenosti bylo odhadovano, ze pasek
funguje jako dobré magnetické vedeni, které stahuje smér magnetickych indukénich
car vnéjsiho pole do roviny pasku a ze smér magnetizace bude mozné ménit pouze v
roviné vzorku.

Vychéazeje z této ivahy, bylo navrzeno orientovat vzorek v roviné stocené pod
urcitym thlem ke sméru svazku. Geometrie tohoto usporadéani: vzorku, neodymovych
magnetu a elektromagnetu je zndzornéna na obrazku 6] Zaroven je zndzornéna zména
uhlu 6 mezi vektorem magnetického pole B , které citi jadra, a smérem mériciho svazku
a také je vykreslena projekce B, vektoru B do sméru svazku. V tomto usporadani
bylo poc¢itano s tim, ze jedina pole, kterda se podili na magnetické interakci, jsou
hyperjemné a vnéjsi magnetické pole, jejichz vektorovy soucet je oznacen B. Déle je
uvazovano, ze vektor magnetizace je shodny se smérem vnéjstho magnetického pole,
smér hyperjemného pole je orientovan ve sméru opacném|7] a ze se vzorek magnetizuje
pouze ve své rovine.

Uhel mezi rovinou vzorku a smérem svazku byl nastaven na 30°. Pole perma-
nentnich magnetu qu podélné se smérem svazku vytvarelo pole o indukei okolo 0,12
T. Elektromagnety dokazaly vytvorit pole B. pricné ke sméru svazku o indukei okolo
0,11 T. Literatura [5] uvadi hyperjemné magnetické pole a-zeleza o indukei okolo 33
T. V pripadé, ze jsou elektromagnety vypnuté, je vzorek magnetizovan pouze neody-
movymi magnety a projekce B, celkového magnetického pole B do sméru svazku je
okolo 28,5 T a 1hel 6 mezi smérem magnetického pole B a méFicim svazkem je 30°.
Zapnuti elektromagnetu odkloni vektor magnetizace pod thlem zhruba 42,5° v roviné
vzorku. Celkova velikost vektoru magnetické indukce B je pak okolo 32,8 T, projekce
do osy svazku B, je okolo 21 T a thel 8 je okolo 50°. V uvedené geometrii a za uve-
denych predpokladu tedy zapnuti elektromagnetii zmensi projekci vektoru magnetické
indukce B do osy meértictho svazku o necelych 7,5 T, cemuz odpovida zména thlu 6
o 15°. Tento model neni zcela presny, avsak naznacuje, ze lze timto experimentalnim
usporadanim ménit thel, ktery svird vektor efektivniho magnetického pole se smérem
svazku.

Pro uchyceni pasku a-zeleza ve vyse popsané pozici byl na 3D tiskarné vytisknut
specidlni drzak s okénkem pro pruchod métictho svazku. Vzorek a-zeleza byl k drzaku
upevnén lepici paskou a v mezefe byl natésno pritlacen plastovymi vycpavkami, aby
se eliminoval pohyb vzorku pusobenim sily méniciho se magnetického pole. Nato¢enim
pasku o 30° viéi sméru svazku se zvétsila tloustka materidlu, kterou musi y-fotony
projit, z 20 pm na 40 pm. Experimentalni uspoirddani aparatury, vcetné drzaku
vzorku, uchyceni neodymovych magnetu a postaveni elektromagnett je na fotografiich
na obrazku [47]

Magnetické pole elektromagnetu bylo fizeno vykonovym bipolarnim zesilovacem
BOP 72-6ML, viz fotografie na obrézku [48] ktery na vystupu dokéze vytvafet napéti
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Obrazek 46: Ukdzka geometrického uspordddni experimentu pro zménu vhlu 6 mezi vektorem
magnetického pole é, které citi jadra, a osou svazku. Smér svazku ~y-fotoni je orientovdn
ve sméru osy ,x°, v niZ jsou umistény také stredy toroidnich neodymouvych magneti. V ose
»2% kolmé ke sméru svazku je orientovdno magnetické pole elektromagnetu, viz édsti a) a
¢c). Vzorek a-Zeleza je v roviné ,xy“ vychylen o thel o = 30°,viz édst b). Cdsti a) a d)
zndzorniugi piisobent pouze pole neodymovijch magneti. Cdsti ¢) a e) ukazuji situaci, kdy je
zapnuto vnéjsi pole elektromagneti. Cervené Sipky zndzoriiuji sméry vnéjsich magnetickych
poli. B,, znaci vektor magnetické indukce meodymouvyjch magneti a B, vektor magnetické
indukce elektromagnetu. Zelené Sipky ukazuji smér a velikost vektoru magnetické indukce

