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ABSTRAKT

Tato prace pojednava o senzorech, urCenych k detekci ultrafialového zafeni. Moznosti
konstrukce UV senzoru je cela fada. Vzdy je vSak jako citliva slozka uzita polovodi¢ova
soucastka. Nejbéznéjsim materialem pro tento ucel je oxid titani¢ity. V elektronice je uzivan
prevazné diky svym vhodnym fyzikalnim a chemickym vlastnostem a dobré chemické
stabilit¢. Hlavnim cilem prace je ptiprava fotoelektrochemického ¢lanku a zhotoveni gelového
elektrolytu, ktery uzavie elektricky obvod katody a anody a umozni tak volny prichod
elektroni. Pro pfedstavu o vyrobé takového senzoru je v teoretické cCasti vénovana
konkrétnim metodam cela kapitola, vcetné elektrochemické metody, na které je zalozen nas
senzor.

ABSTRACT

This paper deals with the sensors, designed for ultraviolet light detection. There are many
options in UV sensors construction. But in any case, there is a semiconducter used as a
sensitive component. The most common photocatalyst is titanium dioxide. In electronic it is
mainly used due to its suitable physical and chemical properties and good chemical stability.
The aim of the work is preparation of gel electrolyte, which can close the electrical circuit
between cathodic and anodic compartment and allows the passage of electrons. The hole first
chapter is divoted to methods of UV sensors production, including electrochemical method on
which is based our sensor.

KLICOVA SLOVA: UV senzor, polovodi¢, heterogenni fotokatalyza, fotoelektrochemie,
materidlovy tisk, gelovy elektrolyt

KEY WORDS: UV senzor, semiconductor, heterogeneous photocatalysis,
photoelectrochemistry, material printing, gel electrolyte
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1 UVOD

V posledni dobé hraji UV senzory zasadni roli v Sirokém rozsahu civilnich i vojenskych
aplikaci. Zejména s rozvojem vojenské technologie a utajenych technologii jsou UV detektory
stale nepostradatelnou soucasti varovnych systémi. V soucasné dob¢ patii mezi nejuzivanéjsi
detektory fotondsobice a kiemikové fotodetektory. Tyto soucastky vSak vyzaduji nékladné
filtry k zmirnéni nezadouciho zafeni. V minulosti byly vyrabény a zkoumany UV senzory
zalozené na polovodicich s Sirokou délkou zakazaného pasma jako je napiiklad ZnO, GaN
nebo karbid kiemiku.

Nejatraktivn€jsim kovem pro pfipravu UV senzor se v posledni dob¢ stal oxid titanicity.
Soucasti UV senzort nachazi Siroké uplatnéni v pfeméné solarni energie, uskladnéni vodiku a
V naprave zne€isténi zivotniho prostedi pfevazné diky Siroké energii v zakdzaném pasmu pfi
pokojové teploté. Ta ¢ini 3,2 eV.

Navzdory Sirokym moZnostem vyuziti, které TiO, nabizi je jeho pfiprava snadnd, lacind a
Siroce dostupna. Z tohoto divodu je mozné realizovat UV senzory na bazi TiO, 0 velmi
dobrych fotoelektrickych vlastnostech.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Fotokatalyza

Katalyza je jev, pii kterém je chemicka reakce urychlovana malym mnozstvim latky, kterd do
chemické reakce nepiimo vstoupi a z ni odchazi zase nezménéna. Pro prib¢h fotokatalytické
reakce, probihajici na povrchu polovodice je katalyzator nezbytnou latkou [1].

Pti fotokatalyze dochazi k pohlcovani svételného kvanta. Svétlo s vysokou energii je uzivano
k aktivaci chemickych vazeb na povrchu. Vhodnym fotokatalyzatorem mize byt naptiklad
TiO,, WO3nebo ZnO. Nazorné schéma fotokatalyzy je zobrazeno na Obr. 1: Mechanismus
heterogenni fotokatalyzy na povrchu polovodice .
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Obr. 1: Mechanismus heterogenni fotokatalyzy na povrchu polovodice [2].

Fotokatalytické reakce mohou probihat mechanismem homogenni, nebo heterogenni
fotokatalyzy. Dale se budeme soustfedit pouze na principy heterogenni fotokatalyzy.

V heterogenni fotokatalyze je katalyzatorem polovodi¢ a probiha stejnym mechanismem, jako
heterogenni katalyza. Fotokatalyza probiha na povrchu polovodice. Reaktanty jsou na povrch
polovodicée adsorbovany [3].

2.2  Fotokatalytické reakce na povrchu polovodice

Jak jiz bylo zminéno, fotokatalytické reakce probihaji na povrchu polovodi¢l. Mikroc¢astice
v polovodi¢ové soucastce nabyvaji jen uréitych hodnot energii. Rikd se, Ze energie je
kvantovana. Ptipustné hodnoty energii, kterych mohou Castice nabyvat, nazyvame energetické
hladiny. U polovodi¢i jsou energetické hladiny elektronli sdruzeny do energetickych pasi.
Ostatni oblasti energii mezi energetickymi pasy jsou pro ¢astice zakdzany. Pro polovodice je
hodnota zakézaného pasu mensi, nez 3 eV. Pfechod mikrocastice z jedné hladiny na druhou je
mozny pouze za prijeti, ¢i odevzdani ur¢itého kvanta energie. Mikroc¢astice nejprve obsazuji
hladiny o nejniz8i energii, aby energie celé soustavy byla co nejmensi. Ty, které jsou



umisténé na jiném pasu nez zakladnim, se nachdzeji v excitovaném stavu. Nejnizsi
neobsazeny pas se nazyva vodivostni. Nejvyssi zaplnény pas je pas valencni.

U polovodi¢ti probihd fotoelektricky jev, piesnéji vnitini fotoelektricky jev. Pfi
fotoelektrickém jevu je elektronu ptedano kvantum energie, které ho vypudi z povrchu latky.
Takto uvolnény elektron je schopny po pfidavku energie vést elektricky proud. Vnitini
fotoelektricky jev, probihajici u polovodict, je specifikovan uvoliovanim elektront z nitra
materialu.

Pfi blizsim zkoumani vysSe popisovanych energetickych hladin je valencni pas v ptipadé
polovodicu zcela zaplnény a vodivostni pas zcela prazdny. Pravé diky této své elektronové
struktufe a vysoké citlivosti na svétlo jsou polovodice uzivany jako senzibilatory pro svétlem
indukované redoxni procesy. Pii adsorpci fotonu o energii vétsi, nez je energie zakazaného
pasu, dochazi k tvorb¢ paru elektron-dira.

