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Dizertacna praca sa zaobera aktudlnou témou modifikacie
amorfnych zliatinovych vzoriek a nanokrystalov pomocou
elektrénového ozarovania a implantacie Cu i6nov. Jednotlivé
radiacné Ucinky su v praci kombinované s tepelnym zihanim.
Tato praca je zamerana na vyuzitie elektronov, pripadne tazkych
ionov na modifikdiciu amorfnych kovovych zliatin a
nanokrystalov. Ukazuje sa, Ze prave vplyvom ionizujiceho
ziarenia a tepelnym Zzihanim by bolo mozné modifikovat
vlastnosti niektorych amorfnych a nanokrystalickych zliatin.
Predmetom zaujmu tejto prace je poukazat’ na moznosti takejto
technoldgie s vyutstenim na aplikaciu pre novy typ krystalickej
zliatiny NANOMET. Taziskovd vyhodnocovacia metoda
dizertaCnej prace je Mossbauerova spektroskopia. Vysledky v
praci su vyhodnotené meraniami XRD a tiez AFM analyzou
povrchov. Vo vysledkoch su uvedené moznosti modifikacie
zliatinovych vzoriek pomocou implanticie a elektronového
ozarovania. Praca uvadza, Ze je mozné vplyvom ozarovania a
implantacie vytvorit modifikované zliatinové vzorky s
pozadovanymi  vlastnostami. Zaroven uvadza faktory
ovplyvnenia modifikacie ako je chemické zlozenie a prvkové
zastipenie.
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Dissertation thesis was focused on the current topic of
amorphous alloys and nanocrystal samples modification by the
electron irradiation and by the implantation of copper ions.
Particular radiation effects are in combination with thermal
annealing in this thesis. This thesis is focused on electrons,
eventually ions that can modify the amorphous metal alloys and
nanocrystals. It is shown, that the effects of ionizing radiation
and thermal annealing can modify properties of some amorphous
and nanocrystal alloys. The subject of the interest of this thesis is
to point out the possibilities of this technology with possible
application for new type of nanocrystal alloy NANOMET. Main
evaluation method in the dissertation thesis is Maossbauer
spectroscopy. Results proposed in the thesis were evaluated by
XRD measurement and also by AFM surface analysis. The
possible modifications of alloy samples by the implantation and
electron irradiation are described in the results. The thesis shows
that by the effect of irradiation and implantation is possible to
create modified alloy samples with required properties.
Moreover, the factors that influence the modification are
described such as chemical composition and element content.



CIELE DIZERTACNEJ PRACE

Témou dizertacnej prace je modifikacia vlastnosti amorfnych
kovovych zliatin a nanokrystalov pomocou ziarenia. V préci by
mali byt zhodnotené sucasné poznatky a moznosti modifikacie
vlastnosti uvedenych materidlov pomocou implantacie ionov Cu
a ozarovania elektronmi.

1.

Spracovat’ prehl’ad vlastnosti v stiCasnosti vyuzivanych
nanokrystalickych zliatin na baze Zeleza zo zameranim
na detailné rozpracovanie vlastnosti NANOMETU.
Zamerat’ sa pritom na vplyv roznych druhov Ziarenia na
uvedeny druh zliatin.

Upriamit’ pozornost’ na tepelné zihanie NANOMETU
pri r6znych teplotach a Casoch zihania, priCom zihanie
by nasledovalo vzdy po oziareni réznymi davkami
elektronov a implantécie idnov medi.

Implantovat’ i6ny medi do zakladného NANOMETU v
amorfnom i nanokrystalickom stave a taktiez do
NANOMETU s obsahom kobaltu.

Ako nosnmi  metddu  pouzit  Mdssbauerovu
spektroskopiu, ako dopliujucu XRD pripadne dalSie
analytické metody.

Zostavit' simulacie priebehu ozarovania elektronmi a
simulécie o implantacii i6nov medi do Struktury.

Na zaklade ziskanych vysledkov stanovit moznosti
popripade  technologiu  modifikacie  vybranych
amorfnych kovovych zliatin pésobenim elektronov a
implantaciou i6nov na pripravu nanokrystalov.



UvOD

Dizertacna praca sa zaobera aktualnou témou modifikacie
amorfnych vzoriek a nanokryStalov pomocou oZarovania
elektronmi a implantacie Cu i6nov. Jednotlivé radiacné ucinky
si v praci kombinované s tepelnym zihanim. Nanokrystalické
materialy sa stali atraktivne pre viaceré aplikacie. Medzi zname
nanokrystalické materialy patria FINEMENT, NANOPERM,
HITPERM. V poslednej dobe sa do centra pozornosti dostal

novy nanokrystalicky materidll NANOMET. Vsetky
nanokryStalické materialy st zndme svojimi makkymi
magnetickymi vlastnostami, ktoré su sucast'ou

elektrotechnického odvetvia.

Tato praca je zamerana na vyuzitie elektronov, pripadne
tazkych i6nov, na modifikaciu amorfnych kovovych zliatin a
nanokrystalov. Ukazuje sa, Zze prave vplyvom ionizujiceho
ziarenia a tepelnym zihanim by bolo mozné modifikovat’
vlastnosti niektorych amorfnych a nanokrystalickych zliatin.
Predmetom zaujmu tejto prace je poukazat na moznosti
technologie s vyustenim na aplikdciu pre novy typ krystalickej
zliatiny NANOMET.

Teoretickd Cast’ je venovana vSeobecnym poznatkom o
amorfnych a nanokrystalickych vzorkach na baze Fe. Stcasny
stav zahriiuje problematiku vyskumu zliatiny NANOMET. Dalej
je vSeobecne popisané radiacné poskodenie materialov ako aj
zhodnoteny prehl'ad vplyvu ozarovania elektronmi na
nanokrystaly. V Kkapitole sGCasny stav si rozobraté efekty
pritomnych prvkov ako st Cu, Si, P, Co a ich vplyv na Struktiru
pri zihani. Zaroven sa venujeme radiacnému poskodeniu a
modifikacii amorfnych kovovych zliatin ozarovanim elektronmi
a implantaciou i6nov Cu do Struktury.



Taziskova vyhodnocovacia metoda dizertaénej prace je
Maossbaueroverova spektroskopia, pricom bol kladeny doraz na
tie parametre, ktoré charakterizuji amorfné kovové zliatiny a
nanokrystaly z hl'adiska ich $truktury, ako aj z hl'adiska vplyvu
ozarovania elektronmi a implantacie Cu i6nov na ich vlastnosti.
Vysledky prace st doplnené meraniami XRD a AFM. Su
uvedené aj vysledky ziskané pomocou simula¢nych programov,
ktoré nam poskytuju informacie o trajektorii Castic vo vzorke v
procese ozarovania elektronmi a implantacie Cu.

V praci st posudzované vplyvy ozarovania elektronmi a
implantacie na obsahové zlozenie a ich ucinok pri vytvoreni
krystalickej Struktury, redistribucia atomov v amorfnej vzorke, k
zmene magnetickej mikroStruktairy, ktoré sa prejavili v zmene
Strukturdlneho zlozenia vzoriek. Skiimané zlozenie a obsahové
zastupenie prvkov je jednym z podstatnych faktorov modifikacie
a rozhoduje o moznostiach modifikacie, radiacnej a tepelnej
stability vzorky. Vo vysledkoch st uvedené moznosti
modifikacie vzoriek pomocou implanticie a ozarovania
elektronmi. Praca poukazala, Ze je mozné vplyvom ozarovania a
implantacie vytvorit modifikované vzorky s pozadovanymi
vlastnostami. Zaroven uvadza faktory ovplyvnenia modifikacie
ako je chemické zlozenie a prvkové zastpenie.