celkového pole B’, které citi jadro, a projekci B, tohoto pole do osy ,x“

az £72 V a zvlada dodavat proud az +6 A. Civky elektromagnetu byly kvuli snizeni
celkové indukénosti zapojeny paralelné. Proud tekouci obéma civkami pak bylo mozné
meénit maximaln{ rychlosti okolo 0,3 A/ms (zjisténo experimentélné). Zménu proudu
z necelych 3 A na 0 A nebylo mozné provést rychleji nez za 9 ms. Cely proces zapnuti
a vypnuti pole elektromagnetu tak nebylo mozné realizovat s periodou kratsi nez
nékolik desitek ms.

Vykonovy zesilova¢ byl pouzit v rezimu prevodniku napéti na proud. Vystupni
proud zesilovace byl fizen napétim, které generoval DA prevodnik v mikrokontroléru.
Toto napéti bylo dale dvakrat zesileno do rozsahu 0-5V zesilovacem, ktery byl soucasti
testovaci desky. Pro generovani proudu okolo 3 A bylo zapotiebi na vstup poslat napéti
pravé okolo 5 V. Byla vyzadovana co nejrychlejsi zména proudu, proto byl na vstup
vykonového zesilovace posilan obdélnikovy pulz, ktery nutil vykonovy zesilova¢ ménit
proud v elektromagnetech s maximéalni rychlosti.

Pred samotnym spusténim dynamického méteni byla nejprve zmétrena dvé spek-
tra ve statickych podminkach, aby byl znam pocatecni a koncovy stav déje. V pocatec-
nim stavu bylo pole elektromagnetu zapnuto. V koneé¢ném stavu bylo pole elektro-
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Obrazek 47: Fotografie uspordddni aparatury pro méreni zmény magnetizace vzorku. Cdsti
a), b), ¢) ukazuji dridk vzorku, ktery orientuje pdsek c-Zeleza pod thlem 30° vici sméru
svazku. Tento smér je na fotografiich vyznacen éervenymi Sipkami. Cdst d ) ukazuje umisténd
a pripevnéni neodymouvijch magneti k dridku vzorku. Cdst e) ukazuje celkové uspordddni

experimentu a ¢dst f) zachycuje upevnéni dridku vzorku mezi elektromagnety.

magnetu vypnuto. Tato dvé spektra jsou uvedena na obrazku [49 a je na nich zietelné
vidét zména poméru amplitud car. Predpoklad byl, ze pii vypinani pole elektromag-
netu se bude postupné amplituda 2. a 5. vuci ostatnim ¢aram snizovat. Puvod rozdilu
v efektu méreni na obrézku (A9 nenf zcela jasny. Jedna z hypotéz je, ze byl tento
rozdil zpusoben vibracemi, které produkovaly vétraky vykonového zesilovace a které
zpusobily rozsiteni spektralnich car.

Pii dynamickém méteni bylo pole elektromagnetu spindno a vypinano s perio-
dou 45 ms. Proces byl triggrovan signalem pochéazejicim z 50 MHz oscilatoru, jehoz
frekvence byla v hradlovém poli podélena tak, aby perioda triggrovacich pulzu byla
3 ms. Dale bylo v mikrokontroléru naprogramovano a nastaveno, aby pfi ptichodu
prvniho triggrovaciho pulzu byl vyslan z mikrokontroléru do vykonového zesilovace
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Obrazek 48: Fotografie vijkonového zesilovaée BOP 72-6ML.
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Obréazek 49: Porovndni spekter zmérenych a) v magnetickém poli pouze neodymouvijch mag-

neti b) v celkovém magnetickém poli neodymovych magnetu a elektromagneti.

