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Abstrakt

Tato diplomova prace se zabyva pfipravou scintilacnich vrstev z nanopraskl pro
X-ray zobrazovaci analyzu. Motivaci je vytvofit scintilacni vrstvu s lepSimi vlastnostmi z

nanopraskl nez scintilaéni vrstvy pfipravované z mikroprask( ve firmé Crytur v Turnové.

Experimentalni ¢ast je rozdélena na tfi oddily. V prvnim oddilu se vénuiji pfipravé
scintilacnich nanopraskl YAG, LUAG:Ce, YSO:Ce. Pro pfipravu vrstev jsem zvolil metody
spincoating a elektroforetickou depozici. Experimenty provedené témito metodami jsou
popsany v druhém oddilu. V posledni ¢asti se vénuji vyhodnoceni optickych vlastnosti a
homogenité pfipravenych vrstev. Podarilo se mi pfipravit nékolik vrstev rdznymi
metodami. Z vysledkl experimentl plyne, Ze potencidalné nejkvalitnéjsi vrstvy lze

z vybranych metod pfipravit elektroforetickou depozici.

Klicova slova

Scintilatory, nanoprasky, LUAG:Ce, YSO:Ce, pfiprava vrstev, X-ray, tenké vrstvy,

elektroforeticka depozice, spin coating



Abstract

This master's thesis is about the preparation of scintillating layers from
nanopowders for X-ray image analysis. The work is an attempt to create a nanopowder
scintillating layer with better properties than the scintillating layers from micropowders

created in the Crytur company from Turnov.

The experimental part consists of three sections. In the first section, | focus on
the preparation of YAG, LUAG:Ce, and YSO:Ce scintillating nanopowders. | use the spin
coating and the electrophoretic deposition for the preparation of the layers. The
experiments conducted with these methods are described in the second section. In the
last section, | focus on the optical properties and the homogeneity of the resulting
layers. | have successfully prepared multiple layers using different methods. The results

suggest that the best layers could be created using the electrophoretic deposition.

Keywords

Scintillators, nanopowders, LUAG:Ce, YSO:Ce, preparation of layer, X-ray, thin layers,

electrophoretic deposition, spin coating
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Uvod

Po objevu rentgenového zareni Wilhelmem C. Roentgenem roku 1895 byla snaha
vynalézt zpUsob, jak toto neviditelné zareni detekovat. Schopnost detekce X-ray zareni
absorpci je velice neefektivni, zacaly se tedy zkoumat materidly, které by prevedly zareni
na dobre detekovatelné viditelné svétlo. Mezi prvni vytvofené scintilatory patfi CdWOa4
(zkracené CWO), uranylové soli uzité Antoinem H. Bequerelem na objev radioaktivity
roku 1896 a ZnS pouzité Crooksem a Rutherfordem pro studium rozptylu alfa ¢astic. V té
dobé se zablesky detekovaly pouhym lidskym okem pod jednoduchym mikroskopem.
Toto zatizeni se nazyvalo spintariskop [1]. Po delSim ¢asovém obdobi byl vynalezen
Nal:Tl, ktery je jednim z nejpouzivanéjsich scintilac¢nich detektor(. Nal:TI ma dobrou
energickou rozliSovaci schopnost a vytézek svétla, nevyhodou je oviem jeho kiehkost a

hygroskopicnost [2].

Detekce rliznych druhi ioniza¢niho zareni, jakym jsou a-alfa, B-beta, y-gama, X-ray,
neutronové a vysoce energetické Castice, se vyuzivd v mnoha odvétvich. Scintilatory
mohou byt napfiklad vyuZity jako méfice radioaktivity, bezpecnostni senzory, detektory
v mikroskopech, urychlovacich, jadernych elektrarnach a v nukledrni mediciné ¢i jinych
medicinskych aplikacich [3-5]. Z hlediska aplikace rozliSujeme dva zplsoby detekce

ionizujiciho zareni — zobrazovani zareni a pocitani pulzl kvant zareni (detekci, counting).

X-ray zareni se mlze detekovat dvéma zpUsoby, pfimo a nepfimo. Pfima detekce
vytvari pfi interakci se zafenim tvorbou para elektron-dira elektricky signal. Nepfima
detekce je zaloZena na konverzi X-ray zareni na viditelné nebo blizké ultrafialové zareni
(UV/VIS), které se dale detekuje fotondsobi¢em nebo polovodicovym detektorem.
Konverze je realizovana pomoci scintilatoru. Zareni je poté detekovano napriklad
pomoci CCD. Vyhodou pfimé detekce je, Ze vynechava konverzi zareni, pfi které mlze
dojit ke ztraté informace. Ddle umoziuje jedno-fotonové snimani, kdy detektor snima
a zpracovava kazdy X-ray foton individualné. Takovéto detektory jsou vyvijeny a jsou
silné naroc¢né na pouzitou elektroniku. Nevyhodou pfimé detekce pfi zobrazovani je, ze
komeréni senzory napfr. CCD jsou vyrabény hlavné pro detekci zareni ve viditelném

spektru a maiji velice nizkou citlivost v X-ray oblasti [6].
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V dnesdni dobé je predmétem mnoha studii vyvoj scintilator(i s lepsi svitivosti a
celkovym prostorovym rozliSenim pro zobrazovani [7, 8]. Nanopraskové scintilatory diky
své velikosti vykazuji jedinecné vlastnosti. Nejatraktivnéjsi vlastnosti na nanopraskovych
scintilatorech je jejich nasobné vétsi svételnd ucinnost [9]. Dalsi jejich vyhodou je, Ze je
Ize diky jejich mensi hrubosti (plosné porozité) |épe povrchové upravovat (napfr.
naparovanim). Pro praktické vyuziti jsou kladeny poZadavky prfevainé na jejich velikost
Castic, hustotu pro vysokou absorpci X-ray, vysoky svételny vytézek a samoziejmé na

jejich cenu [10].
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4

1 Teoretickd ¢ast

1.1 Teorie scintilatoru

Scintilator, nékdy téZ oznacovan jako fosfor (phosphor), je material, jenz disponuje
schopnosti scintilace. Tuto schopnost ma material, pouze pokud obsahuje luminiscenéni
centra. Tato centra mohou byt bud dopovana (aktivovanad), tj. dopovanad ionty (Ce, Th,
Eu), nebo vlastni (neaktivovana), tj. molekulové systémy v mfiZce nebo defekty v mtizce
disponujici schopnosti zafivé emise mezi excitovanym a nizS§im energetickym stavem

[11].

Scintilace je jev, pfi kterém interakci latky s ionizacnim zarenim dojde k excitaci
elektronl za soucasného vytvoreni diry. Snaha atomu dostat se do zakladniho stavu
vynuti elektron z vyssi hladiny zaplnit elektronovou diru. Poté tedy dochazi k jejich

relaxaci do zdkladniho stavu za soucasného vyzareni UV/VIS.

Jako scintilaéni detektor je oznacden scintilator, ktery prosel urcitou Upravou
(obrdbéni, uprava povrchu, zapouzdreni). Scintilacni detektor se sklada ze scintilatoru,
optického elementu a fotodetektoru. Ze scintilatoru po dopadu zareni se vyrazi UV/VIS
fotony, které mohou byt dale soustfedény, nékdy téz zesileny, svétlovody na
fotodetektor, jehoz vystupem je elektricky signal, ktery je ddle zpracovavan [12].
Scintilatordm se nékdy tézZ fika posunovaci vinové délky (wavelength shifter), nebot

z foton( o malé vinové délce délaji fotony o velké vinové délce.

1.1.1 Typy scintilatord

Materidlim, jez maji schopnost scintilace, fikame scintilatory. Existuje jich mnoho
druhl v raznych formach a skupenstvich. Druh scintildtoru zdsadné ovliviiuje jeho
vlastnosti. V této praci se zabyvam vytvorenim scintilacniho detektoru pro X-ray analyzu,
proto se dale soustfedim pouze na pevné anorganické scintilatory. Pro detekci
fotonového zareni jsou nejvhodnéjsi scintildtory s vysokym efektivnim atomovym Cislem
(viz dale). Déleni scintilator( se v literatufe vyrazné lisi. Pro ilustraci uvadim zakladni

déleni vSech scintilator(i podle [2]:

Organické krystalické = |atky obsahujici benzenové jadro propojené riznymi

zpusoby.

16



Organické kapalné = roztoky s jednim nebo vice organickymi scintilatory.
Plastové = u tohoto typu je primarni emitor uloZen v polymerni matrici.
Anorganické krystalické = krystaly s malym procentem zastoupeni aktivatoru.
Plynné = skladaji se z dusiku a vzacnych plynt (He, Xe).

Sklenéné = jsou citlivé na elektrony a y zareni. Pouzivaji se vétSinou na detekci

neutron(.
Keramické = béiné pouzivané pro X-ray analyzu.
Rodnyi [13] rozdéluje krystalické anorganické scintilatory do ¢tyr skupin:

e Halidy jsou velice zndm3, rozsahle zastoupena a dobre prostudovana skupina
scintilatord. Vlastnostmi se mezi sebou znacné [isi.
o AHCs, Nal:Tl, Csl:Tl, Csl:Na, CaF,, SrF,, BaF,, LaF3:Nd, BaLiFs, SrCl,:Eu,
atd.
e Oxidy = velmi stabilni a rychlé. Problémem je, Ze neumime zatim vytvofit
dostatecné velké krystaly.
o Nejznaméjsi jsou CdWOs a ZnWOa, které se pouzivaji v modernich
pfistrojich do dnes. Patfi sem i znamy Y3AlsO1s (YAG) s rGznymi dopanty
(Ce, Sc, Pr), BGO, YAP, GGAG, LUAG.
e Chalkogeny = nehygroskopické krystaly ve formé A'B" s velkou radiaéni a
mechanickou odolnosti.
o ZnS:Ag velice efektivni — pouziva se jako prasek pro X-ray stinitka
(ZnSe:Te, CdS:Te).
e Skla = nejvétsi vyhodou této skupiny je jejich nizka cena, rychla a jednoducha
vyroba. Fluoridové skla se pouzivaji pro optickou komunikaci.
o Mezi nejzndmé;jsi patfi Hf-F4-BaF,-CeFs-AlF3-Li(Na,Cs)F, HfF4-BaF,-CeFs-
AlF3-Zn(Cd)F,.

1.1.1.1 Monokrystalické scintildtory
Monokrystaly jsou krystaly s kontinualni krystalickou mfizkou se zanedbatelnymi
poruchami. Diky absenci defektd ve strukture krystalu ziskdva material unikatni

mechanické, optické, elektrické a jiné vlastnosti.
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Hlavni technologickou metodou vyroby monokrystall je metoda Czochralského.
Zakladni princip této metody, ktera byla vyvinuta Janem Czochralskim jiz roku 1916,
spocivd vrlstu monokrystalu ztaveniny. Vyrobu monokrystall touto metodou
znazornuje Obrazek 1. Zprvu se natavi vsadka (vysoce Cisty vychozi materidl). Do vsadky
se ponofi monokrystalicky zdrodek. Nasledné je zarodek pomalu vytahovan z taveniny
za soucasného ristu monokrystalu na zarodku. BEhem celého procesu je nutné udrZovat
pevné dané podminky, jako jsou rychlost rotace zarodku, gradient teploty v komofre atd.
Timto zpUsobem lIze vyrobit ingoty o priméru az 300 mm a délce az 2 metry. Za ucelem
vyroby dopovaného monokrystalu lze do taveniny pfidat dané mnoiZstvi urcitého
dopantu (Ce, Pr, Eu, Tl, Nd). Mezi nej¢astéji vyrabéné scintilacni krystaly touto metodou

patfi mimo jiné Nal:Tl, YAG:Ce LuAG:Ce, BGO, CaF:Eu, Cs:Tl [14].

S S —
— 1

Aoty

\-.______________./
—— e e e T

Obrdzek 1: Proces Czochralského metody. Prevzato z [15].

Alternativou k metodé Czochralského (rdstu monokrystalu z taveniny) jsou napfiklad

metody Brigman-Stockbarger, Stépanov (EFG), zondlni taveni atd.

1.1.1.2 Nanoprdskové scintildtory

Jako nanoprdaskové scintilatory oznaCujeme praskové scintilatory, které maji
rozmér castic pod 100 nm. V téchto malych rozmérech se objevuji jedinecné vlastnosti,
jako je napriklad 100% narlst radiacni doby Zivota aktivator( v nanokrystalické matrici.
Nanopraskové scintilatory lze vyrabét napfriklad radiaéné indukovanou syntézou [16,
17], spalovaci syntézou [18, 19], laserovou ablaci [20] nebo nekonvenénimi metodami,

které jsou popsany v pracich [21-23].