Vsetky faktory skimané v dizertacnej praci st dolezité pre
posudenie vzoriek ako vhodnych materidlov s magneticky
mékkymi vlastnostami, ktoré su nevyhnutné pre nezastavitel'ne
napredujtci technologiu. Kombinacia Zihania a ozarovania
elektronmi alebo implantacia i6nov vedie k sofistikovanejsej
vyrobe pozadovanych materialov.



1. SUCASTNY STAV PROBLEMATIKY
VYSKUMU A VYVOJA
AMORFNYCH PREKURZOROV A
NANOKRSTALICKYCH ZLIATIN

1.1.VSeobecné vlastnosti amorfnvch prekurzorov a
nanokrystalickych zliatin

Amorfné kovové zliatiny zndme aj ako kovové skl
(anglicky ,,metallic glasses®) predstavuji dvoj- alebo viac-
fazovy systém s neusporiadanou Struktirou a s vysokym
obsahom kovovych prvkov [1]. Amorfna kovova zliatina je
latka, v ktorej neexistuje krystalické (alebo kvazikrystalické)
pravidelné¢ usporiadanie atomov. Amorfnu Struktiru mozno
prirovnat’ k ,,zamrznutej“ kvapaline. Pri klasifikacii amorfnych
a nanokrystalickych zliatin by sa malo brat do tvahy
usporiadanie atdbmov na kratku a dlha vzdialenost’.

Nanokrystalické kovové zliatiny predstavujua dvoj- alebo
viac-fazovy systém pozostavajuci sGfasne z neusporiadanej
amorfnej fadzy a kryStalickej fazy s rozmerom zifn radovo
nanometre [2]. Unikatna $truktira a vlastnosti tychto malych
atomovych zhlukov vzbudili vedecky a technicky zaujem,
pretoze predstavuju prechodny stav medzi Struktirou s
vlastnost’ami izolovanych atomov a objemovou tuhou latkou [3].

Ich nesporne vyznamnou vlastnostou je, ze kazdé
nanokrystalické zrno sa sprava ako magnetickd doména. V
poslednych rokoch sa nanokrystalické zliatiny stali atraktivne
pre mnoho aplikacii [1].Metddou kontrolovanej krystalizacie z
amorfnych prekurzorov je mozné pripravit’ $pickové magneticky
mékké nanokrystalické materialy (nizka hodnota koercitivneho
pola a premagnetiza¢nych strat, vysoka hodnota permeability)

[4].



1.2. Struktira amorfnych a nanokrystalickych zliatin

Struktara amorfnych prekurzorov a nanokrystalickych
zliatin sa vyrazne odliSuje od zakladnych Struktar tuhych latok,
znazornenych na obr. 1.1. a to:

a) krystalicky stav- charakteristicky usporiadanim ¢astic na
dlhu vzdialenost’,

b) amorfny stav- charakteristicky usporiadanim ¢astic na
kratku vzdialenost'.

A B

Obr.1.1.: A)) Krystalicka $truktara, B.) Amorfna Struktara [2]

Usporiadanie atdbmov na hranici jedného zrna zavisi od
orientaénych vztahov prilahlych zin. Struktira atémov na
hraniciach zfn nezodpoved4 usporiadaniu na kratku ani dlha
vzdialenost. Atémy na hranici jedného zra je mozné v
priblizeni popisat’ ako typ Struktury tuhého stavu s nahodnym
usporiadanim Castic. S ur€itym zjednodusenim sa mozu
nanokrystalické vzorky povazovat za zliatiny zloZené Ciastocne
z jemnozrnnych krystalov a ¢iastocne zo Specifickych faz,
podobnych usporiadaniu v amorfnom stave [3].

Z hladiska struktury nanokrystalickych materialov [5]
sa urcita ¢ast’ atbmov nachadza na hraniciach zfn, ktoré obsahuju
aj pravidelne usporiadané atomy. Zrna st oddelené hranicami,
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na ktorych dochadza k vyraznym rozdielom v §truktiirnej stavbe
zliatiny. Na hraniciach sa meni najmé pravidelné usporiadanie
atomov, ¢o vedie k zmendm medziatdbmovych vzdialenosti a
poctu navzajom susediacich atdbmov. Na obr.1.2. je schematicky
znazorneny model Struktiry nanokrystalickych materialov [6].

Obr.1.2.: Model §truktary nanokrystalickych zliatin. Cierne body predstavuju
atomy krystalov, biele body znazornuji atomy hranic — fazového rozhrania

[6].

Nanokrystalické zliatiny maju sklon k rastu zin. Zatial’ ¢o
pri jednofazovych materialoch nastdva rast zfn pri nizkych
teplotach, u viactfdzovych sa narusi velkost' zfn a dochadza k
rastu velkosti az pri teplotach 500 — 600 °C. Nanokrystalické
zliatiny maju ovela vac¢Siu roztaznost ako krystalické c¢i
amorfné materialy podobného zloZenia. Na hranici zfn dochadza
k vyraznej difuzii, ¢o spdsobuje, Ze je samodifuzia v
nanokrystalickych zliatinach ovela vicsia ako v krystalickych
materidloch [7, 8]. Tvrdost sa v porovnani s amorfnymi
prekurzormi podstatne zvdcsi, o ma za nasledok vyssiu
krehkost’ materialu.

7  hladiska zloZenia je znamych niekol’ko typov
nanokrystalickych zliatin:

[J FINEMET-zliatiny Fe-M-Si-B-Cu (M =Nb, Ta, V, ...) .
Tato zliatina bola pripravena ako jedna z prvych. Vykazuje
mimoriadne dobré mikké magnetické vlastnosti, ktoré su
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pripisované nizkej magnetokrystalickej anizotropii [9]. Ide
predovsetkym o vysokll hodnotu pociato¢nej permeability a
mali koercivitivnu silu. Dalej je to vysoké magnetické
nasytenie, takmer nulova magnetostrikcia a nizka Struktirna
anizotropia. Tato zliatina tiez vykazuje Casova stabilitu
Struktiry.

[ NANOPERM - zliatiny Fe-M-B(-Cu) (M = Zr, Nb, Hf,

...). Pre tento typ zliatin bola dosiahnutd nizka hodnota
koeficientu magnetostrikcie a sucasne vysokd hodnota
permeability. Krystalicka Struktara je z hladiska fazového
zlozenia jednoduchsia ako pri FINEMETe.
[0 HITPERM - zliatiny Fe-Co-M-B(-Cu) (M = Zr, Nb, Hf,
...). VyznacCuje sa kombinaciou magnetickej indukcie s
vysokou hodnotou permeability a vysokou Currieho teplotou
[3].
[1  NANOMET- jedna sa o novy typ zliatiny, ktory sa
skladd z Fe-Si-B-P-Cu. Zaklad zliatiny tvori klasicky
FINEMET FeSiB s pridavkom fosforu 3-4 %, taktiez
obsahuje menej nez 1% medi a obsah Zeleza je viac ako 80
%. Vysledna amorfna Struktira pozostava z hrubych zin alfa
zeleza (o-Fe), ktoré st nerovnomerne rozmiestnené v
amorfnej matrici. ZloZenie takejto zliatiny sa oznacuje ako
hetero-amorfna zliatina. Pridavok Zeleza a medi spdsobuje
znizenie zhlukov a-Fe z hodnoty 90-100nm na hodnotu 2-
3nm. Nanokrystalicka Struktira je sprostredkovana
prostrednictvom a-Fe zfn o velkosti 10nm. V sucasnosti sa
do tejto zliatiny pridava aj ur¢ité mnozstvo kobaltu, ¢im sa
modifikuji jej vlastnosti, ako bude uvedené v nasledujucich
kapitolach [10].
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1.3. Zakladné vlastnosti mikkych magnetickych

materialov

Mikké magnetické materialy s vysokou permeabilitou a
nizkou stratou jadra zahiaju: ferit, amorfné zliatiny na baze Co
a zliatiny Ni-Fe na obr. 1.3. AvSak tieto materialy maju Bs
(saturacia hustoty magnetického toku) priblizna len jednej
desatine Cistého zeleza, ktora predstavuje mimoriadne vysoku
Bs. Na rozdiel od toho, zelezo a kremikova ocel’ s vysokou
hodnotou Bs vykazuju nizSiu permeabilitu, rddovo o jednu
desatinu ako amorfné =zliatiny na baze Co s vysokou
permeabilitou.

