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ANOTACIJA

Hematita (Fe;O3) nanodalinas un planas kartinas p&d€jos gados tiek plasi pétitas
fotokatalitiskiem pielietojumiem — Gdens sadaliSanai saules gaisma. Masu darba pétitas ar
parejas metaliem leg€ta hematita planas kartinas, kas iegiitas ar pirolizes izsmidzinaSanas
metodi. Saja metodé - hematita un leg&joSo materialu prekursori (nitriti) ar saspiestu slapekla
gazi tiek izsmidzinati uz karstam pamatném (450°C), kur vienlaicigi norisinas leg€tas
hematita struktiiras veidoSanas reakcijas un planas kartinas augSana. Struktiira iegitajiem
parklajumiem pétita ar rentgendifrakcijas un infrasarkanas spektroskopijas metodém;
morfologijas noskaidroSanai izmantots optiskais un skengjosais elektronu mikroskopi;
optiskas 1pasibas (absorbcijas mala un piemaisijumu ladigpparneses joslas) noteiktas ar
spektrofotometru; fotoelektrokimisko TpaSibu pétjjumiem izmantota: tris elektrodu
elektrokimiska $tina ar kvarca logu, potenciostats un gaismas avots. Skaidrota leggjoso

piemaisijumu ietekme uz hematita absorbcijas malas novietojumu un fotoaktivitati.



ABSTRACT

Over the last few years hematite nanoparticles and thin films are being widely
researched for the photocatalytic application — water decomposition under the influence of
sunlight. This work represents the research of hematite thin films doped with transition
metals. Spray pyrolysis method is used to evaporate the precursors of hematite and doping
transition metals (mostly nitrates) on a hot plate (450°C), where the formation of doped
hematite structure and thin film growth occurs simultaneously. Sample structure is being
studied by using the methods of X-ray diffraction and IR spectroscopy; morphology — using
optical and scanning electron microscopes; optical properties are being determined to find the
absorption edge and charge transfer transition of doping elements using spectrophotometer;
three electrode electrochemical cell with quartz window, potentiostat and light source are used
for the study of photoelectrochemical properties. The influence of doping alloy on absorption

edge position and photoactivity of hematite thin film is explained.



SATURS

Pirolizes izsmidzinasanas metodé iegltu legStu hematita planokartinu struktira,

optiskas un fotoelektrokTmiskas TpasSTbas........ccceeeevieeiiieeiiie e 1
YN (0] 211 | T TSP TPP PP 2
AADSTIACT. ... 3
SATURS . . ettt b et r e bt et e e R e e R e e aeene e Rt nbe et ne e nre e nne e 4
APZIMEJUMU SATAKSES....eenvvieiiieiieeieeiie et eetee et ettt esttesteebeeeeaeebaeebeesaeeabeesseeanneeseeeanes 6
TEVADS. ...t bttt n et n 7
1.LLITERATURAS APSKATS......o oottt ettt 8
1.1. Plano kartinu iegliSanas MeEtOdeS........ccverueieruieriiierieeiieriie ettt e seeevee e evee e 8
1.2. IzmidzinaSanas pirol1Zes MEtOde. .......c.cecvieriieriieriieeieeiieeie ettt e eeae e 8
1.3. Pusvaditaji. Hematita un ITO TpaSibas.......cccccoceeviiriiniiiiniciiiiieen, 10
1.4. Fotoelektrokimiska tidens sadaliSana............cccccovivieieiiiiieee i 11
1.5. TekS8&jais fOtOCTEKLS. . ..viiviiiieeiieiie et e 12
1.6. P1akanzonas POtenCIALS.........c.eeruiieuieriieeiiie ittt 13
2. EKSPERIMENTALA DALA.......c.coeiveieieieeeeeeeeete ettt 15
2.1. Izsmidzinasanas pirolizes MEtode. .........ceerueeriiiriieriieie e 15
2.2. Prekursora Skiduma sagatavoSana...........cccceceereenierieneenienieneeieeeene e 15
2.3. Izsmidzinasanas pirolizes metodes eksperimentala iekarta..............ccceevviveninnnnne 15
2.3.1. Apsildamas pamatnes UZDUVi........ccueercueeeruireniiieeniieenieeerieeesireeeeveeeaeeesneeenes 15
2.3.2. Kartinu SagatavoSanas PrOCESS. .......eeueruuereeruerruereenieerseseeseenseseesseessesseenseenne 16
2.3.3. PiStoles SagatavoSanas PrOCESS........coueieeererreeerertenteressereeseeiesre e seeesseseenes 16
2.3.4. Kartinu veidoSanas PIrOCESS.......cccuueerureeerreeerrreerreeeereeasseessssessssseessssesssneesns 16
2.4. legiito paraugu 1ZKarsESaNA. ... ....cueireerririreerreesee e 18
2.5. Uznesto S1anu PETJUML..c.eiiiieriieeiieeiie ettt ettt et ettt 18
2.5. 1. PrOfHOMELIS. ... 18
2.6. Uznesto slanu struktiiras un optisko Ipasibu peijuMi........cceccveeerveeeriieiiiieiiinenns 18
2.6.1. Rentgenstaru difrakCija (XRD)......cccoiiruiiiiieieieie e 18
2.6.2. Absorbcijas malas NoteikSana............cccveeriieiieiiiiiiieeie e 19
2.7. KImisko TPpaSTbu PELTIUMIL ....cevuieiiieiieiie ettt 20
2.7.1.Fotostravas un Motta - Sotke analizes noteik3ana..............c..cccocoeueverrerrrenenen. 20