Nanoprasky jsou velice oblibené hlavné kvili jejich nenarocné vyrobé, nizké

cené, lehké manipulaci a jednoduché pripravé 2D scintilacnich vrstev pro zobrazovaci
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techniky. Clanek [24] se zabyva vyuZitim scintilaénich praska jako potenciondlni nahrady

Ill

za roztok ,,cocktail” v kapalné scintilacni spektrometrii (LSC).

1.1.2 Vlastnosti
V této kapitole definuji pojmy a jevy souvisejici se scintilatory. Popisuji vlastnosti
charakterizujici scintilator, které jsou dlleZité pti vybéru pro urcitou aplikaci. Mezi hlavni

charakteristiky anorganickych scintilatora patfi [13]:

e Konverzni u¢innost a scintilacni vytézek

e Dosvit (angl. decay time) nebo doba scintila¢niho pulzu

e Doznivani (angl. afterglow)

e Teplotni stabilita

e Optické vlastnosti (index lomu, transmise)

e Radia¢ni odolnost

e Hustota, relativni atomové Cislo, linedrni brzdna schopnost
e VInova délka emise

e Mechanické vlastnosti

e Chemicka stabilita (hygroskopicnost)

e Rozmérové dispozice

e Cena

e Homogenita distribuce nedistot (aktivatort)

e Energetické rozliseni (svételny vytézek by mél byt umérny dopadajici

energii v co nejvétsim rozsahu)
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Tabulka 1: Fyzikdlni a optické parametry vybranych monokrystalicky scintilatord. Data prevzata z [12].

Dominantni
Svételny Emisni AE/E pfi
Hustota scintilacni
Krystal vytézek maximum 662 keV
(g/cm3) doba rozpadu
(foton/MeV) (nm) (%)
(ns)
Csl:Tl 4,51 66 000 800 550 6,6
Nal:Tl 3,67 41 000 230 410 5,6
LaBrs:Ce 5,3 61 000 35 358 2,9
KzLals:Ce 4,4 55 000 24 420 4,5
BaF;
(pouze kiizova 4,88 1 500 0,6-0,8 180-220 7,7
luminiscence)
BisGesz012 7,1 8 600 300 480 9,0
PbWO,4 8,28 300 2-3 410 30-40
CdWO, 7,9 20 000 5000 495 6,8
YalOs:Ce 5,6 21 000 20-30 360 4,6
LuAlO3s:Ce 8,34 12 000 18 365 15
Y3Al5012:Ce 4,56 24 000 90-120 550 7,3
LuzAls012:Ce 6,67 12 500 55 530 11
Gd;SiOs:Ce 6,7 8 000 60 420 7,8
LuzSiOs:Ce 7,4 26 000 30 390 7,9

Velice dulezZitou vlastnosti je rychlost reakce scintilator( na zareni. Doba reakce
se odviji od slozeni a formy scintildtoru. Tabulka 2 uvadi rychlost dil¢ich procesu
scintilace v materidlu. Nejpomalejsi z proces(i se stdvaji urcujicimi (vedoucimi), jsou to

vétsinou transport luminiscencnich center a svételna emise.
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Tabulka 2: Rychlost dil¢ich procest scintilace v materidlu. PreloZeno z anglictiny a prevzato z [11].
Faze Charakteristicky cas [s]
1 Energetickd konverze: polateéni uvolnéni energie za T1=1018-10"°
soucasného vytvoreni ,horkych” elektron(i a dér
2 Terminace: Neelasticky proces interakce ,,horkych” T.=1016-1012
elektront a dér a jejich terminace
3 Pfesun do luminiscenénich center: Formace excitovaného T3=101%-108

stavu a vytvoreni excitovanych luminiscencnich center

4 Svételna emise: Relaxace excitovanych luminiscencnich T4> 108

center a emise scintilacniho svétla

1.1.2.1 Charakterizace X-ray zareni
X-ray zareni je elektromagnetické zareni o vinové délce 0,01-10 nm (viz Obrazek

2). Témto hodnotdm koresponduji frekvence 3-10%¢-3-10%° Hz a energie v rozsahu 100

eV az 100 keV, 1 eV = 1,602:10%° J. Vztah mezi energii, frekvenci a vinovou délkou lze

vyjadrit takto:

c

E=hf=h>

(1)

h je Planckova konstanta, f je frekvence, A znaci vinovou délku a c rychlost svétla

(3-10% m/s).
viditelné
zafeni
gamma rentgenové UV infraderveneé radiové, TV a jiné vysilace
zafeni zafeni zareni zareni
[ | | | \ \ \ | \ \ |
-12 -10 -8 6 -4
10 10 10 10 10 0,01 1

vinova délka [m]

Obrazek 2: Spektrum elektromagnetického zareni. Prevzato z [12].
X-ray zafeni se podle energie déli na mékké a tvrdé. Intenzita zareni Io
kolimovaného X-ray nebo y-gama svazku dopadajiciho na absorpcni vrstvu o tloustce d

se redukuje na propusténou intenzitu | zavislosti:
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=1, exp(—u-d) (2)

K je linedrni absorpéni nebo utlumovy koeficient (Utlumovy koeficient je soucet
absorpéniho a rozptylového koeficientu). V pfipadé dominance fotoelektrického jevu pfi
interakci s ionizujicim zéFenim je absorpéni koeficient p pfiblizné umérny Z*. Jelikoz
hustota materidlu roste s atomovym cislem Z, scintilatory s velkou hodnotou utlumu

musi byt vyrobeny z materiald s vysokou hustotou.

1.1.2.2 Linedrni brzdnd schopnost

Linearni brzdna schopnost (angl. stopping power) je definovana jako brzdna sila
plsobici na ¢astice pfi interakci s hmotou, kterd ma za nasledek ztratu energie ¢astice.
Schopnost zpomalit X-ray zareni zavisi na hustoté latky a efektivnim atomovém Cdisle

(Zef). Efektivni atomové Cislo je pro slouceninu AxB,C; definovano podle [25] jako:
Zep = WaZj + WgZ + W ZE)V* (3)
W je relativni hmotnost prvk( ve slouc¢eniné a Z atomové cislo prvku.

1.1.2.3 Radiacni poskozeni

Prochazi-li materidlem silné ionizujici zafeni, mlze dojit k jeho strukturnimu
poskozeni. Tento jev se nejcastéji projevuje snizenim prihlednosti materialu. S nizsi
prGhlednosti klesd intenzita zareni dopadajici na detektor a dochazi tedy ke snizeni

signalu.

Dalsi dlilezitou charakteristikou scintilatoru je chemicka a fyzikalni stabilita. Zde
zalezi vidy na konkrétni oblasti pouziti. Tak napfiklad Nal:Tl, ktery se vykazuje velkym
svételnym vytézkem, je silné hygroskopicky (vaze vodu), nemize se tedy pouZivat
v atmosfére a je nutno jej dodateéné zapouzdrit. Existuji také scintilatory, které jsou

samy o sobé nestabilni, podléhajici oxidaci atd. [10].

1.1.2.4 Rychlost scintilacni odezvy, dosvit

Rychlost scintilacni odezvy je charakterizovana dobou Zivota, coz je ¢as, za ktery
od zadatku interakce klesne intenzita emise o 1/e (Eulerovo ¢islo), tedy o hodnotu
odpovidajici pfiblizné jedné tretiné pocatecni hodnoty intenzity. Doba Zivota se obecné

pohybuje od desitek nanosekund az do pikosekund. Tento proces lze popsat rovnici:
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(4)

T =

c-m A? 3 \?
81 .f-n.(n2+2)
A je vinova délka prenosu, f je oscilacni sila pfenosu a n je index lomu materialu. Tato
rovnice ukazuje, Ze doba Zivota je pfimo imérna druhé mocniné vinové délky (t ~ A?).
Proto se v nékterych pripadech pouzZivaji scintilatory, které konvertuji X-ray do UV a poté

se konvertuje UV na viditelné spektrum optickym elementem [13].

1.1.2.5 Casové rozliseni
Casové rozliSeni je minimalni interval, za ktery od sebe dokdZeme odlisit dva

prichody castic. DllezZité je hlavné u tzv. Time-of-flight technik detekce (napf. PET).

1.1.2.6 Luminiscence

Luminiscence je obecné schopnost latek samovolné vyzafit svétlo, pficemz tento
jev neni vyvoldn teplem. Fotoluminiscence je luminiscence, zplisobend absorpci fotonu.
Fotoluminiscence se dale déli na fluorescenci probihajici vfadu nanosekund a na
fosforescenci, kterd muzZe trvat milisekundy aZz hodiny. V posledni rfadé se do
fotoluminiscence fadi Ramanova emise, ktera je zpUsobena neelastickym rozptylem

svétla a trva téz v radech nanosekund.

1.1.2.7 Doznivdni

Scintildtor muZe vykazovat dlouho trvajici luminiscenci, tj. od nékolika
mikrosekund vyse. Této vlastnosti scintilator( se fikd doznivani. Plvodem doznivani je
v podstaté fosforescence vznikajici v krystalu termalnim uvolnénim nosict z pasti.

Definujeme ji jako intenzitu zareni v urcitém case po odstranéni zdroje zareni.

t
=1l exp(- ) )
to

l je intenzita zafeni v ¢ase t a lo v ase to.

1.1.2.8 Uc¢innost a svételny vytéZek

Celkova kvantova ucinnost scintilatoru je popsana tfemi parametry [26]:
n=p-5-0Q (6)

B, S, Q jsou parametry vétsi nez nula a mensi nez jedna zastupuijici dilci kroky respektive

konverze, transport, luminiscence. Snaha je pfi vytvareni idedlniho scintilatoru mit
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vSechny tyto tfi parametry co nejblize k jedni¢ce. Parametr B zastupuje efektivitu
konverzniho procesu, v kterém jedna ¢dstice o urcité energii E, je schopna vytvofit velké
mnoZstvi e-d pard. Pro materidl o Sifce zakdzaného pasu Eg bylo ukdzano [27], Ze pro
vytvoreni jednoho pdru e-d je nutno dodat minimalné energii €min = 2,3 Eg (2-3 Eg pro
vétsinu scintilaénich material(l). Maximalni pocet e-d parQ, ktery lze vytvorit, je tedy
E,/2,3 Eg a konverzni efektivita je definovana takto:

Ne_g
B —

=Tt _23E,/e 7
E,/2,3E, g 7

Ne-d je pocet vytvorenych e-d pard jednim fotonem. Druhy parametr S popisuje efektivitu
transportu e-d paru do luminiscenéniho centra a treti parametr Q je kvantova efektivita
luminiscenéniho centra samotného. Pocet fotonli emitovanych jednou y-Castici lze

definovat:

E
My =Me-aS1Q =53 S0 (8)

Relativni ucinnost Ize vyjadfit vztahem:

_ Eoue - Np

5 (9)

Eout je energie vyzareného svétla, N, pocet vyzarenych fotonl a E energie vstupujiciho

zareni. Svételny vystup L (angl. light output) je pocet fotonl vyzarenych pfi absorpci

1 MeV:
L=2p_ 0° S (10)
" E, 23E, £5-Q

Pfi charakterizaci se prednostné pouziva svételny vytéiek, ktery uvaiuje
emitované svétlo jednim fotonem pouze v urcitém intervalu. Obvykle se uvazuje interval
mezi 100 ns a 10 us. Obecné plati zavislost takova, Ze ¢im vétsi je svételny vytézek, tim
je lepsi energeticka rozliSovaci schopnost scintilatoru. Pfi uvazovani dalSich mechanismu
ztraty energie, jako jsou povrchové ztraty a struktura hustoty stavld ve valen¢nim a

vodivostnim pasu, se uvedeny vypocet zna¢né zkomplikuje [11].
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1.1.2.9 Vinovd délka emise

Kazdy scintilator emituje fotony o jinych vinovych délkach. Z tohoto dlivodu je
nutno uvadét pozici maximalni emise. Rlizné detektory popf. fotonasobice reaguji také
jinak podle vinové délky foton(. Fotonasobice se napfiklad pouZivaji pro modré a UV

svétlo, kdeZto pro nizsi energie se pouZivaji spiSe polovodi¢ové fotodiody [28].

1.1.2.10 Struktura scintildtord

Krystalické scintildtory se ¢asto nazyvaji podle své krystalické struktury. Perovskit
je mineral, ktery je pojmenovan po L. A. Perovskim, ktery ho objevil roku 1839 v pohofi
Uralu v Rusku. Jako perovskit se oznacuje kazdy materidl, ktery ma stejnou strukturu
jako titanic¢itan vapenaty (CaTiOs, viz Obrdzek 3). Lze jej popsat také obecnym

chemickym vzorcem *'/Az+viB4+X2-; [29].

Obradzek 3: Krystalickd struktura titanicitanu vdpenatého (perovskitu). Prevzato z [30].