Vysoko ucinny nanokryStalicky mékky magneticky
material obsahujuci zliatinu na baze Zeleza je v stcCasnosti
vyznamnym materialom [15]. Predstavuje magneticky makky
material, ktory dosahuje nizke straty jadra a vysokt hodnotu
permeability Bs podobnu s permeabilitou Bs kremikovych oceli.
Nazyva sa ,, NANOMET®" a je znazorneny na obr. 1.3.

Nizke straty na jadre,
vysoka Bs

Hetero amorfné mikké materidl
magnetické materidly “NANOMET"

izke straty na jadre, vysoka Bs
anokrystalicky mikky magneticky

10*

Cobézava
aliatinich

morfnyeh

Permeabilita u;

\ nano
Vysoks Bs%

Sendust

LR Permalloy

] 0s

Vysoka
efektivita

Siocele

Zelezo

10

stota nasytenosti

Hustot
magnet

ickho toku Bg /T

20

Obr.1.3.: Vyvojova mapa nanokrystalickej zliatiny s ultra nizkou stratou
LNANOMET®" [15]
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1.4. Zaikladné charakteristické magnetické
vlastnosti  amorfnvych a nanokrystalickych zliatin

Amorfné a nanokrystalické zliatiny su feromagnetické
materialy. VSeobecne sa feromagnetické materialy delia na dve
skupiny [16]:

1. magneticky midkké materialy, ktoré maji vysoka
permeabilitu, lahko sa magnetizuju aj demagnetizuju,
¢o znamena, ze ich koercitivna sila je relativne nizka a
hysterézna slucka je uzka;

2. magneticky tvrdé materidly s relativne nizkou
permeabilitou, ktoré sa tazko magnetizuji aj
demagnetizuju, maji teda vysoku koercitivnu silu a
Siroku takmer obdiZnikovi hysteréznu slucku.

Spomenuté amorfné a magnetické materidly v predoslej
kapitole typu FINEMENT, NANOPERM, HITPERM a
NANOPERM patria medzi magneticky médkké materialy.
Dosledkom ich neusporiadanej Struktiry [17] je, Ze v amorfnom
stave ma hodnota vnitorného magnetického pola charakter
distribu¢nej funkcie P(B), ktora vyjadruje zavislost’
pravdepodobnosti vyskytu magnetickych poli v danej amorfne;j
kovovej zliatine. V nanokrystalickom stave sa k distribu¢nej
funkcii amorfného zvySku priraduja diskrétne hodnoty
vnitorného magnetického pol'a, ktoré su typické pre krystalickl
Struktaru [18]. Parametre tychto hodn6t mozno identifikovat
pomocou Mdossbauerovej spektroskopie.

14



2. NANOMET

V sucasnej dobe a v doterajsich aplikdciach sa pouzivaju
neusporiadané amorfné zliatiny na baze Fe a amorfné zliatiny
ako prekurzor nanokrystalickych mékkych magnetickych
materidlov, ktoré maji amorfnu fazu a obsah zeleza 78% alebo
menej. Doneddvna nebola vytvorend amorfna faza pre zliatiny
na baze Fe s vysokym obsahom Fe nad 80%. V désledku tychto
okolnosti je zvyCajne mozné ziskat’ zliatiny s a-Fe s priemermi
v rozmedzi niekol’ko desiatok az 100 nm. V zliatinach byva a-
Fe nehomogénne rozptylené, Co vedie k tazkostiam s
magnetickymi vlastnostami, aj ked su zliatiny pripravené
prietokovym tavenim [15].

V stcCasnosti bola vyvinutd nova nanokrystalicka
FeBSiBPCu zliatina zobrazena na obr 2.1 vo forme pasky s
vysokym Bs, ktoré je rovnaké ako ma kremikova ocel a
vynikajucimi ~ mékkymi magnetickymi  vlastnost’ami.
Nanokrystalicka faza sa precipituje pomocou a-Fe s priemerom
3 nm alebo menej, ako jadra z heterogénnej amorfnej fazy, ak sa
zliatina podrobi optimalnemu Zzihaniu. Mimoriadne mikké
magnetické vlastnosti boli dosiahnuté prostrednictvom Struktary
obsahujucej a-Fe ako hlavnu fazu a zvySkova amorfnu fazu na
hraniciach zrna ako mensiu fazu [15].
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S S . A
Koercivita Hc:23A/m Koercivita Hc:6,7A/m

Samozostavenie heteroamorfnej | FeSIBPCu nanokr zliatiny

Obr. 2.1: Hetero-amorfna mikrostruktra nanokrystalickych zliatin
FeSiBPCu [15]

"NANOMET®" je material s vysokym hmotnostnym obsahom
zeleza, okolo 93-94 %. Inymi slovami, "NANOMET®" je
vysoko uc¢inny nanokrystalicky mikky magneticky material s
vysokym obsahom Zeleza a so $trukturou a-Fe s priemerom 10
nm obklopeny vrstvou nemagnetickych prvkov (ochranna
znamka, "NANOMET®") [15]. Nemagneticka vrstva pozostava
z konvenénych prvkov, ako st Si, B, P Cu. "NANOMET®"
nanokrystalicka zliatina FeSiBPCu, patri medzi magneticky
mikké materidly. Jedna sa o zliatinu pre vyrobu materialov s
dobrymi mikkymi magnetickymi vlastnostami kvoli ich
vysokému Bs > 1,8 T, nizkemu Hc, zna¢ne nizkym stratdim v
jadre a nizkym nakladom na material. Po dodatocnom pridani
kobaltu do FeSiBPCu zliatiny je pozorované efektivne zlepSenie
magnetickych vlastnosti [19, 20].