4



3. REZULTATI UN ANALIZE........ccoiiieririieieeesieeieie e 21

3.1. Iegtto plano kartinu fizikalas Tpasibas...........cccccueeeriieeiiiieeie e 21
3.1. 1. KArtinu DICZUIMS. .......vveiiiiiiiie ettt e et e e e sare e e e e e e e e srnaeeean 21

3.2. legiito plano kartinl optiskas IpasTbas.......c.cccueerieerieeiiienieeieerie et 23
3.2.1. Absorbcijas koeficienta aprékinaSana............cceevveeciienieeiiienieeieecie e 23
S22 XRD bbb 26
3.3. Kimisko TpasSThu PELJUML....cccuvieeriieeeiieeeiieeiieeeiee et eree et 27
FOLOSIIAVA. ...eoiiiiecieee e 27
IMIOTEA-SOTKE. ...ttt s st ensenes 28
SECINAIUMIL ...ttt n e 30
PATEICTIBAS. ...ttt ettt bbb 31
IZMANTOTA LITERATURA UN AVOTL......cooiiiiieieeeeececeeeeee e 32
L PHEITKUMIS. ... e bbbttt 33
2. PIEIKUMS. ...ttt 35
B PIEIIKUMIS ... 39



APZIMEJUMU SARAKSTS

ALD (Atomic layer deposition) - atomslana uznesSana,;

o-Fe;,03 — hematits;

CVD (chemical Vapor Deposition) — kimiska tvaika nogulsnéSana;

ITO (Indium tin oxide) - pusvaditaju materials, caurspidigs redzamaja gaismas diapazona,
aizliegtas zonas platums apméram - 4eV,

Fe(NO3)3'9H,0 - Dzelzs nitrats (Iron (III) nitrate nonahydrate);
LU CFI - Latvijas Universitates Cietvielu fizikas institiits;

MEB - molekulara kila epitaksija,

Q/m?- oms uz kvadratu, vados$as virsmas pretestibas mérvieniba;

PEC (photoelectrochemical cell) — fotoelektrokimiska $iina;

PVD (physical Vapor Deposition) - fizikala tvaika nogulsné$ana;

XRD-rentgenstaru difrakcija;

Prekursors- kimisks sals skidums, kura galvenie sintez€jama materiala atomi atrodas reakcijai
nepiecieSsama tuvuma viens pret otru;