Jako grandatové scintildtory oznadujeme krystaly s krystalickou strukturou
podobnou granatiim [31]. Grandty pojmenoval Hagones roku 1250 a jsou obecné
skupinou krystall s kubickou krystalovou strukturou, kterou lze popsat chemickym

vzorcem obecného tvaru XsZ;[SiO4]s, kde:
X = Ca, Mg, Fe?*, Mn
Z = Al, Fe3*, Cr, V3*, Zr, Ti

Strukturu nejznaméjsiho zastupce scintilacnich granatl (YAG) znazornuje Obrazek 4.
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Obrdzek 4: Reprezentace krystalické strukturu grandtu, konkrétné YAG. Zelené, bilé a Cervené atomy oznacuji prislusné
ytrium, hlinik a kyslik. Prevzato z [32].

1.1.3 Proces scintilace

Pfi interakci napfiklad fotonl se scintildtorem dochazi ktémto déjim:
Comptonav rozptyl, tvorba e-d par(, Rayleighlv rozptyl, fotonuklearni reakce a hlavné
fotoelektricky jev. Compton(v rozptyl nastava pfi interakci elektronl ve vnéjsich
hladinach se zafenim o energii mensi nez 100 keV. Pfi tomto rozptylu dochazi pouze ke
zméné sméru a ne energie (absorpci). Pary e-d se tvofi pti absorpci zareni o energii vétsi
nez 1,022 MeV. Mezi dalsi jevy, které mUzeme pozorovat, patii Rayleighlv rozptyl.
Nastdva pfi rozptylu svétla na ¢asticich mensich nez jeho vinova délka, pricemz rozptyl
zavisi na vinové délce svétla. Fotonuklearni reakce se projevuje pfi interakci s y-gama
zarenim o energii vétsi nez 8 MeV. UvaZujme interakci scintilatoru s elektromagnetickym
zarenim o energii mensi nez 100 keV. Do této hranice dominuje fotoelektricky jev. Pfi
fotoelektrickém jevu dochazi k ionizaci nékterého atomu v latce. Dira se vytvofi ve
vnitfni slupce atomu (vétSinou prevaziné Kslupce). Absorpci energie se téz uvolni

elektron. Proces ionizace Ize popsat jednoduchou rovnici:
A+hv=A%+e (11)

hv znadi kvantum energie absorbované atomem. Energie primarniho elektronu je rovna
hv — Ek, kde Exje energie slupky K atomu. V excitovaném stavu (stav o vyssi energii) ma

atom snahu relaxovat. To mlzZe provést dvéma zpUsoby: zafive, vyzarenim fotonu nebo
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nezarivé, generovanim sekundarniho elektronu, tzv. Augerova elektronu. Nezarfivy
pfechod je vétSinou mnohem vice pravdépodobny nez zafivy. Primdrni elektrony, stejné
jako sekundarni X-ray zareni, mohou znovu interagovat s jinymi atomy. Timto zplsobem
dojde k lavinovému efektu. Elementarni jevy a lavinovy efekt probihajici v scintilacnich
anorganickych krystalech zndzornuje schéma na Obrdazek 5. Proces scintilace Ize podle

[13] rozdélit do téchto krok:

1. Absorpce ioniza¢niho zafeni a vznik primarnich elektron( a dér

2. Relaxace primarnich elektronl a dér, tzn. vznik sekundarnich elektront, dér,
foton(, plazmon( atd.

3. Terminace nizko energetickych sekundarnich elektron( (dér) za vzniku para e-d
o energiich pfiblizné stejnych jako energie zakazaného pdsu

4. Presun energie z e-d parli na luminiscencni centra a jejich naslednd excitace

5. Emise z luminiscencnich center
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Obrdzek 5: Schéma procest probihajicich v anorganickych scintildtorech pfi interakci s kvantem energie. Prevzato a
preloZzeno z [13].
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Interaguje-li elektron o dostatecné velké rychlosti s valencnimi elektrony, vznika
kolektivni oscilace elektronového kontinua. Kvantum téchto oscilaci se nazyva plazmon.
Vytvori se plsobenim pole pfilétajicich elektronl odpuzujicich elektrony v latce.
Plazmonova oscilace se Sifi jako longitudinalni fluktuace hustoty naboje skrz cely krystal.

Energii kvazicdstice (plazmonu) Ize popsat:
E=h-w, (12)

h je Planckova konstanta a wy je plazmonova frekvence. V izoldtorech a polovodicich
nabyvé energie plazmonu hodnoty 10 a7 20 eV a doba Zivota se pohybuje okolo 10%°

sekund. Vzniklé plazmony v krystalu se mohou rozpadnout na e-d pary.

Omezme se ted na popis procesu scintilace na pasovém energetickém modelu
pro dvé skupiny, krystalickych monokrystalli neaktivovanych pfimési a aktivovanych.
Vlastni scintilatory maji nevyhodu v tom, Ze efektivita deexcitace je nizkd a maji moc
velky zakazany pas, pro emisi fotonu ve viditelném spektru. Abychom obesli tento
problém, dopuji se scintilatory typickymi fluorescenénimi ionty, jako je napfiklad cer,
europium, thalium atd. Takto aktivované anorganické scintilatory vykazuji vhodné
vlastnosti, jako jsou relativné Siroky zakdzany pas, dobry svételny vytézek. V dlsledku
vzajemného pusobeni atomU v krystalové mftizce nejsou energetické hladiny atomf
diskrétni, ale rozstépeny na mnoho pod hladiny, které tvofi tzv. energetické pdsy. Na
obrazku nize (viz Obrazek 6) vidime pasovy model energetickych stavli elektronu

v monokrystalu.

vodivosini pds i/e-r/ Z/////
} g
tHE

// I/J//

excitonova hladina

zakézany pas scintilaéni foton

ldeexcih

lononové hladina

Y ionizace
excilace

\

valenéni pas

N\

\

P
A
~~ zareni

Obrdazek 6: Energeticky pdsovy model v monokrystalu. Prevzato z [1].

29



Energetické pdsy délime podle energie sestupné na vodivostni, zakdzany a valenéni.
Valen¢ni pas je posledni pas obsazeny valenénimi elektrony. Luminiscenéni centra jsou
excitonové a fononové hladiny nachazejici se v zakdzaném pasu. Vodivostni pas je pas,
kam elektrony preskoci po absorpciionizacniho zareni. BEhem ionizace se vytvofi kladné
nabité diry ve valenénim pdsu. lonizované elektrony se tepelnou relaxaci dostavaji na
excitonovou hladinu. Na tuto hladinu se téZ dostava elektron excitaci, ¢im se vytvofi
slabé vazané pary elektron — dira tzv. excitony. Pfi rekombinaci elektron — dira dochazi
k deexcitaci, ¢imz elektron sestoupi z excitonové hladiny na fononovou hladinu za
soucasné emise elektromagnetického zareni — energeticky charakterizované jako
svételny foton. Fonon je kvazicastice, vibra¢ni kvantum, které pfedstavuje pohyb vibraci

v krystalové mfizce. Elektron ztéto hladiny opét tepelnymi ztratami prechdzi na

evvs

Dulezité obecné u scintilator( je, aby energetické hladiny podilejici se na zafivém
pfechodu leZzely v zakdzaném energetickém pasu. Timto bude mit emitovany foton
mensi energii nez zakdzany pas a nedojde k jeho zpétné absorpci. Scintilator je tedy
transparentni pro svou vlastni emisi. S timto Uzce souvisi pojem Stokes(iv posun, ktery
je rozdilem maxim emisniho a excitacniho spektra. Je-li tento posun dostatec¢né maly,

dochazi k vySe zminéné samoabsorpci zareni.

1.1.4 Scintilacni detekcni jednotka

Vzniklé zareni vyzarené scintilatorem se vétSinou detekuje prevedenim na
elektricky impuls pomoci fotonasobicl. Scintilaéni detektor ve spojeni s fotondsobicem
se nazyva scintilacni detekcni jednotka. Scintilator byva vétSinou pokryt antireflexni
vrstvy k maximalnimu vyuzZiti emitovanych fotond. V pripadé dopadu svételného
paprsku na fotokatodu fotondsobice dochazi k fotoelektrickému jevu, tedy k vyrazeni
elektront z fotokatody. Elektrony jsou urychlovany rozdilem napéti na dynodach.
Celkové napéti mezi fotokatodou a anodou je kolem 1-2 kV. Zesilovaci Cinitel je Cislo,
které udava, kolik sekundarnich elektrond detekuje anoda na jeden primarni elektron
z fotokatody. Obecné nabyvd hodnot od 10° — 10° podle typu fotondsobice a
pfivedeném napéti [1]. ZplUsobU usporadani dynod je mnoho, dva nejzadkladnéjsi jsou

transmisni (transmission) maéd a reflexni (reflection) méd [33]. Vznikly elektricky impuls
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se poté zpracovava v zesilovaci soustavé. Celkovou standardni soustavu znazornuje

Obrazek 7.

Fotokatoda

Fokusacni elektroda Scintilacni detekeni jednotka
lonizaéni draha / (PMT) g
| ~
- —
Vysoce [l L VAN AN AN N AN —
:nergetlcky Nizko enérgétické / Ry, / 'J —
ar fotony \ —
/‘ \ Konektory
Scintilator Primarni Sekundarni Dynody
elektrony elektrony

Obrazek 7: schéma konstrukce a principu scintilacniho detekcni jednotky. PreloZeno do Cestiny a prevzato z [34].

1.2 Tenké vrstvy

1.2.1 Charakteristika

Za tenkou vrstvu lze povazovat material, ktery ma tloustku od nékolika nanometr
az po nékolik mikrometr( a je vytvoren na podkladném materidlu tzv. substratu. Rlizné
vrstvy se nanaseni na rlizné substraty k Upravé jejich vlastnosti, at uz jde o fyzické,
chemické nebo optické. Mezi odvétvi vyuzivajici tenké vrstvy patfi naptiklad
elektrotechnicky prlmysl, strojirenstvi, energetika, optika, dekoracni technika atd.

Konkrétnéji uvadim zde nékolik praktickych vyuziti:

e Tvrdé napf. diamantové vrstvy na fezné nastroje
o Antireflexni a reflexni vrstvy, interferencni filtry
e Kovové vrstvy jako kontakty u polovodicu

e QOdporové vrstvy

e Chemicka odolnost

e Transparentni elektrody (LCD, PD, ELD)

e Kombinace vyse uvedenych atd.

Jednou z nejdUlezitéjsich vlastnosti tenkych vrstev je jejich trvanlivost. Jednim
z hlavnich faktor( ovliviujici tuto vlastnost je adheze mezi substratem a nanesenou

tenkou vrstvou. Adheze, obecné pfilnavost, je schopnost dvou rliznych latek k sobé
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pfilnout. Pfi nizké adhezi dochazi k rychlé degradaci systému. Proto je nutné pred

depozici dokonale vycistit a upravit substrat.

Tloustku vrstvy Ize méfit béhem nebo po depozici. Existuje fada méreni, jak urcit
tloustku napf. vahové, elektrické, optické, dotykové nebo specialni absorpci

radioaktivniho zareni.

1.2.2 Koloidni roztoky

Jako koloidni roztoky oznacujeme disperzni soustavu obsahujici ¢astic od 1 nm
do 1000 nm. Takto malé castice jiz nelze pozorovat pouhym okem nebo optickym
mikroskopem a je pro detekci je nutno pouZit napf. elektronovy mikroskop. Nevyhodou
Castic takovéto velikosti je, Ze v roztoku jsou velmi ¢asto nestabilni a maji tendenci
aglomerovat. Tvorba aglomerdtl vroztoku mulze byt zplsobena bud Van der
Waalsovym nebo Coloumbovskym typem interakce [35]. Tvorbé aglomerat( v roztoku
Ize zabranit naptiklad zménou povrchového naboje nanocastic. Toho muizeme docilit

napftiklad kontrolou pH v roztoku.

1.2.3 Metody pfipravy vrstev

Postupy pfiprav vrstev se vyrazné lisi v zavislosti na pozadavku na vzorek stejné,
jako na jeho sloZeni. Nejcastéji se dba na tloustku vrstvy a na jeji homogenitu.
Podrobnéjsi vycet specifickych metod Ize nalézt napfiklad v [36]. V literature se vétSinou
docéteme pouze o principech metody, vyjimecné o postupu Ci konkrétnich pripadech, kde
postup je vétdinou chranéné know-how. Casto jsou postupy nanaseni chranény patenty

pro konkrétni aplikace.

1.2.3.1 Sedimentace

Jednou z metod, jak pfipravit tenké vrstvy na substratu je sedimentace. Tato
metoda je zaloZena na jednoduchém principu pusobeni tihové sily na ¢astice v roztoku.
Numericky model sedimentace byl vypracovan napfiklad vpraci [37]. Rychlost

sedimentace castic lze pro kulové ¢astice pfiblizné popsat Stokesovou rovnici.

