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Uvod

Mossbauerova spektroskopie je méfici metoda zaloZzena na mossbauerové jevu. Jeji
vyuziti nalezneme zejména v oblastech metalurgie, chemie a biologie. Pro spravné vyhodnoceni
vysledk ziskanych méfenim je dilezité znat hodnotu Lamb — Mdssbauerova faktoru. V praxi
je ziskani Lamb — Mdssbauerova faktoru komplikované, a to bud’ ¢asové, nebo experimentalnim
vybavenim laboratofe. Lamb — Mdssbaueriv faktor vyjadiuje pravdépodobnost bezzodrazové
interakce rezonanénich foton s mdsshauerovskym jadrem [1]. Hodnota je charakteristicka

pro dany material, jeho fazi a teplotu.

V této praci je prezentovan rezonanéni mdsbauertv spektrometr. A to pro jeho vyuziti
k jednoduchému a casové efektivnimu urceni Lamb — Mdssbauerova faktoru. Oproti béznym
transmisnim mdssbauerovskym spektrometrim ma dvé pohybova zafizeni a zajiStuje kmitavy
pohyb zdroje zateni, tak i detektoru. Diky vzajemné synchronizaci pohybovych zatizeni nesouci
zdroj zafeni a rezonanéni detektor a znalosti spektra zafi¢e je mozné oddélit fotony, které
interagovali bezodrazové, od ostatnich udalosti. Zde se jedna o fotony s odrazem, Comptontv
rozptyl, konverzni rentgenove fotony a temné county detektoru. Na tomto principu je zalozen

vypocet Lamb — Mdssbauerova faktoru ze spekter rezonan¢niho spektrometru.

Pro vyhodnoceni Lamb — Mdssbauerova faktoru pomoci rezonan¢niho spektrometru
je dulezitd homogenni tloustka vzorku. Pii experimentech se setkdvame i s praskovymi
materialy pro ptipravu vzorkil. Cilem této prace bylo vytvotit metodiku pro pfipravu praskovych
vzorkd, aby byla zajistétna homogenni tloustka a urcit pro takovy vzorek hodnotu
Lamb — Mdossbauerova faktoru. Jako reprezentativni praskovy material byl zvolen dihydréat
$tavelanu Zelenatého. Stavelany jsou krystalické pevné latky hojné se nachazejici v piirodé.
V laboratornim praxi maji pfevazné vyznam jako prekurzory pro piipravu nanodastic

a mikroc¢astic oxida.



Cile prace

e Sezndmit se s Lamb — Mdssbauerovym faktorem.
e  Seznamit se s problematikou méteni pomoci rezonan¢niho spektrometru.

e Urc¢it hodnotu Lamb — Mdssbauerova faktoru pro vzorek zeleza pomoci

rezonancniho spektrometru a srovnat takto ur¢enou hodnotu s literaturou.

e Navrhnout metodiku pro ptipravu praskovych materiala za za;jisténi homogenni

tloustky ptipravenych vzorka.

e Proméfit piipravené vzorky pomoci navrhnuté metody a vyhodnotit

Lamb — Mdssbauertv faktor.



1. Teoreticka cast
1.1 MOssbaueruv jev

Na konci 50. let 20. stoleti objevil a popsal Rudolf Ludwig Mdéssbauer jev rezonanéni
emise a absorbce gama zafreni. Atomova jadra maji energetické hladiny obdobn¢ jako elektrony
v obalu. Vlastni hodnoty téchto energetickych stavii jsou pak dany vlastnostmi samotného jadra

a ovlivnény nejbliz§im okolim jader, a to formou nékolika interakei.

Existence diskrétnich energetickych hladin jadra dava moznost jadru mezi témito stavy
ptechazet. Z niz§iho stavu na vys$$i excitovany pomoci energie gama fotonu a pti deexitaci
na nizs§i energetickou hladinu za vyzafeni fotonu o energii rovné rozdilu téchto dvou hladin.

Realn¢ je ale situace komplikovanéjsi, jak bude uvedeno dale v textu.

Deexitace neprobihd ihned, ale po urcité relativné kratké dobé oznacované jako stiedni
doba Zivota excitovaného stavu t, kterd je dana Heisenbergovou relaci neuréitosti. Z tohoto
duvodu nebude emisni energie pfechodu nikdy skute¢nou diskrétni hodnou, ale stifedni

hodnotou s jistou mirou nejistoty. Emise je popsana pikem ve tvaru Lorentzovy kiivky

Jakmile jadro vyzati energii, tak vyzatreny foton neodnasi pouze energii, ale i hybnost.
Z toho diivodu se jadro za¢ne pohybovat. Vlivem tohoto zpétného razu je o kinetickou energii
tohoto pohybu je sniZzena energie vyzareného fotonu. Obdobna situace nastava pii absorbci
gama fotonu jadrem, ale s rozdilem, Ze aby doslo k excitaci absorbujiciho jadra, musi mit foton

energii vy$$i o energii zpétného razu.

Pravdépodobnost Mdssbauerova jevu mizeme zvysit riznymi vlivy, abychom mohli jev
pozorovat v rozumném ¢ase. Jednou variantou je snizeni vlivu zpétného razu, coz by zvysilo
pravdépodobnost jevu. Jadro je soucasti krystalické miizky, kterd ma vliv na tlumeni zpétnych
razd. Tlumeni zpétnych raza je vEétsi, ¢im silnéjsi jsou mezijaderné vazby. Tento efekt 1ze jesté
zesilit snizenim teploty celého systému, kdy pravdépodobnost mossbauerova jevu roste

s klesajici teplotou.

Situace, kdy se snaZime dosahnout rezonan¢niho jevu pomoci identického zafice
a absorbéru, v praxi nikdy nenastane. Zaii¢ ma jasné definovany zativy piechod. Zatimco jadro,
ma v dusledku interakce s jeho okolim excitované hladiny posunuté, ¢i rozstépené. Z tohoto

duvodu se pouzivaji pohybova zafizeni pro kmitavy pohyb zafi¢e, nebo vzorku. Docilenim



relativniho pohybu zafi¢e vici absorbéru (nebo i naopak) dochazi k Dopplerové jevu. Ten

zpusobi, Ze se ptivodni frekvence f,, fotonu zatice méni v zavislosti na rychlosti pohybu

fn= 1o (142), (1)

kde f,,, je modulovana frekvence zafiCe, ¢ rychlost svétla a v rychlost pohybu. Analogicky

energie emitovaného zareni je dana

E=E(1+2). )
Fotony zdroje zateni pti dopadu na absorbér po modulaci maji energie

E € (Ey(1 + Zminy, E (1 4 Zmaxy), 3)

c Cc

Energetické rozsifeni emisni kiivky timto zptisobem je velmi malé. U ¢asto pouzivaného zafic¢e
Co, ktery mé prvni zafivy prechod o energii 14,41 keV, lze pomoci modulace v fadech
milimetri za sekundu dosahnout energetického posunu 0E = v [mm-s™] - 48,06 neV. Pfestoze
by se mohlo zdat, ze takto malé energetické posuny jsou nedostate¢né pro efektivni zvysSeni
pravdépodobnosti mdssbauerova jevu, energetické hodnoty o které jsou excitované hladiny

posunuté z divodu interakci a zp&tnych razti se pohybuji fadové v rozmezi 107 az 10“ eV.