NANOMET sa javi ako vhodny aj pre komercné aplikacie.
Prejavuje dobré makké magnetické vlastnosti v rozsahu 18-20
um, pripadne aj viac. NANOMET je zliatina citliva na obsah Si,
ak sa jedna o hrabku. Ak sa vo vzorke nahradi Zelezo kobaltom,
tak sa to prejavi vo vyraznom zlepSeni mékkych magnetickych
vlastnosti [21].
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3. MODIFIKACIA ZLIATIN POMOCOU
ZIARENIA

3.1. Radia¢né poskodenie

Pri vyskume rdznych zliatin treba zvazit nielen typ
zliatiny, ale aj prostredie, v ktorom budu vyuzivané. Ak
vystavime material ionizujucemu ziareniu, dochadza k
odovzdaniu energie tohto Ziarenia atdbmom ozarovanej latky, a
tym dochddza k zmene niektorych jej vlastnosti. Radiacné
poskodenie zavisi od typu ziarenia, jeho energie a od typu
materialu a §truktiry, na ktort Ziarenie dopada [22]. Ziarenie
najcastejSic posobi na konstrukéné materialy jadrovych
zariadeni, v ktorych je zvlast’ dolezité toto poskodenie dosledne
monitorovat a skimat za UCelom zvySovania jadrovej
bezpecnosti. [23]

Délezity je aj vyskum novych radiacne stabilnejSich
materidlov, ktoré nam umoznia prediZit Zivotnost takychto
zariadeni. Radiacné poskodenie vytvara rbézne poruchy v
materiali. Ide o bodové, ¢iarové, rovinné a v neposlednom rade
priestorové defekty [24]. Ak je material vystaveny akémukol'vek
ziareniu, je radiacne poSkodzovany, preto je potrebné ziskat’
nové poznatky o spravani sa amorfnych a nanokrystalickych
zliatin v prostredi s radia¢nou zat'azou [24].

3.2. Vplyv elektronov

Vysledky ukazali, ze vplyvom elektronov nedochadza k
Strukturdlnym zmendm, ale len k velmi malym zmenam
vnutornych magnetickych poli, pricom najcitlive;jsi je parameter
Azs, ktory charakterizuje zmenu smeru strednej hodnoty
magnetického momentu. Avsak jedna z poslednych prac, ktora

17



sa zaobera vplyvom elektronovn na NANOMET [24]
dokumentuje, ze tento je citlivy na elektronové Ziarenie do takej
miery, ze moze spoOsobit’ aj Strukturdlne zmeny. Pdsobenim
elektronov na heteroamorfnu Struktiru NANOMETU doslo k
Strukturalnym zmenam a k tvorbe metalického Zeleza [23].

4. METODY ANALYZY

4.1. Vyuzitie Maossbauerove] spektrometrie  pri

skimani nanokrystalickych zliatin

Ako uz bolo spomenuté, nanokrystalicka zliatina je typ
materialu skladajuci sa z amorfnej, krystalickej a tzv. ,,interface*
zlozky, ktort tvoria hranice zin. Kazda z tychto zloziek ma iné
vlastnosti, preto je pre skimanie tychto typov zliatin potrebné
vybrat vhodnti metodu, ktord ma vysoku rozliSovaciu
schopnost’, aby dokazala vyhodnotit’ vlastnosti kazdej zlozky
samostatne [25].

Pomocou Mossbauerovej spektroksopie sa da vypocitat
aj pomerné zastupenie zloziek vo vzorke, ¢o ma vyznamnu tlohu
pri stanovovani vlastnosti nanokrystalickych zliatin [25]. Na obr.
4.1 vidiet Mossbauerovo spektrum nanokrystalickej zliatiny
typu NANOPERM.
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Obr. 4.1. : Schematické znazornenie nanokrystalickej Struktary a jej
Maossbauerovo spektrum [25]

Na spektre nanokrystalickej zliatiny rozliSujeme
krystalicka, amorfnt1 a tzv. ,,interface” fazu. U amorfnej Casti
zliatiny urCujeme P(B) funkciu. Tato funkcia je zavislost’
pravdepodobnosti vyskytu vntornych magnetickych poli.
Pomocou programov na vyhodnocovanie Maossbauerovych
spektier, ktoré sa pouzivajui na fazovu analyzu, mézeme potom
identifikovat’ amorfnu zlozku na zéaklade distribuc¢nej funkcie
P(B) a krystalicki zlozku, ktora bude -charakterizovana
diskrétnymi  hodnotami  vnuitornych magnetickych poli
jednotlivych krystalickych faz [26].

4.2. Rontgenova difrakcia (XRD)

Nesporne napredujuca, sofistikovana technologia vyzaduje
v oblasti tenkych vrstiev a materidlov nové analytické metody,
ktoré st schopné charakterizacie a Strukturalneho popisu novych
materidlov radovo na medziatbmovnej vzdialenosti [27].
Difrakény zadznam  sluzi k ziskaniu velkého mnozstva
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informacii o S$tudovanom materiali. Napriklad k stanoveniu
vel'kosti napétia slizi posun alebo zmena difrakénych maxim,
integralna intenzita difrakénych maxim obsahuje informacie o
krystalickej textire [27], tvar a Sirka difrakénych maxim nesie
poznatok o velkosti (distribucii) domén a o pritomnosti defektov
v polykrystali ako su dislokacie a vrstvené chyby [28].

5. OZAROVANIE ELEKTRONMI

Pociatocné experimenty boli zamerané na ozarovanie
pomocou elektronov, pricom za ozarované objekty boli zvolené
rozne amorfné prekurzory ako aj nanokryStalické zlatiny.
Snahou bolo zistit’ do akej miery su jednotlivé zliatiny r6zneho
zlozenia citlivé na rozne davky elektronov a ako sa tieto davky
elektronov prejavia na Mossbauerovych spektrach. Niektoré
vysledky ziskané pomocou Mossbauerovej spektrometrie boli
porovnavane s vysledkami nameranymi pomocou XRD. Davky
sme menili v rozsahu 1-4 MGy. Ukazalo sa, Ze oZarovanie
elektronmi s ddvkami 4 MGy ma vplyv na parametre amorfnych
a krystalickych zloziek vo findlnej nanokrystalickej zliatine.

5.1. Simulacia ozarovania vzoriek elektronmi

Elektrony su l'ahké Castice, ktoré pri energii 5 MeV l'ahko
prenikni cez naSe vzorky. Pre ziskanie vidcSiecho mnozZstva
poznatkov o ich spravani a ¢i su schopné mat’ vplyv na vzorky,
sme vyuzili simulacie priebehu ozarovania vzorky elektronmi.
Simulécie pre ozarovanie elektronmi boli realizované pomocou
simula¢ného programu CASINO. Na obr. 5.1 je uvedena
vysledna simulacia pre naSe vzorky v procese ozarovania.
Cervena ¢&iara na obrazku reprezentuje hrubku vzorky a aj z
obrazka je vidiet’, ze elektrony vzorkou len preletia. Simulacia v
programe CASINO urcila ze 99,9 % elektronov vzorkou preleti
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ale 0,1% zostava zachytené vo vzorke. Celkové mnoZstvo
elektronov vzorke po ozarovani simulacia stanovila na 1,746 x
10 e/cm?.

path of electron beams

thickness [pm]

Obr. 5.1 : Simulacia ozarovania vzorky elektronmi na x osi je hrabka
materialu, ¢ervena Ciara reprezentuje hrubku nasich vzoriek a y os vyjadruje
drahu elektronového luc¢a. Modré Ciary su drahy elektronov.

5.1.1. Vzorka (FessC021B15)9sP4

Mossbauerove spektra danej vzorky boli vyhodnotené
pouzitim fitovacieho modelu zlozeného z dvoch sextetovych
distribucii reprezentujticich amorfny zvysok, a z jedného alebo
dvoch sextetov, zodpovedajuce pritomnosti krystalickej fazy. Po
ozarovani amorfného prekurzora (FessC021B15)96P4 elektronovym
zvazkom o davke 4 MGy sme pozorovali stopy krystalickej
zlozky v hodnote 6%. Amorfny prekurzor a amorfny prekurzor
po oziareni elektronmi s zobrazené na obr. 5.2.
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Obr. 5.2 : A)) (FesaC021B15)96Ps Amorfna vzorka, B.) (FessC021B15)9sP4
Amorfna vzorka po oziareni elektronmi

Po tepelnom zihani, (400°C 30 minlt) neoZiarenej
vzorky (FessC021Bis)esPs sa vzorka netransformovala do
nanokrystalického stavu v predpokladanom objeme vzorky,
pretoze sme na MS spektre nepozorovali krystalicku zlozku. Po
tepelnom zihani oziarenych vzoriek (FessC021B15)esP4 Sa zliatina
transformovala do nanokrystalického stavu a identifikovali sme
krystalicka zlozku, ktora odpoveda Fe-Co faze. Na obr. 5.3 su
uvedené MS amorfnej zliatiny (Fee4C021B15)96P4 po zihani a
zliatiny (FessC021Bi1s)osPs  oziarenej elektronmi a nasledne
vyzihanej.