L (p=p)xdi+g (13)

18 n

v ... rychlost sedimentace ¢astic
n ... viskozita rozpoustédla
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p ... hustota disperzniho podilu
Po ... hustota disperzniho prostredi
d ... primér castic
g ... normalni tihové zrychleni

Z rovnice je patrné, Ze rychlost je umérnd druhé mocniné priméru c¢astic. U
nanocdstic tedy rychlost sedimentace prudce klesne. U nanodastic se navic zacina
vyrazné projevovat Brownlv pohyb, ktery je ndhodnym pohybem mikroskopickych
Castic mensich nez 4 um v kapalném nebo plynném médiu. Vyrazného urychleni

sedimentace docilime napfiklad pomoci ultracentrifug, u kterych se normalni tihové

zrychleni zvysi napfiklad aZ o pét rada.

Metoda sedimentace pro svoji jednoduchost byla pouZita jako prvotni test pro

vytvoreni scintilaéni vrstvy z nanoprasku.

1.2.3.2 Spin coating

Spin coating je metoda, kterd se vyuziva pro pripravu uniformnich tenkych vrstev.
Zatizeni pouZivané pro spin coating se nazyva spinner. Celkovd metodika je velice
jednoduchd. Malé mnozstvi povlakového materidlu je aplikovdno do stfedu na povrch
substratu pfi nizkych nebo nulovych otackach. Jako rozpoustédlo latky tvofici finalni
vrstvy se pouZivaji prevdzneé latky prchavé. Odstrediva sila urychlujici roztok pfti rotaci,
zaroven urychluje vyparovani rozpoustédla. Pusobici sily béhem odstfedovani
znazorfiuje Obrazek 8. Cim wyssi rychlost, tim tenci bude vyslednd vrstva. Kromé
rychlosti zavisi téZ na vlastnostech rozpoustédla/roztoku, tedy na jeho viskozité

koncentraci atd.
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Obrdzek 8: Zndzornéni sil plsobicich na deponovany materidl.
Spin coating se béZné pouziva pro vytvoreni funkcnich vrstev na skelnych nebo

krystalickych substratech pouZzitim sol-gel prekurzort. Touto metodou jsme schopni

pripravit tenké vrstvy s tloustkou aZz v fadech nanometr(. Zafizeni pouzivané pro spin

coating se nazyva spincoater (viz Obrazek 9).

Obrdzek 9: Zarizeni spincoater ve firmé Crytur.
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1.2.3.3 Elektroforetickd depozice

Elektroforeticka depozice (EPD) je znama jiz vice jak 200 let. Zakladni myslenka
metody spociva ve vyuziti pohybu nabitych ¢astic v roztoku pod plisobenim elektrického
pole. Pohyb ¢astic je zplsoben nabojem Castic. V zavislosti na naboji elektrody, na které
dochazi k depozici ¢astic, hovofime poté o anodické resp. katodické EPD. Princip metody

znazornuje Obrazek 10.

Deponovana vrstva  Nabité ¢astice

Obrdzek 10: Princip elektroforetické depozice.

Proces lze rozdélit do dvou déjli, a to na pohyb nabitych castic v elektrickém poli
a na depozi¢ni déj na elektrodé. Mezi predni vyhody EPD patfi rychlost, nendro¢nost
zatizeni a univerzalita metody. Pomoci této metody bylo pfipraveno jiz mnoho
material(: luminiscenéni materidly, tenké kifemikové filmy, gradientni materialy, rlizné

druhy keramik atd. [38].

Konkrétné v souvislosti k této praci, lze najit v literatufe mnoho zminek o
vytvoreni vrstev z keramickych praskl, atd. [39—45]. Proto povaZuji tuto metodu za

jednu z potencialné nejvhodnéjsich pro tvorbu scintilacnich vrstev z nanoprdaska.

Fyzikalni popis depozice neni jednoznacné v literatutfe popsdan a jednotlivé teorie
se lisi. PouZitim vodné suspenze prasku se velmi zjednodusi pfiprava, pfiéemz proces

mulzZeme ovliviiovat pomoci zmény pH a vodivosti roztoku pridanim jinych latek. Pro
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zvySeni vodivosti se napfiklad pouZiva jod [46]. Jedna z nejvétSich nevyhod pfi pouziti
vodnych suspenzi je rozklad vody na elektrodach. Konkrétné na katodé se zacne
vylucovat vodik a na anodé kyslik. Tomuto procesu lze nejjednoduseji zamezit pouzitim
nizkych proudu (nizsich nez pro elektrolyticky rozklad vody). Pouziti vyssich proudi bez
tvorby vodiku lIze provést se specidlnimi korozivzdornymi elektrodami (Pd), pfidanim

dalSich chemikalii nebo pouzitim asymetrického stfidavého elektrického pole [45].

1.3 Zobrazovaci metoda X-ray

X-ray zobrazovaci metoda vyuZivd rentgenové zarfeni pro zobrazeni struktury
materiall. Zafizeni pro tuto metodu se sklada ze zdroje X-ray a zobrazovaciho systému

jako detektoru.

Rentgenové zareni se generuje rentgenkou, pouZivajici vysoké napéti, které
urychluje elektrony emitované z horké katody na vysoké rychlosti. Pfi dopadu elektront

dochazi ke vzniku X-ray zafeni dvéma atomovymi procesy.

e Hlavnim je emise charakteristického X-ray zareni. PFi interakci elektronu
s dostatecnou energii s atomem, muizZe dojit k vyraZzeni druhého elektronu
z vnitiniho orbitalu (slupky) atomu a vytvoreni vakance. Atom mad v tuto chuvili
moznost prejit do energeticky niZze postaveného stavu zaplnénim vakance
elektronem z vyssi hladiny. Pfi tomto prechodu se poté vyzafi foton o energii
rozdilu hladin, mezi kterymi doSlo k prechodu. Jednotlivym hladinam se
vzdalenosti od jadra Cislovanym 1,2,3,... pfislusi znaceni pismeny K,L,M... atd.
Hladiny, z kterych elektron prechazi, se znaci reckymi malymi pismeny od a (L
slupka) dale. Hladiny jsou rozdéleny na podhladiny, které se energeticky mirné
liSi v zavislosti na interakci spinu elektronu a orbitdlnim momentu hybnosti
orbitalu. Pfi emisi maximalniho zareni z targetu jsou nejsilnéjsi X-ray spektralni
¢ary z pfechodu Ka.

e Druhym procesem je brzdné zareni (bremsstrahlung). Toto X-ray zareni vznika
brzdénim elektron v silném elektrickém poli atom( s velkym protonovym
Cislem. Toto zafeni ma oproti charakteristickému kontinualni charakter.
Spektrum X-ray zareni generované rentgenkou a jeho proménu znazornuje

Obrazek 11.
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Obrdzek 11: Spektrum X-ray zdreni generované rentgenkou. Prevzato z [47].

Podle typu anody se lisi minimalni energie potfebna pro emisi Kal foton( (viz
Tabulka 3). Pro efektivni emisi se voli nékolikandsobné napéti, nez je minimalni
potfebné. Tak napfiklad v krystalografii se béZné pouzivd médéna anoda s napétim > 25

keV (40 keV).

Tabulka 3: Charakteristické X-ray emisni ¢dry pro vybrané bézné typy anod. Prevzato z [48].

Material anody Atomové Energie fotont [keV] VInova délka [nm]
Cislo Ko1 Kp1 Kaz Kp1

w 74 59,3 67,2 0,0209 0,0184

Mo 42 17,5 19,6 0,0709 0,0632

Cu 29 8,05 8,91 0,154 0,139

Ag 47 22,2 24,9 0,0559 0,0497

Ga 31 9,25 10,26 0,134 0,121

In 49 24,2 27,3 0,0512 0,455
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Zobrazovaci systém se sklada z scintilatoru, svételné mikroskopické optiky a CCD
(charge coupled device). Scintilator (stinitko) prevadi absorbované X-ray paprsky na
svételné zablesky, které jsou projektovany na CCD svételnou optikou. Popis a princip
scintilator( je popsan v kapitole 1. Vyvoj zobrazovaci X-ray metody zacal s pfichodem
CCD [49]. Hlavni vyhodou téchto zafizeni je jejich dobrd linearita, stabilita a velky
dynamicky rozsah. Snimani funguje vredlném case a snimek lze nacist vramci
milisekund po expozici. Velikost pixelu v CCD je limitovan hranici 6 pum. DalSimi
vlastnostmi limitujici zafizeni jsou zorné pole, citlivost na radiacni zareni a jejich nizky
detekeni limit pro X-ray. Pfima detekce se vyuziva pouze u mékkého X-ray zareni. Princip
CCD je v podstaté skoro stejny jako u polovodicl, tedy vyuZiti fotoefektu k prevodu
svétla na elektricky signal. Rozdil je vtom, Ze u CCD je elektroda od polovodice oddélena
tenkou vrstvou dokonalého izolatoru (SiO;), ktery brani uniku vytvorenych elektron(

z polovodice.

1.3.1 Vlastnosti

1.3.1.1 Rozlisovaci schopnosti

U kazdé zobrazovaci metody je dulezita rozliSovaci schopnost, nékdy taky
nazyvana prostorové, polohové rozliSeni (angl. spatial resolution). Jak uz nazev
napovida, uddvd nam informaci o tom, jak velky detail jsme schopni ve snimku rozlisit.
Udava se tedy v jednotkach vzdalenosti. Teoreticky limit je kolem 0,6 um. Prostorové
rozliSeni se nékdy také udava jako polositka profilu obrazu bodového nebo ¢arového

zdroje — znaci se FWHM (angl. full width at half maximum).

1.4 Charakterizacni metody

1.4.1 Méreni velikosti ¢astic

1.4.1.1 Zetasizer
Zetasizer je pristroj, pomoci kterého jsme schopni zmérit rlzné vlastnosti ¢astic

v roztoku. Obvykle se pouziva pro méreni téchto vlastnosti ¢astic:

e Velikost a distribuce velikosti

e Molekulovd hmotnost
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e Molekulova velikost

e Zeta potencial — naboj proteinu

Zetasizer dokdaze zméfit velikost ¢astic na zakladé dynamického rozptylu svéta.
Kazda pevna castic v roztoku je v konstantnim ndhodném termalnim pohybu, ktery se
nazyva Brown(v pohyb. Rychlost diflize ¢astic zavisi na jejich velikost, vétsi ¢astic se
pohybuji pomaleji. Brownuv pohyb zdavisi téZ na teploté. Rychlost difuze je mérena pres
skvrnovy vzor (angl. Speckle pattern) vznikly osvicenim ¢astic laserem. Intenzita rozptylu
pod urcitym Uhlem se méni v ¢ase a je detekovdna pomoci lavinového fotodiodového
detektoru. Zmény intenzity jsou analyzovany digitalnim autokorektorem a generuji
korelacni kfivku. Analyzou vysledné kfivky poté ziskdme velikost ¢astic a jeji distribuci

velikosti ¢astic.

Zeta potencial je ndboj c¢astice nebo molekuly v uréitém médiu. Tento ndboj
vznika interakci povrchového naboje Castic, koncentraci a typem iontl v médiu. Zeta
potencial se urci z méreni rychlosti ¢astic v elektrickém poli. Rychlost ¢astice pohybuijici
se smérem k elektrodé je umérna naboji té ¢dastice. DlleZité u zeta potencialu je, aby
mél vysokou hodnotu, jelikoz ¢astice se stejnym nabojem se odpuzuji, pficemz sila
repulse je zavisla na jeho velikosti. Timto zplisobem docilime vyssi stability roztoku. Zeta
potencidl mizeme tedy ménit skrze pH, koncentraci iont( ¢i pridanim dalSich aditiv napft.

povrchové aktivnich latek [50].
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Obrazek 12: llustrace elektrické dvojvrstvy.
1.4.1.2 Diferenciadlni odstrediva sedimentace (DCP)
CPS diskova centrifuga je pfistroj na vysoce rozliSujici analyzu velikosti ¢astic
v rozmezi od 5 nm do 75 mikrometr( [51]. RGzné veliké ¢astice jsou od sebe oddéleny
diferencni odstfedivou sedimentaci v kapalném médiu. Sedimentace je stabilizovdna
mirnym hustotnim gradientem v médiu. Prdchod d¢astice na hrané disku je
zaznamendvam zménou intenzity prlichoziho svétla. Pomoci softwaru je zména intenzity

automaticky pfevadéna na distribuci velikosti ¢astic.

Zpevnujici kruh

Gradientni kapalina

- Paprsek svétla

Uzavieni disku

Misto pro
injekci

Obrdzek 13: llustrace a princip CPS diskové centrifugy. PreloZeno a prevzato z [51].
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1.4.2 Rentgenova difrakéni analyza

Rentgenova difrakce je analytickd metoda zabyvajici se studiem interakce
krystalickych vzork( s rentgenovym zarenim. Tuto metodu vynalezli roku 1912 W. L.
Bragg a jeho otec W. H. Bragg, ktefi dostali 1915 za tuto prdci Nobelovu cenu za fyziku.
Pomoci této metody jsme schopni urcit strukturu krystall, tedy polohu atomu, délky

vazeb a uhly v krystalické mfizce [52].