Gama zafi¢ s vhodnym zativym piechodem, ktery dokazeme vibra¢né modulovat
za ucelem rozsifeni jeho vyzafovaci charakteristiky, mizeme pouzit pro interakci S absorbérem
a nasledn¢ pomoci detektoru ionizacniho zafeni pozorovat, co se pro jednotlivé energie
dopadajiciho zafeni dé&je. Vzorek, ktery obsahuje jadra s podobnym zafivym ptechodem jako
zafi¢, bude mit vlivem elektrickych a magnetickych interakci tuto energetickou hladinu
rozstépenou na n€kolik podhladin. Tyto interakce nazyvame hyperjemnymi, jelikoz jejich sila
je fadové mnohem niz§i nez napiiklad bézny Zeemaniv jev pro elektrony v obalu. Zasadnim
faktem je, Ze mira a pocet téchto interakci s jadrem je pfimym odrazem jeho nejblizSiho okoli.
Atomové slozeni a krystalické struktury pozorovaného vzorku dava za vznik unikatni struktufe
jadernych hladin, které jasné tuto latku definuji. Pokud dokazeme vhodnym modulovanym
energetickym intervalem pokryt vSechny rozstépené energetické hladiny vzorku, pak prave pro
energie téchto hladin bude dochazet k jiz zminéné rezonanci, kterd se bude projevovat
deexcitatnim zafenim v ndhodném sméru. Ze ziskaného spektra pak mizeme efektivné urcit

nckteré zéasadni vlastnosti pro oblast materidlového vyzkumu jako jsou tfeba chemické
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vlastnosti, oxidacni stavy, fazové slozeni, magnetické vlastnosti apod. Z tohoto divodu je

Maéssbauerova spektroskopie jedna z mnoha dilezitych metod pro studium latek.
1.2 Lamb — Md&ssbauerav faktor

Lamb — Mossbauerav faktor, v literature také oznacovan jako f faktor, ¢i bezodrazova
frakce je jednou z veli¢in popisujici dynamiku miizky v pevnych latkach [2] a vykazuje
anizotropii [3]. Je mirou primérné druhé mocniny amplitudy vibraci jaderné sondy promitnuté
na smér vinového vektoru fotonu [4]. Jeho hodnota zavisi na materidlovém slozeni latky a jeji
miize [5]. Lamb — Mdssbauerav faktor popisuje pravdépodobnost bezzodrazové interakce
rezonan¢nich fotont s mdssbauerovskym jadrem [6]. Lamb — Md&ssbaueriv faktor je typicky
pro danou latku. M4 zavislost na teploté a tlaku [5]. Lamb — Mdssbauertuv faktor Uzce souvisi

s Debye —Wallet faktorem, ktery lze ziskat z méfeni rentgenové difrakce.

Znalost hodnot Lamb — Mdssbauerova faktoru je kli¢ova pro spravna vyhodnoceni
a interpretaci mossbauerovskych spekter [6]. Piiklady Lamb — Mdéssbauerova faktoru, pro rizné

materialy jsou uvedeny v tabulce ¢.1.

Tabulka ¢.1: Piiklady hodnot Lamb — Mdéssbauerova faktoru f pro vybrané materialy.
Prevzato [5].

materiél f
Fe (bcc) folie 0.805(3)
Nerez, folie 0.742(10)
FesAl, folie 0.743(3)
PtsFe, folie 0.76(1)
SrFe0s, prasek 0.811(10)
SrFe02.86, prasek 0.814(10)
SrFe02 s, prasek 0.640(15)
FeBOs3, krystal 0.81(3)
Fe20s, prasek 0.793(4)
Fe20s3, krystal 0.792(5)
SnOy, prasek 0.628(9)
CaSnQOg, prasek 0.659(7)
SnO, prasek 0.32(4)
V3Sn, polykrystalicky 0.40(4)
Nb3Sn, polykrystalicky 0.45(4)
Eu.O3, prasek 0.590(13)
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1.3 Metody urc¢ovani Lamb — Mdssbauerova faktoru

Stanovenim faktoru se v literature zabyva zna¢ny pocet publikaci. V minulosti byly jeho
hodnoty ziskany pievazné pomoci transmisni mossbauerovy spektroskopie [5]. Kdy pro jeho
stanoveni je potfeba proméfit teplotni zavislost absorbéru a stanovit Debyeovu teplotu [7, 8, 9].
To je ¢asové velmi naro¢né, zejména pii piihlédnuti na fakt, ze pro kazdy neznamy vzorek,

je potieba proméfit teplotni zavislost mossbauerova spektra.

Dals$i moznosti ziskani Lamb — Mdssbauerova faktoru je pomoci nepruzné jaderné
rezonan¢ni absorpce synchrotronového zateni vzorkem [5]. Tento pfistup je extrémné narocny
na vybaveni vyzkumného pracovisté s ohledem k potiebnému synchrotronu pro generaci

synchrotronového zateni.

Dale je urceni Lamb — Mdssbauerova faktoru mozné pomoci méfeni se standardem.
V tomto piipad¢ je méfeno spektrum vzorku s neznamou hodnotou Lamb — Mdssbauerova
faktoru, nasledné je méfen spolu se zvolenym standardem a poté méfen samotny standard.

[4,8,10, 11, 12, 13, 14].

1.4 Uréeni Lamb — Mdssbauerova faktoru pomoci rezonanéniho

spektrometru

Obecné komplexni amplitudu proslého zafeni pres absorbér A,,.(E), kde dochazi k

rezonanci miizeme popsat
Ay (E) = T(E) Ay (B, (@)

kde 4A,(E) zna®i komplexni amplitudu dopadajiciho zéafeni a T(E) energeticky zavislou
transmisni funkci. Budeme nyni uvazovat zdroj zafeni o jednom piechodu se stfedni energii
cary Es. Tloustka zdroje a efekty rozsifujici ¢aru zdroje jsou zanedbany. Dopadajici zafeni
ze zdroje je poté mozné popsat Lorentzovou kiivkou

>

Ag(E) = ———, ()

E-Es+iz

kde C je komplexni normaliza¢ni vektor a I' pfirozena Sitka Cary.
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Transmisni funkce T(E) souvisi s amplitudou koherentniho elastického rozptylu
absorbéru [2, 6]

. .2mn
T(E) = e'dke’ s 1O, (6)

kde k je vinocet zafeni ve vakuu, n udava pocet mossbauerovskych jader na jednotu objemu a

d znadi tloust’ku absorbéru. [2]

Transmisni m@ssbauerova spektroskopie detekuje intenzitu pro§lého zafeni vzhledem ke
stfedni energii zdroje zafeni. Nejprve uvazujme absorbér s jednim piechodem, vSemi
mOssbauerovkymi jadry vykazujicimi stejné okoli. ZjednoduSend transmisni funkce (bez

ptispévku elektronové absorpce) lze poté zapsat
_fetr 2 ]
T(E) = eldke 2 E-Eatiz ©)
kde E, znaci energii pfechodu (singlet) a dff efektivni tloustku absorbéru. Efektivni tloustka

je definovana podle
desr = oonfd, (8)

zde g, vyjadtuje jaderny rezonan¢ni diferencialni u¢inny prafez a f je Lamb — M0Ossbauerav
faktor. Pro o, byla pouzita hodnota 2.463-10° barn/atom [16] a pro 7 byla pouzita hodnota
1.639-10% cm™[2,6].