1,000

Y(FIT)

0.985

Tntenzita
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A B
Obr. 5.3 : Méssbauerove spektra A.) Amorfnej
zIiatiny(Fe64C021Bls)95P4 a B.) Zliatiny (F954C021Bl5)gep4 oziarenej
elektronmi a nasledne vyzihane;.
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Tento vysledok potvrdzuje, ze oziarenie amorfného
prekurzora ma vplyv na vyslednil nanokrystalicki Struktaru.
Pritomnost’ kobaltu v zdkladnej Struktire vzorky spdsobuje
vytvorenie krystalickej fazy, ktora pozostiva z Fe-Co fazy,
ktorej odpoveda hodnota 36,6 T. Ak by kobalt nebol pritomny v
Struktire vzorky, s najvysSou pravdepodobnost’ou by krystalicka
faza zodpovedala metalickému Zelezu. Priebeh distribu¢nych
funkecii, ktoré pojednavaju o vnutornych magnetickych poliach
vo vnutri amorfnej VZOI‘ky (F654C021Bls)95P4 a VZOka
(FessC021B1s)esPs  oziarenej elektronmi su znazornené na obr.
54..

06+

034

p(B)

02

00

Obr. 5.4 : A\) Distribu¢na funkcia vniitornych magnetickych poli pre amorfnt
zliatinu (FessCo021B1s)9sP4 a B.) Distribu¢na funkcia vniitornych
magnetickych poli pre zliatinu (FessC021B15)9sP4 ktora bola oziarena a
nasledne vyzihana.

Na obrazku vl'avo je vzdusna strana (leskla strana) AFM
povrchu amorfného prekurzora (FessC021B1s)esPs a vpravo je
povrch amorfného prekurzora (FegsC021B1s)esPs  po oZiareni
elektronmi. Na uvedenych obrazkoch mozeme pozorovat’ Ze pri
oziareni elektronmi nastali viditené zmeny. AFM obr.: 5.5.
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hag=2.4%1.1nm

Obr. 5.5: 3D-AFM, A.) Amorfny prekurzor, B.) Amorfny prekurzor po
oziareni elektronmi

Na matnej strane (valcovej strane) nedoslo k ziadnym
zmenam po oziareni vzorky (FessC021B15)esP4 elektronmi. Matna
strana ma vd’aka sposobu vyroby viac defektov.

5.1.2. Vzorka (Fes2C021B15)9sP4Cus

Vzorka (FessC021Bis)esPsCui sa od predchadzajucej
vzorky (FesaC021B15)9sPa 1i8i len pritomnostiou Cu. Do zakladnej
Struktary (FessC021B15)9sP4 sme pridali 1 % medi a sledovali sme
jej vplyv na Struktaru, priebeh spektra a krystalizaciu po oziareni
elektronmi a vyzihani. Na obr. 5.6 je znazornené spektrum
amorfného prekurzora vlavo a na pravej strane je znazornené
spektrum amorfného prekurzora po oziareni elektronmi. Po
oziareni elektronmi doslo vo vzorke amorfného prekurzora
(FessC021B1s)esPsCur  k  zmene orientdcie magnetického
momentu, k zmene v hodnote priemerného hyperjemného
magnetického pol'a a k zmene v objemovej frakcii amorfnych a
krystalickych zloziek.
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Obr. 5.6 : A.) Amorfny prekurzor (FessC021B15)esPsCui B.) Amorfnu
prekurzor (FessC021B1s)9sP4Cu1 po oziareni elektronmi

Po oziareni amorfného prekurzora vzorky (FessC021B1s)9sP4Cus
elektronmi pozorujeme vytvorenie jemnej krystalickej fazy,
ktora mala obsah 2% . Pri oziareni vzorky elektronmi sme taktiez
sledovali pokles parametru A,;. Na obr. 5.7 st uvedené spektra
vyZihanej vzorky (FessC021Bis)esPsCui (vlavo) a vyZihanej
vzorky (FessC021B15)9sP4Cus po elektronovom oZiareni (vpravo).
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Obr. 5.7. : A.) Spektrum nanokrystalickej vzorky (FesaC021B1s)9sP4Cus. B.)
Spektrum nanokrystalickej vzorky (FeesC021B15)9sP4Cui  oziarenej
elektronmi.
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Je zjavné, Ze pridanie Cu do Struktury podpori proces
krystalizacie v neoziarenej vzorke (FessC021Bis)esPaCus.
Krystalické zlozky boli identifikované ako Fe-Co baza, a to na
zaklade hodnoty vnutorného magnetického pola. Krystalicka
faza pre neoziarenu vzorku (FessC021B15)9sP2Cui mala hodnotu
16%. Tato krystalicka zlozka bola potvrdena meraniami XRD.

Difrakény zdznam pre amorfni, nanokrysStalicki a
nanokrystalickll oziarenu st uvedené na obr. 5.8. XRD analyza
ukazala, ze nanokrystalicka neoziarena vzorka
(Fee4C021Bls)95P4CU1 obsahuje 17% kry§talickej zloiky a
oziarena nanokryétalickai vzorka (F664C021B15)95P4CU1 dokonca
34% krystalickej zlozky.
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Obr. 5.8. : Difrakény zaznam vzorky (FesaC021B15)95sP4Cu1 v amorfnom
stave, v nanokrystalickom stave a v nanokrystalickom stave po oziareni
elektronmi

Na MS spektrach bolo vidiet’ rozdiely pri vzorke Zihanej
(Fee4C021Bls)95P4CU1 a vzorke (F664C021815)95P4CU1 oziarenej a
zihanej. V pripade vzorky (FeesC021B1s)osPsCus oziarenej
elektronmi a nésledne vyzihanej je vyraznejsi pokles amorfnej
zlozky a vysSie percento krystalickej vzorky. Krystalicka zlozka
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prisluicha Fe-Co baze a v celkovom objeme vzorky sa jej
nachédza 28 %.

Z doévodu vyskytu vysSieho percenta krystalickej zlozky v
nanokrystalickej  vzorke  (FessC021B1s)esPsCui  oZiarenej
elektronmi pri XRD meraniach a Mossbauerovej spektroskopii
sme zmerali povrch vzorky aj AFM meraniami a zistili sme
morfologické zmeny povrchu. Na obr. 5.9 je 3D-AFM
nanokrystalickej — vzorky  (FessC021B1s)esPsCur  oZiarenej
elektronmi. Zmeny a vystupy na povrchu st pripisané
ozarovaniu elektronmi a naslednému zihaniu.

Obr. 5.9 : 3D-AFM povrchu nanokrystalickej vzorky
(F864C021Bls)95P4CU1 oiiarenej elektronmi.

