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Abstrakt:

Predklddand priace se zabyvd piipravami aktivnich elektrochromickych vrstev oxidu
titani€itého a jejich interkala¢nich vlastnosti. Elektrodepozici byla vytvofena aktivni vrstva na
sklenénych substratech pokryté tenkou transparentni elektronovou vrstvou In,O5:Sn (ITO).
Porovnavali se funkéni vrstvy pfipravené elektrolyticky s funkEnimi vrstvami pfipravené
vakuovymi metodami. Déle se vyhodnocovali jejich elektrodové vlastnosti v elektrolytech

obsahujic{ lithium.

Abstract:

This work deals with issue of preparation active electrochromic film of titanium dioxide
and intercalation properties. By electrodeposition was created active film on glass substrates
covered with transparent conductive thin-film In,03:Sn (ITO). The active films prepared by
electrolytic way were compared with active films prepared by vacuum methods. Then has

been studied theirs electrode properties in electrolytes containing lithium.
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1. Uvod

Elektrochromismus objevil v roce 1969 Dr. S. K. Deb, kdyz zjistil elektrochromni vlastnosti
vrstvy WO3. PiestoZe je tento jev intenzivné studovan jiz vice nez 30 let, nenf jeSte fyzikalni

mechanismus zmény barvy zcela objasnén

Elektrochromismus je jev, pii kterém nastdava spektrdlni posun indukovany polem,
piesnéji feceno vratny opticky jev indukovany elektrickym polem. VyuZiti elektrochromismu
nam nabizi tfi moZnosti vyuziti: bud’ fizenou transmitanci (propustnost), reflektanci
(odrazivost) nebo zménu barevného kontrastu. Hlavni pfednosti pfi vyuZiti tohoto jevu se pak

stdva jeho technologickd jednoduchost, nizké ndklady na vyrobu a moZnost pokryti velkych

ploch.

Vyuziti elektrochromniho jevu: napf. u elektronicky fizenych zpétnych zrcdtek do aut, kterd se
pfi oslnéni svétly nasledujiciho vozu zatmivaji, avSak zastdvaji zrcadlici »smart mirror«, ¢i informacni

displej pfimo v ¢irém skle a nebo fada dalSich vyuZziti ve vojenské technice.

Specifické vlastnosti predevsim: Zivotnost, dlouhodoba odolnost vuci slune¢nimu zafent,

neutrdlni zbarveni jak v propustném, tak v absorbujicim stavu, rychlost odezvy na svételny impuls. [1]



2. Teoreticky rozbor

2.1 Elektrochromismus
Elektrochromni procesy jako podskupina procest interkaldrnich:

Proto, aby interkala¢ni slouCenina mohla byt elektrochromnim materidlem musi
splilovat tyto tfi podminky.
a) Smeésnd tj. iontovd a elektronovd vodivost, kterd je nezbytnd k udrZeni

elektronegativity.

b)  Krystalografickd struktura umoziujici elektrochemickou interkalaci atomil nebo iontt

hosta do hostitele.

c) Pritomnost barevnych center, které zajiStuji optickou absorpci ve viditelné Casti

svetla. [2]

2.1.1 Vrstva transparentni (elektroda)
Na tuto vrstvu se v podstaté kladou tfi hlavni ndroky:

a) Vysoka elektronovd vodivost.
b) Vysoka propustnost svétla v rozsahu vlnovych délek kolem 0,35 az 1,5 um.
¢) Chemicky a elektrochemicky inertni.
Do praktické vyroby by se pak dala vloZit jeSté jedna podminka a to ekonomicka tinosnost
pro velké plochy (to vSak plati vice ¢i méné pro vSechny ostatni vrstvy).
Na tuto vrstvu se ptipojuje elektrické napéti a jejim utkolem je jednak rovnomeérné
rozloZeni potencidlu po celé ploSe a zaroven se stava bud’ zdrojem pro inzerci elektront

do aktivni vrstvy nebo naopak zdakladnou pro odebirani elektronti z aktivni vrstvy.

2.1.2 Vrstva iontového vodice (elektrolyt)
Vrstva iontového vodice tedy elektrolytu, slouZzi jako:

a) zdroj iontt pro jejich inzerci do aktivni vrstvy
b) zakladna pro jejich odebirani
Proto elektrolyt elektrochromnich prvkd musi umozinovat rychly pfenos nosnych iontu

mezi aktivnimi vrstvami, tj. mezi elektrochromni vrstvou a mezi protielektrodou. Musi mit



pomeérn€ vysokou vodivost (asi >10™"? S/cm) pii pokojové teploté a samoziejmé musi

umoziovat svételnou propustnost.

2.1.3 Vrstva elektrochromni
Jednd se o samotnou aktivni vrstvu elektrochromniho prvku. Prijima elektrony

z transparentni vrstvy a ionty elektrolytu. Dochédzi k tomu za pomoci vnéjSiho elektrického
pole, které vyvolava elektrochemické procesy inzerce iontd a elektront. Pfi tomto procesu
nedochdzi ke zméné krystalografické struktury hostitelské latky, pouze ke zméné sloZeni.
Proto se pfi opacném d¢&ji vyvolaném vnéjSim elektrickym polem opacné polarity vraci litka
do puvodniho stavu (pfi vyluCovani jak ionti tak elektron).

Vlivem vstupu ionti do vrstvy se méni jeji svételnd propustnost v rozmezi viditelného

spektra nebo barevny kontrast prochdzejiciho svétla.

2.1.4 Protielektroda
Jde se o vrstvu zachycujici ionty, umoziujici po odstranéni vnéjs$iho elektrického pole

vyrovndni potencidlu uvnitf elektrochemniho prvku. Jednd se o materidl stejnych vlastnosti,
jako elektrochromni vrstva. V mnoha piipadech funguje protielektroda, jako elektrochromni
materidl. Obecné vSak materidl protielektrody nemusi pii procesech inzerce a deionizace

meénit svou svételnou propustnost, nebo barevny kontrast. [2] [3] [4]

2.2 Elektrochromni proces
2.2.1 Prvotni myslenka

Elektrochromismus je zalozen na faktu, Ze latka muze vlivem zmény svého slozeni
meénit svou svételnou propustnost, nebo barevny kontrast a ddle na principu interkalacnich
sloucenin, tj. mizeme ménit sloZeni latky pomoci inzerce atomu, nebo molekul, anizZ bychom

vyrazné€ zmenily jeji krystalografickou strukturu. Tento jev popisuje obr.1

Prihledna

Modra

Obr. 1 Reakce vrstvy WO; pii inzerci ionta
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Jak je naznaCeno na obrazku 2 dostatecné tenkd vrstva Cistého oxidu wolframu WOs3 je
prihlednd. Po inzerci iontl (v tomto pifpadé M" znali ionty lithia Li* ) se vrstva zbarvi

do modra.

Chemicky pohled ndm ddva rovnice (2 - 1), podle niZ je vidét, Ze se jednd o vratnou

reakci.

WO; + x(Li "+ ¢e") <> Li \WO; 2-1)

Zajistime-li tedy pro elektrochromni vrstvu zdroj elektroni a iontl, potazmo vrstvu
vyrovndvajici potencidl, lze tuto vrstvu opakované zbarvit a odbarvit. To ndm umoZni

konstrukce elektrochromniho prvku jak jsme si jej definovali v pfedchozi kapitole. [2] [3]

2.2.2 Proces zbarveni elektrochromniho prvku

Proces zbarveni elektrochromniho prvku je zachycen na obr.2

Elektrolyt

Elektrochromicks w.

Opaénd eleltroda
Transparentni v.

Tratzparentni v

Obr. 2 Proces zbarven{ elektrochromniho prvku

Privedenim zdporného napéti na transparentni vrstvu s elektronovou vodivosti vznika
v této vrstvé prebytek zdporného ndboje a elektrony jsou z ni vylucovany do elektrochromni
vrstvy. Zéaroveni jsou z elektrolytu pfitahovdny do elektrochromni vrstvy kladné ionty

obsazené v elektrolytu. Nasledkem injekce iontd do elektrochromni vrstvy dochazi
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1

k ptechodu na jinou energetickou hladinu a tim ke ,,zbarveni”. U kladné elektrody jsou
z vrstvy ,,protielektrody* vylouCeny elektrony.

Po odstranéni vnéjsiho napéti jsou tedy jednotlivé potencidly mezi vrstvami vyrovnény a
nedochdzi mezi nimi k zZadné vyméné naboju. Elektrochromni prvek zustidvd zbarveny az
do chvile, nez na néj pfivedeme vné&j$i napéti opacné polarity.

Privedenim napéti opacné polarity se z elektrochromni vrstvy zaCnou vyluCovat
elektrony zpét do transparentni vrstvy a ionty do elektrolytu. Elektrochromni vrstva se vraci
do puvodniho stavu a odbarvuje se. Opét dochazi k vyrovnani potencidli mezi vrstvami
aproto se po odstranéni vnéjSiho elektrického pole nic neméni. Toto je proces opacny

k procesu zbarveni, jenZ je pojmenovén ,,proces odbarveni (viz obr.3).

Elektralhyt

Elektrochromicka wrstva  Opafna elektroda
Transparentni wrstva Transparentni v.

L

Svétlo |::> "= Zharveno  Svétlo |:> —— == Odbarveno

|+ +|

Obr. 3 Procesy zbarveni a odbarven{ elektrochromniho prvku

vodiva vrstva _sklo
/
y/
o T
oxi
oxid
wolframu elektrolyt
T vanadu
sklo vodiva vistva

Obr. 4 Idealizovany elektrochromni systém

Takto naformulovany a nakresleny prabéh procesu odpovidd pouze katodickym
elektrochromni materidlim. U anodickych materidld jsou procesy podobné jako procesy

popisované v této kapitole jen s opacnou polarizaci a opacné€ nabitymi ionty.
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2.3 Zpusob a intenzita zbarveni elektrochromniho prvku

Prosttedkem zbarveni elektrochromniho prvku je ddn druhem hostitelského materidlu,
vklddaného iontu a intenzita zbarveni je imé&rnd mnoZstvi vloZzeného ndboje. V tomto ohledu
se tady definuje tzv. kapacita hostitelského materidlu Ny, jako maximalni pocet vloZenych

iontt v jednotce objemu.