Pti absorpci fotonu dochazi v polovodici k poruseni nékterych kovalentnich vazeb. Ptijetim
dostatecného mnozstvi energie, potfebné k prekonani zakazaného pésu, dojde k preskoku
elektronu z valenéniho pasu do vodivostniho. Pti preskoku elektronu tak dochazi k vzniku
diry. Ta ma kladny naboj. Pii setkani elektronu a diry dochazi k zaniku paru elektron-dira.
Tomuto procesu se tika rekombinace. Pti rekombinaci dochéazi k uvolnéni energie. Tento typ
vodivosti pfislusi ale jen vlastnim vodi¢im, polovodi¢im, o nulovém obsahu pfimési.
V piipad¢ pfitomnosti pifimési v polovodi¢i dochazi jeho vlivem bud k dérové, nebo
elektronové vodivosti. Podle typu pfimésové vodivosti dale rozliSujeme polovodice typu N a
P.

Fotogenerované diry, které jsou pfitomny ve valenénim pasu, mohou vystupovat jako
oxidanty. Elektrony, excitované do vodivostniho pasu maji redukéni ucinek. Nerovnovaha
mezi generaci paru elektron-dira po absorpci zafeni zpusobuje oxida¢ni nebo redukéni
procesy. Dolni okraj vodivostniho pasu ptedstavuje redukéni potencial fotoelektronti. Horni
okraj valen¢niho pasu predstavuje oxida¢ni potencial fotoelektroni [4].

2.3 Oxid titani¢ity

2.3.1 Vyskyt

Oxid titaniCity je chemickd sloucenina, ktera se vyskytuje v pfirodé ve 3 raznych
modifikacich: rutil, anatas nebo brookit. V malém mnozstvi ho nachazime v rtiznych
mineralech. Nejvyznamnéj§imi rudami jsou ilmenit (oxid Zzeleznato-titanicity) a rutil.
Vlastnosti oxidu jsou nasledn¢ ovlivnény pievazné tvarem a velikosti ¢astic.

V ptirodé€ je nejhojnéji zastoupen ve formé rutilu. Anatas v pfirodé neni zastoupen v takovém
mnozstvi, jako rutil. Jeho hlavni nevyhodou je jeho termodynamické nestalost. Brookit se
Vv pfirod¢ nachdzi pouze vzacné.

2.3.2 Vlastnosti a vyuziti

TiO; je nerozpustny. Rozpustny je pouze Vroztocich silnych kyselin a silnych zasad.
NanaSeni je mozné bud’ formou suspenze, praSkového TiO; ve vodé€, nebo ve formé tenkych



vrstev filmu na inertnim nosi¢i. Vyhodou je, ze ve form¢ tenkovrstvych filmi muze byt
nanasen na velké mnozstvi riznych materiali, jako je naptiklad sklo, keramika, skelnd vata,
polymery a dalsi.

L4

Nejhojnéjsi vyuziti nachazi oxid titanicity jako pigment v natérovych hmotéach prevazné diky
vysokym hodnotam indexu lomu ve viditelné ¢asti spektra. Dalsi uplatnéni pak oxid nachazi
ve fotokatalytické¢ degradaci organickych polymerii na netoxické latky. Piikladem je Cisténi
odpadnich vod [5].

2.3.3 Fotoelektrochemické vlastnosti TiO,

Diky svym vhodnym chemickym a fyzikdlnim vlastnostem je oxid titaniCity Siroce uzivan
v konvencni i organické elektronice. Jednou z téchto vlastnosti je jeho chemicka stabilita a
schopnost nepodléhat fotokorozi. Z dlouhodobého hlediska tak nedochéazi u oxidu titanicitého
k redukci Ti(1V) na Ti(lll).

TiO; je charakteristicky jak svoji chemickou odolnosti, tak silnymi hydrofilnimi vlastnostmi.
Jeho chemickd inertnost a netoxicita z néj ¢ini jeden z nejatraktivnéjSich fotokatalyzatort.

Zatimco ostatni fotokatalyzatory vyzaduji intenzivni ultrafialové zateni k zpracovani velkého
mnozstvi materialu, TiO; je schopen efektivné vyuzivat slabé hodnoty UV [6].
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Obr. 2: Zavislosti zZivotnosti povrchu nosice anatasu a rutilu na potencidalové bariére povrchu [7].

Rozdil ve fotokatalytické aktivit¢ mezi dvéma hlavni polymorfy, mezi anatasem a rutilem
nebyl dosud pln¢ objasnén. Obecné plati, Ze praskovy anatas vykazuje jednoznacné€ vyssi
fotokatalytickou aktivitu. Na né¢kolika ptikladech byla prokdzana jeho vysSi aktivita pii
rozkladu organickych sloucenin. Ta mlze byt zajiSténa vysSim potencialem ve vodivostnim

vvvvv
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Nanorutil absorbuje UV zafeni vinové délky 410 nm smérem ke krat§im vlnovym délkam a je
perfektni alternativou nebo doplitkem k ZnO a organickym UV absorbérim. Energie absorpce
dale roste s klesajici vinovou délkou [9].

Fotokatalyticka aktivita mize byt také prezentovana na Obr. 2, kde zivotnost nosice
krystalového povrchu anatasu je desetkrat del$i neZz zivotnost povrchu krystalt rutilu.
Mnohem ucinngjsi fotokatalyzator 1ze tedy vynalézt pomoci volby Zivotnosti povrchu nosice
chemickym zpracovanim povrchu katalyzatoru [7].
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3 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

3.1  Priprava UV senzoru

3.1.1 Shottkyho diody

Dioda je polovodi¢ova soucastka vyuzivajici PN pifechod. Schottkyho diody vyuzivaji
vlastnosti pfechodu kov — polovodi¢. Vyhodou je, ze vedeni proudu je u tohohle typu diod
realizovano pouze majoritnimi nosi¢i elektrického naboje. Nevyhodou je pak nizsi
energeticka bariéra vii¢i ostatnim PN diodam. Dalsi nevyhodou je malé zavérné napéti.

Materialy, které se pro vyrobu Schottkyho diod pouzivaji jsou pro kov: hlinik, zlato platina.
Pro polovodic je to vétSinou kiemik.

Prvni moznosti vyroby Schottkyho diody, jakozto UV senzoru na bazi TiO,, je
elektrochemicka anodizace titanové folie.

Sklenény FTO je tieba nejprve vycistit acetonem, ethanolem, deionizovanou vodou a ususit
proudem dusiku. Nasledné je substrat umistén do uzavieného reaktoru a ponechan reagovat
s toluenem, tetrabutyl titanem, dichloridem titani¢itym, Kyselinou octovou a deionizovanou
vodou. Pfi ponechani pribéhu reakce okolo Sesti hodin pfi 150 °C dochéazi k tvorbé
nanotycinek o tloust’ce piiblizné dva mikrometry. Stfibrné pasta je dale pfimo deponovéna na
pole TiO,. Ptipravena Schottkyho dioda je znazornéna na Obr. 3. Na obrazku je znazornéna
voltampérovéa charakteristika vzniklé diody béhem ozdfeni a za tmy. Rozdil v poméru
hodnoty proudu béhem ozateni a proudu ve tmé je vétsi o vice nez dva fady.