M0ssbauerovo spektrum pii méteni detektorem za registrace pouze fotonil bez zpétného

razu mizeme vyjadiit nasledovné
3 oo
My (E) = Ne~#ed = [ P (E)P;(E) dE, 9)

kde N je skalovaci parametr, u, koeficient elektronové absorpce. Dale rovnice obsahuje
komplexni funkci P,(E), ktera popisuje relativni energetickou zavislost na 4, (E) a T (E)

r

_defr 3
2 .T
E—Ea+L§

Po(E) =~ (10)

.
E-Es+i;

Realné detektory v§ak neregistruji pouze fotony bez zpétného razu. Registrovany signal ptichazi

dale z detekce fotond rozptylenych Comptonovym rozptylem o energiich 122.1 keV
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a 136.5 keV, konverzniho RTG zafeni zdroje, temnych countli a fotonti 14.4 keV se zpétnym
razem. Z toho diivodu je experimentalné namétené spektrum M, ? (E,) ovlivnéno pozadim a je

dano
ngp(Es) = Mn(Es) + B, (ll)
v tomto vztahu B znaci pozadi. [2, 6]

Diskutované situace jsou platné pro idealni podminky. Tedy pro ideélni materialy
a spektrometry bez vibraci. To ovSem v realné situaci neplati. Materidly vykazuji aditivni
rozsifeni Car a jsou pfitomné vibrace méfici aparatury. Nyni se podivejme na absorbér, ktery
vykazuje rozsifeni ¢ar zplsobené nehomogenitou jaderného okoli. Jednotlivd jadra mohou

vykazovat lehce odlisné pfechodové energie. To 1ze popsat pomoci distribuéni funkce g, (E ;l j ),

kdy zde uvazujeme aproximaci funkce na Gaussovu distribuci [2]

(Fa-Fa)’

, 1 _
9a(Ea Eq0) = —=e (12)

kde o je standatrni odchylka. Tedy pro takovy absorbér je poté modifikovana funkce B,(E) na

r

deff 0 . 2 .

; 2

Sa f_ooga(Eaj,Eaj.a) T dE,
B+l

P(E) ==

(13)

I
E_ES+lE

Dalsi ovlivnéni spektra je zptisobeno vibracemi aparatury, kdy také dochézi k rozsifeni

&ary spektra. Efekt vibraci miizeme popsat také pomoci Gaussovy distribuce gy (E;) [2, 6]

, ()

gV(E;, E,, O'V) = vae_ 202, (14)

Spektrum My ;7 (Es), které obsahuje zohlednéni na vibrace aparatury ma podobu

My, (E) = [ gy(Es Es 00 ) My, (Es) dE;. (15)

Pokud zvazime realny detektor, tak vztah (15) je doplnén o pozadi B a tedy spektrum My, (E;)

ma poté tvar

MEP(ES) = [ gv(Es Eg, 00 ) My (Es) dE; + B. (16)
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Nyni pojdme uvazovat rezonan¢ni detektor. Ten realizuje energeticky selektivni
detekci. Pro podpis konverzniho materialu rezonanéniho detektoru je uvazovan nasledujici

vztah

Ca
AU
E—Ed‘}'lE

A4(E) = (17)

kde C, je normaliza¢ni realna konstanta a E; energie prechodu konverzniho matarialu detektoru.
Komplexni funkce B, (E) tedy pii pouZiti rezonanéniho detektoru pfechazi na tvar B.(E) ve
vyjadieni [2]

r

_feff 7
2 .I'

e E—Ea+LE

B (E) = (E-Es+iz) (E-Eq+iz)

(18)

Pokud je zdroj a rezonanéni ¢ary detektoru v pifesném piekryvu, tak zle vztah (18) zjednodusit

dosazenim E; = E.

Md@ssbauerovo spektrum poté mizeme vyjadiit
3 oo
M, (E;) = Ngehed — [* P.(E)P: (E) dE, (19)

3
zde i—n a Ny pochazi z normalizace a Skalovani spektra analogicky jako ve vztahu (9).

Pro neidedlni vzorek s uvazenim (12) by funkce P.(E) méla byt modifikovana integraci pies
rizné piechodové energie, analogicky ke vztahu (13). Rezonan¢ni detektor také neni idedlni
a spektrum je zatizeno 0 pozadi z nezadoucich detekci B,.. Na rozdil od pozadi B, B, lze ziskat
piimo z méfeni MOssbauerova spektra, kdyz se rezonan¢ni detektor pohybuje vhodnym
zpusobem vzhledem ke zdroji. Pro experimentdlni usporaddni s rezonanc¢nim detektorem

a pfihlédnutim na vibrace pfechazi vztah (16) na tvar
M7P(Es) = [, gv(Es, Es, oy ) My (E5) dEs + B, (20)

Pro absorbér, kde dochazi k magnetickému Sté€peni hladin se Sesti povolenymi jadernymi
piechody a ndhodné orientované hyperjemné magnetické pole zle piedchozi popis byt uplatnén,
pokud je energeticka zavislost jednoho prechodu L(E) dle

r

L(E) = —2—, (21)

E_ES'H'E
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nahrazena energetickou zavislosti sextetu

r

Lu(E) = X5, W,

, (22)

I
E_Eaj+lE

kde index j oznacuje jednotlivé energetické piechody. Déle W; zna¢i odpovidajici vahové
koeficienty a Ej; jsou energie pfechodii sextetu, sefazené vzestupné. S pfihlédnutim na vSechny

uvazované experimentdlni a materidlové podminky popsané vySe, vysledné transmisni

Mdssbauerovo spektrum méfené pomoci rezonanéniho detektoru ma souhrnny tvar [2]

exp _
Mr,v (Es) -
fd g
.ooM 00 ‘ 2 4
—lOTZ?=1f—ooga(Eaj'Eaj’a)Wjﬁdlsaj
0 , 1"3 [o%0) e aj 2
E, E oy ) | Nje Hed — X
f‘wgv( srs V) a 41 f‘°° (E—E;+i%)(E—Ed+iF7d)
fd ; '
007 2 L] . 5 .
- Ej=1f—oo ga(Eaj,Eaj,o') WJ#_H‘E dEaj
e aj’"2 ,
— T dE| dEs + B, (23)
\ (E-Es+i))(E—Eq+i~))

1.5 Rezonan¢ni spektrometr

Rezonan¢ni spektrometr OLTWINS [17] je tvofen dvéma pohybovymi zafizenimi,
zdrojem ionizujiciho zafeni, rezonanénim detektorem, drzakem vzorku a fidicim programem.