Vysledky pritomnych vzoriek (FessC021Bis)osPs @
(FessC021B15)esPsCur  ukazujt, Ze pritomnost Cu vo vzorke
umoziuje kryStalizaciu, zatial C¢o pri jej nepritomnosti
nedochadza k transformacii vzoriek do krysStalického Stadia.
Hodnota parametra Az; vplyvom ozarovania elektronmi klesa, a
tym sa smer osi magnetizacie orientuje kolmo na rovinu vzorky
pri vSetkych vzorkach. Ozarovanie vzoriek elektronmi sposobilo
posunutie atomov z ich pdvodnych pozicii. Elektronovym
ozarovanim dochadza k prestaveniu vel'’kého mnozstva defektov,
intersticialnymi a vol'nymi priestormi, cez ktoré sa nepretrzite
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presuvaju. A to si hlavné dovody, preco sa kone¢na Struktira po
tepelnom zihani 1iSi od Struktary bez vplyvu ozarovania.

6. SIMULACIA IMPLANTACIE IONOV
CuU

Vybrané vzorky boli modifikované implantaciou ionov Cu do
Struktary s fluenciou 10 i6n/cm? a energiou 2MeV. Pomocou
simulaéného programu SRIM bola stanovena hibka implantacie
a mnozstvo naimplantovanej Cu. Bola identifikovana tenka
vrstva medi na povrchu. Simulaény program stanovil hibku
implantacie na 1,4 um, pri¢om hrubka vzoriek bola 25 um.

Simulécia preukézala, ze vSetka Cu sa vo vzorkéach zachyti. Po
implantacii sa v $truktire vzoriek nachadza 24 x 10'° mnozstva
medi. Celkovy obsah medi vo vzorkdch po implantacii v
percentudlnom zastipeni bol stanoveny na 0,98%. Na obr. 6.1
vlavo je znazornena pravdepodobnost’ trajektorie ionov medi v
Struktare a hibka implanticie vybranych vzoriek. MnoZstvo
naimplantovanej Cu vo vzorkach je na grafe, ktory sa nachadza
na obr. 6.1 vpravo.

ION RANGES

TonRange = 6897 A Skewness  =-0.5448
Straggle = 17517 Kurtosis ~ =3.2920

{ATOMS/cm3) / {ATOMS/cm2)}

L 0
- Target Depth -

— Target Depth —

A B

Obr. 6.1 : Vysledky simulacii A.) hibka implantacie Cu. B.) graf mnozstva
naimplantovanej Cu v §trukture.
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Na zaklade parametrov a matematického modelu pouzitého v
simulécii bol zostaveny 3D model distribucie iénov Cu vo
vzorkach a je uvedeny na obr. 6.2. Simulécia prezentuje vysledky
aj i6nového rozsahu 6892 A, idnovy rozptyl bol stanoveny na
1751A.

. . .
Ion Distribution

Ion Range= 6897 A Skewness=-0.545
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Obr.6.2.: 3D model implantacie idnov Cu do vzoriek.

6.1. Vzorka (FessC021B15)9sP4Cus

Na preskimanie vplyvu implanticie Cu sme taktiez
vybrali vzorku, ktora vo svojej Strukture mala uz Cu pritomnu.
Chemické zlozenie sa od predchadzajucej vzorky 1iSi len
pritomnost’ou jedného percenta Cu v zékladnej Struktare. Na obr.
6.3 su uveden¢é MS spektrd amorfnej neimplantovanej
(FessC021B15)9sPaCus  vzorky a amorfnej implantovanej
(Fee4C021Bls)95P4 Cup VZOTky.
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Obr. 6.3: A.) amorfna neimplantovana (FessC021B15)9sP4 Cu1 vzorka B.)
amorfnd implantovana

Vzorka po implantacii Cu ostala stabilna a neboli
pozorované ziadne Strukturdlne zmeny. K modifikacii vzorky
nedoslo ani v oblasti redistribucie atomov medzi zlozkami
amorfnej Struktury. Vzorka (FeesC021B1s)esP4Cus  ostala voci
radiacnym U¢inkom implanticie i6nov Cu stabilnd. Boli
Studované aj  distribuéné funkcie pojednavajice o
pravdepodobnosti vyskytu hyperjemnych poli, ktoré st uvedené
na obr. 6.4.
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Obr.6.4 : Distribuéné funkcie A.) neimplantovana amorfna (Fes4C021B15)9sP4
Cu:z B.) implantovana amorfna vzorka (FesaC021B15)9sP4Cus
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AFM analyza morfologie povrchu ukédzala zmeny po
naimplantovani Cu i6nov. Vysledky AFM st na obr.6.5.

hag=0.8£0.20m o oo

Obr. 6.5: AFM meranie A.) neimplantovani amorfna vzorka(FessC021B15)95P4
Cuz a B.) implantovana vzorka (Fe64Co21B15)95P4 Cul

Po implantacii Cu i6nov sledujeme zhustenie vystupov na
povrchu.  Naimplantovana  vzorka  (FessC021Bi1s)esP4Cus
vykazovala vyznamné morfologické zmeny v podobe
symetrickych valcovitych vystupov ktoré su znazornené na obr.
6.6. A dokazuji pritomnost’ naimplantovanych Cu i6nov na
povrchovej Casti vzorky.

Obr. 6.6 : 3D AFM povrch naimplantovanej amorfnej vzorky
(FessC021B15)95P4 Cus.
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Po vyzihani neimplantovana aj implantovana vzorka
(FessC021B15)9sP4Cuy presli do nanokrystalického stavu. Uz len
primes 1% Cu v  zakladnej  Struktare  vzorky
(FessC021B15)9sP4Cus umoznuje Strukturalne zmeny v porovnani
so vzorkou bez Cu. Na obr. 6.7 st uvedené MS spektra
neimplantovanej nanokrystalickej vzorky (FeesC021B15)9sP4 Cus
a implantovanej nanokrystalickej vzorky (FeesC021B15)95Ps Cus.

Intervita
q

Obr. 6.7 : A.) Neimplantovana nanokrystalicka vzorka (Fes4C021B15)esP4Cuz
a B.) Implantovana nanokrystalicka vzorka (FessC021B1s)esP4Cus.

Nanokrystalicka neimplantovana vzorka
(FessC021B15)9sP4Cus mala vyrazna krystalicku zlozku v obsahu
16 % ktord je na spektre reprezentovand dvoma sextetmi s
hodnotami vnutorného magnetického pol'a 35,7 T a 37,1T ktoré
odpovedaju krystalickej faze Fe-Co. V désledku Zihania doSlo
k posunu atdomov a prerozdeleniu atdmov v amorfhom zbytku.
Pravdepodobnost’ vyskytu hyperjemnych magnetickych poli v
neimplantovanej nanokrystalickej (FessC021B15)osP4Cuy vzorke a
implantovanej nanokrystalickej vzorke (FesaC021B15)9s5P4Cusy je
znazornena na obr. 6.8.
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Obr. 6.8 : Distribuéné funkcie A.) neimplantovana nanokrystalickd vzorka
(Fes4C021B15)9sP4Cuz a B.) implantovana nanokrystalicka vzorka
(Fes4C021B15)9sP4Cus.

Pri  naimplantovanej  nanokryStalickej  vzorke
(FessC021B15)9sPsCur  vidime razantni zmenu v priebehu
distribu¢nych funkcii. Hodnota vnutorného magnetického pola
nizkej amorfnej zlozky klesla na 23,3T. Amorfna zlozka s
nizkym polom sa vyznaCovala vyraznou nehomogenitou ¢o
poskytlo priestor pre vznik krystalickej zlozky. Amorfna zlozka
s vysokym polom mala hodnotu 26,8 T. Novo vzniknuta
krystalicka zlozka mala hodnotu 28% a je popisana dvoma
sextetmi s hodnotou vnutorného magnetického pol'a 35,8-37,2T.