10001 : I " T
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2 o fuon]
- 7 8i0, ) A
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UV kght &
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-5 -4 -3 ‘2 -1 0 1 2
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Obr. 3: Voltampérovd charakteristika pripravené Schottkyho diody pod UV zdienim o vinové délce
350 nm [10].
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Vysokou citlivost senzoru je mozné ziskat diky dobrému vnitinimu zesileni, zpisobeném
desorpci kysliku a snizenim Schottkyho bariéry. Zvyseni teploty by nemélo zabranit syntéze
materialu. Nepriuthledny povrch a elektroda by mohly omezit absorpci svétla [10].

Dalsi moznosti vyroby Schottkyho diod je uziti fotolitografického procesu. Fotolitografie je
postup, uzivany pro opracovani tenkych vrstev a pienos geometrickych obrazcti, vzorki, a
motivll uzitim svétla. Je to slozity a Casové ndrocny proces. Zacind ptipravou substratu,
leptanim, suSenim, depozici (naneseni materialu na podlozku), opétovnym suSenim, ¢imz
dochazi k odstranéni rozpoustédla, vytvoreni skrytého obrazu v rezistové vrstvé, tepelné
zpracovani, vyvolani, tvrzeni vrstvy — zvySeni adheze, stabilizaci rozméru obrazci a
optimalizaci chemickych a fyzikalnich vlastnosti vrstvy.

Posledni zminénou metodou vyroby je hydrotermalni syntéza. Pfi této metodé dochazi k riistu
nanokrystali ve vysokotlakém vyhiivaném prostiedi. Krystalograficka faze a morfologie
povrchu snimaného filmu je v prib¢hu vyroby fizena koncentraci NaOH. Oproti jinym
metoddm, jako je naptiklad vyroba tepelnym odpafovanim, sol-gelovym procesem nebo
pulzni laserovou depozici ma hydrotermalni syntéza znacné vyhody. Metoda nevyzaduje pro
vyrobu ve v&tsim méfitku ptili§ vysoké hodnoty teplot a potencialu [11].

-3
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4.0x10°  tishton —1 1
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Obr. 4: Chronoamperometrické méreni Schottkyho diody zalozené na kompozici TiO, a rGO-TiO,
[12].
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3.1.2 Metoda GLAD

Nanocastice TiO; citlivé na svétlo na kfemikovém substratu se daji vyrobit i uzitim metody
GLAD (Glancing Angle Deposition). Kolmou depozici je nejdiive vyroben oxid kiemiku,
ktery je dale ozafovan paprskem. Na kiemikovém substratu tak dojde k vzniku tenkého filmu
SiOy. Dalsi krok je pak samotné uziti GLAD metody. Na vyrobu tenkych ¢astic oxidu
titani¢itého je na vyrobeny kfemikovy film nadeponovano TiO,. Touto metodou se daji
vyrobit ¢astice rlznych velikosti od 2 do 12cti nanometrd, s nejvétSim zastoupenim c¢éstic
velikosti 6 az 7 nanometrd.

V piipad¢ uziti GLAD metody castice rostou diky efektu stinéni atomi. Stinénym atomem
miize byt atom libovolné nadeponované &astice. Sifeni nanesenych atomtl na substratu pak
dale zavisi na rychlosti odpafovani. Nizsi rychlost odpafovani atomi umozni rozptyleni na
vétSich vzdalenostech predtim, nez je zasdhne dalsi atom. Tato skute¢nost vede k zvyseni
poloméru deponovanych atomt a v disledku toho zvySeni nukleacni oblasti atomd.
Morfologie nanostruktur pak zavisi pfedevsim na rychlosti depozice, uhlu depozice, teploté
povrchu a rotacni rychlosti.

Nizka teplota, nizka depozi¢ni rychlost a maly uhel sklonu zdroje zabrani substratu, aby se
jeho atomy uspotadaly do krystalové struktury. Nasledné pak dochazi k vzniku struktury
amorfni.

Pti depozici, probihajici za vysoké teploty a extrémné stinnych podminek, dochazi
k seskupeni atomt do krystalové struktury a nasledné tvorby jediné krystalické nanostruktury.
Nadeponovany film oxidu titani¢itého je amorfni pro malé tloustky a jen kratké casy
depozice. Ke zmén¢ z amorfniho na krystalicky film oxidu titanicitého dochdzi az pii delSim
trvani depozice a zvySeni vrstvy naneseného filmu [13].
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3.1.3 UV senzor Grafen—-TiO,

Kombinaci grafenu s oxidem titaniitym je mozné sestavit rozhrani polovodi¢ — kov na
vyrobu fotovoltaického ¢lanku. Grafen je velice tenkd forma uhliku se strukturou podobnou
grafitu. Takovyto senzor se da& pfipravit vice zpusoby. Piikladem je zplsob naneseni
nanocastic oxidu titani¢ittho na vrstvu grafenu, nebo stifidavé sestavovani vrstev oxidu
titanic¢itého a oxidu grafenu.

Bylo zjisténo, ze piistup konvencni sol-gelové chemie uzivan pro vyrobu grafen —
kfemicitého kompozitu nemtize byt uzit pii vyrobé senzoru na bazi oxidu grafenu a oxidu
titani¢it¢ho. Na misto toho byla zkouSena strategie zalozena na michani plati oxidu grafenu
S hydroxidem titani¢itym na vyrobu chemicky laditelného kompozitu, ktery mize byt dale
uzit, jako tisknutelny fotodetektor. Vyrobené struktury dale vyuzivaji nainjektovany zadouci
naboj a separacni vlastnosti v disperznim heterogennim prostfedi a tim oteviraji dvefe Siroce
aplikovatelné vyrobni strategii pro kompozity zalozené na bazi grafenu ve fotovoltaice a UV
senzorech.

Listy oxidu grafenu jsou diky své chemické struktufe vhodné ke smichéni s alkoholatem
titanu pro vytvoreni prekurzoru pii syntéze sol-gelu. Tato schopnost je dana pievazné diky
jejich rozpustnosti ve vodé a dobré vaznosti vodiku. Pfi pokusu o uziti sol-gelové metody na
vyrobu kompozitu je mozné uzit rizné varianty alkoholatt titanu. VétSina alkoholatl titanu
jsou rozpustné pouze v solich ethanolu, které nejsou misitelné s roztoky oxidu grafenu.