Potom relativni obsazeni q je ddno vztahem (2 - 2)
q = N/Nmax (2-2)
Kde N znaci pocet vlozenych ionti.
Relativni obsazeni q urCuje nejen intenzitu zbarveni, ale i vnitini elektrochromni

potencial iontt p (q) v tomto inzerovaném materidlu, ktery je zavisly na teploté.

Rovnéz bylo dokdzano, Ze intenzita zbarveni zdvisi na zpusobu piipravy substratu,
na tvaru a rozmeérech krystalické miizky, eventuelné je-li latka krystalickd nebo amorfni,
na porozite filmu a obsahu vody jakoz i dalSich necistot.

Vsechny tyto vlivy a zdvislost intenzity zbarveni na nich jsou specifické pro kazdou
elektrochromni slouceninu a neexistuje néjaky univerzdlni model, nebo matematicky vzorec,
jez by tyto zavislosti popisoval. Bylo sice provedeno par experimentd s nékterymi vrstvami
(zejména pak u sloucenin na bidzi WO3) a sestaveny urcité vzorce (popsano v ndsledujici
kapitole), nicméné faktem zlstava, Ze mechanismy fungujici uvniti elektrochromni
slouceniny, vyvolavajici jeji spektralni posuv vaci prochdzejicimu svétlu, jsou pro né&jaky
obecny popis pfili§ slozité. To ndm vSak nezabranuje experimentdlnimu zkouSeni nanést
ruzné druhy sloucenin, rdznymi technikami, za riznych podminek a sledovat jejich chovani

pii procesech zbarvovéni a odbarvovani elektrochromniho prvku. [2] [3] [5]

2.4 Materialy vrstev elektrochromniho prvku

2.4.1 Elektrochromni materialy
Zname velké mnoZstvi materidld vykazujici elektrochromismus. Existuji slouCeniny jak

anorganické tak organické, tekuté i pevné.

Elektrochromické materidly muzeme rozdé¢lit do tif zdkladnich skupin:

11



1. anorganické katodické slouceniny;
2. anorganické anodické slouceniny;
3. organické a polymerni slouceniny.

Jednoduchy piehled viz tabulka ¢.1

Tab. 1 jednoduchy ptehled

Sloucenina Anorganickd Organicka
Katodicka WO3,V,0s5 MoO3, TiOs, ...
Anodicka NiO,, IrO,, RhO,, V,0s... Polyanilin, Polypyrrol, ...

2.4.1.1 Anorganické katodické slouceniny

Tyto slouCeniny jsou materidly, jejichZ elektrochromni zbarveni je vyvoldno katodickou
polarizaci, tedy redukénim procesem. V nasem piipad€ je tento proces podrobné popsan
v kapitole 2.2.2. NejzndméjSimi studovanymi materidly této kategorie jsou oxidy wolframu,
vanadu, molybdenu a titanu (WO3, V,05, M0O3, a TiO,) a smésné oxidy téchto kovu. Dale
pak piipadné redukované formy téchto oxidi tzv. bronzy. Inzerovanymi ionty jsou vétSinou

alkalické kovy (lithium, sodik, draslik) a vodik.

« Titan

Titan je chemicky prvek, stiibrno-Sedy kov. Md protonové Cislo 22, atomovou
hmostnost 47,88 g.mol'1 , teplota taveni 1 660 °C, teplota varu 3 287 °C, hustotu 4,5
g.mol™ a elektricky odpor 420 nQ.m. Zemska kiira obsahuje 0,44% titanu, coZ je devité
nejvetsi zastoupeni. Nachdzi se prakticky ve vSech skaldch, v pisku a hlin€. Titan se
také nachdzi v rostlindch a zvitatech, vodé€, meteoritech a hvézdach. Hlavni minerdly
obsahujici tento prvek jsou ilmenit, leucoxen a rulit (TiO,). Titan byl objeven
anglickym chemikem a mineralogem Williamem Gregorem v roce 1791 a nezdvisle od

toho aj v roce 1795 némeckym chemikem Martinem Klaprothomem. V Cisté formé byl
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ziskdn roku 1910 metalurgem Matthewem Hunterem redukci chloridu titanicitého

(TiCly) se sodikem ve vzduchotésnym ocelovym valci.

Titan mé vyznamné postaveni pfi jeho funkci ve slitindch a to nejen s kovi, ale obcas
i s nekovi. Md vybornou odolnost vici korozi v riznych prostiedich a to diky vrstev
oxidu na jeho povrchu. Dokonce ani po tfech letech vystavovdni moiské vodeé nebyla
pozorovdna koroze. Kombinace vysoké pevnosti, malé hustoty ( v porovndni s kovy
s podobnymi mechanickymi a tepelnymi vlastnostmi) a perfektni odolnosti vici korozi
z n¢ho de€la velmi uZiteCny materidl v oblasti letectva, vojenské techniky a ndmotnictva.
Také se pouziva pii vyrobé protéz, protoze neni reaktivni s lidskymi tkdnémi a kostami.

vvvvvv

[61[7]

2.4.1.2 Anorganické anodické slouceniny

Pri téchto sloucenin je proces zbarveni vyvolan anodickou polarizaci, coz je dusledkem
oxidacniho procesu, ktery probéhne v hostitelském materidlu. Mezi anodicky aktivni slouceniny
patii oxidy iridia, rhodia, niklu a kobaltu (IrO,, RhO,, NiO, CoO, ). Inzerovanymi ionty jsou
anionty OH ", F ", CN 7, ale také H" , pifpadné H'/OH ".

2.4.1.3 Organické a polymerni slouceniny

Elektrochromismus byl taktéZ pozorovdn v organickych a polymernich
sloucenindch. VétSinou se jednd o nekteré elektricky vodivé polymerni latky, které

vznikaji anodickou oxidaci monomert na inertnich kovovych podlozkach.

* Vakuové naparované tenké vrstvy z organickych materialua

Vytvérely se také elektrochromni displeje zahrnujici celou §kdlu barev sestavené
ze tif zdkladnich barev RGB. Byly pfipraveny pomoci vakuového napafovani organickych

sloZzek. [4]
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2.4.2 Tontové vodice

Jak jiz bylo uvedeno v kapitole II.1, elektrolyt elektrochromniho prvku musi umoziovat
rychly prenos nosnych iontli mezi aktivnimi materidly a musi mit pomérné vysokou vodivost
(méla by byt vétsi nez 1072 S/m) pii pokojové teploté. Dale pak musi umoziovat svételnou

propustnost ve viditelné €asti svételného spektra.

Rozpusténim elektrolytu (je schopen vést elektricky proud) ve vhodném rozpoustédle
se ziskd roztok elektrolytu. V bézné mluvé se pod pojmem ,elektrolyt“ Casto rozumi jiz

,roztok elektrolytu®.

Vrstva iontového vodice, tedy elektrolytu, slouzi bud’ jako zdroj iontd pro jejich inzerci

do aktivni vrstvy a nebo jako zakladna pro jejich odebirdni.

Zakladnim rozclenénim elektrolytti podle jejich vlastnosti a principt jejich formovani

do elektrochromnich prvkd je:

L. Tuhé elektrolyty
2. Gelové elektrolyty
3. Tekuté elektrolyty

2.4.2.1 Tuhé elektrolyty

Anorganické pevné elektrolyty v tlusté vrstvé vykazuji potfebnou iontovou vodivost
pro funkci elektrochromnich prvka pii pokojové teploté. Avsak je obtizné tvarovat z téchto
materidld  tenké vrstvy, protoZe jsou velmi nestabilni ve vlhkych podminkach
Pro elektrochromni prvky lze také pouzivat izolacni nebo dielektrické vrstvy, které musi byt
porézni, aby spontdnné vstfebdvaly vodu pochdzejici ze vzduSné vlhkosti. Pokud je mezi
dvéma elektrodami v&tsi napéti nez U>1.3 V, voda se miZe rozloZit na H'a OH °, které funguji

jako nosice iontd.

Diive se pouZivaly keramické materidly Na,O-11A1,03 (Na — beta - alumina) vedouci
na Na ionty. AvSak tento materidl vyZadoval zahfiviani na teplotu vySS$i neZ je teplota
pokojovd. Fosfowolframovéd kyselina HiPOs (WO3) a fosfat zirkonia ZrO (H,PO4) jsou
vynikajicimi protonovymi vodic¢i s iontovou vodivosti (y = 10 - 1 S/m). Dal§i skupinou
povlaku jsou iontové vodivé povlaky s ionty Li* a to napf. LisN, LiAlF,;, Li,WO, a lithiem
dotovany MgF, .
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2.4.2.2 Gelové elektrolyty

VétSinou se jednd o tekuté elektrolyty, do nichz se pfidd polymerni sloZka

ve vyvdzeném pomeru tak, aby proces polymerace vytvofil gelovou strukturu.

PouZivanymi polymery jsou: polyethylen (PEO), polyvinylpyrolydon (PVP),
polyethylenimin (PEI), polypropylenglykol-methylmethakrylat (PPG-PMMA),
polyperfluorosirova kyselina (Nafion), dentacryl DC, superacryl SA a dalsi.