Pti interakci elektromagnetickych paprskd s krystalickymi rovinami dochazi k ohybu

(difrakci) a interferenci, kterou lze popsat Braggovskou podminkou:
Zdhkl sin ghkl =ni (14)

kde d je vzddlenost krystalovych rovin, 8 Uhel, ktery svira paprsek s rovinou dopadu, n
je cely nasobek (1,2,3, ... atd.) a A vinova délka zareni. Indexy h, k, | se nazyvaji Millerovy

indexy a definuji rovinu atom( v krystalu (viz Obrazek 14).

Millerovy indexy

[ c

| —

100 110

11 112
Obrdzek 14: Vybrané priklady rovin definovanych Millerovymi indexy. Pfevzato z [53].

Platnost Braggovské rovnice lze vyuZzit rGznymi zpUsoby. Podle zpUsobu realizace

poté rozliSujeme razné difrakéni metody.

e Laueho metoda
e Metoda rotujiciho krystalu

e Debye-Scherrerova (praskova) metoda

U praskové rentgenové analyzy se neanalyzuje smér, ale zavislost intenzity

difraktovaného zareni na Uhlu mezi primarnim a difraktovanym paprskem.
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V dnedni dobé se pro méreni vyuzivaji prevazné moderni difraktometry. Princip
méreni je pak zaloZen na pfimém proméreni zavislosti intenzity difraktovaného zareni
na uhlu dopadu (konkrétné dvou 6) nebo roviné dnu. Spole¢nymi konstrukénimi prvky
pro tyto difraktometry jsou: goniometr, zdroj, detektor, elektronickd méfici aparatura.
Detekce je realizovdna pomoci ionizacnich detektor(i, mize to byt napfiklad Geiger-
Mullerdv, proporciondlni nebo scintilacni ¢itac. Jednim z geometrickych usporadani je

Bragg-Brentanovo (viz Obrazek 15). V praktické ¢asti této prace byly na tomto rozlozeni

analyzovany pfipravené scintilacni prasky.

Detektor

Zdroj X-ray

Obradzek 15: Difraktometr s Bragg-Brenatovym uspordddnim (stiedovd geometrie). Prevzato z [54].
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2 Experimentalni Cast

Experimentalni ¢ast mé diplomové prace jsem rozdélil na tfi ¢asti:

1. Vyroba a charakterizace nanoprasku
2. Priprava a charakterizace vrstev

3. Zhodnoceni optickych vlastnosti pfipravenych vrstev

2.1 Vyroba nanoprasku

Jako testovaci vzorek pro vyzkouSeni metod nanaSeni vrstev byl pouZit
nedopovany yttrito-hlinity granat (YAG). Jako prasky s optickymi vlastnostmi, na kterych
byly proméreny optické vlastnosti vrstev, byly zvoleny lutecio-hlinity grandt dopovany

cerem (LUAG:Ce) a orthosilikat yttria taktéZz dopovany cerem (YSO:Ce (,,P47%)).

Jednotlivé scintilacni prasky maji stejny fyzikalni charakter, proto je rozumné
nejdrive testovat metody vytvareni vrstev na levnéjsich prascich (YAG) a poté postup
reprodukovat na ostatni. Tabulka 4 obsahuje porovnani vybranych vlastnosti materidla

pouzitych v této praci.
Tabulka 4: Vybrané fyzikdlni vlastnosti pouZitych praskd. Hodnoty jsou uvddény podle [55].

Chemicky vzorec  Hustota [g/cm?3] Index lomu (632.8 nm)  Bod tani [°C]

Y3Als01; (YAG) 4.56 ~1.38 1965
LusAlsO12 (LUAG)  6.71 ~1.8 1980
Y,SiOs (YSO - P47)  4.44 ~1.8 2070

2.1.1 Metodika pfipravy nanoprask

2.1.1.1 YAG

Pro testy vrstev byl doddn nedopovany prasek YAG doc. M. Cubou z katedry
jaderné chemie, fakulty jaderné a fyzikdlné inzenyrské na ceském vysokém uceni
technickém v Praze. Tento prasek byl vyroben chemicky-radia¢ni metodou, kterd je
popsana v ¢lanku [16]. Pro vlastni pouZiti bylo ale nejprve nutné prasek upravit a

charakterizovat velikost ¢astic (frakcionalizovat).
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2.1.1.2 LuAG:Ce

Dalsi prasek, ktery byl pouZit pro vytvofeni stinitek je LUAG:Ce (0,2%), jiz
se scintilaénimi vlastnostmi, byl pfipraven radiacné-chemickou cestou osobné. Postup
pfipravy vychdzi z prace [17]. Tato metoda je robustni, jednoducha a lehce ovladatelna.
Ozarime-li vodny roztok obsahujici mravencan a rozpusténé soli obou kov( ionizujicim
zarenim, v tomto pripadé UV, dojde k vytvoreni amorfni pevné faze. Nasledna kalcinace
vrozmezi 850-1200°C ma za nasledek krystalizaci materidlu v dobfe definované
strukture. V zavislosti na teploté kalcinace ziskdme nanoprasek s velikosti krystalitQ
v rozmezi 20-60 nm. Aby bylo docileno Cistoty vysledného materidlu, je nutno pfi

navazkach chemikalii dodrzet presné dany stechiometricky pomér chemikalii.

2.1.1.3 YSO:Ce
Pfiprava YSO:Ce (1%) byla osobné provedena metodou sol-gel podle ¢lanku [56].

Tento prasek md obchodni oznaceni ,,P47“. Postup pfipravy je popsdn v kapitole 3.1.3.

2.1.2 Frakcionalizace nanoprask

Jednotlivé prasky jsou po vyrobé vpevném skupenstvi a casto silné
agregované/slinované. Z tohoto dlivodu je nutno prasky frakcionalizovat. V prvni fazi byl
pouzit vibracni achatovy mlyn. Timto zplsobem dokdZzeme rozdrtit vSechny velké a silné
agregaty. Na oddéleni hrubé a jemné frakce je nutno vzorek rozdispergovat v kapaliné.
Pro tento ucel byl pouzit ultrazvukovy sondovy homogenizator. Tento pfistroj je schopen
vygenerovat velké mnoistvi energie vroztoku, ktera umozZni rozbiti sebemensich

agregata.

Pro oddéleni frakci prask( byla zvolena metoda prosté sedimentace. Pfi ni
dochazi vlivem gravitace k sedimentaci ¢astic. Na zakladé vypoctl podle Stokesova
vztahu (rovnice 13) miZeme urcit, v jaké vySce suspenze se nachazi ¢astice s urcitou
velikosti ¢astic. Odsanim sloupce roztoku poté ziskdme hrubé definovany roztok

s urcitou distribuci velikosti ¢astic.

Za Ucelem separace prasku zroztoku bylo nutno roztok odstredit, odsat co
nejvice média a nechat ho vysusit. Pro spravnou funkénost centrifugy je nutné, aby
vzorky byly naproti sobé vyvazeny na gram presné. Na centrifuze (ROTANTA 460 / 460 R

znacky HETTICH), Ize nastavit teplotu, otdcky za minutu (RPM) nebo relativni
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centrifugacni silu (RCF). Vyhoda RCF je, Ze se udava v jednotkdach gravitac¢niho zrychleni,
je tedy vhodnéjsi pro vypocty. Vztah mezi RCF a RPM Ize vyjadrit takto:

RPM

RCF = 1,118 7 (355,

)? (15)

r je polomér ramena rotoru v mm (200 mm). Odsanim roztoku od hladiny zmensime

jeho objem, ktery pak mizZeme nechat lépe vysusit.

Distribuce velikosti castic je tedy urcena nepfimo ze Stokesova vztahu
(rovnice 13). Pro spolehlivéjsi charakterizaci velikosti praskd byly pofizeny snimky na
skenovacim elektronovém mikroskopu UHR SEM ULTRA Plus od firmy ZEISS dostupném
na TUL. DalSim zpUsobem jak urcit distribuci velikosti ¢astic je diferencialni odstiediva

sedimentace. Princip této metody je popsan v kapitole 1.4.1.2.

2.2 Priprava vrstvy

Po pripravé praskd bylo dalsim krokem nalezeni vhodné metody pro vytvoreni
vrstvy z nanoprasku. Mezi nejdulezitéjsSi pozadavky na vzorky patfi homogenita a
tloustka resp. opakovatelnost metody. Z ekonomickych ddvodud byl pro prvotni testy
zvolen lehce dostupny prasek YAG (pfiprava a charakterizace je popisovana v kapitole

3.1.1).

Pro nanaseni prask( byly na zakladé literatury a doporuceni zvoleny tyto testovaci

metody:

e Spin coating

o Elektroforeticka depozice

2.2.1 Spin coating
Spin coating byl provadén na podomacku udélaném spincoateru dostupném na TUL.
Tento pfristroj nedisponuje nastavitelnymi otdckami a rotuje pfriblizné konstantni

rychlosti 3000 otacek za minutu.

Prasky byly nejdfive testovany s rlznymi dispergacnimi kapalinami, za ucelem
zjisténi jejich chovani pfi odpareni suspenze. Odparovanim je mysleno vypareni kapky
suspenze kapnuté na substrat. Jako substrat byla pouzita klasicka podloZni sklicka. Spin

coating a odparovani bylo provedeno pro nékolik vybranych organickych rozpoustédel:
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voda, izopropylalkohol (IPA), dichlormethan, cyklohexan, aceton a isoamyl acetat. Jako
dalsi dispergacni kapalina byl pouzit Sil2, coZz je stabilizovany sol SiO;

v izopropylalkoholu pfipraveny metodou sol-gel.

2.2.2 Elektroforeticka depozice (EPD)

V pfipadé pouZiti nanopraskli pro EPD je pouze podstatné, aby hodnota

vvvvv

koloidni roztok (suspenze). Stejnd hodnota ndboje zplsobuje vzajemné odpuzovani
Castic, ¢imZ maji mensi tendenci agregovat. Vyssi hodnoty zetapotencidlu mizeme
docilit, krom zmény dispergacéni kapaliny, také zménou pH, ¢i pfidanim povrchové aktivni
latky (PAL). Zetasizer krom méreni zetapotencialu zaroven vypocita elektrickou mobilitu

a vodivost koloidniho roztoku.

Hlavnimi faktory ovliviiujici samotny proces EPD metody jsou stabilizace
koloidniho roztoku, pfilozené napéti na elektrody resp. proud prochazejici systémem a
doba depozice. Prvni testovaci experimenty byly provedeny na ustavu fotoniky a
elektroniky Akademie véd (UFE) CR, kde maiji k dispozici zafizeni na EPD (viz Obrazek 16).
Stimto zafizenim lze provést jak kontinudlni tak pulsni depozici s nastavitelnymi
parametry pulsu. Elektrody jsou od sebe vzdaleny 0,5 cm a lze na né privést napéti az

1000 V.

Obrdzek 16: Instrumentace PED zafizeni na ustavu fotoniky a elektroniky AV CR
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2.3 Charakterizace vrstvy

Pro vyhodnoceni kvality vrstev jsem zvolil dvé metody. Pro uréeni homogenity
vrstev pripravenych z prasku YAG, tedy opticky neaktivniho testovaciho prasku, byly

pofizeny snimky pod optickym mikroskopem ZEISS Imager.M2 AX10 na TUL.

Jakmile jsem zacal pfipravovat vrstvy z LUAG:Ce a YSO:Ce, hodnotil jsem je
prevainé pomoci X-ray zafizeni ve firmé Crytur. Zafizeni pracuje na jednoduchém
principu. Scintilace vrstev je buzena pomoci X-ray zareni generované rentgenkou
s médénou katodou. Pevné standartni nastaveni pro béiné méreni rentgenky je
nastavené na 40 keV napéti na zhavicim vldkné a vykon 2 W. Scintilaéni zareni je
detekovano CCD kamerou G-4 16000 Moravian Instruments. Celd sestava je uloZena
v odstinéném boxu. Ostfeni kamery je realizovano ddlkové pomoci softwaru. Software
jsem osobné naprogramoval v Pythonu. Jadro programu spociva v komunikaci mezi
uzivatelem a driverem krokového motoru TMCM -1141 od firmy Trinamic. Tento

software se zacal pouzivat pro komeréni uziti jako soucast vyrobku firmy Crytur na

ovladani kamery CRYCAM HIGH RESOLUTION X-RAY SYSTEM.