Hydrolyza solu ethanolu béhem pfidavani vodného roztoku vede k vysrdzeni TiO; a
nedochazi tak k vzniku gelu. Pokusy pouzit alternativni prekurzory jako butoxid titanu
s delsimi postrannimi fetézci nez ma ethanol pro zpomaleni hydrolyzy nebyly o nic

vvvvvv

Scilem piekonat problémy slabého rozptylu oxidu grafenu v solu ethanolu a nadmérné
hydrolyzy soli titanu po ptfidavku vodného roztoku oxidu grafenu je potieba aplikovat jinou
metodu. Ta zahrnuje uziti iontové soli titanium (IV) bis(ammonium lactate) dihydroxide.
Podstatné je, ze takto ptfipraveny kompozitni roztok po Case tmavne. Takovou zménu je
mozné vysvétlit fotokatalytickym chovanim TiO,, zptsobujici fotoredukci oxidu grafenu na
grafen. Termalni zihani pak transformuje takto pfipravené filmy do hladkych transparentnich
kompozitnich filmu, pfipominajicich sklo. Kvalita filmu stejné tak, jako elektricka vodivost je
ovlivnéna velikosti pouzitych vlo¢ek oxidu grafenu [14].
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3.2 Metoda vyroby fotoelektrochemického senzoru

3.2.1 Elektrochemicka reakce

Pouzivany senzor je zalozen na elektrochemické reakci. Jestlize do roztoku elektrolytu
vlozime elektrody, spojené s vnéj§im zdrojem o ur¢itém napéti, dochézi k procesu, kterému
fikame elektrolyza. Je to d¢&j, pii kterém je roztok rozkladan pomoci elektrického proudu. Na
elektrodach potom dochazi k chemickym reakcim, které jsou spojeny S vyménou néboje,
oznacujeme je jako elektrodové reakce. Jednu elektrodu oznacujeme jako katodu a druhou
jako anodu. Katoda je definovana jako elektroda, na které probiha redukce a anoda jako
elektroda, na které probiha oxidace. Kationty se z roztoku pohybuji k zaporné elektrod¢, tedy
ke katodé, a ptijimaji od ni elektrony. Anionty odevzdavaji elektrony na kladné anodg¢.

Potentiostat

hv

E2E, & «cB

E;=3.2 e

excitation
uoneuIquIodad

H,0/OH- g ©
RX H,o/H+ )

OOH -
RX* H,
TiO, electrode Counter electrode

Obr. 5: Schematické zndzornéni mechanismu separace a rekombinace nabojii ve fotoelektrochemickém
systemu. [13].

Fotoelektrochemicky proces, ktery se odehrava na povrchu vyrobeného senzoru je znazornén
na Obr. 5. Fotoanodu zde tvoii TiO5.
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Princip detekce UV zafeni pomoci senzoru je vyobrazena na Obr. 6 na elektrod€, opracované
tepelnym sintrovanim. Pti ozafeni elektrody pomoci zafeni o energii vétsi, nez je Sitka
zakazaného pasu polovodice, v naSem piipadé TiO,, dochazi k excitaci valen¢nich elektronii
do vodivostniho pasu. Pomoci napéti je potom piemistén na protielektrodu. Vznikly
fotoproud je umérny intenzité¢ dopadajiciho zareni. Za tmy nedochazi ke generaci fotoproudu.
V celé skale métenych potencial je piispévek temnostniho proudu témét beze zmény.
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Obr. 6: Zavislost generovaného fotoproudu sintrované elektrody s TiO, anodou pri ozdreni a za tmy.

3.2.2 Elektrolyt

Hlavni komponentou elektrolytu je polymer poly(vinyl alkohol). PVA ma jednoduchou
linearni chemickou strukturu obohacenou o hydroxylové skupiny. Ve své monomerni formé
jako vinylalkohol neexistuje ve stabilni formé z dlvodu tautomerniho pfesmyku na
acetaldehyd. Je rozpustny ve vodé a své uplatnéni nachdzi prevazné v biomedicinskych
aplikacich nebo k zisku hydrogeli.

Lze ho pfipravit polymerizaci vinyl acetdtu na poly(vinyl acetat) nasledované hydrolyzou
vzniklého poly(vinyl acetatu) na poly(vinyl alkohol). Stupent hydrolyzy, poptipadé¢ obsah
acetatovych skupin v polymeru ma nasledné¢ celkovy ucinek na vysledné chemické vlastnosti,
rozpustnost a krystalinitu polymeru. Stupen hydrolyzy a polymerizace ovliviiuje rozpustnost
PVA ve vodé. Ukazalo se, Ze PVA o vysokém stupni hydrolyzy ma nizkou rozpustnost ve
vode a je obtiznéjsi jej zkrystalizovat.

PVA je mozné vyrobit radikdlovou polymerizaci a nésledujici hydrolyzou, coz ma za
nasledek pomémneé Sirokou distribuci molekulovych hmotnosti. Distribuci molekulovych
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hmotnosti muzeme chapat jako Sitku rozpéti mezi obsahem nejkratSich a nejdelSich
makromolekul, ktera se da mimo jiné vyjadiit koeficientem polydisperzity. Distribuce
molekulové hmotnosti je dilezita pro charakteristiku PVA, prevazné diky jejimu vlivu na
dalsi vlastnosti polymeru, jako je naptiklad krystalinita, adheze, mechanicka sila a rozptylnost
[15].

Aby mohlo byt PVA pouzito Vv Siroké Skdle rGznych aplikaci, musi zesitovat. Sitovani
znamena, ze polymerni fetézce se navzajem spojuji za vzniku prostorové sit€. V prubéhu
sitovani také dochazi k odpateni vody, polymery ztraceji svoji rozpustnost a stavaji se
tvarové stalé. V rozpoustédlech bobtnaji. To znamena, ze pouze zvéEtSuji svlj objem.
Polymerni fetézce s nepravidelnou strukturou nekrystalizuji, jsou amorfni. Pti nizkych
teplotach jsou takovéto polymery tuhé, maji vysoky modul pruznosti, a nizkou houzevnatost.
Takovou fazi polymeru oznacujeme jako sklovity stav. Naslednym zvySenim teploty nad
teplotu skelného piechodu pirechédzeji polymery do kaucukovitého stavu a nasledn€¢ na
taveniny. DalSim zvySenim teploty dosdhnou amorfni polymery teploty teceni. Je to teplota,
pti které dochazi k vratnym, ¢i nevratnym deformacim. Polymery s pravidelnou strukturou
krystalizuji. Takovéto polymery jsou vzdy semikrystalické, tj. obsahuji jak krystalické, tak
amorfni oblasti. Podil téchto oblasti oznacujeme jako stupeni krystalinity [16].

Obr. 7: Molekulova struktura Glycidyl metakryldtu [17].

V této praci budeme modifikovat polymer PVA o metakrylové skupiny. Polymer budeme
modifikovat, protoze ptidani nenasycenych vazeb umoziuje zesitovani polymert bez ptidani
sitovaciho ¢inidla. Metakrylové skupiny ziskame z ptidavku slouceniny glycidyl metakrylatu.
GMA je ester metakrylové kyseliny. Na Obr. 7 je mozné si prohlédnout jeho strukturu.
Jedine¢ny je prevazné diky dvojné vazb& metakrylatu a vysoce reaktivnim epoxidovym
skupinam.