signal, ktery zapne elektromagnety. Po dobu dalsich 7 triggrovacich pulzu bylo poza-
staveno méfeni spekter. S prichodem 8. vzestupné hrany na triggrovacim signalu bylo
spusténo méreni prvniho spektra a prichod kazdé néasledujici hrany prepnul métfeni do
dalsitho spektra. S prichodem 9. vzestupné hrany byl signél pro fizeni elektromagnetu
vypnut. Jelikoz pokles proudu v civkach, a tedy i pokles magnetické indukce, trval
okolo 9 ms a doba méfeni do jednoho spektra trvala 3 ms, byla méfena spektra v
prubéhu zmény sméru vektoru magnetického pole Ba byla ocekavan zaznam poklesu
amplitud 2. a 5. ¢ary ve spektrech. Schéma triggrovani a reprodukce procesu pii tomto
meéfeni je zndzornéno na obrazku [50]

Celkem bylo méfeno 8 spekter oznacenych znackami D1 — D8, po jejichz zméfeni
byl opét zahdjen proces zapnuti elektromagneti. Prubéh jedné periody proudu v
elektromagnetech spolu se znazornénim intervalu métreni jednotlivych spekter, tri-
ggrovacim signalem a prubéhem signdlu posilanym do opera¢niho zesilovace je na
obrazku Na tomto obrazku jsou zaroven vyznacCeny urovné proudu, které byly
poustény do elektromagnetu pii méteni 6 statickych spekter oznac¢enych S1 — S6.

Meérteni 6 spekter ve statickych podminkédch S1 - S6 byla provedena v konstantnich
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Obrazek 50: Schéma triggrovdni a reprodukovdni déje pri méreni vlivu zmény sméru mag-

netizace ve vzorku a-zZeleza.
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Obrazek 51: Zdznam signdli z osciloskopu pribéhu jedné periody proudu tekouciho civkami
elektromagneti spolu s triggrovacim signdalem a signdlem vysilanym z testovaci desky do
vgkonového operacniho zesilovace BOP. Znacky D1 — D8 oznacuji intervaly, v nichZ byla
merena dynamickd spektra. Znacky S1 — S6 urcuji droven proudu, ktery tekl elektromagnety
pri statickém meéreni spekter S1 — S6. Proud tekouci civkami byl snimdn v podobé ubytku
napéti na odporu 0,5 Q2. Prubéh proudu v grafu je vypocten na zdkladé zaznamenaného ubytku

napéti.

magnetickych polich, ktera zhruba odpovidala sttednim hodnotam magnetického pole
pii dynamickém méteni. Nastaveni stfednich hodnot magnetického pole bylo prove-
deno na zdkladé znalosti prubéhu proudu v elektromagnetech, ktery je ukézén na
obrazku [51] Vyslednd namérend spektra z dynamického a statického méfeni jsou na
obrazku (2

Vsechna spektra byla poscitana do 512 bodu a byla nafitovana v programu
MossWin. U dynamickych spekter je vidét, jak se méni amplituda 2. a 5. Cary s
postupnym snizovdnim magnetického pole elektromagnetu (spektra 1 —5). Spektra 6
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Obrazek 52: Spektra vzorku mérend v magnetickém poli. Vievo jsou spektra z dynamického
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meéreni. Vpravo jsou spektra merend za statickych podminek.
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az 8 byla méfena v podstaté pouze v poli neodymovych magnetu a prakticky se od
sebe nelisi. Velice podobné vysledky byly naméreny ve statickych spektrech, tim byla
ovérena spravnost dynamického méfeni. Zména poméru 2. a 5. ¢ary ku 3. a 4. ¢are
hlavni sextetové slozky (Cervené podbarveni) v zavislosti na spektru u dynamického
i statického méreni je zobrazena v grafu na obrazku V grafu jsou zaroven zakres-
leny stfedni hodnoty proudu, ktery tekl pii méreni daného spektra elektromagnety.
Pomeéry ¢ar byly urcovany z hodnot, které vypocital software MossWin.
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Obrazek 53: Graf zndzorriuje zménu poméru 2. a 5. ¢dry ku 3. a 4. édre u hlavni sex-
tetové slozky spekter (cervené podbarveni). Lze vidét, jak se s klesajicim proudem, a tim
1 klesajicim magnetickym polem elektromagneti, sniZuje pomér zminéngch car, a to témer
stejné v pripadé dynamického méreni i statickych mérend.