Pro porovnani jednotlivych vrstev poté slouzi hodnota, ktera reprezentuje
intenzitu zareni, respektive primeérna hodnota signalu detekovaného pixely CCD
kamerou. Tuto hodnotu ziskdme ve softwaru SIPS od Moravian Instruments, nebo jiném
programu na vyhodnocovani obrazku schopnych otevfit format ,, .fits“. Vybérem oblasti

na obrazku ziskdme priimérnou hodnotu signdlu z této oblasti (viz Obrazek 17).

obazt Qna Nastoje Napovida

AEE =0 BOUF wHGRE?IR IETWMBAwGPA A &

W 16 Vellost 096409 o257 65535 Rorplti 102,722 Zoom 12

Obrdzek 17: Screenshot programu na snimdni a vyhodnoceni obrdzki porizenych CCD kamerou od Maravian
Instruments. llustrace ziskani hodnoty pro porovnani scintilace vrstev.
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3 Vysledky a diskuze

3.1 Vyroba nanoprasku

3.1.1 YAG

Dostupny prasek obsahoval jak nanocastice, tak velké slinované agregaty i jiné
vétsi Castice. Za ucelem rozbiti agregdtl a slinutych castic byl prasek nadrcen
v achatovém kulovém mlyné (Obrazek 18a) po dobu 8 hodin na maximalni vykon. Do
mlyna se vzdy vlozila ddvka o 2 gramech prasku. Timto zpisobem se nahrubo nadrtily
Ctyri davky.

Celkové mnozstvi na testy bylo 8 g YAG. Ctyfi gramy prasku byly rozdispergovany
v 550 ml vody pomoci ultrazvukového homogenizdtoru SONOPLUS typ HD 3100
(Obrazek 18b). Lze tak predpokladat rozdéleni jakychkoliv agregdtl, které lze

mechanicky rozdrtit. Celkovd energie vygenerovana ultrazvukem v roztoku dosahovala

39,49 kJ po 10 minutdch.

Obrdzek 18: a) Achdtovy vibracni mlyn. B) Ultrazvukovy sondovy homogenizdtor.

DalSim postupem frakcionalizace bylo pomoci sedimentace oddélit nejvétsi
Castice a ziskat uzsi distribuci velikosti téchto ¢astic. Sedimentace byla provedena ve

vodé pfi laboratorni teploté po dobu 65,5 hodin. Po této dobé byla pozorovéna
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prizracna hladina pouze 0,5 cm od hladiny, coZ poukazuje na veliké mnoZstvi nanocastic
v roztoku. Bylo pozorovdno mirné znecisténi magnetickymi ¢asticemi, pravdépodobné
pochdzejici z nedostatecné vycisténého achatového mlynu. Pro sedimentaci 10cm
sloupce prasku vime, Ze podle Stokesova vztahu (rovnice 13) budeme mit ¢astice

v roztoku mensi nez 468 nm.

h 01
18 F3em5H _ 18- ges350p 0,001
(p1—p)-g (4560 — 1000) - 9,81

d= = 468 nm

Jelikoz pfi prvnim sedimentaci s nejhrubSimi c¢asticemi mohlo dojit ke ,strzeni”
malych ¢dstic vétSima, byl postup zopakovan s odsatym roztokem. Roztok byl znovu
rozdispergovan ultrazvukovou sondou za stejnych podminek (E = 40,34 kJ). Sedimentace
probihala 48 hodin, kde velikost ¢astic v odsatém roztoku by méla byt mensi nez 546 nm.

Pti tomto druhém pokusu byla pozorovana prlzracnost vétsi (jiz 1,5 cm od hladiny).

Takto jsem ziskal dva zdsobni roztoky, kde mohu predpokladat velikost ¢astic mensi
nez cca 500 nm. Po tfech dnech byla od kazdého roztoku odcerpana vrchni polovina.
Timto jsem si vytvofil dva 750ml roztoky s jemnou a hrubou frakci (¢astice do cca 100 nm

a 500 nm resp.).

PFi maximalnich nastavitelnych otackach na centrifuze (RCF = 7806xG) po dobu béhu
4 hodin, mohu ze Stokesova vztahu (rovnice 13) vypoctem uvazovat, zZe se usadi pouze
Castice vétsSinez cca 20 nm. Odpipetovanim suspenze jsem ziskal tfi frakce s teoretickymi

velikostmi ¢astic:

e Hruba frakce (20-500 nm)
e Jemna frakce (20-100 nm)

e Velmi jemna frakce (0-20 nm)

Redlné velikosti Castic se liSi od teoretickych v dusledku agregace Cdastic,
neuvazovani difize a metodikou odcerpani roztoku (rozvifeni dna atd.). Od kazidé
z téchto suspenznich frakci byl odebran vzorek, ktery byl analyzovan pomoci Zetasizeru
(princip a méreni na Zetasizeru je popsan v kapitole 1.4.1). Vysledky méreni na
Zetasizeru (viz Obrazek 19) nejsou vérohodné a neodpovidaji skute¢nosti (viz snimky

ze SEM — Obrdzek 20 a Obrazek 21). Zetasizer neni vhodny pro méreni tézkych, neptimo
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definovanych castic (vyhodnoceni dat je pro kulové ¢éstice). Pro spravné vysledky musi

byt roztok s ¢asticemi navic dobre stabilizovan.

Distribuce velikosti ¢astic trech druht frakci
12

10

: ~

\
N

10 100 1000 10000
prameér castic (nm)

objemovy podil (%)
H [e)]

= ]F HF VIF

Obrdzek 19: Velikost ¢dstic nanoprdsku YAG. Méreno na Zetasizeru.
Roztoky hrubé frakce (HF) a jemné frakce (JF) byly poté vysuseny v susici peci pfi
105°C po dobu 24 hodin. Vysledny vytézek praskd cinil hmotnostné pro HF 1,37 g a pro

JF 0,16 g. VIF YAG nebyla dale vyuZzita vzhledem k jejimu velmi nizkému vytézku.

Snimky JF a HF YAG lze vidét na Obrazek 20 a Obrazek 21. Ze snimk( je patrné,
Ze obé frakce obsahuji velky pocet agregat(l. Suspenze téchto i ostatnich ¢astic pro
pfipravu vrstev nejsou dale nikterak stabilizované, z tohoto divodu bylo nutné pred
kazdou aplikaci pouziti ultrazvukového homogenizatoru. V pripadé stabilizace roztok je

doporuceno poutzit polyakrylovou kyselinu [46].
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Obrdzek 20: Snimek ze SEM jemné frakce cdstic YAG.

Fa ] 300 rmm

-

Obrdzek 21: Snimek ze SEM hrubé frakce cdstic YAG.

51



3.1.2 LuAG:Ce

Pro pfipravu cca 2,2 g LUAG je nutno ozafovat 2,7 | roztoku. Nejprve byly
navazeny chemikdlie v pfesnych pomeérech, viz Tabulka 5. Aby LuAG disponoval
luminiscenci, bylo pfidano 16,2 ml 0,001M roztoku dusi¢nanu ceritého (Ce(NOs)s).

Celkova koncentrace ceru v LUAG byla tedy cilena na 0,2 %.

Tabulka 5: Navdzky chemikalii pouZitych pro pripravu 2,2 g LUAG.

Vzorec chemikalie Navazka [gna1ll] Navazka [gna 2,7 1]
Lu(NO3) 1,3529 3,65283
AI(NO3)3 1,8756 5,06412
HCOONH4 6,306 17,0262

Cely roztok (2,7 1) byl poté ozafovan stfednétlakou rtutovou UV vybojkou
s méritelnym vykonem od vyrobce UV Technik Meyer, GmbH, po dobu 6 hodin ve vodni
[azni. Pfikon byl nastaven na 360 W. Spektrum zareni generované takovouto vybojkou
je polychromaticky. Cely roztok byl ndsledné prefiltrovan a 3 dny susen v atmosfére na
40°C. Konecny vytézek cinil 1,953 g LUAG:Ce. Prasek byl dodatecné frakcionalizovan
v achatovém mlynu dle stejného postupu, jako v pfipadé YAG (viz kapitola 3.1.1). P¥i
porovndni praskd pred a po frakcionalizaci, Ize vidét znatelny rozdil v rozdrceni

slinovanych ¢astic, popt. vétsSich agregatli (viz Obrazek 22, Obrazek 23).
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Obrdzek 23: Snimek ze SEM cdstic LUAG:Ce po frakcionalizaci
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Za ucelem identifikace krystalickych fazi byl vzorek nasledné osobné analyzovan
na rentgenové difrakéni aparatufe v Praze na FJFI. Pouzity difraktometr mél Bragg-
Brentanovo geometrické usporadani (viz Obrdzek 15). Princip méfeni a ilustrace je
popsan v kapitole 1.4.2. Z analyzy difraktometru byly uréeny dvé faze: LUAG a malé
mnozstvi nezreagovaného oxidu lutecia (Lu20s3). Velikost krystalitu byla vypocitana z dat
aje rovna 41.2 + 4.8 nm (postup a vypocty jsou priloZeny v pfiloze). Hodnoty pik{ jsou
vzaty z databaze © 2013 International Center for Diffraction Data, kde pfislusné Cislo

PDF #XX-XXXX odkazuje na namérend data v databazi.

10 — —LUAG Ce 1200 °C
[ = LUAG, PDF #73-1368
- + Lu203, PDF #12-0728
8 08+
2 _
: =
g L
g 067 '
hE i
> -
s 0471
Q |
m =
02 +
0.0

10° 20° 30° 40° 50° 60° 70° 80°
Difrak¢ni uhel 20

Graf 1: Difraktogram pro scintilacni prdsek LuAG:Ce (0.2%), véetné identifikace fdzi.
Prasek byl znovu rozdélen pomoci sedimentace na dvé frakce: jemnou (JF) a

hrubsi (HF). Tabulka 6 obsahuje podminky sedimentace pro LUAG:Ce a YSO:Ce.

Tabulka 6: Parametry a postup pro sedimentace nanopraski LUAG:Ce a YSO:Ce

Typ Dispergace (SONOPLUS) Sedimentace v 500 ml vodného roztoku

prasku Objem Cas [min] Energie [kJ)] Odsatd vyska Teoretickd velikost
H,0 [ml] sloupce Castic (viz Rovnice 13)

LuAG:Ce 100 ml 20 56,666 17,5 cm 480 nm

YSO:Ce 100 ml 20 50,106 17,5 cm 615 nm
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Tvar a velikost ¢astic jednotlivych frakci byly zobrazeny pomoci SEM (viz pfiloha).
Distribuce velikosti €astic byla proméfena pomoci diskové centrifugy. Princip této
metody je popsan v kapitole 1.4.1.2. Roztoky byly tésné pfed mérenim homogenizovany
dispergatorem po dobu 10 min (26,446 kl). Porovnani vysledkd pro dvé frakce je
znazornéno na Graf 2. Mérfeni probihalo pouze v rozmezi od 0,1 — 3 um. JF frakce
obsahuje téz ¢astice mensi nez 0,1 um, resp. HF frakce obsahuje vétsi ¢astice nez 3 um,
coz bylo potvrzeno snimky ze SEM. Z vysledku je patrné, Ze roztok obsahuje nejvice

Castic s pribliznou velikosti cca 155 nm.

Distribuce velikosti ¢astic pro frakce LUAG:Ce
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—JF HF

Graf 2: Distribuce velikosti édstic pro dvé rizné frakce prasku LuAG:Ce. Méfeno na CPS DC.

Pro testy bylo takto definovano a pfipraveno 0,574 g jemné frakce a 0,544 g
hrubé frakce LUAG:Ce. Ztraty pfi pfipravé a definovani téchto frakci Cinily necelych 43%
(z 1,953g -> 1,118 g). Hlavni ztraty byly zplsobeny nevhodné zvolenou nadobou a

metodikou pfi centrifugaci roztoku.

3.1.3 YSO:Ce

Nejprve bylo rozpusténo 2,26 g oxidu yttria (Y203) ve 4,4 ml 65% kyseliny dusi¢né
(HNOs3). Do pripraveného roztoku bylo pridano 86,8 mg hexahydratu dusi¢nanu ceritého
(Ce(NOs3)3*6H,0) a 100 ml destilované vody. Dale byl pfipraven roztok smichanim 2,24
ml tetraethyl orthosilikatu (TEOS) se 100 ml 96% etanolem (EtOH) a pfidan do drive

prfipraveného roztoku. V nasledujicim kroku bylo pfikapavano 20 ml 25-29% amoniaku
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za stalého michani. Roztok byl poté silné michan po dobu 32 hodin. Po uplynuté dobé
se produkt jeden tyden nechal susit v susarné v atmosfére pfi 40°C. Nasledné byla
provedena kalcinace pfi 1200°C ve vakuu po dobu 3 hodin (10°C / min). Timto zplisobem
bylo pfipraveno 2,785 g YSO:Ce (1%). Prdsek byl dodatecné frakcionalizovdn

v achatovém mlynu dle stejného postupu, jako v pfipadé YAG (viz kapitola 3.1.1).

YSO:Ce ma dvé teplotni modifikace, nizkoteplotni a vysokoteplotni. Pfechod mezi
témito fazemi je kolem 1100°C. V dusledku kratké kalcinace pti 1200°C, prasek obsahuje
obé tyto modifikace. Stejné jako v pripadé LuAG:Ce byly pfitomné faze potvrzeny

pomoci rentgenové difrakéni analyzy (viz Graf 3).