V prubéhu reakce poly(vinyl alkoholu) s glycidyl metakrylatem je na fetézec polymeru ester
pfipevnén pomoci epoxy skupiny a metakrylat tak zlstdva beze zmény. Otevirani
epoxidového kruhu muze byt zprostiedkovano bud’ kyselou, nebo bazickou katalyzou. Kysele
katalyzované otevirani epoxidového kruhu probiha tak, ze nukleofil napada protonovany
epoxid ze strany opacné k atomu kysliku. Pfi otevirdni ve vodé dochazi k tvorbé trans-1,2-
diold. Bazicky katalyzované otevirani epoxidového kruhu je typicka nukleofilni reakce, pfi
niZ nukleofil napada stericky méné branény atom uhliku. V naSem piipadé madme mirné
podminky reakce a ty tedy nechavaji epoxidovy kruh nedotéen. Glycidyl metakrylat
podstupuje transesterifikaci. Transesterifikace je reakce, umoznujici vyménu vétSinou
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alkoholové, nebo jiné kyselé ¢asti esteru za jinou. Béhem transesterifika¢ni reakce dochazi
k tvorb¢ glycidolového aniontu. Za téchto podminek je PVA esterifikovano metakrylovou
skupinou. Reakce probiha mechanismem, ktery je zobrazen na Obr. 8 [18].

o~ I A

Obr. 8: Mechanismus modifikace PVA pomoci GMA [19].

Dalsi slozkou elektrolytu je glycerol. Glycerol pfidavame do gelu, protoze plni roli vhodného
zmékcéovadla. Ve svém malém hmotnostnim obsahu do 10% zvysSuje plasticitu a tekutost
materidlu. Pro zvySeni vodivosti je do elektrolytu pfidavana kyselina chloristd. Diky méteni
Vv kapalném roztoku 0,1 M kyseliny chloristé o riizné vodivosti bylo dokdzano, ze se zvysujici
se vodivosti dochazi vzdy ke zvySovani generovaného fotoproudu. Posledni komponentou
elektrolytu je iniciator Irgacure. Irgacure je UCinny radikdlovy fotoinicidtor pro UV
opracovani systémil, zahrnujicich nenasycené monomery a prepolymery.
ik SRS

Obr. 9: Pripraveny gelovy elektrolyt.
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4 CiL PRACE

Cilem této prace bylo seznameni se se soucCasnym stavem piipravy senzort, schopnych
vykazovat proudové odezvy po ozaieni. V experimentalni ¢asti je nejvetsi cast zaméiena na
slozeni a optimalizaci gelového elektrolytu. Materialovym tiskem byly kolegy pfipraveny
elektrody s fotoanodou z TiO, na riznych typech substrati. Fotoelektricky ¢lanek vznikne
z vytisténé fotoanody, kterou je vodiva vrstva s TiO a katody, kterou je pouze vodiva vrstva.
Tyto elektrody jsou prekryty vrstvou gelového elektrolytu. Ve vysledcich je tak prezentovano
a diskutovano elektrochemické meéfeni s riznym slozenim pfipraveného elektrolytu na
riznych typech substratu.
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1

5.11

Pouzité materialy a pristroje

Chemikalie

Kyselina chlorista 60% roztok (Sigma Aldrich)
Kyselina chloristd 0,1 M (Sigma Aldrich)
Glycerol

Poly(vinyl alcohol) 8-88 (Fluka)

Aceton (Fluka)

Ethanol (Sigma Aldrich)

Triethylbutylammonium bis(trifluoromethylsulfonyl) imid (Sigma Aldrich)

Irgacure 2959 (Ciba)
Dimethylsulfoxid (Penta)
Glycidylmethakrylat (Fluka)
Destilovana voda

Pristroje a prislusSenstvi

Ultrazvuk P S02000A Ultrasonic Compact Cleaner 1,25] Powersonic
Zdroj UV — lampa Sylvania Lynx S BL350

Kiemenna kyveta

Laboratorni pec Elsklo

Elektromagnetické michadlo

Analyticka vaha Scaltec

Skenovaci elektronovy mikroskop

Automaticka pipeta

Radiometr Gigahertz-Opic X97 s ¢idlem pro méteni UV 315-400 nm
Lampa (UV-A+B+C) Ultralight 80 BQL7

Zdroj UVB Vysokotlakova rtutova vybojka OSRAM HQL 120 W
Zdroj napéti BaseTech BT-153 pro jednosmérny proud

Rastrovaci elektronovy mikroskop JEOL JSM-7600F

FTO sklenény substrat

Notebook HP

Software

Microsoft Office
Microsoft Word
Vachar T. 2.0
Vision 64
OriginLab verze 7.5
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5.2  Priprava zasobnich roztoku s glycerolem

Jak bylo popsano v kapitole 3.2.2., jednou z hlavnich komponent elektrolytu je glycerol.
Zastava tu roli zmékcovadla a zvySuje tekutost materidlu. Byly pfipraveny roztoky o jeho
rizném hmotnostnim obsahu. Mnozstvi kyseliny chloristé se po celou dobu optimalizace
nemeénilo.

Pro dosazeni hmotnostni koncentrace glycerolu 10 % bylo do kadinky bylo odpipetovano 30
ml 0,1 M HCIO, a 3,33 ml glycerolu. ¢inila 27 mS/cm.

Pro dosaZzeni hmotnostni koncentrace 6 % bylo do kadinky odpipetovano 30 ml 0,1 M HCIO4
a 1,90 ml glycerolu. Vodivost vzorku ¢inila 22 mS/cm.

Pro dosazeni hmotnostni koncentrace 4 % bylo do kadinky odpipetovano 30 ml 0,1 M HCIO4
a 1,25 ml. Vodivost vzorku ¢inila 22 mS/cm.

Pro dosazeni hmotnostni koncentrace 2 % bylo do kadinky odpipetovano 30 ml 0,1 M HCIO,4
a 0,60 ml glycerolu. Vodivost vzorku ¢inila 20 mS/cm. Pro vétsi piehlednost jsou tyto
informace uvedeny v Tab. 1.

Tab. 1. Prehled pridavkii glycerolu ke kyseliné chloristé.

10 30 3,33 27
6 30 1,90 22
4 30 1,25 22
2 30 0,60 20

5.3  Priprava modifikovaného poly(vinyl alkoholu)

Jako hlavni komponenta elektrolytu byl vyuZit modifikovany polymer poly(vinyl alkohol).
Nutnost a ucel jeho modifikace je uveden v kapitole 3.2.2.