Pti fitovani spekter dynamickych i statickych bylo nutné kromé sextetu pouzit i
dalsi spektralni komponentu. Pouzity pasek a-zeleza ziejmé obsahuje necistoty. Podle
parametru se pravdépodobné jednd o karbidy zeleza. Pouzity pések totiz slouzi pro
kalibraci tloustky, nikoliv pro kalibraci Mossbauerovskych spekter. Ani se zapo¢itanim
necistot vsak nejsou spektra uspokojivé nafitovana. Hodilo by se pridat dalsi kom-
ponentu podobnou dubletu, ktera by vsak neméla fyzikalni vyznam. Je odhadovano,
7e tento dublet by jen uméle kompenzoval vliv tloustky vzorku (40 gm) nebo néjaké
vnitini textury. U spekter D1 — D8 a S1, S2 ma druha komponenta tvar sextetu,
ktery odpovida vice necistotam ve vzorku. Ve spektrech S3 — S6 mé druhé kompo-
nenta tvar vice podobny dubletu. Rozdilené fitovani lze také vidét na obrazku 49| vyse,
kde byla méfena prvni dvé staticka spektra. Jak spravné spektra nafitovat neni zcela
jasné. Zapocitani pouze necistot je fyzikalné spravné, ale fit 3. a 4. ¢ary neodpovida
meérenym datum. Pridani dalsi komponenty podobné dubletu vylepsi fit, ale neni to
fyzikalné spravné. Problematika fitovani zde ale nebude déle rozebirdna, protoze to
neni cilem této prace. Dulezité bylo pozorovani zmény poméru car dle predikce.

Dynamické méreni trvalo zhruba 6,5 dne véetné doby pozastaveného méreni 21
ms v kazdé periodé déje. Perioda procesu byla 45 ms, z toho se 24 ms mérila spek-
tra. Kazdé z osmi spekter tak bylo méfené kolem 10,5 hodiny ¢istého méticiho ¢asu.
Proces zmagnetizovani vzorku byl zopakovan zhruba 12 480 000x . Staticka spektra
byla méfena kazdé 13-14 hodin. Ackoliv kvuli umisténi elektromagnetu byl vzorek
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od zarice zhruba dvojnasobné dal a byl dvojnasobné tlustsi, bylo méreni o par dni
rychlejsi a bylo zméfeno s lepsi statistikou nez v pripadé otéacejiciho disku, protoze
byl pouzit pouze 3 roky stary zari¢ o aktivité zhruba 112 MBq. Timto experimentem
byl procesem triggrovany spektrometr uspésné otestovan pii méteni déje trvajiciho

par desitek ms.

3.4 Diskuze k méreni a mozné aplikace

Pii méreni v magnetickém poli byla odhalena i jedna slabina pouzitého systému
digitalniho tizeni spektrometru. Potiz nastava ve chvili, kdy je pohyb transduceru
periodicky ovliviiovan jevem, ktery je kratsi nebo srovnatelny s periodou pohybu.
V pripadé dynamického méteni v magnetickém poli pole elektromagnetu na dalku
ovliviiovalo pohyb transduceru. Informace o rychlosti transduceru byla prumérovéana
prres 300 cyklu. V tomto case byl pohyb transduceru mnohokrat opakované v ruznych
fazich pohybu ovliviiovan magnetickou silou. Ucinek pole se ale v prumérné rychlosti
pres 300 period vystiedoval a spektrometr v ramci zpétné vazby reagoval na stredni
hodnotu uc¢inku magnetického pole, nikoliv na jeho aktudlni silové pusobeni. Tato
neschopnost reakce se projevila jako zvétseni rychlostniho rozsahu u spekter D6, D7 a
D8. Kdyz jsou sledovana jesté neprelozena spektra D6, D7 a DS, je vidét, jak se leva
cast spektra priblizuje k pravé ¢asti, coz je ekvivalentni rozsiteni rychlostniho rozsahu.
To, ze se zména projevuje se zpozdénim u spekter, kdy magnetické pole jiz nepusobi,
se vysvétluje tim, ze transducer reaguje se zpozdénim na silu zpusobenou zménou
magnetického pole. Efekt byl pozorovan, kdyz bylo zobrazeno vsech 8 spekter pies
sebe jesté pred jejich prelozenim a nafitovanim. Dulezity je poznatek, ze zpétna vazba
nedokaze korigovat zasahy do pohybu transduceru, které jsou zpusobeny kratkym
silovym pusobenim a mohou mit vliv na tvar spektra.