Elektrolyty: LiClOy, LiCF3, H;POy a dalsi slou¢eniny alkalickych kovu. [8]

2.4.2.3 Tekuté elektrolyty

Jiz od pocdtku se s tekutymi elektrolyty, jako soucasti elektrochromniho prvku ptilis§
nepocitalo, protoZe u nich vznikd velky problém s jejich utésfiovdnim a zajiSténim
mechanické a chemické stability v elektrochromnim prvku. Bylo sice sestaveno nékolik
elektrochromnich prvka s tekutymi elektrolyty vétSinou na bazi LiC104, nebo s vodnym

roztokem H>SOy, ale s jejich praktickym rozsifenim se pfiliS moc nepocita.

2.4.3 Transparentni elektronové vodivé vrstvy
Transparentni elektronové vodice se zdsadné vytvéreji jako tenké vrstvy, ziskané
riznymi zpusoby, které se nanasi vakuovym napafovanim, iontovym naprasovanim

a nebo sprejovou pyrolyzou.

NejcCastéji se pouziva sloucenina oxidu cinu a india, pro kterou se vZila a ve vSech
literaturdch se pouzivd zkratka ITO (Indium-Tin Oxide In,O3:Sn). Vrstvy jsou naniSeny
pfedev§im metodou vakuového napatfovdni na atomdrni tdrovni za nizkého tlaku. Vrstva
vznikd vypafenim materidlu ve vakuové komote a jeho ulpénim na pfipravenych substritech
nebo je nandsena metodou iontového naprasovéni. Ve vakuové komorte je na ter¢ z vodivého
materidlu pfiveden vysoky zdporny potencial, fadove tisice voltd. Pfes jehlovy ventil se
pfipousti pracovni plyn (argon) a tlak se udrZuje na hodnoté fadové jednotky pascalu. Pred
terCem, kde je pfipravené sklicko, se zapdli doutnavy vyboj, pficemz kladné ionty bombarduji

zéporny ter¢ a zaporné elektrony dopadaji na uzemnénou kostru komory.

Vznikly oxid absorbuje ultrafialové zafeni, je transparentni ve viditelnych slozkdch
svétla a odrdzi infraCervené svétlo. Jeho meérnd vodivost je vySSi nez 5* 10° S/m.
Transmitance ITO vrstev ve viditelném spektru je kolem 85%-90% a reflektance

infraCerveného svétlaje kolem 85% - 90%.
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Dile se pouZziva transparentni vrstva cinu dopovand fluorem tzv. FTO (Fluorine doped
Tin Oxide SnO;:F) €i transparentni vrstva cinu dopovand antimonem ATO (Antimony doped

Tin Oxide SnO»:Sb). [9][10]

2.5 Technologie pripravy tenkych vrstev

2.5.1 Chemické metody

2.5.1.1 Elektrodepozice

Elektrodepozice je proces, pii kterém se za pouziti elektrického proudu kationtti
z pozadovaného materidlu v roztoku uklddaji na vodivy substrat (sklicko s elektronovou
vodivou tenkou vrstvou). Elektrodepozice je uréend hlavné na deponovéni vrstvy materidlu

poZzadovanych vlastnosti na povrch objektu, od kterého tyto vlastnosti vyZadujeme.

Dalsi pouziti elektrodepozice je naneseni urcCité tlouStky vrstvy na tenkou cCast

substratu.
Objekt, na ktery se bude deponovat vrstva kovového materidlu z roztoku, je katoda.

Anodou bude kovovy materidl ureny k deponovédni. Obé& ¢ésti jsou ponoiené
v roztoku nazyvany elektrolyt. Tento elektrolyt obsahuje jeden anebo vice rozpustnych
kova, které zarucuji jeho elektrickou vodivost. Pfivedenim stejnosmérného proudu na anodu
se molekuly kovu oxiduji a rozpoustéji v roztoku. Rozpusténé ionty kovu se uklddaji na
rozhrani mezi katodou a roztokem a pfichytdvaji se na katodu. Tyto kationty jsou nandSené
na katodu takovou rychlosti, jakou se rychle rozpustéji na anodé€, v zdvistlosti na
elektrickém proudu. Na deponovani se vétSinou pouziva Cisty kov, ale mize byt pouzita i

nekterd slitina (napf. mosaz).

Kovovy materidl, ktery se bude deponovat muze byt rozpustény piimo v roztoku a
po privedeni proudu se bude deponovat na substrat. Jako pomocna elektroda se potom muze

pouZzit jiny vhodny materidl (napf. platina).
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Obr. 5 Proces elektrodepozice

Anoda i katoda ponofené v roztoku jsou pfipojené na externi zdroj stejnosmerného
napéti.
Anoda je pfipojend na kladny pdl a katoda je pfipojend na zdporny pdl (viz.obr.C.5). Proudova
hustota vyrazné€ ovliviije rychlost depozice, adhezi a kvalitu deponovani. MuaZe kolisat na
povrchu deponovaného substrétu, takze venku na povrchu bude vyssi proudové hustota, nez
ve vnitiku povrchu. Cim bude vys§i proudové hustota, tim rychleji bude deponovéni probihat.
Jakmile proudovd hustota nabude vysoké hodnoty, rychlost deponovani bude priili§ velka,
zhorS§i se adheze a kvalita deponovani. Elektrodepozice méni chemické, fyzikdlni a

mechamické vlastnosti substratu [11][12].

2.5.1.2 Sol-gel (SG) metoda

S vétsi poptavkou modernich technologii po skelnych a keramickych materidlech, at' uz

klasickych, ale vyssi kvality, anebo zcela novych, neobvyklého sloZeni, vedl k nutnosti hledat
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nové metody piipravy. Jednou z takovychto moZnych novych cest je i sol-gel metoda. Stru¢né
ji 1ze popsat jako nizkoteplotni zpusob piipravy skelnych a keramickych materiald cestou
chemické polymerace. V klasickém vysokoteplotnim procesu je vychozim stavem tavenina
a proces smetuje k laboratorni teploté. V sol-gel procesu je vychozim bodem vzniku struktury
nejcastéji roztok organokovovych litek podléhajicich hydrolytickokondenzaénim reakcim
za pokojové nebo jen mirné zvySené teploty. Jestlize v prvnim piipadé€ jsou hlavni faktory
urcujici vysledek procesu (mimo sloZeni) fyzikdlni povahy (teplota a Cas), pak v druhém
piipadé lze ovliviiovat strukturu prostfednictvim vétStho poctu chemickych parametri.
dosavadniho aplikacniho vyuZiti. Jednou z nejpouZivanéjSich technik pro depozici vrstev

ze solu zhydrolyzovanych prekurzort, je metoda dip-coating.

V soucasné dobé na sebe soustieduji nejvetsi Cast pozornosti metody napraSovandi,
napafovdni a epitaxe zkapalné faze. Metoda sol-gel spolu s technikou dip-coating
pro nandSeni vrstev by mohla predstavovat alternativu k ostatnim, prevdzné fyzikdlnim

metodam.

Principem sol-gel metody, jak uZ plyne z jejitho ndzvu, je pfeména solu v gel, ktery je
pak déle zpracovdvan teplotnimi procesy susSeni a vypalovéni. Sol je kapalny koloidni systém,

ve kterém jsou rozptylené ¢astice rozméru 1-1000 nm.

Gel je koloidni systém charakteru pevné faze, ve kterém rozptylend pevnd fize tvoii souvislou,
trojrozmérnou sit’, ktera je prostoupena dalsi fazi (obvykle kapalnou). Gel nejcastéji obsahuje malé
procento rozptylené faze (jednotky procent) a vykazuje ur€ity stupei tuhosti a pruznosti. Vychozim
systémem pro piipravu solu je pravy roztok prekurzoru, ktery je chemickou cestou pfeveden v sol.
Prekurzorem je zde min¢na v daném rozpousStédle rozpustnd slouCenina. Elementdrni procesy

ROZTOK—SOL—GEL pfemény jsou hydrolyza a kondenzace. [13]

2.5.1.3 Metoda dip-coating

Jednim z technologickych stranek sol-gel procesu je to, Ze jesté pred gelaci je kapalny
sol idedlnim prostiedkem pro piipravu tenkych vrstev. Pouzit se dd nékolik technik.

v,

Nejvyuzivangjsi je pravé metoda dip-coating (DC) a spin-coating (SC). Vyhodou této metody
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je moznost fizeni sloZeni a mikrostruktury deponovaného filmu (objemovy podil a rozmeér
péra, tloustka povrchu) a tim i ovliviiovani jeho fyzikédlnich vlastnosti. Pro realizaci této
metody je tfeba ziskat dostatek znalosti o vlastnostech prekurzoru, tj. o rozméru a rozsahu

zesiténi Castic solu, a o relativni rychlosti CdsteCné se prekryvajicich procesu gelace

Substrat >~

a vypafovani.

Vytahovaci
jednotka

roztokem WCL

Nadrzka s W

Obr. 6 Princip metody dip-coating

Proces vytvareni filmu pomoci dip-coatingu mizeme rozdglit zpravidla do péti fazi:

1. ponofent,
zdvih (start-up),
depozice,

odtékani (drainage),

ok wn

vyparovéani.
Prvni tfi kroky jsou sekvencni, tfeti a Ctvrty nastdvaji soucasné a k vypafovani dochdzi
béhem celého procesu. Dip-coatingu muze byt vyuZito v kontinudlnim nebo
v diskontinudlnim reZimu. Pro diskontinudlni reZim plati ta aproximace, Ze v kazdém kroku
procesu dochdzi po kratké dobé k ustdlenému stavu, ve kterém se podminky zanedbatelné& lisi
od piipadu kontinudlniho dip-coatingu. V bodé€ 1 se substrdt noii do ldzn€ se solem. Mezi

body 1 a 3 je kapalina pohybujicim se substratem uvddéna do pohybu. [14]

2.5.1.4 Metoda spin-coating

Dal$i metodou vhodnou pro nandSeni tenkych vrstev ze solu je spin-coating (SC).