Postup modifikace zacina rozpusténim 20 g prekurzoru PVA typu 8-88 v 180 ml DMSO.
Rozpousténi trvalo piiblizné 4 hodiny pii stalé teploté 95°C. Stalé teploty bylo dosazeno
rozpousSténim Vv susarné. Vznikly gel, usazeny na dné kadinky, bylo potieba dikladné
zamichat do vytvofeni homogenniho roztoku. Poly(vinyl alkohol) byl dale michan na
magnetické michacce a udrzovan pfii teploté¢ 70° C + 5°C. Do pfipraveného roztoku bylo
z injekéni stiikacky pridavano po kapkach GMA tak, aby nedoslo k vytvofeni srazeniny, nebo
Skraloupu na hladiné. Celkovy ptidavek GMA ¢inil 2,12 ml.

Na analytickych vahach bylo odvazeno 5 g hydroxidu draselného. Ten byl dale rozpustén ve
100 cm?® methanolu. 5 ml vzniklého roztoku bylo opét ptikapavano z injekéni stiikacky do
polymeru. Polyvinylalkohol byl opét michan na magnetické michacce a udrZzovan pfi teploté
70° C £ 5°C.
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Po hodiné zahiivani byl roztok po castech odlivan do acetonu, kde dochézelo k vysraZeni.
Vznikla srazenina polymeru byla opatrné odebrana z acetonu a premisténa do ethanolu. Tam
byla rozmixovana na jednotliva vldkna polymeru. Ta byla nésledn¢ opatrné prefiltrovana pies
nylonovy filtr. Z filtru byla vldkna opét pfemisténa do acetonu k vysuseni a opét
prefiltrovana. Vznikld vldkna polymeru byla ponechédna 3 dny na vzduchu, aby dikladné
proschla.

UsuSeny vzorek piipraveného poly(vinyl alkoholu) ¢inil 14,3 g. Stupen konverze
ptipraveného poly(vinyl alkoholu) ¢inil 4 hmotnostni procenta. Pfiprava polymeru a vypocet
jeho stupné konverze je prezentovana v studii [18].

Obr. 10: Modifikovany PVA methakrylovymi skupinami.

5.4  Priprava prekurzoru gelového elektrolytu

Do vialky bylo odpipetovano 10 ml 10%tniho PVA. Podil suSiny ¢inil 1 g, tudiz ptidavek
iniciatoru se mél pohybovat okolo 0,01 — 0,03 g. Navazeno bylo 0,0139 g. Roztok byl
pfendan do ultrazvuku s mirnym zahiivdnim, kde doSlo k Uplnému rozpusténi iniciatoru
v polymeru.

Prvni varianta zahrnovala smés 1 ml ptipraveného roztoku modifikovaného PVA, 0,1 ml
glycerolu a 0,1 ml 60%tni kyseliny chloristé.

Druha varianta zahrnovala smés o 1 ml piipraveného roztoku modifikovaného PVA, 0,1 ml
glycerolu a 0,1 ml iontové kapaliny. Tahle varianta ale na elektrodé po vytvrzeni nedrzela.

Pii vybéru jednotlivych komponent byly sestaveny dvé mozné varianty. Prvni varianta po
naneseni na elektrodé spravné zesitovala a po fotoelektrochemickém méfeni vykazovala
stabilni hodnoty fotoproudu. V pfipadé¢ druhé varianty iontové kapalina s gelem spravné
nezesit'ovala a roztekla se kolem gelu.
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5.5 Vyroba fotoelektrochemickych ¢lanki

5.5.1 Méreni se sintrovanou elektrodou v kapalném roztoku HCI1O,4

K méfeni byla pouzita sintrovana elektroda E-38-10AD-1D-S 30um/1L. Elektroda byla
kolegy piipravena v optimalnim poméru TiO,/pojivo = 75/25 hm%. E-38-10AD je oznaceni
tiskové formulace a 1D je udaj o délce mleti. Pismeno S znaci, Ze byla elektroda opracovana

v

sintrovanim. Podrobnéjsi informace o vyrobé elektrod je prezentovana ve studii [21].

Elektroda byla vypalena v peci pii 450° C 30 minut. Po vypaleni byl do elektrody proveden
vryp korundovym Stitkem tak, aby oba vzniklé prostory nebyly schopny vést proud, a to jak
oddé¢leng, tak spolu. Multimetrem byl odpor kazdé ¢asti zméfen na 0,0001 Q.

Pro méfeni v kapalném roztoku kyseliny chlorist¢é byla do kyvetového reaktoru v misté
vzorku umisténa kyveta sroztokem kyseliny. Elektroda byla umisténa do roztoku a
podrobena fotoelektrochemickému méfeni. V prvnim pifipadé bylo méfeni provadeéno
s roztokem 0,1 M HCIO4 0 vodivosti 37 mS/cm. V druhém ptipadé byl roztok desetinasobné
zfedén a jeho vodivost byla zméfena na 3,5 mS/cm. Ve tfetim pfipadé byl roztok zfedén
stonasobné a jeho vodivost byla zméfena na 0,32 mS/cm.

V kapalném prostiedi kyvety byly také zméefeny vSechny pripravené hmotnostni koncentrace
glycerolu v kyseling chloristé.

5.5.2 Meéreni na sintrované elektrodé s gelovym elektrolytem
Elektroda byla pfipravena stejnym postupem jako v kapitole 5.5.1.

Vysledny gel byl rozetfen na elektrodu tak, aby byla piekryta ¢ast elektrody s TiO, a ¢ast
protielektrody pfiiblizné ve stejném poméru. S takto pfipravenymi elektrodami bylo
provadeéno fotoelektrochemické méteni.

5.5.3 Meéieni na uhlikové elektrodé s gelovym elektrolytem

Uhlikova elektroda byla kolegy pfipravena sitotiskem na sodnovapenatém skle ze sitotiskové
uhlikové pasty. Pro zhotoveni senzorové vrstvy byla uzita kompozice 75 hm% TiO; v suSiné.
Tyto elektrody byly nasledné opracovany UV vytvrzovanim ve vodni lazni. Elektroda byla
ponechana pod vybojovou lampou hodinu na vypaleni, a to tim zptisobem, Ze byla ponoiena
do cca 4 mm demineralizované vody. Vysledny kapalny elektrolyt byl rozetfen na elektrodu
tak, aby byla ptekryta ¢ast elektrody s TiO; a ¢ast protianody piiblizné ve stejném poméru.
Elektrolyt byl dale pfeveden na gel pomoci UV vytvrzeni. S takto pfipravenymi elektrodami
bylo provadéno fotoelektrochemické méteni.
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5.6 Metody méreni vrstev

5.6.1 Elektrochemicka méreni

Pro méfeni byla uzita aparatura, ktera je zobrazena na Obr. 11. Sestava byla vybudovana na
platform¢ National Instruments Labview. K méfeni byl pouzit kyvetovy reaktor pro
fotoelektrochemické méfeni. Intenzita ozafeni byla pfed kazdym méfenim vZzdy kontrolovdna
radiometrem. Funk¢nost senzoru a jeho elektrolytové vrstvy byla zjistovana pomoci
voltametrického a chronoamperometrického méteni. Jako zdroj zafeni tu byla vyuzita
fluorescenéni UV zafivka. Intenzita ozafeni byla ménéna posouvanim zafivky spolecné
s odecitanim métené hodnoty ozafeni na radiometru. Ten byl umistén do pozice, ve které se
nasledné nachézel vzorek. Méfici aparatura je sestavena z drzaku pro kfemennou kyvetu,
kter4 byla uZzita pouze u méfeni s kapalnym roztokem kyseliny chloristé a ¢lanek, spojeny se
zdrojem jednosmérného napéti. Napéti, privadéné na elektrody dale zaviselo na typu méteni.