Obsah  krystalickej zlozky v  neimplantovanej
nanokrystalickej vzorke (FessC021B15)esP4Cuy a implantovanej
nanokrystalickej  (FegaC021B1s)9sPs Cui bol prevereny XRD
analyzou. Ta potvrdila vysledky z MS spektier. V
neimplantovanej nanokrystalickej (FeesC021B1s)esPs  Cus
identifikovala krystalicku zlozku v obsahu 16,5%. V pripade
implantovanej nanokryStalickej vzorky stanovila obsah
krystalickej zlozky na 27%. XRD potvrdila pritomnost
krystalickej zloZky v rovnakom obsahu ako MS a identifikovala
ju ako Fe-Co fazu. Na obr. 6.9 st uvedené difrakéné zaznamy
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neimplantovanej nanokrystalickej vzorke (FessC021B1s)9sP4Cus
a implantovanej nanokrystalickej (FesaC021B15)9sP4 Cus.
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Obr. 6.9: Difrak¢éné zaznamy neimplantovanej nanokrystalickej vzorke
(FessC021B15)95P4Cuz a implantovanej nanokrystalickej
(FessC021B15)9sP4Cus.

Vyznamnym zistenim je Ze ak do vzorky
(FessC021B15)esPs naimplantujeme idny Cu a nasledne tento
proces skombinujeme s tepelnym zihanim 400°C po dobu 30
minut, vznikne nam nanokrystalicka vzorka
(FessC021B15)9sPaCus.  Nami  pripravena  vzorka,  CiZe
naimplantovana a vyzihana (FeesC021B15)esPs ma rovnaké MS
spektrum ako nanokrystalickd vzorka (FessC021Bi5)esP4Cu.
Zhoda vzoriek je aj pri porovnani MS parametrov.

Nami pripravend vzorka a nanokryStalickd vzorka
(FessC021B15)osPsCur  mali  priblizne rovnaké obsahové
zastupenie kryStalickej zlozky. Nami pripravena vzorka mala
krystalicka zloZzku 18% a nanokrystalicka (Fes2C021B15)9sP4Cus
vzorka mala krystalicki zlozku v obsahu 16%. v oboch
pripadoch reprezentovala krystalickii zlozku Fe-Co faza s
rovnakymi hodnotami vnutorného pola. A na obr. 6.10 su
znazornené  spektra:  vlavo  nanokrystalicka  vzorka
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(Fes2C021B15)95P4Cus

Vyiihané vzorka (F654C021515)95P4.

1.005

1.000

Intenzita

a vpravo naimplantovand a nasledne

Obr. 6.10: A.) nanokrystalicka vzorka (FegaC021B15)95P4Cuy B.)

naimplantovana a vyZihana (FesaC021B15)9sP4 vzOrka

Tab. 6.1. : porovnania MS parametrov nanokrystalickej vzorky
(FesaC021B15)9sP4Cuy @ nami pripravenej naimplantovanej a

vyzﬁ'hanej (F6540021815)95P4 vzorky

Nanokrystalicka vzorka | Naimplantovana a
(Fes4C021B15)05P4Cuz vyZzihana
ZloZenie vzorky (FesaC021B15)95P4 vzorka
A23 B(T) | A(%) | A3 B(T) | A%)
Amorfna zlozka | 2,80 25,9 40 2,16 26,5 28
vysoka
Amorfna zlozka | 2,84 25,5 44 3,21 25,2 54
nizka
Krystalicka 2,0 37,1 8 2,44 37,0 10
zlozka vysoka
Krystalicka 3,39 35,7 8 2,71 35,5 8
zlozka nizka
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Zihanie vzoriek sa uskutoénilo paralelne, ¢o znamena, Ze
v jednom zihacom klinku boli obe vzorky naraz, ¢ize nemohlo
dojst’ k ovplyvneniu vysledkov v procese zihania. Z experimentu
vyplyva Ze je mozné pripravit poZzadovanu vzorku
(FessC021B15)9sP4Cus, kombinaciou implantacie a zihania. Je to
predpoklad pre vytvaranie materidlov a ich modifikdciu do
buducnosti.

6.2 Vzorka (FesaC021B10Sis)97P3

Vzorka sa vyznacuje obsahom Si a od predchadzajuce;j sa lisi
nepritomnostou Cu v zdkladnej Struktire. Bola uskuto¢nena
implantacia iénov Cu do vzorky (FessC021B10Sis)e7Ps a
sledovanie modifikacie vzorky. Na obr.6.11 st uvedené MS
spektra amorfnej neimplantovanej (FessC021B10Sis)e7Ps  vzorky
a amorfnej implantovanej vzorky (FessC021B10Sis)g7Ps.

Obr. 6.11.: MS spektra A.) amorfnej neimplantovanej (Fes4C021B10Sis)e7P3
vzorky a B.) amorfnej implantovanej vzorky (Fes4C021B10Sis)e7Ps3.

Na MS  spekire amorfnej  neimplantovanej
(FessC021B10Sis)e7Ps  vzorky a amorfnej  implantovanej
(Fes4C021B10Sis)e7P3 vzorky nie je viditeI'na ziadna morfologicka
zmena. Parametre vzorky (FessC021B10Sis)e7P3 po implantacii
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i6nov Cu ostali stabilné nedoslo ani k prerozdeleniu atomov a
posunu v amorfnej vzorke.

Jedinym ukazovatel'om implantacie Cu ionov pri vzorke
(FessC021B10Sis)e7P3 je parameter Az amorfnej vysokej zlozKy,
ktory minimalne znizil svoju hodnotu a svoj smer natocil do
roviny vzorky. Sledovali sa aj distribu¢né funkcie, pri ktorych
doslo k minimalnej zmene v ramci chyby merania. Na obr.6.12
su uvedené distribuéné funkcie amorfnej neimplantovanej
vzorky (FessC021B10Sis)e7P3 @ implantovanej, amorfnej vzorky
(Fes4C021B10Sis)97P,.

0.7 0.7
0.6 0.61
0.5 0.5

1.Mag.distribida
e Mag distribudla

T 1.Magdistribudk
2. Mag.distribidp

“10 15 20 25 30 35 40 45 10 15 20 25 30 35 40
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Obr. 6.12: Distribu¢né funkcie A.) amorfnej neimplantovanej vzorky
(Fes4C021B10Sis)e7P3 a B.) implantovanej, amorfnej vzorky
(FesaC021B10Sis)97P3

Z predchadzajucich zisteni vieme Ze po implantacii sa
med” nachadza na povrchu vzorky. Aby doslo k
rozdistribuovaniu Cu i6nov do Struktiry tak sme implantaciu
skombinovali zo zihanim. Na obr. 6.13. st uvedené MS spektra
neimplantovanej nanokrystalickej (FessC021B10Sis)e7P3 vzorky a
implantovanej nanokrystalickej (FegaC021B10Sis)e7P3 vzorky. Uz
len pri pohlade na spektra je vidiet odlisni morfologiu a
priebeh. Vzorka (Fe540021BloSi5)97P3 po implantécii Cu a
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vyzihani krystalizovala inak ako vzorka neimplantovana a
vyzihana.
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Obr. 6.13.: MS spektra A.) neimplantovana nanokrystalicka vzorka
(FesaC021B10Sis)97P3 a B.) implantovana nanokrystalicka (FessC021B10Sis)e7P3
vzorka.