Typické pro tuto metodu je nakapani solu do stfedu substrdtu a nasledné roztoceni substritu
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vysokou rychlosti (typicky kolem 3000 otdcek za minutu). Dostfedivé zrychleni zapfiCini, Ze
se sol rozptyli k okraji substratu a zanechd za sebou tenkou vrstvu. Vlastnosti vysledné vrstvy
zavisi predevs§im na vlastnostech solu (viskozité, rychlosti usychani, mnozstvi pevnych ¢éstic,
povrchovém napéti, atd.) a parametrech zvolenych pro manipulaci se substrdtem (zrychleni,

konec¢na rychlost otaceni, odvod vypart, atd.).

Jednim z nejdulezitéjSich faktor spin-coatingu je opakovatelnost. Mald zména

parametrt procesu muze totiZz vyvolat dramatické zmeény vlastnosti vrstvy.
Typicky proces spin-coatingu se déje ve tfech krocich:

1. nalévani solu, mize byt statické nebo dynamické
2. otaceni, rozptyleni do tenké vrstvy

3. vysouseni, odpafovani rozpousteédel

2.5.1.5 Pyroliticka metoda
Spray-pyrolytické nandSeni je velmi vhodné pro nanaSeni dotovanych cin-oxidovych

filmu, protoze je jednoduché, financné nendrocné na experimentdlni vybaveni, je snadné
pridani dotant, je reprodukovatelné, ma vysokou rychlost nandSeni a hromadnou produkci,
moznost aplikace na velkych plochich, které jsou potfebné v prumyslu. Spray technika je
zafazena v kategorii chemickych nanaSecich technik z roztoku. Jemnd mlha velmi malych
kapek vodnych roztokii obsahujici pozadované slozky je nastfikdvana na predehiaty substrat.

Teplotni rozklad na horkém substraté znamena rust celistvého filmu.

NanaSeni vrstev z plynné féze je technologie vyuZivdna pfedev§Sim v polovodicové
technice. Zdkladnim poZadavkem je co nejmen$i délkovd roztaZnost substratu. Sklicka
umistime do specidlni pece s nastavitelnou teplotou. Do té se pak vstfikuje jemné rozpraSena
kapalina nebo plyn, ktery pomalu usedd na sklicko a tepelnou pfeménou vytvéii poZadovanou

vrstvu. [15]

2.5.2 Fyzikalni metody

2.5.2.1 Vakuové naparovani

Vakuové napatfovdni je Casto pouZivand technologie pifipravy tenkych vrstev. Podlozka
se umisti do recipientu proti odpafovacimu zdroji, pifipadné se pouzije vhodnd maska.

Odpatovanim materidlu zdroje se nandsi tenka vrstva. Je zapotiebi, aby v prubéhu napafovani
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bylo v recipientu vdkuum. Obvykle se pracuje pfi tlaku fddové 10-3 Pa, nizsi tlak a obsah

necistot zarucuje leps$i vysledky procesu.

Naparovaci zdroje mohou mit rizné usporadani. Samotny zdroj miiZze byt vyhfivany piimo
i nepfimo. Pfi pfimém ohfevu je napafovany materidl zahiivany pfechodem elektrického
proudu, pfi nepfimém ohfevu se zdroj ohiivd od ohfivactho elementu. Zdrojem materidlu
byva nejCastéji wolfram, molybden nebo titan. Materidl se do odpafovaciho zdroje ddva
v rizné form&. Casto ve formé jako samostatny tenky dritek, ve formé& kuliGek, granuli apod.
Odparovani vSak nemusi probihat jen z odporové — tazeného zdroje. Velmi Sirokou Skdlu
technologického pouziti maji zafizeni s odpafovianim pomoci elektronového svazku nebo
laserem. Tyto zafizeni maji tu vyhodu, Ze pfi napatrovani viceslozkovych soustav je mozné
svazek fadit tak, aby odparoval stfidave z riznych lodicek s riznymi slozZkami a tim vytvoril

pozadované sloZeni vrstvy [16].

2.5.2.2 Tontové naprasovani

Iontovym napraSovanim nazyvdme technologii vytvafeni tenkych vrstev na podloZce
materidlem rozpraSenym ucinkem urychlenych ionti. Dopadne-li urychleny iont na povrch
tuhé latky (terCe), maze se od néj odrazit nebo vyrazi atom z povrchové vrstvy nebo se muze
zabudovat — implantovat do krystalové mifize. Ktery z téchto mechanismi nastane, zdlezi
jednak na energii dopadajiciho iontu, dédle na vlastnostech latky, na kterou iont dopadl, a

rovnéZ na uhlu dopadu iontu.

OdprasSovaci mechanismus se vysvétluje pomoci impulsni teorie odpraSovéani tuhych
latek. Podle této teorie dopadajici iont pfedd impuls energie atomu v litce, dojde k naruSeni
rovnovazného stavu a k vybuzeni sousednich atomu. Toto vybuzeni je preddvano dile po
uzlech miizky riiznymi sméry. V procesu postupného predavani impulsu energie miZe nastat
situace, Zze atom na povrchu terCe ziskd energii vySSi neZ je hodnota vystupni prace atomu z
terCe a opusti povrch terCe. TerC tedy opusti jiny atom, neZ na ktery dopadl urychleny iont.
Naznaceny mechanismus vysvétluje i skuteCnost, Ze povrch terCe muZe opustit i vice atomd,
nez je pocet dopadajicich ionti. Pomér mezi poctem odprasenych atomi terce a dopadajicich
iontd se nazyva odprasovaci vyté€znost a je urCen koeficientem iontového odpraseni. Depozice
odprasenych atoma tercCe se obvykle uskutecriuje v prostiedi, kde pisobi na substrat elektrony
a kladné ionty plazmy. Vzhledem k tomu, Ze elektrony maji vyssi diftizni rychlost nez ionty, v

prvni fazi prevysSuje tok elektront na substrat tok iontd a substrat se nabiji zdporn€. V tom
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okamziku se zvysi tok kladnych iontl na substrat a ten bude ionty intenzivné bombardovan.
Tento mechanismus muzZe zpusobit ohfev substratu a ¢aste¢né odpraseni jeho povrchu a muze
se projevovat i v prub&hu rustu vrstvy. Pfi vhodné zvolenych podminkach pisobi pozitivné na
proces rustu vzhledem k tomu, Ze ocisti povrch substratu, snizuje vyskyt nehomogenit, zvysuje
Cistotu vrstvy, jelikoz Cisti neustdle povrch nartstajici vrstvy od atomd plynd a jinych

adsorbovanych piimési.

Pfi dopadu odprasenych atomu terée na povrch substratu muze dojit k nékolika
procesim. Atomy se mohou od povrchu substritu odrazit, adsorbovat nebo se zacleni do
struktury substratu. Pravdépodobnost kazdého z téchto procest zavisi na energii a chemické
aktivité a také na energetické struktufe povrchu substratu. Energetické spektrum odprasenych
atomu je velmi Siroké, od jednotek eV do stovek eV, pficemz mnoZstvi rychlych atomt ve
spektru roste s energii n€kolika desitek eV a vice se zabudovdvaji do struktury podlozky nebo
vrstvy, zatimco atomy s energiemi nizZ§imi adsorbuji a migruji po povrchu. JestliZe je jejich
kinetickd energie vysSS$i neZ potencidlovd bariéra povrchu podlozky, md migrace izotropni
charakter a atomy tedy migruji po povrchu libovolnym smérem. To zvySuje rychlost tvofeni

zarodkt budouci struktury. Tyto zarodky se spojuji jeden s druhym a vytvafi rovinnou

strukturu vrstvy [16].

2.6 CyKklicka voltametrie

Cyklicka voltametrie je jednou z nejastéji pouZivanych elektroanalytickych
technik, zfidka se pouZzivd na kvantitativni analyzu. Patii do skupiny potenciodynamickych
experimentdlnich metod. Pfi pouZiti cyklické voltametrie se méfi proud prochdzejici
staciondrni elektrodou v zdvistlosti na napéti, které je na tuto elektrodu pfivedené. Potenciostat
pfivazi napéti na pracovni elektrodu, které se plynule méni (klesd nebo stoupd) a vzapéti se
vraci do puvodni hodnoty stejnou rychlosti. Zakladnimy nastavetylnymi parametry jsou meze
(interval, v kterym se napéti méni) a rychlost posuvu napéti (potential scan rate). Odezvou
systému je polarizacni kfivka, resp. zdvislost proudu protékajici elektrodou na napéti.
Anodicka Cast je zaznamenana pii ristu napéti do kladnych hodnot a katodicka kiivka se
zaznamenava pii poklesu napéti do zapornych hodnot. MazZe se méfit jeden cyklus i vice cykla.
Pti méfeni jednoho cyklu (scan) se sleduje tvar kiivky a reverzibilita (vratnost). Pfi méfeni vice

cykld se méfi stabilita. [17]
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2.7 QCM (kiemenné mikrovahy)

Mikrovdhy QCM ( Quartz Crystal Microbalance) jsou ur¢ené na velmi pfesné
meéfeni zmeny rezonancni frekvence, z které se dd odvodit hmotnost. Skladaji se z kfemenného
krystalu s dvojici kovovych elektrod, na které se privadi stfidavé napéti. To vyvold v krystalu
mechaniské kmitani. Frekvence kmitd maji vlastni rezonanéni frekvenci, kterd je velmi stabili
a citlivé reaguje na pfirustek nebo Ubytek hmoty na elektroddch. Takovyto krystal se
v elektrochromnim meéfeni zapojuje jako pracovni elektroda. Princip, na kterém mikrovédhy
funguji je zaloZeny na obraceném piezoelektrickém jevu. PriloZzenim vnéjSiho elektrického
pole k deformaci krystalu. Jakmile ma toto napéti periodicky prubéh, mize dojit k mechanické
a nasledné elektrické rezonanci, kterd je charakterictickd velmi vysokou stabilitou kmitocta.