Obr. 11: Kyvetovy reaktor k fotoelektrochemickému méfeni.

Pfi voltametrickém méfeni se na elektrody postupné piivadélo napéti a byl méten prochazejici
proud. V naSem piipadé se hodnoty napéti pohybovaly vrozmezi od -0,5 do 2 V. Pii
chronoamperometrickém méfeni bylo na elektrody pifivadéno konstantni napéti. Vznikly
fotoproud byl méfen v zavislosti na Case.

Vystupem voltametrického méfeni je voltampérova charakteristika. V nasem piipadé ma
voltametrické kiivka nelinedrni, zakiiveny charakter, ktery je typicky pro diody.
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5.6.2 Rastrovaci elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie je metoda uzivdna pro zobrazeni povrchu sledovaného vzorku.
Struktura je studovana ve vakuu pomoci elektronového svazku. Detekce vzorku ve vakuu
zajistuje snimdni vzorku detailné bod po bodu. Elektronovy svazek je zaostfovan
elektromagnetickym polem. Vysledné vhodné zaostfeni mé nasledné vliv na zvétSeni.
Elektronovy svazek, generovany ze zdroje, dopada na vzorek. Cast tdchto elektrond je
odrazena a Cast je absorbovana. Odrazeny paprsek ndm nasledn€ podava informaci o povrchu
vzorku ve form¢ obrazu. Zobrazenim z elektronového mikroskopu je vysledny obraz tvotren
sekundarnim signalem. Tyto sekundarni signaly nesou informaci 0 materialovém slozeni
povrchu [20].
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Obr. 12: Schéma elektronového mikroskopu [20].
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6 VYSLEDKY A DISKUZE

Hlavnim cilem této prace bylo sestaveni vhodné kompozice na vyrobu gelového elektrolytu.
Optimalizaci elektrolytu byl vybran nejvhodné€jsi hmotnostni pomér vSech slozek a vysledny
gel byl aplikovan na tii razné typy elektrod.

6.1  Studium vlivu obsahu glycerolu

Pro vybér vhodného obsahu glycerolu bylo uzito méfeni na sintrované elektrod¢ v kapalném
roztoku 0,1 M kyseliny chloristé o vodivosti 37 mS/cm. Fotoelktrochemickym méfenim byly
porovnany hmotnostni obsahy glycerolu v rozmezi 0-10%. Pti 0%tnim obsahu glycerolu bylo
méieni provadéno pouze v Cisté kapalné kyselin€ bez obsahu glycerolu. Pro zhodnoceni bylo
uzito voltametrické i chronoamperometrické méfeni pii ozafeni i za tmy. Z obou méfeni byl
vyvozen stejny zavér. Na Obr. 13 je zobrazeno voltametrické méteni, z kterého je patrné, Ze
nejvysSich hodnot fotoproudu dosahovalo méfeni o hmotnostnim obsahu glycerolu 6%. Ke
zvySovani dochézelo az do hmotnostniho obsahu 10%. Do vysledného elektrolytu jsme se
rozhodli ptfidat hmotnostni obsah 8% glycerolu. 8%tni formulace byla pouzita pro
zjednoduSeni nasledného prepoctu k ostatnim komponentdm elektrolytu.

180

01— 0hm%
140 4 —2hm%

1 4 hm%
1204 —— 6hm%

100
80

60 -

I [nA]

40

Obr. 13: Linedrni voltametrie vSech mérenych hmotnostnich obsahii glycerolu Vv kapalném roztoku
0,1M HCIO,. Vzorek méren na sintrované FTO elektrodé.
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6.2  Studium vlastnosti UV senzoru s gelovym elektrolytem

Druhou fazi optimalizace po vybéru vhodného hmotnostniho obsahu byla charakteristika
senzoru pomoci fotoelektrochemického méfeni s gelem na elektroddch. K méfeni byla uzita
aparatura pro elektrochemické méteni, zobrazena v kapitole 5.6.1.

Porovnani vSech typti méfeni je zobrazeno na voltametrické charakteristice na Obr. 14. Ten
prezentuje skutecnost, ze pii méfeni s gelovym elektrolytem byly ziskany vyssi hodnoty
generovaného fotoproudu, nez v pfipadé méfeni v kapalném roztoku kyseliny chloristé.
Mg¢éfeni na uhlikové a sintrované elektrodé vykazalo nejlepsi vysledky. Stabilita elektrolytu
byla zjistovana nejen linearni voltametrii, ale i pomoci cyklické voltametrie. Pfi tomto typu
voltametrie je potencial linearné zvétSovan a poté opét zpétné snizovan. Tato faze méfeni
nahoru K vys§im potencialim a zpét k niz§im je brana jako jeden cyklus. Méfeni jsme
opakovaly ve 3 cyklech a vysledkem byly stabilni hodnoty proudu.

220

200 1 ——0hm% glycerol, FTO+TiO,
180 1 — 6 hm% glycerol, FTO+TiO2
1 — 8 hm% glycerol, uhIik+TiO2

160
8 hm% glycerol, FTO+TiO2
140 4

120

100

I [nA]

80 -
60 -
40 4

20 +

=20

-0,5 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0

UMV

Obr. 14: Linedrni voltametrie mérend na vsech typech clankii. Méreni v 0,1 M kapalném roztoku
kyseliny chloristé je zobrazeno bez pridavku glycerolu a s 6%tnim pridavkem, ktery je nejblize
pridavku, pouzitém v gelu.

K chronoamperometrickému méfeni byla uzita aparatura pro elektrochemické méfeni,
zobrazena v kapitole 5.6.1. Pii chronoamperometrickém méfeni byly pfi jedné hodnote napéti
méfeny proudové odezvy. Vzorek byl vzdy 10 sekund ozatovan a 10 sekund méten pouze za
tmy. Takto to bylo aplikovdno prvni minutu a druhou minutu byl vzorek pouze vystaven
osvitu a byla zkoumdana proudova stabilita v ¢ase. Vzorek byl ozafovan hodnotami 0,2-1
mW/cm? s krokem 0,2 mW/cm? Obr. 15 zobrazuje chronoamperickou charakteristiku
uhlikového senzoru. Z grafu je patrné, Ze se zvysujici se hodnotou intenzity ozatfeni dochazi
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ke zvySovani fotoproudu. Je mozné si povSimnout, Ze pii vSech hodnotach intenzit ozareni je
generovany fotoproud stabilni.