Schéma spektrometru je uvedeno na obrazku ¢.1.

Ul ’],72
o g
pohybové¢ zatizeni 1 — | pohybové zatizeni 2
—»

zdroj zateni T detektor

absorbér

Obrazek ¢.1: Schéma rezonan¢niho spektrometru.
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Narozdil od bézné¢ pouzivanych aparatur pro méfeni M0Ossbauerova jevu, rezonan¢ni
spektrometr je vybaven dvéma robustnimi samostatnymi pohybovymi zatizenimi [18]. Jejich
pomoci je zajisténa Dopplerova modulace jak zafice, tak detektoru. V tomto piipadé se jednalo
0 z4ii¢ °'Co a rezonanéni detektor s konverznim materialem K2Mg>’Fe(CN)e. Perioda pro obé
pohybova zafizeni je stejna. Rychlost pohybovych zafizeni je nastavena tak, aby dochazelo k
maximalnimu prekryvu emisni ¢ary zafi¢e o energii 14.4 keV a absop¢ni ¢ary detektoru po
vétsinu Casu periody, oblast IT uvedena na obrazku ¢.2 (b). Zbytek ¢asu periody jsou emisni a
absorpéni ¢ary mimo piekryv, oblast I a III na obrazku ¢.2 (b). Detekce bezodrazovych fotond
nastava pouze v oblasti I, zatimto v oblastech I a 111 jsou detekovany fotony, které interagovali
s miizkou, tedy piedaly ¢ast své energie do kmitt miize. Dale se v oblasti | a 111 detekuji fotony,
které byly rozptylené Comptonovym rozptylem 122.1 keV a 136.5 keV, temné county a
konverzni RTG fotony. Pomoci prométeni spektra samotného zafi¢e a porovnani se spektrem
absorbéru je mozné tyto eventy oddélit a ziskat informaci pouze o fotonech s bezodrazovou

emisi a fotonech bez bezodrazové emise. [2]

111
7.0 k(@) ] 02
5.0 '

3.0
1.0
-1.0

-3.0

-0.2
-0.4

-0.6
-0.8

velocity (mm/s)

. Vy
S50 Vo —— =

diference of velocity (mm/s)

Vi-Vp ==+

0

1.0
detector (b)
0.8

0.6

0.4
0.2
source
0.0
0.4 0.6 0.8

0 0.2

Amplitude (a.u.)

time (1/T)
Obrazek ¢.2: Priubehy rychlosti pohybovych zatizenich (a), znazornéni ptekryvu emisni ¢ary

zafice a absorbéni ¢ary detektoru (b). Prevzato [2].

Pii znamé kompozici absorbéru, kterou lze ziskat dopliiujicim méfeni napiiklad pomoci EDS,

WDS, XRF. Muzeme ze spektra absorbéru a spektra zatice urcit tloustku vzorku d pomoci

L _ p-hed (24)

Io
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kde u, je elektronovy absopréni koeficient, I intenzita proslého zatreni absorbérem a I, intenzita
zateni bez absorbéru viz. obrazek ¢.3. Analogicky pfi znalosti tloustky vzorku mizeme ucit p,

pro pouzitou latku.

16 | .

15 F
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R

11} H
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-
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count rate [s7']
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{
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1
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o 57Fe B2k ol
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channel

Obrazek &.3: Spektrum zafi¢e °’Co (modra), spektrum 28 um a °'Fe (Servend). Vyznadené
oblasti intenzity zateni registrované detektorem bez absorbéru I, a s absorbérem 1.
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2. Metodika prace
2.1 Pouzité materialy
2.1.1 zZelezo

Pro tuto praci byl pouzit kalibra¢ni vzorek Ritverc o °’Fe vzorek o tloustce 28 pm.

2.1.2 Stavelan Zeleznaty dihydrat

Jedna se o metalo — organickou slouc¢eninu kyseliny $tavelové. Casto se §tavelany
vyuzivaji jako prekurzory pro vyrobu nanocastic a mikrocastic oxidii. V této praci byl pouzit
Stavelan Zeleznaty dihydrat. Je to krystalicka latka charakteristicky Zluté barvy o sumarnim
vzorci C2HsFeOs, ktera tvoii dlouhé fetézee. Stavelan Zeleznaty dihydrat je nerozpustny ve vodé

a vetsin¢ organickych latek. [18] Praskovy material je zobrazeny na obrazku ¢.4.

Obrazek ¢.4: Pouzity praskovy Stavelan zeleznaty dihydrat.

2.2 Priprava vzorku

Pro spravny vypocet Lamb — Mdssbauerova faktoru je potfebné znat tloustku vzorku,
jak bylo uvedeno v ptedchozi kapitole. V mistech interakce se zafenim by tloustka méla byt
homogenni, to z toho diivodu, Ze hodnota Lamb — Mdssbauerova faktoru zavisi na tloust'ce viz
vztah (8). U vzorkd ptipravenych od vyrobce je tloustka deklarovana a homogenni. Problém

nastava u praSkovych materiald. Zde je nutné zajistit homogenni tloustku. Cilem bylo pfijit s
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postupem pro piipravu vzorki s co nejniz$imi naklady a ¢asovou naro¢nosti. Pro homogenizaci

tloustky bylo provedeno nékolik experimenti pomoci dihydratu stavelanu zeleznatého.

Pro ptipravu byla zvolena metoda sedimentace v prasku v kapalin¢ na filtraCnim papite,

A4

usedani ke dnu. Tento pfistup ptipravy je pro $tavelan mozny, protoze nerozpustny ve vode.

1. Prekapavac

Pro prvni experiment byla vyuzita prototypova sestava vytisténa pomoci 3D tiskarny na
katedie experimentalni fyziky Univerzity Palackého. Skladala se z 2 dilai viz. obrazek ¢.5. Horni
dil je uchopen v laboratornim stojanu, kdy mezi spodni dil a horni dil je umistén filtraéni papir.
Oba dily jsou k sobé ptipevnény pomoci gumicky. Voda, ktera prochazi filtrem je
shromazd’ovana v ké&dince. Odvazenych nékolik mg prasku dihydratu stavelanu Zeleznatého
bylo rozmichano v 5 ml destilované vody. Takto pfipravena suspense byla nalita do horniho
dilu.

Obrazek ¢.5: Piekapavac.