[18].

2.8 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

AFM (Atomic Force Microscopy) je technika, kterd se pouziva ke trojrozmérnému
zobrazeni povrchii. Obraz povrchu se tu sestavuje postupné, bod po bodé. Metoda obsahuje
velmi vysoké rozliSeni — teoreticky az do jednotek atomu. Principem je vzdjemna
meziatomovd pfitazlivost. Tu vyuZivd velmi ostry hrot nad ohybem nosniku, ktery analyzuje
zkoumaného materidlu. Existuji dve zakladni varianty méfeni — kontaktni a bezkontaktni [18].
V kontaktnim rezimu je hrot mirn¢ vtlaCeny do vzorku a nasledné plisobenim sil je nosnik
ohnuty, v souladé s Hookovym zdkonem. Béhem meéteni se hrot pohybuje po povrchu vzorku
v pravidelném rastru tak, Ze vySka druhého konce nosniku je konstantni. Jakmile je povrch
vzorku nerovny, ma nosnik v riznych mistech vzorku rtiznou velikost ohnuti. Sledovanim
zévislosti ohnuti na poloze vzorku se sestavi zvétSeny obraz vzorku. V posledni dobé se vice
vyuziva bezkontaktni metoda, kde nehrozi mechanické poSkozeni hrotu diky velké nerovnosti
povrchu. Hrot se pohybuje ve vzdalenosti nad vzorkem, kde pusobi pfitazlivé sily, sleduji se

zmeény amplitudy oscilaci pfi interakei hrot — povrch.

K pohybovani hrotu se pouzivaji vyhradn€ piezoelektrické skenery, které jsou
schopné realizovat pohyby mensi jak desetinu nanometru. Aby bylo moZné udrzet pfesnou

polohu hrotu, stdvaji se mikroskopy AFM velmi pevné a byvaji umisténé na antivibracnich
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stolech. Detekce ohnuti nosniku se provadi nejCastéji pomoci laseru. Laserovy svazek
z laserové diody dopadne na nosnik, od ného se odrazi a dopadd na fotodetektor. Jakmile se
zméni ohnuti nosniku, zmeéni se 1 dhel dopadu svazku na nosnik a proto svazek dopadne na

jiného mista fotodetektoru.

2.9 Praktické a komerc¢ni vyuziti
V dne$ni dobé mizeme sledovat dva zdkladni sméry mozného komercniho vyuzivani

elektrochromického jevu:
1. Elektrochromické zobrazovace a displeje.

2. "Inteligentni skla a zrcatka".

2.9.1 Elektrochromické zobrazovace a displeje

I kdyz jiz byly sestaveny elektrochromni displeje, ba dokonce se jich par uvedlo na trh, s
néjakou vetsi expanzi takto koncipovanych zobrazovacich systému se pfili§ nepocita. Hlavni
nevyhodou téchto systémua je totiz znacné dlouha doba odezvy zbarveni (tj. reakéni doby

béhem niZ dojde k redukci nebo oxidaci materidlu doprovazené jeho barevnou zménou).

Nejvétsiho pokroku dosdhli v tomto oboru japonsti védci a konstruktéfi. Napt. japonskd
firma Nikon Inc. vyvinula a uvedla na trh elektrochromické displeje na bdzi oxidu wolframu.

Aktivni vrstva, tvofend filmem oxidu wolframového, ma nésledujici parametr:
Odezva: 150 ms - 3 50 ms pro vybarveni, 75 ms-175 ms pro blednuti
Pracovni napéti: - 1,6 V.do 1,6 V

Pocet cyklt: 10° cykl

I presto se piilis nepocitd s jejich velkym rozsifenim. Jeden z moznych smérd, kde by se
mohly elektrochromni zobrazovace uchytit, jsou velkoplo$né zobrazovace spiSe reklamniho

charakteru .[13]

2.9.2 "Inteligentni skla a zrcatka"
Opacnd situace je u zafizeni regulujicich svou transmitanci a reflektanci, tedy tzv.

"inteligentnich skel a zrcéitek". Zde se pfedpoklddd obrovsky rozmach této technologie

pro komer¢ni uplatnéni.
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Modulovani transmitance svétla lze vyuZit u mnoha zafizeni. Takova zdkladni pfedstava

0 vyuZiti jsou okna s proménnou transmitanci v budovach a automobilech.

Mame moznost vytvorit elektrochromni prvek na velkych plochach, miZeme vyrobit celé
okenni tabule a umistit do budov misto klasickych oken. Zde je pak moZnost regulovat
mnozstvi svétla, které pajde do uZitného prostoru (tzn kanceldfe, domacnosti, obchody,

pracovny atd.) z venkovniho prostiedi.

Napdjeci zafizeni pro elektrochromni okna se mohou vhodné doplnit soustavou cidel
a jednoduchych integrovanych obvodu, které vytvoii plné€ automatické zafizeni regulujici
mnozstvi svétla prochdzejictho do mistnosti. Tim jsou prakticky zruSeny vesSkeré rolety

a z4avesy. Snizi se energetickd ndrocnost na klimatizaci.

Do budoucna to otevird moznost energeticky uspornou architekturu celych budov, kde

sV 2

se radikalné sniZi ndklady na energii pro klimatizaci.

U automobild je tato otdzka komercniho vyuziti jesté aktualnéjsi. V posledni dobé se
automobilovy pramysl stal nejsiln€jSim odvétvim na svété. Automobilky se predhanéji
v tom, co by mohly zdkaznikovi nabidnout navic oproti ostatnim. V tom piipade je

automobil se zatmivajicimi okny velice dobry prodejni artikl.

Prvnim, kdo uvedl myS$lenku zatmivajicich oken do praxe, se stalo vyzkumné centrum
Electro-Optics Technology Center, Medford, US, které patentovalo vyrobu ztmavovacich skel

(smart window glass) uréenych pro okna budov a automobilt.

Dalsi zafizeni s proménnou transmitanci mohou byt napiiklad slunecni a pracovni bryle,

razné informacni tabulky a desky .

Mozné vyuziti zafizeni s modulovanou reflektanci je u zpétnych zrcatek u automobild,
kde je mozno v noci sniZit jejich reflexi proti osliiovani reflektory automobilti za ndmi. Tyto
zrcatka se jiz v dneSni dob€ vyrabi a montuji do luxusnich automobilt.

Pti pouziti elektrochromniho zrcédtka neni fidi€ osliiovan, ¢imzZ se zvySuje bezpecnost pii jizde
V noci.
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3 Prakticka cast

Praktick4 ¢ast diplomové price byla provedena v laboratofich Ustavu elektrotechnologie

VUT v Bmgé.

Cilem prace bylo vytvofit aktivni funk¢ni vrstvu oxidu titanicitého pomoci
elektrodepozice na sklenény substrat pokryty tenkou vodivou vrstvou a porovnat s vrstvami
pfipravenymi vakuovymi metodami. Proméfit jejich elektrodové vlastnosti v elektrolytu

obsahujici lithium.

Pro ptipravu elektrochromni aktivni vrstvy byli pouzité sklenéné substraty s transparentni

vodivou vrstvou ITO (In,03:Sn), které byli vytvoreny na Ustavu piistrojové techniky v Brné.

3.1 Priprava elektrochromni vrstvy

Vime, 7Ze oxid titaniCity (TiO,) je velmi tézko rozpustny ve vode€, proto musel byt
pouZzit jiny prekurzor obsahujici titan. Za timto ucelem byl pouzit C4K,0O9¢Ti. Pii
elektrodepozici byla jako protielektroda pouZita platina (Pt). Jako referencni elektroda byla
pouzita kalomelov4 elektroda.

Roztok obsahujici prekurzor C4K;09T1i byl ve slozeni :100ml deionizované H,0O,
0,02 M 0,71g C4K,09Ti a 0,2 M 2,02g KNOs. Ziskany roztok byl Ciry, bezbarvy a mél pH 4,5
(viz. obr.7)

Obr. 7 roztok s prekurzorem C,K,04Ti
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Za ucelem zjistovani, v jakém napétovém spektru probihd elektrodepozice, byli vykonané

s O

meéfeni na QCM vahdch a pfirustek hmoty byl zjiStény v rozsahu -0,8 az-1 V (viz. obr.8). [20]

Tento roztok bude pouzity v dalsi €asti prace na elektrolytické vytvoreni tenké aktivni vrstvy.
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Obr. 8. M¢ieni na vahach QCM pomoci metody cyklické voltametrie [20].

3.2 Elektrodepozice roztoku s prekurzorem C4K,0,Ti na sklenény substrat
s tenkou vodivou vrstvou ITO

Elektrochromni aktivni vrstva byla deponovéna z funkéniho roztoku na transparentni
tenkou elektronovou vodivou vrstvu ITO na sklenéném substrat€. Pfi nandSeni byl pouZit
platinovy pliSek jako protielektroda. Funkci referencni elektrody tvofila saturovand
kalomelova elektroda (SCE) od firmy Radiometr Analytical s oznaCenim REF421 (viz. obr. 9).
Elektrodepozice probihala pfi pokojové teplote.
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KCl roztok

Obr. 9. Saturovana kalomelov4 elektroda [19]

Poté byla provedena depozice funk¢niho roztoku pfi konstantnim napétim -1,1 V na QCM
vahdach (viz. obr.10). Pfiblizn4 hodnota proudu béhem depozice se pohybovala mezi -1 az -1,3

mA. Po dobu 8 min deponovani byl piirastek hmoty 180 pg.
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Obr. 10. Depozice funkéniho roztoku pii konstantnim potencidlu -1,1 V na QCM vahach.
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3.2.1 Pouziti Faradoyova elektrolytického zakona béhem elektrodepozice.