1.0 T
I —YSO Ce 1200 °C

0.8 + = YSO_nizKkoteplotni mod., PDF #70-5613
a 0.
8
N - YSO_vysokoteplotni mod., PDF #022-0992
Q
£06 1
c
2
®
< 0.4 -
(4

40° 50° 60° 70°
Difrakéni ahel 20

Graf 3: Difraktogram pro scintilacni prasek YSO:Ce (1%) a identifikace fazi.

Pfipraveny prasek byl pravdépodobné kontaminovdn, coZz mélo za nasledek
mirné zSednuti vzorku. Z tohoto dlivodu byla provedena EDS analyza za ucelem urceni
kontaminantu. Vzorek obsahoval pouze stopové mnozstvi hliniku (viz Obrazek 24) a

velmi malo cizich ¢astic.

56

80°



- Spectrum 4
Wt% o
65.8 0.4
235 03
9.0 0.1
1.6 0.5
0.2 0.1

Obrdzek 24: Spektrum EDS analyzy YSO:Ce.

Prasek byl nasledné opét, jako v pfipadé ostatnich praskd, rozdélen na dveé frakce
pomoci sedimentace. Podminky sedimentace jsou uvedeny v tabulce (viz Tabulka 6).
Vysledny vytézek Cinil pro JF 0,323 g a pro HF 1,036 g. Vysoké ztraty, cca 52% (2,785 g -

> 1.359 g) byly znovu zpUsobeny hlavné Spatnou metodikou pf¥i centrifugaci roztoku.

Dale byla uréena velikostni distribuce ¢astic pro obé frakce pomoci DCS (viz Graf 4). Obé

frakce obsahuji nejvice c¢astic s primérem kolem 255 nm.

Distribuce velikosti ¢astic pro frakce LUAG:Ce

100
80
60

40

Relativni hmotnost

20

0 0.2 04 06 0.8 1 1.2 14 16 138 2 22 24 26 238 3
Primér ¢astic [um]

——JF ——HF

Graf 4: Distribuce velikosti cdstic pro dvé rizné frakce prdsku YSO:Ce. Méreno na CPS DC.

57



3.2 Priprava vrstvy

3.2.1 Spin coating

Ptiprava koloidnich roztokd pro odparovani a spin coating probihala nasledujicim
zpUsobem. Nejprve byla hruba frakce (HF) YAG (popis vyroby popsan v kapitole 3.1.1)
rozdispergovany v kazdém zdispergacnich kapalin: voda, IPA, dichlormethan,
cyklohexan, aceton a isoamyl acetat, Sil2. Navazka YAG (5 mg) byla vypocitana na
zakladé predstavy o pozadované vrstvé (cilena tloustka cca 1 um). Suspenze (2 ml) byla
nejprve rozdispergovana pomoci ultrazvukového homogenizatoru po dobu 15 s 20%
amplitudou pulsu. Sklicka byla pfed aplikaci suspenze omyta IPA. Substrat jsem poté
umistil do spincoateru a upevnil pomoci oboustranné pdsky. Na vytvoreni vrstvy byla
vidy pouzita suspenze o objemu 0,2 ml s koncentraci HF YAG 2,5 g na litr dispergacni
kapaliny. Aplikace suspenze byla provedena dvéma zpusoby: aplikaci pred rotaci
spincoateru (3 sekundovy interval) a aplikaci za soucasné rotace spincoateru. Vysledné
vrstvy (viz série Obrdzek 25) byly ndsledné zkoumdany a zhodnoceny pod optickym

mikroskopem ZEISS Imager.M2 AX10.
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A) YAG + H,0 (odparovani) B) YAG + IPA (odparovani)

Obrdzek 25: Snimky z optického mikroskopu testi odparovdni vybranych suspenzi HF YAG.

Pro vyzkum odparovani byla nakdpnuta kapka suspenze o koncentraci prasku
2,5 g/l a o objemu 0,2 ml na substrat. Pfi odpafovani dochazelo k mnoha nepftiznivym
jevim. Napfiklad na Obrazek 25A je vidét nesouvisla nehomogenni vrstva. V nékterych
pripadech se vytvorily nehomogenni ,,mapy” z prasku (viz Obrazek 25B). V jiném pfipadé
pouziti urcitych dispergacnich kapalin (viz Obrazek 25C, Obrdzek 25D) doslo zvyseni

agregace prasku.

Testy byly provadény na spincoateru, zafizeni na Technické Univerzité v Liberci
(TUL). PFi prvnim testovani nebylo pravdépodobné z divodu nizké koncentrace prasku

pozorovano zadné vytvoreni kvalitni vrstvy (viz Obrazek 26A, Obrazek 26B).
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A) YAG + isoamylacetat (spin coating) B) YAG + Si12 (spin coating)

Obrdzek 26: Snimky z optického mikroskopu vrstev vytvorenych spin coatingem z vybranych suspenzi HF YAG.

V dalsi sérii testll byla zvySena 10x koncentrace suspenzi. Pro spin coating s Si12
byla koncentrace vypocitana tak, aby YAG s SiO; byl v objemovém poméru 1:1. Ma-li
YAG hustotu 4,5 g/cm3a Si12 obsahuje 0,0204 g/cm?3SiO,, ktery ma hustotu 2,2 g/cm3,
vime, Ze na 1 g YAG potiebujeme 0,4884 g SiO,, tj. 23,9 ml Si12. Efekty pozorované u
predchoziho testu byly nyni stejné nebo silnéjsi (viz pfiloha). Nejkvalitnéjsich vrstev bylo
dosazZeno pti pouziti dispergacnich kapalin Si12, IPA a acetonu (viz série Obrazek 27). U
spin coatingu se Si12 solem muizZeme vidét znatelné drahy zplGsoben pohybem tézsich
Castic pti rotaci. Pfi dostatecné stabilizaci koloidniho roztoku a pouziti jemné frakce
pfipadné pouziti nizSich otacek na spincoateru, Ize o¢ekdvat snizeni tohoto defektu a

celkovou zvySenou kvalitu vrstev ve vSech ptipadech.

A) YAG +Sil12 B) YAG + Si12
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C) YAG + IPA D) YAG + aceton

Obrdzek 27: Snimky z optického mikroskopu pripravenych vrstev spin coatingem z riiznych suspenzi HF YAG.

A) YAG + Sil12 (spin coating vyssi konc.) B) YAG + Si12 (odparovani)

C) YAG + aceton (odparovani)

s :
=

L

Obradzek 28: Snimky z optického mikroskopu vrstev pripravenych spin coatingem a odparovdnim z riiznych
suspenzi JF YAG.
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Na zakladé vsech pripravenych vrstev z YAG nanoprasku byla vybrany jako
nejvhodnéjsi dispergacni kapaliny aceton IPA a Sil2. Odpafovani se ukdzalo jako
nevhodna metoda ve vsSech ptipadech. Béhem odparovani dochazi ksilné agregaci

prasku, coZz ma za nasledek nehomogenitu vrstvy - tvorbu map.

DalSim postupem bylo vytvofit vrstvy z opticky aktivniho prasku LUAG:Ce. Jako
dispergacni kapaliny byly zvoleny sol-Sil2 a IPA. Koncentrace LuAG:Ce prasku
v suspenzich byla zvolena na 1 g na 24 ml Si12 a1 g na 4 ml IPA. Z téchto suspenzi jsem
pfipravil vrstvy metodou spin coating na spincoateru pfi 3000 otackach. Homogenita a
kvalita vrstev se scintilatnimi vlastnostmi se lépe hodnoti pomoci X-ray zobrazovaci
analyzou nez na optickém mikroskopu, proto jsem pfipravené vrstvy vyhodnotil na X-ray

zarizeni ve firmé Crytur. Vysledky uvadim v kapitole 3.4.
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3.3 Elektroforeticka depozice

Pro ucely elektroforetické depozice byly zvoleny polarni kapaliny: destilovand
voda, IPA a ethanol. Pro tato rozpoustédla byl zméren zetapotencial (viz Tabulka 7) na
Zetasizeru jak pro YSO:Ce, tak LUAG:Ce. Pro EPD je dulezité, aby ¢astice mély co nejvétsi
naboj nezavisle na znaménku. Z dlivodu nizkych hodnot zetapotencialu u ethanolu, byly
nadale pouzivdny pouze kapaliny voda a IPA. Prvni testy pro nalezeni optimadlnich
parametr( byly osobné provedeny na Ustavu fotoniky a elektroniky Akademie véd CR

na jejich méfici aparature.

Tabulka 7: Namérené hodnoty na Zetasizeru pro YSO:Ce a LUAG:Ce.

Pragek Koncentrace Kapalina Zetapotencial Mobilita
(/1] [mV] [um-cm/(V-s)]

Voda 18.37 1.441

LuUAG:Ce 4 Etanol 0.06 0.001
IPA 18.55 0.127

Voda 12.20 1.021

YSO:Ce 4 Etanol 0.02 0.001
IPA 13.34 0.057

Testy byly provedeny s praskem HF YSO:Ce v H,0 a v IPA. Zprvu bylo odhadnuto
potiebné napéti na zakladé zeta potencialQl ¢astic v kapalinach. Byla provedena sada
experimentl pro nalezeni optimalnich parametr( (viz Tabulka 8). Jako substrat byly
z pocatku z ekonomického divodu pouzity kiemikové tenké platky, dodané taktéz UFE
AV CR. Kvalita vrstev byla hodnocena pod optickym mikroskopem ZEISS Imager.M2
AX10.

Tabulka 8: Sada EPD experimentd a jejich podminky

Experiment Kapalina Napéti [V] €as [min]
1 H20 5 5
2 H20 5 10
3 H,O 5 15
4 H2.0 5 30
5 IPA 10 10
6 IPA 100 10
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PFfi vysokych napétich byla pozorovana tvorba nepravidelnych map. Vrstvy
ovsem byly mnohem tlustsi za kratSi dobu. Vlivem napéti (pole) mezi elektrodami
v roztoku dochazi k vytvoreni koncentracniho gradientu, ktery ma za nasledek proudéni
kapaliny a vytvareni vySe zminovanych map. Ztohoto dlvodu je pro pfipravu
homogennich vrstev vhodnéjsi volit nizsi napéti. PFi menSich napétich dochazi
k vytvareni kvalitnéjsich tenkych povrchi. Defekty vrstev jsou nejznatelnéjsi u okraju

substratu a v okoli menisku kapaliny (viz Obrazek 29).

20 um

Obrdzek 29: Tvorba YAG vrstvy pomoci EPD v okoli menisku kapaliny. Snimek pofizen pod optickym mikroskopem
Porovnani vrstev tvorenych pfi vysokych a nizkych napéti vidime na Obrazek 30.
V pripadé vyssich napéti jsou vidét znatelné oblasti s deponovanymi agregovanymi

¢asticemi.
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Obrdzek 30: Porovndni pfipravenych YAG vrstev EPD metodou pfi riznych napétich (Vlevo 100 V vpravo 10 V).
Snimek porizen pod optickym mirkoskopem.

Byly provedeny dalSi experimenty v rozpéti napéti 1-20 Vs 10 minutovymi
intervaly. Béhem pfiblizné prvnich 10 minut dochazi k nejvétsi depozici prasku, kdy
dochazi téz k vytvoreni nejvétsich defektl vrstev. Pfi opakovani experimentu na stejnou
vrstvu, by se teoreticky mély defekty vyrovnat a mélo by tak dojit k vytvofeni mnohem

vice homogenni vrstvy.

Vrstvy pti pouziti hrubé frakce nanoprasku obsahuji misty nadeponované
agregaty, které pfrispivaji k tvorbé defektll na vrstvé. Pro pfipravu kvalitnéjSich vrstev
doporuduji pouziti stabilizatorl popft. povrchové aktivnich latek (PAL) ¢i zménu pH.

Ptiprava stabilizované suspenze nanopraskd by byla nad ramec této prace.

Na zakladé vysledkl byl navrZen dalsi postup. Testy byly nyni provadény na osobné
pripravené aparatuie v laboratofi na TUL. Aparatura se sklada z drzédku pro elektrody,
plosnych spoji a sponek pro Uchyt elektrod. Aparaturu pro elektroforetickou depozici
jsem navrhnul v programu SOLID WORKS a wvytisknul na 3D tiskarné Prusa i3 ve
firmé Crytur v Turnové. Vodice byly pfipajeny na médéné spoje tvofici plosSny spoj pro

prichyt elektrod (viz pfiloha). Objem aparatury je koncipovan pro 2 ml roztoku.

Dale byly provedeny EPD experimenty na sklickach s naparenou vrstvou fluorem
dopovaného oxidu cini¢itého (typ 55, kéd: 101-015, plosny odpor 10 « R « 15 ohm/
plosny inch, vyrobce Flexitec). Sklicka maji rozméry 10x25x1 mm. Prasek pouzity pro
depozici byl HF LUAG:Ce s H,0 a IPA s vyslednou koncentraci roztoku 4 a 14 g/l. Vrstvy

byly redeponovédny 3x-4x po 10-15 minutach za ucelem vétsi tloustky a lepsi
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homogenity. Tyto vrstvy byly zhodnoceny pomoci X-ray zafizenim ve firmé Crytur

v Turnové (viz kapitola 3.4).