120

110 H 0,2 mW/cm2
100 ] —04 mW/cm2
90 ] —0,6 mWicm?
80 4 — 0,8 mW/cm2
70 ] 1 mwW/cm’
< 60 —-L
=
40- —
304
20
104 | |
o+
0 10 20 30 40 50 60 70 80

TI[s]

Obr. 15: Zdaznam chronoamperické charakteristiky, merené na uhlikové elektrodé s TiO, anodou.
Intenzita osvitu se pohybovala v rozmezi 0,2-1 mW/cm? s krokem 0,2 mW/cm?.

Zaznam z chronoamperického méfeni pii proménlivé intenzité ozafeni je zobrazen na Obr.
16: Chronoampericky zaznam meéteni na uhlikové elektrodé s TiO, anodou za konstantniho
napéti 1 V. Vzorek byl pfi konstantnim napéti 1V ozafovan a kazdych 15 sekund byla
Vv pribéhu méfeni intenzita ménéna smérem k niz§im hodnotam a pak zpét k vysS§im. Diky
naméfenym vysledkiim bylo mozZzné zkonstruovat kalibracni zavislost, kterd ukazuje mnoZzstvi
celkového fotoproudu, ktery byl vygenerovan pfi jednotlivych intenzitdch ozareni. Kalibracni
zavislost je zobrazena na Obr. 17 a je mozné si z ni povSimnout, Ze se zvySujici se hodnotou
intenzity ozafeni V méfeném rozsahu dochdzi stabiln€ k linearnimu narGstu generovaného
proudu.

Pti porovnani chronoamperometrického zdznamu pfipravené Schottkyho diody zaloZené na
kompozici TiO, a rGO-TiO,, zobrazené na Obr. 4 a naSeho piipraveného senzoru je ziejmé,
ze Schottkyho diody s timto typem kompozice vykazuji vyssi proudové odezvy. To se ale
netykd Schottkyho diod pouze na bazi TiO, Tyto hodnoty se pohybuji v desitkach
mikroampéril stejné tak, jako hodnoty naSeho zhotoveného senzoru. Je tieba zdlraznit, Ze pfi
zhotoveni fotocitlivého senzoru vSak nebyl kladen diiraz na dosazeni co nejvyssich hodnot
proudu, ale zajistit stabilni reprodukovatelnost téchto hodnot.
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Obr. 16: Chronoampericky zdznam méreni na uhlikové elektrode s TiO, anodou za konstantniho
napéti 1 V. Intenzita osvitu se pohybovala v rozmezi 0,2-1 mW/cm? s krokem 0,2 mW/cm?,
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Obr. 17: Kalibracni zavislost vynesena z Obr.16. Mnozstvi vygenerovaného proudu pro jednotlivé

intenzity zdreni véetné prispévku temného proudu. Méreni probihalo na uhlikové elektrodé s TiO,

anodou.
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6.3 SEM charakteristika vrstvy

— 100nm JEOL 4/18/2017
X 100,000 10.0kV SEI SEM WD 4mm

Obr. 18: Snimek ze SEM uhlikové vrstvy pri priblizeni 100 000.

— 100nm JEOL a/18/2017
X 100,000 10.0kV SEI SEM WD 4mm

Obr. 19: Snimek ze SEM vrstvy uhliku s casticemi TiO, pri priblizeni 100 000.

Snimky z rastrovaciho elektronového mikroskopu poskytuji informace o struktufe uhlikové
vrstvy a o vrstvé uhlikové s Casticemi TiO, Zatimco uhlikova struktura vykazuje pod
mikroskopem amorfni charakter, ¢astice TiO; ukazuji charakter krystalicky.
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7 ZAVER

Cilem teoretické Casti prace bylo ziskat povédomi o fotokatalytickych reakcich probihajicich
na povrchu polovodi¢i a jejich aplikaci v UV senzorech. Cilem experimentalni ¢asti prace
bylo vyhledat vhodny elektrolyt, ktery uzavie elektricky obvod katody a anody a umozni tak
volny pruchod elektronti. Hlavnimi pozadavky pro sestaveni vhodného elektrolytu byla
moznost jeho efektivniho nanaSeni na elektrodu, moznost UV vytvrzeni a stabilni a
reprodukovatelné proudové odezvy.

Jako zaklad elektrolytu byla pouzita polymerni matrice. Pro tento ucel byl vybran
modifikovany poly(vinyl alkohol). Jeho pfiprava je uvedena v kapitole 5.3. Dal§imi slozkami
elektrolytu je glycerol, fotoiniciator a kyselina chlorista. Piiprava vzorkt a studium vybéru
vhodného hmotnostniho obsahu glycerolu je prezentovano v kapitolach 5.2. a 6.1. Tato studie
ukdzala velice uzite¢né vysledky. S pifidavkem glycerolu do hmotnostniho obsahu 10%
dochazelo vzdy k zvySovani fotoproudu. Do vysledného elektrolytu byl uzit 8%tni hmotnostni
obsah pro zjednoduseni nasledného piepoctu k ostatnim komponentam elektrolytu.

Z vysledki méfeni je mozné si povSimnout malé odchylky v elektrickych vlastnostech
Vv pfipadé meéfeni na sintrované a uhlikové elektrodé. Obé varianty méfeni s gelovym
elektrolytem prezentovaly lepsSi vlastnosti, nez v pfipad¢ uziti elektrolytu kapalného. Pro
ucely naSeho senzoru nebylo zapotiebi dosdhnout co nejvyssi hodnoty fotoproudu. Ptiprava
vrstev na FTO skle je pomérmné zdlouhava a vyplati se tak opravdu pro tcely dosazeni co
nejvyssich hodnot proudu, které lze vyuzit napt. u vyroby solarnich ¢lankt. Snazsi vyroba
uhlikové elektrody spolu s dobrymi elektrickymi vlastnostmi a dobrou reprodukovatelnosti se
osvédcila jako nejlepSi mozny substrat pro vysledny senzor.

Navrh gelového elektrolytu, zhotoveni a stanoveni jeho fotoelektrochemickych vlastnosti pro
fotocitlivy senzor bylo uspé€sné dosazeno. Jeho proudova odezva, pohybujici se od jednoho do
stovek mikroampér je vyhovujici a snadno reprodukovatelna.
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9 SEZNAM ZKRATEK

Zkratka
uv
Zn0O
GaN
GLAD
GO
PVA
GMA
DMSO
FTO
NaOH

Vysvétleni zkratky

ultrafialové zareni

oxid zineCnaty

nitrid galia

glancing angle deposition

graphene oxide

polyvinylalcohol (polyvinylalkohol)
glycidyl methacrylate (glycidylmethakrylat)
dimethylsulfoxide (dimethylsulfoxid)
fluorine doped tin oxide

hydroxid sodny
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