Pri  neimplantovanej  nanokryStalickej  vzorke
(FessC021B10Sis)e7Ps je v Struktare pritomna novovzniknuta
krystalickd zlozka v obsahu 33%. Krystalicka zlozka
pozostavala z metalického zZeleza v obsahu 7% a so Fe-Co fazy
v obsahu 26%. Vnutorné hyperjemné magnetické polia oboch
zloziek klesli. Razantna zmena nastala v parametri Az ktorého
hodnota sa znizila v oboch pripadoch amorfnych zloziek na
hodnotu okolo 1,80 pre nizke pole a na hodnotu 1,98 pre vysoké
pole.

V pripade naimplantovanej nanokrystalickej zlozky
viedol proces modifikacie ku vzniku krystalickej zlozky v
obsahu 14 %. Krystalické zlozka bola prevazne tvorena Fe-Co
fazou a nedoslo ku vzniku krystalickej zlozky cistého Zeleza.
Amorfna zlozka vd’aka svojej nehomogenite poskytla priestor
pre vznik krystalickej zlozky.

Amorfna zlozka s vysokym pol'om viedla k zvyseniu
hodnoty parametra Azs na 2,64 a tym aj k zmene smeru l'ahkej
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magnetizacie do roviny vzorky. Pravdepodobnost priebehu
hyperjemnych magnetickych poli pri nanokrystalickych
vzorkéch bola vyrazne ovplyvnend implantaciou Cu i6nov a ich
tepelnym rozdistribuovanim do $truktiry. Bol vyhodnoteny
priebeh  distribuénych  funkcii  pre  neimplantovant
nanokrystalicki  (FessC021B10Sis)e7P3 vzorku a implantovant
nanokrystalicka vzorku, ktory je uvedeny na obr. 6.14.

0.3 0.47

0 51 1 2 2 3 3 4455

B(T)

A

Obr. 6.14.: Distribuéné funkcie A.) neimplantovana nanokrystalicka
(Fes2C021B10Sis)97P3 vzorka B.) implantovana nanokrystalicka
(Fes4C021B10Sis)e7P3 vzorka

Obsah krystalickej zlozky v naimplantovanej a
implantovanej nanokrystalickej vzorke (FegaC021B10Sis)97P3 bol
prevereny XRD analyzou. XRD analyza ukazala, Zze v
neimplantovanej nanokrystalickej (FessC021B10Sis)e7P3 vzorke
sa nachadza 35% krystalickej zlozky. Krystalicki zlozku
identifikovala ako metalické Fe a Fe-Co fazu v rovnakom
zastipeni ako MS.

Pri naimplantovanej nanokrystalickej
(FessC021B10Sis)e7Ps  vzorke naSla pritomnost’ kryStalickej
vzorky v obsahu 36%. Identifikacia urcila, ze krystalicka faza
pozostava zo Fe-Co fazy 25% a z neidentifikovatel'nej zlozky v
obsahu 11%. XRD sa v pripade implantovanej nanokrystalickej
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(FesaC021B10Sis)e7P3 nezhodla s vysledkami MS. Co sa XRD javi
ako krystalick4 zlozka MS este nepovazuje a ucelenu krystalicka
zlozku, a charakterizuje ju formou uzsej distribucie. Na obr. 6.15
je uvedeny difrakény zaznam neimplantovanej a implantovane;j
nanokrystalickej (FessC021B10Sis)97P3 vzorky.

Neimplantovana nanokrystalicka vzorka
(FessC021B10Sis)e7P3 a implantovana nanokrystalicka vzorka boli
podrobené aj analyze DSC, o je kalorimetricka metoda, ktora
skima krystaliza¢nu teplotu. Na obr. 6.15 je uvedeny vysledok
DSC pre implantovani a neimplantovani nanokrystalicka
vzorku (FessC021B10Sis)e7Ps.
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Obr. 6.15.: A.) Difrakény zaznam neimplantovana a implantovana
nanokrystalickd (FessC021B10Sis)s7P3 a B.) DSC analyza neimplantovand a
implantovana (FessC021B10Sis)e7P3 vzorka.

Z DSC analyzy je vidiet posun krystalizacnej teploty.
Cervena ¢iara reprezentuje implantovani nanokrystalicka
vzorku (FessC021B10Sis)e7P3. Pritomnost’ Si v Struktire s
kombinaciou implantacie i6nov Cu a zihanim postva
krystalizaciu na vysSiu teplotu, zatial ¢o nepritomnost
naimplantovanej Cu vedie k ustatej krystalizacii a posun
vplyvom  kremika je  minimalny.  Neimplantovana
nanokrystalicka vzorka je reprezentovana Ciernou Ciarou.
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ZAVER

Napliiou dizertacnej prace bola modifikadcia amorfnych
zliatinovych vzoriek a nanokrystalov ozarovanim elektronmi a
implantaciou iénov medi do Struktiry. V praci st zhodnotené
zakladné vlastnosti a parametre amorfnych kovovych zliatin a
nanokrystalov na baze zeleza z hladiska S$trukturdlnych a
magnetickych vlastnosti. Praca sa venuje vybranym zliatinovym
vzorkam a hovori aj o novej zliatine NANOMET.

V experimentalnej Casti sme skimali vplyv interakcie
zvazku elektronov a implantovanych i6nov Cu na amorfné a
nanokrystalické zliatiny. Cielom bolo modifikovat’ vlastnosti
tychto materidlov pomocou ziarenia v kombindcii s tepelnym
zihanim. Interakcia elektrénov s vybranymi vzorkami bola
potvrdena simulaciou, ktora pojednava o reakcii elektronov so
Struktirou vzoriek, ich prelete trajektorii a efekte. Z danej
simulécie bolo zrejmé, ze aj ked’ je elektron 'ahkd Castica ma
vplyv a schopnost’” modifikovat’ vzorku. Najvyraznejsi prejav
modifikacie bol zaznamenany v zmene hodnoty parametra A s,
ktory reprezentuje vektor magnetizacie.

Analyza potvrdila radiacnt odolnost’ vybranych zliatin
voci posobeniu elektronov. Pri elektronovom oZarovani sme
preukazali, ze modifikacia je mozna pri kombinacii s vhodnym
zihanim a zavisi od prvkového =zastipenia a Struktiry
zliatinovych vzoriek. Niektoré vzorky vykazovali stabilitu a tiez
radiacnu a tepelntl odolnost’.

Praca sa venuje zranitelnosti nizkeho pola, ktora
spo¢iva v nehomogenite Struktiry a vyS$Som obsahu boru. V
druhej ¢asti experimentalnej prace sa preukazalo, ze modifikacia
zliatinovych vzoriek pomocou implantacie ionov Cu je u€inna,
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ak sa kombinuje s tepelnym zihanim. Z vysledkov bolo zistené,
ze naimplantovand Cu sa nachadza len na povrchu vzorky.
Preverenie daného tvrdenia bolo uskuto¢nené pomocou
simulacného programu SRIM.

Doélezité v procese modifikacie je poznat efekty
jednotlivych prvkov na Struktiru a ich spravanie. Nesporne
vyznamnym vysledkom je aj potvrdenie radiacnej a tepelnej
odolnosti niektorych zliatinovych vzoriek, ¢o je vyhovujuca
vlastnost’ materialov pre elektroniku. Prinosom je moznost
vyroby pozadovaného materidlu kombindciou implanticie a
zihania, pretoze predstavuje sofistikované zlepSenie priemyslu.
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26. april 2018. Bratislava : Slovenska nuklearna spolo¢nost’,
2018, S. 9-16. ISBN 978-80-89928-02-6.
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(konferencie...)

HOLKOVA, Dominika - SITEK, Jozef. Modifikacia
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AFK
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