Obecné by mohl nastat problém, kdyby existoval periodicky déj, ktery by byl
synchronizovany s pohybem transduceru a v ur¢itém poctu period pohybu by stejnym
zpusobem ovliviioval pohyb transduceru. Transducer by méril stale stejnou prumeérnou
rychlost, avsak modulace rychlosti v urcitych periodéach pohybu by byla nezddoucim
zpusobem ovlivnéna. Mohlo by tak byt méfeno deformované spektrum s nevhodné
rozsifenymi ¢i posunutymi ¢arami. Proto je také dulezité, aby opakovani déje nebylo
synchronizované s pohybem transduceru.

Daéle byl u dynamického méteni sledovén i efekt pusobeni magnetického pole na
fotondsobic. Spektra vyse uvedend jsou jiz normovana, ale celkovy pocet pulzu v na
kanal je u spekter, pii nichz byly zapnuty elektromagnety, o az 4 % mensi. Je také
vidét, jak se pocet pulzu ve spektrech postupné zvétsuje s tim, jak se magnetické pole
okolo elektromagnetu snizuje.

7, dosavadnich experimentalnich zkusenosti je pii méfeni na procesem triggro-
vibrace, popt. aby aparatura pro reprodukci déje viubec umoznovala mérit vzorek se
zaricem a detektorem v rozumné kratké vzdalenosti. Vzhledem k pfesnosti méreni je

treba eliminovat faktory, které by mohly narusit pohyb transduceru nebo zpusobit
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nezadouci pohyb vzorku ¢i detektoru. Vzhledem k obtiznosti reprodukce déje je velice
zadouci, aby byl pouzivan zaric s vysokou aktivitou.

Co se tyce konkrétnich aplikaci procesem triggrovaného spektrometru, muze byt
pouzit k méreni opakovatelnych fazovych transformaci vzorku napiiklad pti vysokych
teplotach. Z chemickych reakci by mohlo byt realizovatelné sledovani precipitaénichm
reakci. Dale by mohl byt procesem triggrovany spektrometr uziteény pri sledovani
procest v lithium zelezo polymerovych bateriich. Slo by sledovat, k jakym chemickym
zménam elektrolytu dochdzi pti nabijeni a vybijeni téchto baterii. Takové chemické
procesy se sleduji na synchrotronech, kde je mozné Mossbauerova spektra meérit velice
rychle.

Procesem triggrované spektrometry mohou nabidnout do jisté miry alternativu k
synchrotronu nebo minimalné mohou byt uzite¢né pro provedeni orienta¢nich méreni
piimo v laboratori. Na rozdil od synchrotronu budou méreni trvat vyrazné déle, ale 1ze
si tak provést orientacni méreni a na zakladé vysledku pak lze zazadat s konkrétnéjsim
planem o méfici ¢as na synchrotronu. Soucasny procesem triggrovany spektrometr
dokonce v pripadé déju kratsich nez nékolik vterin prekonava i moznosti synchrotronu,
avSak je zde mnohdy limitujici podminka opakovatelnosti a triggrovatelnosti déje.

Vyvoj procesem triggrovaného spektrometru v soucasné dobé déle probiha. Pra-
cuje se na vylepseni, od kterého se slibuje moznost nejkratsi doby méreni do jednoho
spektra okolo 20 ns. Bylo by pak mozné provadét casové rozlisenou Mossbauerovu
spektroskopii (TDMS) v redlném case, popf. by bylo mozné sledovat velice krétké

déje indukované ve vzorku napiiklad laserovymi pulzy a podobné.

"V rémci precipitaéni reakce slitim a reakci dvou kapalin vznikd pevna latka — precipitat.
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Zaveéer