Standarta apstakli - par standarta apstakliem sauc apstak]us, kur temperatiira ir 273,15 K (0°C)
un spiediens ir 1 bar (750 mmHg jeb 100 000 Pa jeb 0,99 atm)[8];

UV-ultravioletais starojums;

Ultraskanas vanna — cietu vielu virsmas tiriSanas metode, kad vielu ievieto Skiduma, Kur

izplatas ultraskanas svarstibas.


http://lv.wikipedia.org/wiki/Temperat%C5%ABra
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http://lv.wikipedia.org/wiki/Spiediens
http://lv.wikipedia.org/wiki/B%C4%81rs_(m%C4%93rvien%C4%ABba)
http://lv.wikipedia.org/wiki/Dz%C4%ABvsudraba_staba_milimetrs
http://lv.wikipedia.org/wiki/Pask%C4%81ls
http://lv.wikipedia.org/wiki/Atmosf%C4%93ra_(m%C4%93rvien%C4%ABba)

IEVADS

P&dgjos desmit gados plasi pétiti energétiskie avoti, jo energijai un resursiem ir globala
nozime. Udenradis jau sen tieck uzskatits kd viens No svarigiem energijas nes¢jiem. Udens
sadalisana par tdenradi un skabekli, izmantojot fotokatalizes S§Gnu, -ir viena no
perspektivakam metodém ka razot Gdenradi. Fotoelektrokimiska $iina sp€&j parveidot gaismas
energiju kimiskaja energija. Galveno lomu spéle pusvaditaja elektrods, kura notiek ick$gjais
foto efekts, ka d&] atdalas ladini, -un notiek reducéSanas — oksidéSanas reakcijas.
Vispopularakais materials fotoanodiem ir hematits (a-Fe,03), kas tiek pétits art miisu darba.

Darba meérkis:

Izveidot pirolizes izsmidzinasanas iekartu; iegiit planas kartinas ar Fe,Oj3 slana parklajumu uz
ITO un silicija dioksida pamatném, ar izsmidzinasanas pirolizes metodi; pétit optiskas
Ipasibas atkariba no pamatnes temperattiras un uznesta slana biezuma izmainam.

Darba uzdevumi:

Izveidot pirolizes izsmidzinaSanas iekartu ar vienu pistoli un mazu apsildamu
plitinu;

Apgit izsmidzinasanas pirolizes metodi plano kartinu iegtiSanai;

Iegtt atkartojamas planas kartinas ar izsmidzinaSanas pirolizes metodi;

Iegtt planas kartinas pie dazadam pamatnes temperatiiram, ar izsmidzinasanas
pirolizes metodi,

Ar izsmidzinaSanas pirolizes metodi iegit planas kartinas ar dazadiem
izsmidzinasanas ciklu skaitiem (kartinu biezumiem);

Izpétit ieglto materialu optiskas ipasibas tuvas UV un redzamas gaismas
intervala;

Salidzinat un skaidrot iegtitos rezultatus.

Darba izmantotas iekartas: Pirolizes izsmidzinaSanas ickarta, krasns izkarséSanai,

profilometrs, fotokimiska §tina, gaismas avots (lampa), potenciostats.

10. starptautiska jauno zinatnieku konference "Developments in Optics and Communications"
(DOC), 9.-12. aprilis, 2014. g., Riga, LU CFI:

Veronika Menailova, Martins Vanags, Janis Kleperis. Research of the Structure, Optical and
Photoelectrochemical Properties of the Doped Hematite Thin Films Obtained by the Spray
Pyrolysis Method



1. LITERATURAS APSKATS

1.1. Plano kartinu iegiiSanas metodes

Plano kartinu iegliSanas panémienus varam iedalit divas grupas atkariba no izmantotas
uzne$anas metodes : fizikala nogulsné$ana un kimiska nogulsnésana [1].

Fizikalas nogulsnéSanas metodes ir: fizikala tvaika nogulsnéSana (PVD), plazmas
uzputinasana, elektriskas lokizlades nogulsnésana, elektrohidrodinamiska nogulsnéSana,
molekulara epitaksija (MEB), lazerablacija.