Pouzitim Faradayova elektrolytického zdkonu bylo vypocitané, Ze na elektrodepozici
jedné molekuly TiO, na sklenény substrat s vodivou vrstvou ITO se podileli 2 az 5 elektronu
(viz tab. 2). Cim méné elektrond bylo potiebnych na nadepovani jedné molekuly TiO,, tim vic
hmoty se nadeponovalo. Pfi hmotnosti 211ug to byly jen 2 elektrony na jednu molekulu TiO,,
pti hmotnosti asi 140ug bylo potiebnych 4 az 5 elektrond. Vysledny piehled viz.tab.2.

Z.-m
M [3-1]

Q.... elektricky nédboj [C]

ol

F....9,648 -10* [C.mol ']

Z.....pocCet elektronu, potfebnych k
vylouceni jedné molekuly [-]

m....hmotnost nadeponované vrstvy na QCM
vahéch [ug]

M.....konst. TiO, 79,87 [g/mol]

Tab. 2. Prehled vysledki

M(g/mol) | Q(C) |[F(Cmol) | m(ug) Z(-)
79,87 0,57 9,648 -10° 211 2,23
79,87 0,41 9,648 10" 183,91 1,84
79,87 0,75 9,648 -10° 139,39 445
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3.2.2 Interkalace a deinterkalace lithia z roztoku 0,5 M LiClOy4

Pro zjiSténi hmotnosti lithia, interkalované do funk¢ni vrstvy z roztoku 0,5 M LiClO4
rozpu$téné v propylénkarbonité byla pouzita metoda cyklické voltametrie méfené na QCM
vahich. Déle se zjiStovalo zda je proces vratny neboli reverzibilni. Kiivky scan 1 a scan 4
nam ukazuji pfirastek a ubytek hmotnosti lithia v aktivni vrstvé na pfiloZeném napéti.
Vysledkem je poznéni, Ze proces pii scanu 1 neni reverzibilni. Do vrstvy se interkalovalo cca
16 mg lithia a pii kladném napéti se deinterkalovalo cca 10 mg. Naopak kfivka scanu 4
vykazuje slusné znamky reverzibility. Do vrstvy se interkalovalo cca 2 mg lithia a pfi
kladném napéti se piiblizné stejné mnozstvi deinterkalovalo. Celkem probéhlo 5 cykla. Je
patrné, Ze inzerce lithia s pribyvajicim poctem cykli klesala. Divodem mohla byt narusena
krystalografickd vrstva na QCM vahach pravé s piibyvajicim poétem cykld. Sipky znézortiuji

smer napéti.
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/ />< }
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Obr. 11. Zavislost proudu v roztoku 0,5 M LiClO, na napéti a zavislost napcti na hmoté méfené na QCM
vahéch.
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3.3 Elektrodepozice funkcniho roztoku na sklenéné substraty s tenkou

vodivou vrstvou ITO 40 a 80 Q (cm'z)

Pro zjisténi proudové zdvislosti vyslednych elektrochromnich vrstev probé&hla
elektrodepozice funk¢niho roztoku pro razné potencidly, a to -0,7 -0,75 -0,8 -0,85 -0,9 -1,0 -
1,1 -1,2 a -1,3 V, na sklenéné substrity s rozdilnou tenkou vodivou vrstvou ITO 40 a 80 Q

(cm'z) po dobu 7 minut.

Tento rozsah napéti byl stanoveny z pfedeslého méfeni funkéniho roztoku na QCM vahach,

kdy byl pravé v tomhle rozsahu naméteny nejveétsi prirustek hmoty na platinovém krystale.

Chronoampérmetrickou metodou byly zjisténé proudy v zavisloti na Case pfi ruznych
deponovacich napétich, pro lepsi prehlednost jsou na grafu zobrazeny pouze vybrané kifivky
(viz. obr.12 a 13 ). Cim v&t§i napéti bylo pfi deponovdni pouZito, tim v&tsi proudy byly
nameéteny. Pfi napéti -1,0 V se proud pohyboval mezi -2 az -2,5 mA u ITO 40Q (cm?) a-1,8
mA u ITO 80Q (cm™),
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Obr. 12. Zavislosti pribéhi stejnosmérného proudu v zdvislosti na ¢ase pii riznych napétich. ITO 40Q (cm™)
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Obr. 13. Zavislosti priibéhii stejnosmérného proudu v zavislosti na ase pfi riiznych napétich. ITO 80Q (cm™)

Aktivni vrstvy deponované pii napétich -1,2 a -1,3 V jak pii ITO 40Q (cm™) tak i pro

ITO 80Q (cm™) méli viditeln& naruienou krystalografickou strukturu (viz. obr. 14 a 15).

Po ukonceni depozice se sklenény substrat z roztoku vyjmul a byl pouze suseny vzduchem.

Nanesend elektrochromni vrstva byla pouhym okem jen t€Zko pozorovatelna.

Obr. 14. Aktivni vrstvy, posledni dvé skla z pravé strany pro -1,2 a -1,3 V u ITO 40Q (cm™)
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Obr. 15. Aktivni vrstvy, posledni dvé skla z pravé strany pro -1,2 a -1,3 V u ITO 80Q (cm™)

Na obrazcich 16 a 17 lze pozorovat elektrodepozici funkéniho roztoku na sklenény
substrat ITO 80Q (cm™) deponovany pod napéti -1,3 V. Je zajimavé pozorovat interferencni
vrstvu béhem deponovani, kterd pozvolna stékala podél sklenéného substratu smérem dold.
Mohlo to byt zpisobeno tim, Ze hustota vrstvy byla tak znacna, Ze se pii tak velkém

deponovacim napéti neudrZela na sklenéném substraté v celém rozsahu a ¢ast klesla na dno.
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% :
Obr. 16. Elektrodepozice, A — saturovand kalomelova elektroda, B — platinova protielektroda, C — sklenény
substrat

Obr. 17. Elektrodepozice, A — saturovand kalomelova elektroda, B — platinova protielektroda, C — sklenény
substrat
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3.4 Postup méieni

Méteni probihalo v elektrolytu 0,5 M LiClO4 rozpusténého v propylénkarbondtu,
vnémZz byl ponofeny sklenény substrit stenkou vodivou vrstvou ITO a nanesenou
elektrochromni vrstvou z roztoku s prekurzorem C4K;O¢Ti. Funkci protielektrody tvoftila
platina a jako referen¢ni elektroda byla pouZita polymerovd kadmiova gelovéd elektroda
Cd/cd™ . Vyhodou elektrody Cd/Cd* je jeji lehkd zhotovitelnost, dobrd napét'ova stabilita a

v neposledni fad€ jednoduchd miniaturizace [21].

Méfeni cyklické voltametrie probihalo ndsledovné : na sklenény substrét a platinovou
protielektrodu bylo piiloZené napéti, které nebylo konstantni, ale ménilo se rychlosti 20 mV.s-'
v rozsahu -1,6 V az +2,0 V. M¢éfeni zacalo privedenim napéti +0,8 V, které se ménilo aZ na
hodnotu -0,6 V. Zménou polarity napéti se zmenila i polarita stejnosmérného proudu,
nasledkem Ceho se zacal zabarvovat sklenény substrit. Po vystoupeni hodnoty napéti na -1,6
V napéti zaCne opét klesat k nule. S klesajicim napétim klesa i proud. Kdyz proud zacne
nabyvat kladné hodnoty, sklenény substrat se za¢ne odbarvovat. Prihlednost substratu je
z4avisla na okamZité hodnot¢ stejnosmerného proudu v eletrolytu. Jakmile napéti stoupne az na
+2,0 V, jeho hodnota zacne opét klesat azZ na hodnotu +0,8 V, v této chvili by mél byt substrat

nejvice transparentni a odbarveny.

3.5 Vakuové naprasena tenka funkcni vrstva TiO, na sklenéném substraté

s tenkou vodivou vrstvou ITO 40 Q (cm'z)

Na Ustavu piistrojové techniky v Brné byla na sklenény substrit s tenkou vodivou
vrstvou ITO s vodivosti 40 Q (cm'z) vakuové€ napraSena tenkd funkCni vrstva TiO, . Tenka
napraSend funkéni vrstva TiO; byla Cird, transparentni s lehkym nddechem k fialové barve. Na
obrdzku.¢.18 je moZné porovnat sklenény substrat( oznaceny jako A) s tenkou vodivou
vrstvou ITO a sklenény substrét ( oznaeny jako B) s napraSenou tenkou funkCni vrstvou

Ti0,.
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Obr. 18. Sklenény substrat ‘A’ s tenkou vodivou vrstvou ITO (In203:Sn) a sklenény substrat ‘B* s tenkou
vodivou vrstvou ITO s vakuove¢ naprasenou tenkou funk&ni vrstvou TiO, .

3.5.1 Vyhodnocovani zavislosti elektrochromnich vlastnosti vakuové naprasené tenké

funk¢ni vrstvy TiO,

Sklenény substrdt pokryty tenkou transparentni vodivou vrstvou ITO a aktivni funk&ni
vrstvou nanesenou vakuoveé byl pfipraven k méfeni jeho charakteristik. Na sklenéném
substraté bylo provedeno 100 cykla. Na obr. ¢. 19 je zndzornén voltamogram z 1, 10, 50 a 100

scanu.
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Obr. 19. Zavislost proudu v elektrolytu 0,5 M LiClO, na napéti méfené na sklenéném substraté s tenkou vodivou
vrstvou ITO 40 Q (cm?) s vakuové naprasenou tenkou funk¢nfi vrstvou TiO, .