V ramci ptredlozené diplomové prace byl vyvinut, sestaven a otestovan dualni
Mossbaueruv spektrometr s digitalnim fizenim. Ptrednosti nového spektrometru je
moznost ovladat takika libovolnym rychlostnim prubéhem zavisle ¢i nezavisle dvé po-
hybova zafizeni, ktera zvladaji pohybovat i s detektorem. Diky tomu lze spektrometr
pouzit v rezonanéni konfiguraci (RMS) a v paralelnich konfiguracich, které umoznuji
lépe vyuzit aktivitu jednoho zétice. Dale byl rozvinut detekéni systém spektrometru,
v jehoz ramci byl vyvinut novy zesilovac¢ a byly naznaceny dalsi moznosti vylepsSeni.
Signal z detektoru je zpracovavan v hradlovém poli, kde je provadéna ¢asové am-
plitudovéa analyza signalu, ktera nabizi moznost filtrovat vice nezadouciho signalu,
a tak lze mérit s lepsim efektem. Digitalni fizeni umoznuje provadét prubéznou au-
tokorekci pohybu transduceru v prubéhu celého méfeni. Diky tomu se spektrometr
zvlada vyrovnavat s nezadoucimi vibracemi ¢i zménami teploty. Soucasti spektrome-
tru je i vymeénik vzorku, ktery umoznuje automatizaci méreni az 20 vzorku. Digitalni
systém fizeni postaveny na kombinaci hradlového pole a mikrokontroléru navic nabizi
moznosti dalsich softwarovych tuprav spektrometru pro specifické ucely. Spektrometr
byl ispésné otestovan pii méfeni v novych konfiguracich a pii ruznych rezimech mo-
dulace rychlosti.

Nové vyvinuty digitalni systém fizeni byl nasledné prevzat a upraven pro méreni
kratkych procesu pomoci Mossbauerova jevu. Byl definovan pojem dynamického mérent.
Pro spektrometr provadéjici dynamicka méfeni byl zaveden nazev ,Procesem tri-
ggrovany Mossbaueruv spektrometr® (PTMS). Déle byly rozpoznany a definovany
podminky dynamického méreni: opakovatelnost a triggrovatelnost procesu a homoge-
nita méreni. Néasledné byl sestaven procesem triggrovany spektrometr, ktery umozinuje
meérit az 8 spekter a nejkratsi doporucena doba méfeni do jednoho spektra se pohy-
buje okolo 100 us. Spektrometr byl tispésné otestovan pti dvou testovacich métenich.
Nejprve byl sledovan déj s periodou okolo 33 minut, ve druhém méreni byl méren déj
trvajici 24 ms. V obou piipadech se vysledky méreni shodovaly s predikei, ¢imz byla
demonstrovana funkcénost spektrometru.

PTMS nabizi moznost sledovani prubéhtu déju i v laboratornich podminkach,
predstavuje tak alternativu k synchrotronu. Lze jej vyuzit pro ovéreni potencialu
experimentu, u kterych je zamysleno méfit je na synchrotronu. Pokud jsou zajistény
podminky dynamického métenti, 1ze se spektrometrem sledovat velice kratké déje, které
nelze méfit dokonce ani na synchrotronech. PTMS muze byt vhodnym nastrojem
napiiklad pro sledovani prubéhu fazovych transformaci v materidlech, sledovani che-
mickych procesu v bateriich nebo i pro studium jinych procesu.

V soucasné dobé je jak dudlni, tak i procesem triggrovany spektrometr dédle vy-
lepsovan. U dualniho spektrometru jsou implementovany dalsi aditivni funkce umozinu-
jici plnou automatizaci a vzdalené tizeni spektrometru. U PTMS se zamysli vyrazna
zména softwaru v hradlovém poli, kterd by nabidla méfeni ¢asove rozlisSenych Mossbaue-
rovch spekter (TDMS) a umoznovala by méfit procesy v fadu stovek ns.
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Prilohy

Priloha 1: Dil¢i schémata desky s ridici elektronikou

1.1 Elektronické schéma vstupniho obvodu pro méreni napéti snimaci civky
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1.2 Elektronické schéma riditelného proudového zdroje
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1.3 Elektronické schéma vstupniho

obvodu pro zpracovani pulzi z detek-
toru.
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1.4 Schéma zapojeni mikrokontroléru véetné drivera DRV8825 a FTDI
cipa
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éma zapojeni FPGA
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Priloha 2: Elektronické schéma a deska ploSného spoje zesi-
lovace
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Priloha 3: Schéma a deska plosného spoje vymeéniku vzorku

@ ®
auia
[woiiay
| Au1a
38uaa0
©) ® ©)
—
2| [
=3 = &3 R1
-] 2 |
| ] 5 220R e @
&
K3 i< |18
“u
R2 N o
& &
22k
K2
7 4 1
3 2
2 3
1 4
K1 STEPPER MOTOR
28BYJ-48

82



Priloha 4: Napajeci zdroje

4.1 Elektronické schéma zdroje napéti 8,6 V (1,5 A)
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4.2 Elektronické schéma a deska zdroje napéti 15 V (0,3 A)
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