Kimiskas nogulsnéSanas metodes ietver: tvaika nogulsnéSana (CVD), atomslana

epitaksija (ALD), sola-gel metode, izsmidzinasanas pirolize.

1.2. IzsmidzinaSanas pirolizes metode.

Izsmidzinasanas pirolizes metode ir viena no fizikalas nogulsnésanas metodém. Tas ir
viegls, bet ilgstoss process. Ta metode, atskiriha no daudzam citam, kartinu uzklasanas
metodém, neprasa augstas kvalitates pamatni vai kimikalijas, bet tiek izmantota, lai iegatu
blivu un porainu kartinu klajumus.

Kartinas, iegltas ar izsmidzinaSanas pirolizes metodi, tiek izmantotas dazadas iericgs,
piemé&ram, saules baterijas, sensoros un daudz kur citur [2].

Galvena eksperimentalas iekartas dala ir pistole, ar nes€jgazi, kas ir slapeklis vai gaiss.
Ar pistoles regulésanu var nodrosinat mazu izsmidzinato pilienu lielumu, to tilpumu, ka ari
piliena trajektoriju, kas ir nepiecieSami kvalitativas kartinas iegtiSanai.

Nozimiga eksperimentalas iekartas sastavdala ir temperatiiras regul€jama krasnina,
kuras darbinaSanas spriegums mainas Iidz 100V. Attalumu starp pistoli un krasninu, uz kuras
atrodas pamatne, var regulgt. P&c kartinas uzputinasanas, to jaliek atdedzinat krasni pie 450°C

uz laiku, kas atkarigs no ieplanota eksperimenta.
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1.Procesa dala no pilieniem ar skidinataju nokrit uz parak tuvu esoSas pamatnes un
iztvaiko, paliek tikai sausas nogulsnes, tajas notiek reakciju un sadaliSanas process
pamatnes temperatiiras ietekmes dgl.

2.Skidinatajs iztvaiko, pirms pilieni nonak Iidz virsmai. Uz pamatnes stiklina notiek
piliena reakcijas un sadaliSanas process.

3.Tuvojoties virsmai, $kidinatajs iztvaiko, dalina inotiek reakcijas un tas iztvaiko; tvaiki
izklied€jas un kondensgjas uz pamatnes.

4.Metaliskas dalinas piliena iztvaiko pie augstam temperatiiram, pirms nonak uz

pamatnes; kimiskas reakcijas notiek tvaiku fazg.[2]

1.3. Pusvaditaji. Hematita un ITO ipasibas.

Pusvaditajs ir materials, ar elektrisko vaditsp&ju starp izolatoru un vaditaju. Izolatoram
piemit loti zema elektrovaditsp&ja savukart vaditajiem ir augsta vaditsp&ja. Pusvaditaja
atrodas dazados energijas limenos. Augstakais aizpilditais energijas limenis ir pazistams ka
valences zona, un zemakais tuksais - ka vaditsp&jas zona. Ja §is divas tas zonas parklajas, tad
elektronu kustiba notiek viegli. Ja ir pievadits pietickami daudz energijas, tad elektroni no
aizpilditas zonas tiek izrauti un atstaj ,,caurumus” . Ir divu veidu pusvaditaju : p-tipa un n-tipa.
p- tipa pusvaditaji rodas, ja ladin$ tiek parnests ar caurumiem, bet n —tipa pusvaditajs rodas,
kad ladinu parnes elektroni.

Udens sadali$anai parasti izmanto kartinas, kuras ir parklatas ar pusvaditaja slani. Par
pusvaditaju izmanto dazadus materialus. Daudz tiek pétits dzelzs oksids (hematits) [4].