3.6 Porovnavani vyhodnocenych zavislosti elektrochromnich vlastnosti
aktivnich vrstev pro ruzné napéti s aktivni vrstvou nanesenou vakuové

M¢teni probihalo na sklenénych substritech s tenkou transparentni vodivou vrstvou
ITO 40 a 80 Q (cm™) a aktivni vrstvou nanesenou elektrolyticky a vakuové. Na substritech
s riznymi napétimi -0,7 -0,75 -0,8 -0,85 -0,9 -1,0 -1,1 -1,2 a -1,3 V bylo provedeno 10 cykla.
Pfi vyhodnocovéni zdvislosti elektrochromnich vlastnosti aktivni vrstvy pfi deponovani pro
riiznd napéti u sklenénych substrtd s vodivou vrstvou ITO 40 Q (cm™) byli brany do dvahy
jen ty vzorky, které byli deponované pii napéti -1,0 a -1,1 V a to, protoZe aktivni vrstvy
substrati deponovand pro zbyla napéti -0,7 -0,75 -0,8 -0,85 -0,9 1,2 a -1,3 V, byli bud to v

diasledku vysokych proudi znehodnoceny nebo se funk¢ni vrstva pii proméfovani znicila.
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Obr. 20. Zavislost proudu v elektrolytu 0,5 M LiClO, na napéti méfené na sklenéném substraté pro potencial -1.0
a-1,1V podobu 7 min.

Na obrazku €. 20 je zndzornén voltamogram z 10. scanu pro aktivni vrstvy deponované
pod napétim -1,0 a -1,1 V. Sipky znazorfiuji smér proudu. U vrstev deponovanych pod
napétim -1,0 a -1,1 V byli proudy a napéti pifi interkalaci podobné a stejné tak i pfi
deinterkalaci viz tab.3. Rozdily v kfivkdch jsou velmi malé — tém¢et zanedbatelné nelze piimo
urcit, kterd z deponovanych aktivnich vrstev je z hlediska elektrochromnich vlastnosti lepsi.
Z Casovych duvoda bylo provedeno pouze 10 cykld. Pfi uvazeni vétsiho poctu cyklid by

rozdily mohli byt pravdépodobnéji zietelngjsi.

U kiivky cyklické voltametrie jsou zejména duleZité jeji Spicky (peaky) . ug a is vyjadiuji
napéti a proud, kdy je krystalografickd struktura aktivni vrstvy nasycend a uZ nedokdZze
piijimout dal¥f Li*. Po piekondni tohoto bodu se miiZe projevit vlastni vodivost ITO vrstvy
na sklenéném substraté. Body up a ip vyjadiuji napéti a proud, kdy je z krystalografické vrstvy

vyluCovany nejvétsi poet Li* zpét do elektrolytu.
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Tab. 3: Naméctfené hodnoty pfi cyklické voltametrii pro aktivni vrstvy deponované pfi napéti -1,0 a-1,1 V na
sklen&ném substraté s vodivou vrstvou ITO 40 Q (cm?) .

U (V) us (V) is(mA) up (V) ip (mA)
-1,0 -1,29 -1,92 -0,46 1,41
-1,1 -1,28 -1,83 -0,42 1,37

Vyhodnocenim nejlepSich prabéht pii jednotlivych deponovacich napétich u sklenénych
substratd s vodivou vrstvou ITO 80 Q (cm™), zjistime, Ze piisluiny rozdil mezi nimi je
minimélni (viz obr. 21). Pro lepsi piehlednost byly do grafu vyneseny jen vybrané kiivky. Pti
tomto méfeni bylo opét provedeno pouze 10 cykli. Funk¢ni vrstvy deponované pod napétim -
0,8 -0,9 a -1,3 V nebyli proméfeny z divodu zniceni vrstvy v prubéhu méfeni. Z obrazku je
vidét, Ze nejlepsi elektrochromni vlastnosti prokdzala aktivni vrstva deponovand pod napétim

-1,1 V a naopak nejhorsi vlastnosti aktivni vrstva deponovind pod napétim -1,2 V.

scan 10
—_—
1 I e S
0 — i ;'_:_.‘:""'1
T ——0,7V7m
£ -1 |
- 0,85V 7m
_2 s
—1,1V7m
_3 el
ITO 80Q (cm2) -1,2V7m
-4 | ‘ ‘ | |
2 1,5 4 0,5 0 0,5 1 15 2 2,5
U (V)

Obr. 21. Zavislost proudu v elektrolytu 0,5 M LiClO, na napéti m¢fené na sklenéném substraté pro ruznd nap&ti
po dobu 7 min.
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Yev s

z tabulky €. 4.
Tab. 4: Nam¢fené hodnoty pfi cyklické voltametrii pro aktivni vrstvy deponované pfti napéti -0,7 -0,75 -0,85

-1,0-1,1-1,2 a-1,3 V na sklenéném substrété s vodivou vrstvou ITO 80 Q (cm™) .

U (V) us (V) is (mA) up (V) ip (mA)
-0,70 1,18 1,38 0,47 0,94
-0,75 -1,00 1,59 -0,46 1,11
-0,85 -0,94 1,34 -0,35 0,94
-1,0 -0,97 1,41 -0,40 0,95
1,1 -1,05 1,52 0,34 1,10
1,2 1,19 1,54 -0,37 0,87

Na obrazku ¢. 22 je zndzorné€n voltamogram z 10. scanu pro aktivni vrstvy
deponované elektrolyticky a vakuové. Aktivni vrstvy deponované elektrolyticky byli pod
napétim -1,0 a -1,1 V. Z obrdzku je patrné, Ze nejlepsi elektrochromni vlastnosti prokdzala
aktivni vrstva na sklenéném substraté ITO 40Q deponovand pod napétim -1,1 V po dobu 7

minut a naopak nejhorsi elektrochromni vlastnosti prokdzala vakuové naprasend vrstva TiO,.
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Obr. 22. Zavislost proudu v elektrolytu 0,5 M LiClO, na napéti méfené na sklenénych substratech s aktivnimi
vrstvami nanesené alektrolyticky a vakuové

Prehled vyslednych napéti a proudu pfi interkalaci a deinterkalaci 1ze vycist z tabulky €. 5.
V tabulce nejsou uvedeny hodnoty pro napraseny TiO; z divodu nefunk¢nosti aktivni vrstvy.

Tab. 5: Porovnani naméfenych hodnot pfi cyklické voltametrii pro aktivni vrstvy deponované elektrolyticky.

U (V) ug (V) is(mA) up (V) ip (mA)
C4K,00Ti -1,28 -1,83 -0,42 1,37
na ITO 40 Q
C4K,00Ti -1,18 -1,38 -0,47 0,94
na ITO 80 Q
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3.7 Vyhodnocovani zavislosti optické propustnosti

Méteni probihalo na sklenénych substratech s tenkou transparentni vodivou vrstvou ITO

40 a 80 Q (cm™) s aktivni vrstvou nanesenou elektrolyticky a vakuové ve spektrofotometru.

Po pfipojeni zdporného napéti na sklenény substrat ITO s funkéni vrstvou a kladného napéti
na platinu se kladné ionty Li* interkaluji do funké&ni vrstvy, &imZ se elektrochromni vrstva
zabarvi. Naopak, kdyz se kladné napéti ptipoji na sklenény substrat ITO s funkéni vrstvou a
zaporné napéti na platinu, tak kladné ionty deinterkaluji z funkéni vrstvy, coz zpusobi

odbarveni elektrochromni vrstvy.

Meéfeni ve spektofotometru bylo po celou dobu méfeni provedeno pro vinovou délku A = 550
nm po dobu 60 min. Cyklus interkalace a deinterkalace probihal po dobu 6 min. Celkem bylo
provedeno 10 cykli na kazdém sklenéném substraté.Vyjimka sklenéného substratu s
vakuové napraSenou funkéni vrstvou TiO,, kde probéhlo 100 cyklu viz.obrazek ¢. 23. Na
obrdzku ¢. 24 miZzeme porovnat transparentnost funk¢nich vrstev pfipravené elektrolyticky na
sklen&nych substritech s ITO s vodivosti 40 a 80 Q (cm™) deponovanych pod nap&tim -1,1
V. Lepsi elektrochromni vlastnosti prokdzala funk¢ni vrstva deponovand na ITO 80 Q (cm™),
protoze pfi interkalaci optickd propustnost zacala na 94% a pii plné saturaci kladnych iontt
Li" byla propustnost 55%, pfi¢emZ optickd propustnost u ITO 40 Q (cm™) byla pouze
v rozmezi 90,5 — 55%, hlavni divod je ale ten, Ze pii vodivosti 40 Q/[1 ma ITO vrstva vétsi
tloustku nez méne vodivé ITO 80 Q/[], proto propousti méné svétla. Méfeni se vykonali
v presvédcCeni, Ze u vyssi vodivosti budou lepsi elektrochromni vlastnosti, ale doplatilo se na
propustnost ve stavu deinterkalace. Z obrazku je také patrné, Ze krystalografickd struktura pro
ob¢ funkcni vrstvy vydrzi 3 az 4 cykly poté dochdzi k degradaci funk¢ni vrstvy. Po degradaci

maji ob¢€ funk&ni vrstvy propustnost 85 — 75 %.