Tato metoda se ukazala jako nevhodna. Nebylo mozné docilit dostate¢né té€snosti mezi dily
a voda unikala v mistech spoji a nikoli skrze filtra¢ni papir. Vysledkem bylo nashromazdéni
prasku okolo kraju filtraéniho papiru. | kdyby se podaftilo spoje dostate¢né utésnit, tak tento
zpusob piipravy je ¢asoveé neefektivni, piiprava jednoho vzorku zabrala okolo 3h. Z této metody

bylo upusténo.
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2. Tlakovy piekapavaé

Pro dalsi experiment byla pouzita sestava, kterd byla také navrzena a poté vytisténa
pomoci 3D tiskarny na katedie experimentalni fyziky. Jednalo se o Sroubovaci systém tvoieny
ze 3 prvki. Vrchni dil s dvojici zavitd. Vrchni zavit slouzil pro montaz “ptechodky” k ptipojeni
vakuové vyvévy, druhy zavit slouzil pro montaz ke spodnimu dilu. Spodni dil mél odtokové

diry pro vodu umisténé v oblasti filtru, viz. obrazek €.6. Zavit u prechodky byl zatésnén pomoci

/

teflonoveé pasky.

I

Obrazek. ¢.6: Tlakovy prekapavac.
Pouziti bylo nasledujici. Prechodka byla pfipojena ha vystup z vakuové vyvévy. Do spodniho
dilu byl umistén filtra¢ni papir, ktery byl ostfizen na pramér 2.5 cm. Spodni dil uchycen pomoci
klesti v laboratornim stojanu. Pod prostor s dirami pro odtok byla umisténa nalevka pro zachyt
vody. Prasek dihydratu stavelanu zeleznatého byl rozmichan v destilované vod¢, kdy bylo
odvazeno nékolik mg a zalito 10 ml destilované vody. Nasledné byla smés nalita do spodniho
dilu, ktery byl poté zasroubovan hornim dilem a zapnuta vyvéva. Vzduch, ktery ptichazel z
vystupu vyvévy vytvarel uvnitt pretlak, ktery urychloval pronikani vody ptes filtra¢ni papir.

Vysledny vzorek po filtraci je uveden na obrazku ¢.7.

Tento piistup nepfinesl patiiéné vysledky. Jak Ize na obrazku vidét, nebylo dosazeno
homogenni tloustky. Prasek je neforemné rozmistén po filtracnim papife, jsou tvofeny shluky

a prazdna mista. Pti ptetlaku dochazi k majoritnimu Gniku vody okolo filtru a jen minoritni ¢ast
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protéka filtrem. Krystaly prasku jsou unaSeny s proudem vody unikajici pfes okraj a usedaji
nerovnomérné. Byly testovany pokusy s tésnénim filtracniho papiru pomoci zatizenim “0”
krouzkem, ale bez zdarného vysledku. Ani tato metoda nepiinesla uspokojivé vysledky a byla

zavrzena.

Obrazek ¢. 7: Vzorek pfipraveny ve pretlakové sedimentacni aparature.
3. Podtlakova sedimenta¢ni sestava

Zde bylo vyuzito opacného pfistupu, kdy misto ptetlaku byl vyuzit podtlak. Sestava byla
tvofena Ermeleyovou batkou, vrchni nadlevkou, ptechodovou sklenénou ¢asti a vakuovou
vyvévou, jak lze vidét na obrazku ¢.8. Filtra¢ni papir byl umistén mezi vrchni néalevku a

prechodovou ¢ast, na kterou byla pfipojena vakuova vyveéva.

Obrazek ¢.8: Sedimentaéni aparatura pouzita pro piipravu vzorki (a), vakuova vyvéva (b).
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Ptiprava suspense byla stejna jako u predchozich metod. Suspenze byla poté nalita do vrchni
nalevky. Moment zapnuti vyvévy se ukéazal jako velmi dilezity. Pro dosazeni lepSich vysledkt
je vhodné vyvévu zapnout aZ po naliti suspense a ponechat ji zapnutou alesponi 5 s poté, co neni
mozné okem registrovat zddnou vodu a trovni vzorku. PraSek dihydratu stavelanu Zeleznatého
pii piipravé tenké vrstvy nemél ale stdle homogenni vrstvu a na vzorku vypadalo, ze jsou zrna
prilis velka, viz obrazek ¢.9 (a). Na zékladé tohoto pozorovani se ptistoupilo k namleti prasku
v achatové misce, 1 g prasku po dobu 20 s. Vzorky pfipravené z namletého prasku méli

homogenni vrstvu uz pti nizkych navazkach, jak zle pozorovat na obrazku ¢.9 (b).

Dalsi vyzvou bylo najit zptsob, jak vzorky uchovat. Sice takto pfipravené vzorky mély
homogenni vrstvu, nicméné se rozpadaly. Navic rezonan¢ni spektrometr vyzaduje, aby vzorek
byl ve vertikalni poloze. Vzorky tedy poté, co byly piesunuty na plastovou podlozku byly kratce
oSetieny lakem na vlasy. Bohuzel se ukazalo, Ze ptesto stale nemély dostate¢nou pevnost a
rozpadaly se. Resenim bylo po nastfiku lakem na vlasy vzorky prelepit prithlednou lepici

paskou. Takto piipravené vzorky maji pevnost a je mozné je méfit i pii vertikalni poloze.

(a) (b)

9

S
o\\

Obrazek ¢.9: Priklad ptipravené vzorku $tavelanu Zeleznatého dihydrat, (a) nemlety (b)

hemletA

namlety s fixaci lakem a lepici paskou.

23



Souhrn postupu:

1) V achatové misce tiit po dobu 20 s 1 g prasku stavelanu zeleznatého dihydrat.
2) Odvazené mnozstvi rozmichat ve 10 ml destilované vody.

3) Suspenzi nalit do aparatury.

4) Zapnout vakuovou vyveévu.

5) Vyvévu vypnout 5 s poté, co neni mozné okem registrovat vodu na vzorku.

6) Vzorek ptresunout na plastovou podlozku a zafixovat lakem na vlasy.

7) Prelepit vzorek lepici paskou.

2.3 Postup vypoctu navazky

Postup ptipravy vzorkt byl otestovan, dalsim krokem bylo pfipravit vzorky vhodné
pro vypocet Lamb — Mdssbauerova faktoru. Tedy o znamé vysce. Pro experiment byly
zvoleny riizné koncentrace °’Fe ve vzorku na cm?.Vychazelo se z predstavy projekce atom
do jedné roviny. Molekulova hmotnost stavelanu Zeleznatého dihydratu je 179,89 mu.

V tomto je zastoupeno zelezo pouze 1 atomem. Tedy procentudlné je Zelezo zastoupeno

55.845mu
179.89mu

-100 = 31.04 %. (25)

Takto vypoctené zastoupeni zeleza pocita se vSemi isotopy, ty jsou zastoupeny z 91.75%
%°Fe, 5.85% **Fe, 0.28% *®Fe a finalné 2.12% %’Fe. Tedy pro zastoupeni °’Fe ve $tavelanu

zeleznatém dihydrat b je potfeba uvazit nasledujici souéin
0.3104 - 0.0212 = b. (26)

Vzorek je dan primérem sedimentatoru 40.45(2) mm, obsah pro tento prumér vychazi

S =12.85(2) cm?. Tedy vysledny vzorec pro vypocet navazky je spojenim vyse uvedeného

S = my,, (27)

kde my, je hmotnost §tavelanu Zeleznatého dihydrat a cs, koncentrace a >’Fe na cm?. Uréené
koncentrace a navazky vypoctené podle (27) jsou uvedeny v tabulce ¢.2. Pro jednotlivé

vzorky byla déle vypoctena jejich tloustka d, tedy

= T (28)

pmr?’
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kde r zna¢i polomér vzorku a p hustotu $tavelanu Zeleznatého dihydrat. Tloust’ky jednotlivych

vzorki vypoctené podle (28) zaokrouhlené na jedno desetinné misto jsou uvedeny v tabulce ¢.2.