Hematits a-Fe,O3 _ alfa faze ir visizplatitaka dzelzs oksida forma ko sauc par hematitu,
tai piemit romboedriska struktiira, un tas ir labakais materials fotoanodam tidens sadali$anai,
jo tam ir elektriska un fotoelektriska stabilitate un to diezgan viegli izgatavot. Pamatprasiba
pusvaditaju - elektrodu materialam ir tada, ka ta zonas energija nedrikst biit mazakai par
potencialu, kas nepieciesams tidens molekulas sadaliSanai tidenradi un skabekli, kas ir 1.23 V
standarta apstaklos. Hematita aizliegtas zonas platums ir 2.2 eV, kas lauj absorb&t 40% saules
spektra gaismas [4]. Hematita trilkumi ir zema vaditsp&ja un zems absorbcijas koeficients,
atra elektronu — caurumu rekombinacija [2]. Fotoanoda efektivitates palielinasana ir aktuala
pétniecibas nozare visa pasaulé paslaik, arT pie mums. N-tipa legéSana palielina ladinnesgju
koncentraciju, tadel palielinas vaditspgja.

Kartinas uzputinatas uz stikla pamatnes, kas parklata ar vadosu ITO slani. ITO
(Indium tin oxide) — pusvaditaju materials, caurspidigs redzamaja gaismas diapazona,
aizliegtas zonas platums ap 4eV un n-tipa pusvaditajs ar vadamibu, ko nodros$ina alvas joni -
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elektronu donori. ITO planajam slanim biezuma ap 200 nm, kas ripnieciski uzputinat uz
stikla ar izsmidzina$anas pirolizes metodi pie 400°C, ir ,apméram, 6 Q/C] pretestiba. ITO
Kartinu izmanto ka pamatni, jo tai ir laba gaismas caurlaidiba un elektriska vadamiba, un

tapéc tai virst var viegli uzklat p&tamo plano kartinu.

1.4. Fotoelektrokimiska tidens sadalisana.

Ir divi veidi ka parveidot saules energiju: termiski un ar gaismu ( fotoniem ). Termiskas
parveidos$anas gadijuma, saules energija tiek parvérsta siltuma, kuru var izmantot vai nu tiesa
veida, val izmantojot Gideni. Otra gadijuma pusvaditajs absorbé fotonus un parvers tos
dazadas citas energijas formas (elektriska, kimiska). Parasts piemérs tada procesa ir
fotoelements, kur absorbétie fotoni kliist par elektrisko energiju. Absorbétie fotoni var ar k]t
par kimisko energiju elektriskas energijas vieta, pieméram, sadalot Gideni par tdenradiun
skabekli.Sadu procesu sauc par fotoelektrokimisku @idens sadalisanu. Gala produktus —
tdenradi un skabekli, var izmantot ka diegvielu citos energijas avotos, pieméram kurinama
elementos ( fuel cell).

Udens sadalisanai izmanto PEC ( photoelectrochemical cell — fotoelektrokimiska $iina)
[2]. PEC - stna tdens molekulas sadalas par tidenradi un skabekli uz pusvaditaja virsmas;
fotonu absorbcija noved pie ladinnes&ju (elektroni un caurumi) veidoS$anas vaditsp&jas zona.
Radusies elektroni reducé tidenraza jonus par Udenraza atomiem un gazveidigs tidenrada

tidenraza molekulu :

2H'+2e'—> H;

4

apoueojoyd

Electrolyte solution

1.5.1.att. Shematiska struktira PEC Sinai [2]. Udenradis tiek generéts uz katoda
(pieméram, platins) virsmas, bet uz fotoanoda ( pusvaditajs - hematits ) virsmas notiek

skabekla izdaliSanas.
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Caurums satver negativo ladinu no hidroksida jona, veidojot nestabilu OH radikali,
kas veido H;O, peroksida molekulu. Galu gala, peroksida molekulas sadalas un skabeklis
atbrivojas. Vienadojums rada skabekla izdaliSanas reakciju, kas notiek uz pusvaditaja

virsmas:
H,0 + 2ht = 2H* + 20,

Sis process shematiski paradits attéla 1.5.1. Tad tdens sadalifana notick sekojosa
kartiba: pusvaditaja anods absorb& kritoSo fotonu, robezvirsma starp pusvaditaju un
elektrolitu, un tiek generéti ladina nes€ji — elektrona — cauruma paris, kas péc tam sadalas
robezvirsma eso$a elektriska lauka ictekmé: elektrons tiek parnests pie metala elektroda, kur
rodas tdenradis. Tad varam teikt, ka gaismai ir energija, kas vajadziga, lai notiktu

tdens molekulas sadaliSanas reakcija:

1
Hy0 +hv = —0; +H,

PEC udens sadaliSanai ir vairakas priekSrocibas, un vissvarigakais ir tas, ka tiek
izmantoti divi no viegli pieejamiem energijas resursiem - fidens un saules gaisma. Joprojam,
tas ir talu no rupnieciska pielietojuma tdenraza razos$anai. Protams, ka iericu efektivitate nav
tik laba, un ir vajadzigi turpmaki pétfjumi, lai iegiitu efektivu vadibas ierici, kura spgj
nodro§inat pietickamu energiju par sapratigam izmaksam. Bezmaksas energija, kas
nepiecieSama, lai sadalitu tideni par Gidenradi un skabekli, istabas temperattra ir aptuveni
1,23 eV. Liela dala no saules starojuma energija ir lielaka par 1,23 eV. Pusvaditajs neabsorbé

gaismas vilpa garumus, kas ir lielaki par absorbcijas malas vilpa garumu.

1.5. leksgjais fotoefekts.

[3] Apgaismojot dazadus pusvaditaju materialus, var novérot, ka to elektrovaditsp&ja
palielinas. Gaismas iedarbibas rezultata paradas ta saucama, fotovaditspgja. So paradibu sauc
par ieksgjo fotoefektu. Ieksgja fotoefekta aprakstam izmantosim energijas zonu shému.
Primarais process iek$g€ja fotoefekta ir gaismas kvantu absorbcija. Atkariba no fotonu
energijas iesp&jami vairaki absorbcijas mehanismi. Parejas 1 un 2 rezultata (1.5.1 att.) rodas
elektrons, kas pariet uz vaditsp&jas zonu, bet parejas 3 gadijuma uz lokalu piejaukumu limeni.
Ja optiskas ierosinaSanas rezultata elektroni pariet no valentas uz vaditsp&jas zonu, tad

noveérojam patstavigo fotovaditsp&ju, kuru rada abu zimju ladinnesgji ( elektroni un caurumi,
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vienada koncentracija -n = p). Pie tam, redzams, ka fotona energijai jabiit ne mazakai par
aizliegtas  zonas platumu  E;,. Viens no fotoefektu raksturojosiem  lielumiem
ir fotoefekta sarkana robeza. Ta atbilst garakajam vilpa garumam, kas vél var radit fotoefektu.
Redzam, ka tas iesp&jams tad, kad:

hv=E-E,=Eq4

Ec

T

Ed

Ev

1.6.1.att. Fotonu energijas absorbcijas mehanism (E; — vadamibas zona, E, — valenta

zona, Eq — piemaisijumu (donoru) limenis.

1.6. Plakanzonas potencials.
Plakanzonas potencials Vy, ir svarigs parametrs pusvaditaja elektroda raksturos$anai. Tas ir
definéts ka elektroda potencials, kas rodas robezvirsma, starp pusvaditaju un elektrolitu
ladinnes€jiem parejot no pusvaditaja elektrolita, rodas potencialu starpiba, kuras ietkmée
noliecas zonas:
Vp=V-Vi

Vyp, ir zonas noliekSanas un V ir pusvaditaju elektroda potencials (Fermi limenis). Kad
pusvaditajs ir lidzsvara ar elektrolitu tumsa, Fermi [imenis pusvaditdja ir vienads ar Fermi
limeni elektrolita (reducéSanas potencials). Plakanzonas potencials parasti tiek mérits
attieciba pret atskaites elektroda potencialu, piemé&ram, standarta H* / H, reduc&sanas
potencialu normalos apstaklos, kas ir -4.5 eV attieciba pret vakuuma potencialu. Veidojas
lidzsvars starp, iztukSotu elektronu slani pusvaditaja (pozitivas), un negativi ladétu slani
elektrolita, to sauc par Helmholca slani.