Z obrazku 23 je patrné, Ze vakuové napraSend vrstva TiO, i po 100 cyklech prokazuje velmi
dobré interkalacni a deinterkalacni vlastnosti z divodu velmi pevné krystalografické struktury
funkéni vrstv, ale optickd propustnost je pouze v rozmezi 86 — 66%. FunkCni vrstva

s pribyvajicim poctem cykld degradovala jen miniméln¢€ az zanedbatelné.
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Obr. 24. Zavislost optické propustnosti na ¢ase pro funkéni vrstvy -1,1 V na ITO 40 a 80 Q (cm™)

Funk¢ni vrstvy deponované pod vySSim napétim -1,3 V u ITO s vodivosti 40 a 80 Q
(cm™) byla prokdzdna horSi transparentnost a tudiz i hor$i elektrochromni vlastnosti viz
obrazek 25. Optickd propustnost u funk¢ni vrstvy ITO s vodivosti 40 Q (cm™) byla v rozmezi
67 — 59% a u ITO s vodivosti 80 Q (cm™) propustnost 65 — 52%.
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Obr. 25. Zavislost optické propustnosti na ¢ase pro funkéni vrstvy -1,3 V na ITO 40 a 80 Q (cm™)

U funk¢nich vrstev deponované pod napétim -1,0 V u ITO s vodivosti 40 a 80 Q (cm™)
byla naméfena vysokd transparentnost a prokdzali se 1 dobré elektrochromni vlastnosti pfi 3 az
4 cyklu. U funk¢nich vrstev deponovanych pod napétim od -0,7 az -0,9 V u ITO s vodivosti
40 a 80 Q (cm?) byla sice naméfena velkd transparentnost, ale pouze u prvniho cyklu,
s pribyvajicim poctem cykla funkéni vrstvy rychle degradovali. Propustnost béhem prvniho

cyklu byla 92 — 37%.
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Obr. 26. Zavislost optické propustnosti na ¢ase pro funkéni vrstvu -0,8 V na ITO 40 Q (cm™)
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Po odméfeni optické propustnosti u vSech sklenénych substrati s funkcni vrstvou nanesenou
elektrolyticky byla vétSina substrat( ve stavu zabarvena. Tzn. kladné ionty Li* uZ se nestadily
deinterkalovat zpét do elektrolytu. Obrdzek 27 byl zhotoven cca 4 tydny po méfeni a je videt,
Ze funkéni vrstvy se pozvolna odbarvuji. Mohlo to byt zpusobené pozvolnou oxidaci

funkénich vrstev a tim padem i strdtou kladnych iontd Li*.

Obr. 27. Piehled viech sklenénych substrati ITO 40 a 80 Q (cm™) s funkéni vrstvou po odméfent optické
propustnosti s Casovou prodlevou cca 4 tydnii od méfeni.

45



3.8 Analyza aktivni vrstvy pomoci diagnostickych zarizeni

Na Ustavu fyziky materidld Akademie véd CR byly proméfeny rengenové analyzy aktivni
vrstvy deponované elektrolyticky po dobu 7 min pfi napéti -1V na ITO 80 Q (cm-2) (viz
obr.28) typ krystalické struktury nebylo mozné urcit pravdépodobné proto, Ze transparentni
vodiva vrstva ITO byla amorfni a mohla ovlivnit vysledek tohoto meéteni, ddle vakuové
napraSend funkCni vrstva TiO; (viz.obr 29), peaky oznacuji napraSeny TiO; a In,O3, a In O3 je
tam pravdépodobné proto, Ze pii napraSovdni se mohla zmeénit struktura ITO a
vykrystalizovala tam In,O; — mohlo to byt zpasobené napfiklad velkou teplotou, kterou se

ohfival substrat pfi procesu napraSovdani.
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Obr. 28. Rengenové snimky funkéni vrstvy deponované pod napétim -1 Vpo dobu 7min s ITO 80 Q (cm™) [20]
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Obr. 29. Rengenové snimky vakuové naprasené funkEni vrstvy TiO,

Na ustavu mikroelektroniky FEKT VUT probéhlo méteni na mikroskopu atomérnich sil
(AFM), kde se sledovala povrchova struktura vakuové napraSené funkéni vrstvy TiO,. Pro
porovnéni byla prométfena funkCni vrstvy deponované elektrolyticky pod napétim -1 V na
ITO 80 Q (cm-2) (viz. obr.30 — 35). Méfeni se provedlo na mikroskopu Agilent 5500

v reZimu tapping mode (bezkontaktni metoda).
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o Z =126 m

Obr. 30. Povrch vakuové naprasené funkéni vrstvy TiO, — skenovana plocha 20 x 20 um

Obr. 31. Povrch aktivni funkéni vrstvy deponované pod napétim -1 V po dobu 7 min — skenovana plocha 20 x 20
pum [20]
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X =5um
Y=5um
Z=914nm

Obr. 33. Povrch aktivni funk¢ni vrstvy deponované pod napétim -1 V po dobu 7 min — skenovana plocha 5 x 5
pum  [20]

49



X=1pm
¥=1um
Z=12rmm

Obr. 34. Povrch vakuové napraSené funkéni vrstvy TiO, — skenovana plocha 1 x 1 pm

Obr. 35. Povrch aktivni funkéni vrstvy deponované pod napétim -1 V po dobu 7 min — skenovana plocha 1 x 1
pum [20]
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3.9 Pouzité mérici pristroje

Potenciostat VSP byl vyvinut spoleCnosti Bio — Logic. (Viz.obr 36). Pouziva se
v kombinaci se softwerem EC-Lab. Jednd se o nizkoproudovy, rychly a tichy potenciostat.
Muze byt pouzity pro vSechny standardni AC - voltampérické a DC — elektrochemické
techniky. VSP muze byt ovlddany pocitaem pies USB nebo Ethernet pfipojenim. Ma 5
kanald, kazdy ma 2 analogové vstupy a vystupy na pripojeni s externimi zafizenimi, jako jsou
rotacni elektroda nebo QCM. Je schopny méfit proudy od InA do +400 mA pii pfiloZeném
napéti £10 V (resp. 0 — 20 V) [22].

Obr. 36. M¢fici piistroj VSP od spolecnosti Bio-Logic [22]
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4. Zavér

Jako vhodny roztok pro vytvofeni tenké funkéni vrstvy byl pouzit 0,02 M C4K,00Ti +
0,2 M KNO3 rozpusténé ve 100 ml deionizované H,O. Pomoci QCM vahy bylo zjisténo, Ze
tento vzorek je mozné elektrolyticky nadeponovat na sklenény substrdt a vytvofit na ném
funk¢ni vrstvu. Celkem bylo vytvoreno pies 20 ruznych tenkych vrstev na vodivych vrstvach
ITO. Aktivni vrstvy byly nandSeny elektrodepozici pro rizna napéti -0,7 -0,75 -0,8 -0,85 -0,9
-1,0 -1,1 -1,2 a -1,3 V na sklenéné substraty ITO s vodivosti 40 a 80 Q (cm'z) po dobu 7 min.
Na Ustavu piistrojové techniky v Bmé& UPT byla na 4 sklenéné substrity s tenkou vodivou
vrstvou ITO s vodivosti 40 Q (cm'z) vakuoveé napraSena tenkd funkcéni vrstva TiO, . Metodou

cyklické voltametrie byli proméfeny vSechny substraty.

Substraty deponované pod napétim -1,1 V na ITO s vodivosti 40 a 80 Q (cm™) prokdazali
nejlepsi elektrochromni vlastnosti. Rozdily mezi nimy byly minimdlni, ale ptesto lepsi
elektrochromni vlastnosti prokdzala funk¢ni vrstva na ITO s vodivosti 40 Q (cm'z). Substraty
deponované pod niz§im napétim od -0,7 az -1,0 Vna ITO s vodivosti 40 Q (cm™), se
nepodafili proméfit z disledku vysokych proudd nebo se funkeni vrstva pfi proméfovani
znicila. To samé platilo i u substrati deponovanych pfi vy$$im napéti od -1,2 az -1,3 V na
ITO s vodivosti 40 Q (cm™). Naopak substraty deponované pro vSechna razna napéti na ITO
s vodivosti 80 Q (cm™) se podafila proméfit viechna. Nejlepsi elektrochromni vlastnosti
prokdzal substrdt deponovany pod napétim -1,1 V a nejhorsi vlastnosti substrat deponovany
pod napétim -1,2 V. Substrat s vakuoveé napraSenou funkc¢ni vrstvou TiO, prokdzal velmi

Spatné elektrochromni vlastnosti s porovnanim se substratama deponovanymi elektrolyticky.

P1i meéteni optické propustnosti méli lepsi elektrochromni vlastnosti substraty u ITO
80 Q/1, protoze méli mensi tloustku vodivé vrstvy neZ u ITO s vodivosti 40 Q/[1, a tim

propousti vice svétla.

Rengenovou analyzou jsme prométovali aktivni vrstvy deponované elektrolyticky po
dobu 7 min pii napéti -1V na ITO 80 Q (cm™) a vakuové naprasenou funkéni vrstvu TiO, .
Ani u jedné nebyla zjiSté€na krystalicka struktura. Ddle byly tyto funk¢ni vrstvy pozorované
na mikroskopu atomdrnich sil. Touto analyzou byla prouzkoumdna povrchovd struktura

aktivnich vrstev.

Elektrochromismus mé v komercni sféfe velkou perspektivu. Smeéfuje k tomu, aby se

uplatnil v blizké budoucnosti a pridal se do kazdodenniho pouzivani, a to hlavné z diivodu
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velkého pokroku v technologii. Aktivni elektrochromni vrstvy vytvofené z oxidu titanu nejsou
momentalné tak kvalitni, jako osvéd¢ené vrstvy WOs3. Z tohoto divodu ma vetsi piinos vyuzit
aktivnich vrstev z WOs. Je potieba vetsi studie vrstev z oxidu titanu a zlepSenim jejich
elektrochromnich vlastnosti se zvysi potencidl na jejich pouZiti v elektrochromnim prvku. Do
budoucna je pravdépodobné, Ze by se pozornost mohla zameéfit napiiklad na sledovéani
vlastnosti té€chto aktivnich vrstev pfi zméné€ vodivé vrstvy (naptiklad FTO misto ITO) nebo

elektrolytu (Na* misto Li")
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