Tabulka ¢.2: Vypoctené navazky stavelanu zeleznatého dihydrat my, na zakladé pozadované
koncetrace cs, a vypoctené tloustky vzorku.

¢s7 [mg- cm?] my; [d] d [um]
0.05 0.097 33,1
0.1 0.195 66,6
0.15 0.292 99,7
0.2 0.390 133,1
0.25 0.488 166,6
0.3 0.586 200
0.35 0.684 233,5
0.4 0.782 266,9
0.45 0.880 300,3
0.5 0.978 333,8
1 1.956 666,6
15 2.934 1000.4

2.4 Nastaveni spektrometru

Jakmile vzorky byly nachystané pro méfeni, dalsim krokem bylo uvést spektrometr do
provozu a nastavit jej. Pro méfeni byl pouzity rezonanéni spektrometr sestaveny na katedie
experimentélni fyziky Univerzity Palackého v Olomouci. Realna fotografie aparatury z
laboratote je na obrazku ¢. 10. Pro rezonanc¢ni rezim slouzi kandl ¢.3. V fidicim programu
oznaen jako ch3. Pro pohybova zafizeni bylo pouzito nastaveni uvedené v tabulce &.3.

Rychlostni profil pohybovych zafizeni byl pilovity.

Tabulka ¢.3: Nastaveni parametri pohybovych zatizenich 1 a 2 v fidicim programu

spektrometru
pohybové zafizeni parametr pohybové zatizeni 2 parametr
1
1 tical 1.122 tlcal
1 titype 1 titype
4 tigain 4 tigain
650 tirange 650 tirange
7.9 tishift 7.9 toshift
1 tyvel.cor 1 tovel.cor

Po nastaveni spektrometru bylo zméfeno spektrum zatice, uvedeno na obrazku ¢.13. Nasledovné

bylo provedeno méfeni kalibraéniho vzorku 28 pum *®Fe, uvedeno na obrazku ¢&.15. Poté byly
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prométeny piipravené vzorky dihydratu Stavelanu zeleznatého. Veskera méteni byla provedena

za konstantni teploty 21°C.

Obrazek ¢.10: sestaveny rezonan¢ni spektrometr v laboratofi

2.5 Postup pro vyhodnoceni dat

Data byla zpracovana v programu fitQT napsaném doc. Mgr. Prochazkou PhD. na
platformé C++. Vypocet faktoru v programu vychazi ze vztahu (23). Zdrojovy soubor dat
obsahuje 2028 kanalti. Program pruméruje 2 kanaly do jednoho. Tedy data po zpracovani
obsahuji pouze 1024 radka.

Pro vyhodnoceni Lamb — Mdssbauerova faktoru se v programu fitQT zadavaji hodnoty

zvyraznéné na obrazku ¢.11.
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double | . . : . . . . . sig, , ba, 3, 2,1 ,1, 2, 3, i
double paf-tual ) , -222.52, ' » « . sig, Y PRSP VRPN | EXRE]

int mm;

mm
double perrpr[mm];
mp_par pars|(mm] ;
struct vars| struct [v;
int seatus;

mp_result fesult;

memset (dresjult, 0, sizeof (result ;
€ t.xeryor perror;

memset (pars|, 0, sizeof (pars));

3as000 [
322000 -
299000 |

276000 |- H . .

count [a.u]

253000 [

e \

1 1 1 L L 1 1 1
-800 -600 -400 -200 V] 200 400 600 800

x [a.u]

Obrazek ¢.11: Vytez z programu fitQT. Detail na zadavani hodnot pro vypocet fitu pro

kalibra¢ni vzorek o °>“Fe.

Program tyto hodnoty vyuziva pro nalez oblasti a prvni inicializaci vypoctu. Jedna se o pozadi
mimo piekryv Car zafiCe a detektoru, zvyraznéné fialovou barvou. Oblasti v piekryvu car,
oznaceno oranzovou barvou. Odhad Lamb — Mdssbauerova faktoru, ozna¢eno zelené. Odhad
Lamb — Mdssbauerova faktoru slouzi, pro urychleni vypoétu, jeho spravny ¢i nespravny odhad
nema na vyslednou hodnotu vliv. Modrou barvou je oznaéena oblast, kde se zadava pocet ¢ar a
jejich pomér. Zlutou barvou jsou oznateny polohy spektralnich ¢ar. Tyto polohy se zadavaji v
“pracovnich” jednotkach, které program pouziva pti vypoctu. Opét polohy Car stejné jako odhad
Lamb — Mdssbauerova faktoru nemaji vliv na vysledné hodnoty vypoctu, ale jejich zadani

vyznamné urychli ¢as vypoctu. Cervené oznaceni nese hodnota korigované tloustky vzorku d;.

Dale v programu je potfebné zadat cestu k datovému souboru a souboru spektra bez absorbéru.

Hodnoty d; byly urené pomoci vztahu

My
Pv Mre

df =k, d = -d, (29)

PFe

kde pg. znaCi hustotu Zzeleza, p, hustotu materialnu pouzitého pro pfipravu vzorku, M,

molekulova hmotnost latky a My, molekulovd hmotnost Zeleza. Celkovy zlomek pro
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zjednoduseni oznacuji jako konstantu pro danou latku k,. Pro dihydrat $tavelanu zelenatého

vychazi k,, = 0.09. Hodnoty d; vypoctené podle vztahu (29) jsou uvedeny v tabulce ¢.4.

tabulka ¢.4: Vypoctené korigované tloustky vzorku dy pro jednotlivé cs.

Cs7 [mg- cm?] ds [um]

0.05 2.98
0.1 5.99
0.15 8.98
0.2 11.99
0.25 15.00
0.3 18.01
0.35 21.03
0.4 24.05
0.45 27.06
0.5 30.07
1 60.05
1.5 90.13

Pro vzorek o °'Fe byla hodnota d stanovena pomoci vztahu (24), d; = 27.3 um.
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2.6 Korekce spekter

Béhem méteni dochazelo k prohnuti spekter. Z toho divodu byl napsan program v
prostfedi LabVIEW pro jejich korekci. V tomto programu byla upravena veskera data s
vyjimkou vzorku o °’Fe, které bylo méfeno v kratkém c&asovém odstupu od sestaveni

spektrometru. Spektrum tohoto vzorku nebylo téméf prohnuté. Na obrazku ¢.12 je uveden

blokovy diagram programu.

Nagcist Kurzory vybrat Potvrdit
data fitovana data ofiznuti

h 4

Kurzory vybrat
oblast piku

Wfiznout oblast

Obnovit plvedni
data

Je potieba
vyfiznout
dalsi pik?