Na zakladé vysledkld z proméreni vrstev pod X-ray zafizenim, byl navrien dalsi
postup. V této sérii testll jsem pouZil nejkvalitnéjsi prasky a substraty, které jsem mél
k dispozici a vyrazné jsem dbal na Cistotu prostfedi a pomUcek béhem experiment(.
Pouzité prasky byly JF LUAG:Ce a JF YSO:Ce. Jako substrat byla pouzita ¢tvercova ITO
sklicka s ploSnym odporem 12 Q/cm o rozmérech 25x25x1 mm. Tato sklicka byla
zap(jéena UFE AV v CR. Pro jejich lepsi vyuZiti byla ¢tvercova sklicka roziezana na tietiny.
Takto jsem ziskal nékolik kust platkd o rozmérech 8x25x1 mm. Pro tato sklicka jsem
vyrobil novou EPD aparaturu s objemem 1,2 ml. Pfed pouzitim byla sklicka omyta
v acetonu. Dispergace praski pred pouZitim pro EPD byla provedena pomoci
ultrazvukového homogenizatoru po dobu 10 minut (= 30 kJ). Podminky pro kazdy

z téchto experimentl uvadim v tabulce (viz Tabulka 9).

Tabulka 9: Parametry a podminky experimentu s opticky aktivnimi vrstvami a ITO sklicky.

Experiment Prasek Kapalina Koncentrace [g/l] Napéti[V] Cas [min]
1 LuAG:Ce H20 4 5 4x10

2 LuAG:Ce Hy0 4 5 30

3 LUAG:Ce IPA 8 5 30

4 LUAG:Ce IPA 8 5 4x10

5 YSO:Ce H20 4 5 30

6 YSO:Ce  H20 4 5 4x10

7 YSO:Ce IPA 8 5 30

8 YSO:Ce IPA 8 5 4x10
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3.4 Zhodnoceni optickych vlastnosti pripravenych vrstev

Za ucelem porovndni luminiscence vrstev byly vSechny pfipravené vrstvy
porovndvany vici monokrystalickému standartu YAG:Ce (viz Obrazek 31). Integralni
hodnota intezity (IHI) scintilace v homogenni oblasti dosahovala priimérné cca 2650 pfi

60 sekundové expozici kamery, 2 W vykonu a 40 V napéti rentgenky.

Obrazek 31: Standart YAG:Ce pro porovndvdni luminiscence pripravenych vrstev

Odparovani se ukazalo jako velmi Spatnd metoda z dlvodu tvorby map a
agregace, které se vytvari pfi odparovani kapaliny — at uz H,O nebo IPA (viz pfiloha).

V tomto pripadé nelze mluvit ani o vrstvé a nema vyznam hodnotit jeji svitivost.

Na snimcich (viz Obrazek 32) vidime vrstvy LuAG:Ce pripravené metodou
spincoatingu se solem Sil12. Tyto vrstvy dosahuji velmi nizkych hodnot luminiscence.
Kvali nizkému signalu jsem musel nastavit expozici na 240 sekund (IHI v rozmezi 450-
500). Bilé pruhy na snimcich jsou zplsobeny Spatnym pomérem signal/Sum a téz
nedostate¢nym odstinénim kamery od X-ray zareni. Hlavnim pticinou nizkého signalu je
velmi mala tloustka vrstvy. Sol-gel metodou jsme schopni pfipravit homogenni vrstvy
s maximalni tloustkou 100-150 nm. PFi vétsi tloustce vrstvy dochazi k popraskani solu

Si12. Jak znazornuji obrazky, pti pouziti hrubsi frakce se vyrazné zhorsi homogenita
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vrstvy. Spincoating se dd provadét dvéma zplsoby. Rotaci pred kdpnutim suspenze nebo
par sekund po nakdpnuti suspenze. Na snimku z X-ray je znatelna stopa hranice kapky,
kterd vznikla pred za¢dtkem rotace spincoateru. Z tohoto dlvodu by mély dalsi vrstvy

byt pfipravovany pouze nakdpnutim vzorku pfi jiz spusténém spincoateru.

Obrdzek 32: Snimky pripravenych LUAG:Ce vrstev CCD kamerou po ozdreni X-ray zdarenim. Vlevo priprava
spincoatingem Si12 + JF LUAG:Ce, vpravo spincoating Si12 + HF LuAG:Ce.

Pti pouziti dispergacnich kapalin (IPA, aceton — viz ptiloha) misto Si12 pro
spincoating lze zpozorovat odliSnou strukturu vrstev. Znatelné jsou hlavné trasy tézsich
Castic vzniklé pohybem odstfedivou silou. Pouzitim stabilizovaného koloidniho roztoku,

spincoatingem s nastavitelnymi otdckami a pouziti nizsi otacek, lze ocekavat lepsi

vysledky.

U EPD test( dochazelo elektrolyzou H,O k tvorbé vodiku, ktery redukuje ITO
vrstvu a nedochazi tak k depozici prasku na substrat. Redukci vznikaji In/Sn ¢astice na
povrchu substratu, coz mé za nasledek zménu ploSné vodivosti substratu. Mimo to
nedochazi k depozici prasku. Diky tomuto nepfiznivému efektu jsem mohl porovnat
vrstvy pouze z nanoprasku v kapaliné IPA. Redukci vodikem lze zamezit pouzitim velmi
nizkych napéti nebo modifikaci napétového signalu napf. pulzni EPD, stfidavym

proudem, odolnou naparenou vodivostni transparentni vrstvou atd.

Obrazek 33: Zredukovand vrstva ITO. Vpravo snimek pod X-ray zdarenim.
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Vrstvy pfipravované EPD z hrubé frakce praskl vykazovaly velmi vyrazné defekty
homogenity vrstev. S vyssi koncentraci roztoku se tyto defekty ndsobi (viz Obrazek 34) .
Pro pouziti vétsich &astic je velice dileZitd stabilizace koloidniho roztoku. Castice pod
vlivem elektrického pole maji zna¢nou snahu agregovat. Proces depozice je navic pro
vétsi ¢astice mnohem rychlejsi. Z tohoto dlvodu byly pro dalsi testy pouzity nanoprasky

s nejjemné;jsi frakci pti mensim napéti.

LUAG:Ce 3x10 min, 10V LuAG:Ce 10x koncentrace, 3x10 min, 10V

Obradzek 34: Snimky scintilacnich vrstev pfipravené EPD zobrazené pod X-ray. llustrace defekti pri pouZiti hrubé
frakce a rizné koncentrace.

Nejkvalitnéjsich vrstev bylo dosazeno pomoci EPD, kdy jemna frakce nanopraski
byla rozdispergovana v IPA. Na snimcich vidime vyrazné defekty vrstvy. VétSina defektu
ve spodnich c¢astech je zplsobena vytdhnutim sklicka z aparatury. PouZzitim
motorizovaného vysouvace lze tomuto zabrdnit. Vrstvy obsahuji homogenni oblasti,
které dokazuji, Ze metodu optimalizaci Ize pouZit pro vytvoreni kvalitni vrstvy. Tloustku
vrstvy ovliviiujeme poétem opakovani depozice. Pti dlouhé depozici (30 minut) bez
vymény roztoku dojde vlivem napéti k agregaci ¢astic a koncentracnimu gradientu
v roztoku. Tento jev ma za ndsledek tvorbu nehomogenni vrstvy. Efekt je velmi znatelny

v oblasti menisku (viz Obrazek 35).
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LUAG:Ce 5V 30 min LUAG:Ce 5V 4 x 10 min YSO:Ce 5V 4 x 10 min

Obrdzek 35: Snimky scintilacnich vrstev pripravené EPD zobrazené pod X-ray. Homogenni oblasti vrstev a defekt
v okoli menisku roztoku. .

Nejvétsi nevyhodou EPD je nutnost vodivého substratu. Substrat musi byt
prGhledny a zaroven naparfend vrstva nebo kvalita samotného substratu znacné
ovliviiuje vyslednou vrstvu. Zavislost ploSného odporu na depozici nebyla dosud zjisténa.
Po vytvoreni celistvé vrstvy s dostatecné luminiscenénimi vlastnostmi by bylo vhodné

zhodnotit cenu material( a procesu vyroby.

Pro ilustraci uvadim snimky vrstev pfipravenych riznymi metodami (Obrazek 36).
Tyto vrstvy jsou zatim stdle lepsi at uz v kvalité, homogenité nebo v intenzité scintilace

neZz mnou vytvorené vrstvy. Detailnéjsi porovnani vrstev neni nyni relevantni.
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GaN - MOVPE YAG - sol-gel

m

GADOX — sedimentace YAP — LP

LUAG:Ce — monokrystal Czochralski YAG - monokrystal Czochralski

Obrdzek 36: Ruzné druhy scintilacnich vrstev (stinitek) pfipravené odlisnymi metodami.
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Zaver

V mé diplomové praci se zaméruji na pfipravu scintilacni vrstvy z nanopraskd s
potencidlnim vyuZitim pro X-ray zobrazovaci analyzu. Motivaci této prace je pfipravit
zaklad pro vyzkum scintilacnich vrstev z nanopraskl s lepSimi vlastnostmi nez vrstvy z
mikroprasku pripravované ve firmé Crytur v Turnové. Cilem je nalézt novou metodu

vhodnou pro pfipravu vrstev z nanopraska.

V teoretické ¢asti se vénuji rozsahlé problematice scintilatorl, metodam pfipravy
vrstev z praskd a metodam charakterizace prask( a vrstev. V posledni radé se vénuji X-

ray zobrazovaci analyze vyuzivané ve firmé Crytur.

Pro ucely experimentdlni ¢asti prace jsem vybral potencidlné nejzadanéjsi scintilacni
prasky LUAG:Ce, YSO:Ce a testovaci prasek YAG. Tyto prasky byly osobné pfipraveny na
FIFI CVUT v Praze radiaéné-chemickou metodou. Vedkery postup pfipravy a méfeni
uvadim v této préci. Prasky jsem nasledné frakcionalizoval a charakterizoval pomoci
nékolika metod: sedimentace, odstrediva diskova centrifugace, rentgenova difrakéni
analyza a skenovaci elektronova mikroskopie. Pro wvybrané vzorky jsem zméfil

zetapotencidl a elektrickou mobilitu ¢astic, konkrétné v kapalinach IPA a H;0.

Na zakladé reserse jsem vybral jako nejvhodnéjsi metody pro pfipravu vrstev z
nanopraskll metody spin coating a elektroforetickou depozici. Doplfujici metoda pro
porovndni chovani praskd v riznych dispergacénich kapalindch je odparovani. Proved|
jsem sadu experimentl odparovani s rlznymi dispergacnimi kapalinami a urcil jako
nevhodnéjsi IPA a H,0. Pomoci spin coatingu byly pfipraveny vrstvy, diky kterym bylo
zjisténo, Ze tloustka vrstev pfipravitend sol-gel metodou neni dostatecna, aby byla
scintilace porovnatelnd s ostatnimi vrstvami. Pro testy elektroforetické depozice jsem
vyrobil jednoduchou aparaturu, pomoci které bylo provedeno nékolik experimentd. Byly
pfipraveny vrstvy pfi rdznych podminkach EPD (napéti, koncentrace roztoku, typ

substratu).

Kvalita vrstev z testovaciho prasku byla hodnocena pomoci optického mikroskopu.

Kvalita vrstev z opticky aktivnich prasku byla hodnocena na X-ray zafizeni ve firmé
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Crytur. V ramci diplomové prace jsem naprogramoval software pro zaostfeni kamer k

tomuto zarizeni.

Z dosazenych vysledk( plyne, Ze elektroforeticka depozice je z vybranych metod

nejslibnéjsi metoda pro ptipravu kvalitnich scintila¢nich vrstev z nanoprasku.

Hlavnim pfinosem mé diplomové prace jsou data a poznatky, diky kterym mohu
navrhnout smér pokracovani vyzkum. Vzhledem k obsahlosti dané problematiky je dalsi
vyzkum nad ramec této diplomové prace. Zasadni vliv na kvalitu vrstev ma stabilizace
suspenze pfi experimentech. Pro elektroforetickou depozici je vhodné navrhnout
sofistikovanéjsi aparaturu se softwarovou automatizaci procesu. Stabilizaci suspenze a
pouziti vhodnych podminek EPD lze pfipravit kvalitni scintilacni vrstvy z nanoprdaska.
Zajimavou cestou je vyzkum rozliSovaci schopnosti homogennich tenkych scintilacnich
stinitek. Pripravou scintilacnich stinitek bych se rad dale vénoval v rdmci doktorského

studia.
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