Ulozit
data

Prenasobit pivodni 'Wtvofit z polynomu Prolozit data
data korekéni fadou korekéni fadu polynomem

Obrazek ¢.12: Blokovy diagram programu na korekci prohnuti spektra.

Cilem samotného programu bylo zjistit z oblasti pfekryvu emisni a absorpéni Cary zafice
a detektoru trend modulované chyby a z tohoto trendu pak vytvoftit korek¢ni fadu, kterou pak
Ize nasobit pivodni data tak, aby doslo k ,,narovnani spektra. Cely program se da rozd¢lit do
¢tyt zakladnich sekci, které za sebou nasleduji. Tyto ¢tyfi zdkladni sekce jsou: nacteni spektra,
ofez oblasti mimo piekryv ¢ar zéfice a detektoru, vytez transmisnich piki, korekce dat a uloZeni

dat. Pro korekci dat byl pouzit polynom 6-tého fadu.
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3. Vysledky a diskuse
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Obrazek ¢.13: Spektrum zafice °'Co.

Na obrazku ¢.13 je uvedeno spektrum pouzitého zafiCe. MiliZzeme pozorovat
nerovnomeérnosti v oblasti prekryvu detekéni Cary detektoru a emisni cary zatiCe. To je
zpusobeno nedokonalou synchronizaci pohybovych zafizeni. Jak je mozno nahlédnout na
obrazku ¢.10, tak pohybova zafizeni jsou zavéSena na kovové konstrukci pomoci stahovacich
pasi. Nedokonalé uchyceni pasy, parazitni vibrace stolu v laboratorni mistnosti a samotné
vibrace spektrometru maji vliv na vyslednou synchronizaci pohybovych zatizeni. Jejich precizni
synchronizace je pro tento typ meéfeni klicova. Pfi zpracovavani dat se ukdazalo,
Ze U experimentd trvajicich v fadech mésict je vhodné kontrolovat synchronizaci. Opé&tovné
synchronizovani pohybovych zafizeni a tedy zajisténi, co nejrovnéjsi oblasti v ptekryvu emisni

Cary zafice a absorb¢ni Cary detektoru ma znaény vliv na vysledky.
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Obrazek ¢.14: Spektrum o °'Fe bez kalibrace osy X.

Ze znalosti pozic Car pii pokojové teploté 1ze provést kalibraci osy x. Rozestup prvni a
Sesté ¢ary je roven 10,6161 mm-s™. Pokud odeéteme pozici prvni (na obrazku &. 14, -405.509)
a Sesté ¢ary (na obrazku ¢. 14, 420.364) a tento rozdil podélime hodnotou jejich rozestupu fj.
10,6161 mm-s? dostaneme kalibra¢ni konstantu. Vynasobenim hodnot na ose x touto
konstantou ziskame rychlostni osu. Spektrum a °’Fe po kalibraci osy x na rychlostni osu s fitem

je uvedeno na obrazku ¢.15.
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Obrazek ¢.15: Spektrum o °'Fe s fitem

Na obrazku ¢.15 je zobrazeno kalibra¢ni spektrum s fitem. Lamb — Mdssbaueruv faktor vychazi
f =0.791(2), tato hodnota je v dobrém souladu s literaturou [4, 20, 21, 22, 23, 24, 25], uvedeno

v tabulce ¢.5.

Tabulka ¢.5: Srovnani uréeného Lamb — Mossbauerova faktoru o, >’Fe pomoci rezonanéniho

spektrometru s literaturou za pokojové teploty.

f zdroj
0.791(2) urcéeno
0.805(3) [21]

0.791(30) [22]
0.803(3) [22]
0.801 [22]
0.796(2) [20]
0.80(1) [23]
0.796(2) [24]
0.799(4) [25]
0.7985(5) [4]

Lamb — Mdssbauerova faktor je teplotné zavisly. Z toho divodu jsou v tabulce vybrany a
uvedeny hodnoty ziskané pti obdobné teploté, jaka byla pii méfeni v laboratofi. Je obecné

znamo, ze bezodrazov emise rezonacnich fotonti v mOssbauerové spektroskopii s klesajici
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teplotou roste. Tedy se pro velmi nizké teploty okolo jednotek K hodnota Lamb — Mdssbauerova
faktoru roste. V publikaci [22] uvadéji hodnotu LM faktoru f = 0.923(3) pro teplotu 24 K
a f =0.733(12) pro teplotu 400 K.

3.2 Stavelan Zeleznaty dihydrat
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Obrazek ¢.16: spektrum filtra¢niho papiru s vrstvou laku na vlasy.

Na obrazku €. 16 je uvedeno spektrum filtraéniho papiru s vrstvou laku na vlasy. Pfi porovnani
spektra na obrazku ¢.16 a obrazku ¢.14 je si mozné povS§imnout, Ze se oblast Il vice deformuje
v diivodt uvedenych vyse v textu. Na nasledujicich obrazku ¢.17 je uveden piiklad dihydratu

Stavelanu zeleznatého bez korekce na prohnuti spektra.
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Obrazek ¢.17: Spektrum stavelanu Zeleznatého dihydrat (Iron oxalate dihydrate) bez korekce
na prohnuti spektra. Na obrézku (a) je fitace celé oblast 11, (b) fit s omezenou oblasti II.

Hodnota Lamb — Mdssbauerova faktoru pfi fitaci celé oblasti piekryvu ¢ary detektoru a zatice
(a) byla zatizena zna¢nou nejistotou, ktera byla zptisobena prohnutim spektra f = 0.3(2). Pii
omezeni oblasti fitace (b) se nejistota snizila o jeden fad f = 0.32(3). Nicméné& prohnuti spektra
zatézuje vypocet chybou pii urCeni hodnoty signalu v oblasti Il. Dale zatézuje vyslednou

hodnotu velkou nejistotou. Na obrazku ¢.18 je uvedeno spektrum stejného vzorku po korekci

prohnuti spektra.
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Obrazek ¢.18: Spektrum $tavelanu Zeleznatého dihydrat (Iron oxalate dihydrate) po

korekci na prohnuti spektra.
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Hodnota Lamb — Md&ssbauerova faktoru se v tomto ptipadé rovna f = 0.369(5), nejistota se

snizila o dal$i fad. VSechna nasledna uvedena spektra jsou po korekci na prohnuti.
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Obrazek ¢.19: Spektra stavelanu Zeleznatého dihydrat (Iron oxalate dihydrate) pro
jednotliné cs- s fity.
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Obrazek ¢.20: Spektra stavelanu Zeleznatého dihydrat (Iron oxalate dihydrate) pro
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Urcené hodnoty faktoru pro Stavelan Zeleznaty dihydrat jsou uvedeny na obrazku ¢.21.

Obrazek ¢.21: Hodnoty Lamb — Mdssbauerova faktoru pro $tavelan zeleznaty dihydrat
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Hodnota Lamb — Mdssbauerova faktoru pro vychazi f = 0.38(3). Piestoze pro stanoveni
hodnoty teoreticky sta¢i pouze jedno méfeni, tak pro zvysSeni piesnosti bylo proméfeno vice
vzorkl a vysledna hodnota zprumérovana. Odchylky v hodnotach a velikosti nejistot jsou dané
malou statistikou individualnich méteni. Pouzity zafi¢ byl v dob&é méfeni 4 roky stary, jeho
aktivita byla cca 10 mCi. Pro zvyseni statistiky je moznosti pouziti zafiCe s vyssi aktivitou, jak
je tomu u spektra v obrazku ¢.20. Iron oxalate dihydrate 0.3. Nebo prodlouzit dobu méfeni.
Z vysledki tohoto méfeni byla napsana publikace, ktera vysla v roce 2023 v ¢asopisu Chemical
Papers pod nazvem: Lamb-Mdssbauer factor of powders determined by Madssbauer
spectroscopy with resonant detector. Metoda ptipravy praskovych vzorkll za sedimentace
Vv kapalin€ je vhodn4 pro Siroké spektrum materiali. DilleZité je, aby material nebyl rozpustny
ve vodé€. Pro materidly rozpustné ve vode se da pfipadné pouzit jiné médium, ve kterém dany

material zistane krystalicky.

Tato metoda se ukazala jako instrumentalné a ¢asové velmi jednoducha a efektivni
oproti metodam zminénym v kapitole 1.4. Pro uréeni Lamb — Mdssbauerova faktoru, neni
potfebné méfeni teplotni zavislosti vzorku, vyuziti synchrotronu nebo meéfeni s pomoci

standartu. Take pro vyhodnoceni je postacujici jedno méfeni samotného vzorku a spektra zafice.
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4., 7.aver

Lamb-Md@ssbaueruv faktor je dulezitym parametrem pro spravné vyhodnoceni
intepretaci mdssbauerovskych spekter. Jeho uréeni dosavadnimi metodami je bud’ Casové
naroéné¢ meéfeni teplotni zavislosti vzorku ¢i vyzaduje synchrotron, nebo nékolik méfeni

v kombinaci se standardem.

V této praci byl prezentovan mdssbauertiv rezonanéni spektrometr pro jeho efektivni
ur¢eni Lamb — Mdssbauerova faktoru. Pro stanoveni hodnoty je potfebné pouze jedno méfeni
daného vzorku a spektrum zafi¢e. Také bylo prezentovano jeho vyuziti pro urceni tloustky
vzorku se znamou kompozici a moznosti ur¢eni elektronového absorp¢niho koeficientu vzorku.
Pro vzorek a °’Fe, byla hodnota Lamb — Mdssbauerova faktoru stanovena f = 0.791(2), ktera

se nachazi v souladu s literarnimi zdroji. Také byla uréena vyska vzorku o °'Fe a to 27.3 um.

Pro vyhodnoceni Lamb — Mdossbauerova faktoru touto metodou je podstatné znat
homogenni vysku vzorku. Pro komercné ptipravené vzorky to deklaruje vyrobce. V praxi jsou
Casto potiebné méfeni praskovych vzorkd. V préci byla prezentovdna metodika piipravy
praskovych vzorkli pomoci vakuové sedimenta¢ni aparatury. Tato metoda byla zalozena na
sedimentaci suspenze vzorku v kapaliné za vytvofeni homogenni vrstvy materialu na filtranim
papife. Byla zajisténa homogenni vrstva vzorku v oblasti normaly k detektoru, kterd kli¢ova pro
ureni Lamb — Md@ssbauerova faktoru. Praskovym reprezentatnim materialem byl zvolen
dihydrat $tavelanu zeleznatého, kdy hodnota Lamb — Mdssbauerova faktoru byla uréena f =
0.38(3).

Z namétenych hodnot pro tuto praci vysla v roce 2023 publikace v ¢asopisu Chemical
Papers pod nazvem: Lamb-Mdssbauer factor of powders determined by Madssbauer

spectroscopy with resonant detector.
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Abstract

The Lamb=Mbssbaver factor is a crucial material parameter for the proper quantitative analysis of Mdssbauer experiments.
We report on a method for determining the Lamb=Méssbauer factor of powdered samples. It utilizes a resonant Massbauer
spectrometer together with a customized sample preparation, which ensures a homogeneous thickness of the powdered
absorbers. Compared with other methods of Lamb—Miissbauver factor determination, the presented approach is direct and
requires only a single Mossbauer measurement. To demonstrate this method, the Lamb-Missbauer factor of iron(I1) oxalate
dihydrate samples with varying thickness was measured. The resulting value of the Lamb-M&ssbhauer factor was 0.38 £0.03.
The presented approach can be used for a large variety of powdered materials.

Keywords Massbauer spectroscopy - Lamb-Missbauer factor - Iron oxalate - Resonant detector

Introduction

The Lamb-Mésshauer factor describes the probability of the
recoilless interaction of resonant photons with Mossbaver
nuclei. It depends on the atomic bonds within the crystal
structure, and it is closely related to the phonon spectrum.
The Lamb-Miissbauer factor can generally exhibit tempera-
ture dependence and anisotropy. The knowledge of its value
is essential for the correct evaluation of Masshauer experi-
ments and their interpretation. The Moéssbauer spectroscopy
experimental results provide the relative areas of the individ-
ual spectral components. However, to extract the quantitative
information on the phase composition, the corresponding
Lamb-Missbauer factor values have to be known (Sawatzky
et al. 1969).

There is a number of different experimental approaches
for the Lamb=Missbauer factor determination (Sorescu
2002; Guérault et al. 2001; Pollak and Karfunkel 1993). A
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frequently used method is a comparison with known stand-
ards (Szymariski et al. 2010; Sorescu 2011; Barrero et al.
2013; Rusanov et al. 2006; Spina and Lantieri 2014), where
the disadvantage lies in the indirectness of this method.
Alternatively. the option is to measure the studied material
at different temperatures ( Sturhahn and Chumakov 1999),
but this method is very time-consuming and expensive.
Another method is based on the evaluation of the linewidth
or spectral area dependence on a sample thickness (Decker
and Lortz 1971). In our previous work, we have introduced
an approach based on the application of the resonant Miiss=
bauer spectrometer [i.e., Mossbauer spectrometer utilizing
the resonant detector in the configuration (Prochazka et al.
2022)]. which was successfully tested for the alpha-iron
foil (Prochdazka et al. 2022). This resonant detector-based
method requires only a single experiment to directly deter-
mine the Lamb=Masshauer factor of the studied material.
In this article. we present the application of the method
specifically for measurements of powdered materials. In the
case of a powder sample. it is necessary to prepare a homo-
geneous layer of the sample in the studied area. Addition-
ally, it is necessary to know the composition and density
of the studied material. The applicability of the resonant
detector-based Lamb=Mdssbauer factor determination for
the case of powder samples is demonstrated on iron(Il) oxa=
late dihydrate powder. The procedure to ensure the above-
mentioned conditions and subsequently to determine the

£) springer