Lai noteiktu plakanas zonas potencialu, var izmantot Motta-Sotke kapacitates metodi,

1.2 [y .y _K
C2 Ngegel ™ " e

izmantojot vienadibu [5,6]:

1e e

2 1
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kur C — barjeras slana kapacitate, Vapp - uzliktais potencials, V- plakanzonas potencials,
Ng — donoru ladinnes&ju koncentracija, T — absolita temperatiira. Ja pusvaditaja diferenciala
kapacitate tieck mérita ka funkcija no elektrodu potencialiem, tad ideala sistémas potenciala
funkcijas krustojums ar x asi biis vienads ar plakanas zonas potencialu.

Veg tika izrékinats aproksimgjot taisnes apgabalu uz nulli. No taisnes slipuma atrada

ladinnes€ja koncentraciju:

Slope :L
eg 6Ny

Kad plakanas zonas potencials ir zinams, un, ja pienem, ka plakanas zoas potencials ir
vienads ar vaditsp&jas zonas potencialu pusvaditaja, tad var viegli noteikt vaditsp&jas un

valences zonas malas attieciba prét standarta reducéSanas skalu.
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2. EKSPERIMENTALA DALA

2.1. IzsmidzinaSanas pirolizes metode.
Darba apgiita un izmantota izsmidzinasanas pirolizes metode. legiitas hematita planas
kartinas uz ITO pamatnes. Tika iegiitas daudzslanu planas kartinas pie konstantas pamatnes
temperatiras un vienada slana biezuma kartinas pie atSkirigas pamatnes temperatiras.

Hematita kartinu iegtiSanai lietota vienada prekursora Skidumu koncentracija.

2.2. Prekursora Skiduma sagatavoSana.

Prekursora $kiduma izgatavoSanai izmantota 4,04 grami dzelzs (IllI) nitrata
(nanohidrata) (FeN3Og¢* 9H,0) (SIGMA-ALDRICH, tiriba =299.0%) uz 100ml dejonizéta
tdens ( SIA Adrona, Crystal -5, tiriba 299.0%), lai iegtitu 1M Skidumu.

2.3. IzsmidzinaSanas pirolizes metodes eksperimentala iekarta.
2.3.1.Apsildamas pamatnes uzbuvi.
Paraugs tiek piestiprinats pie elektriskas plitinas. Pie tas pievada reguléjamu 100 V
spriegumu.

O

i LATRA

Pliting

FUSE

Tikla filtrs
SSR

Aeapgedns,
TR
ol

LUMEL RE72
Kontrolieris

2.3.1.  Apsildamas pamatnes elektriska shema.

Darbibas shéma ir ,, Tikla filtrs” , kas nodrosina misu tiklus no ar&jiem signaliem. Talak
ir kontrolieris, ar kuru ievada v€lamo pamatnes temperatiiru. Tas ir saslégts caur vadu
savienotaju SSR — regul€jama barosanas sprieguma avotu ( autotransformators LATRA un
drosinataju FUSE pie plitinas, uz kuras nostiprina stikla pamatni, uz kuras tiks putinata misu

izveleta kartina).

15



Metodes tehnologiskie parametri:

Nosaukums Modelis Razotajs
. - . 200 baru balons, SIA
Neséjgaze slapeklis (N,) flpums SOL AGA
Izsmlc_lzmasanas STAR _krésosanas S-2-F, dize 0.8 mm STAR
pistoles pistole
_ Temperatiiras
Kontrolieris kontrolieris RE72 LUMEL
2.3.1.Tabula

2.3.2.Kartinu sagatavosanas process.

1) Panemti stiklini ar ITO parklajumu,

2) Stiklini sterilizéti Ultraskanas vanna 10 minates laika;

3) Nomazgati ar acetonu;

4) Nomazgati ar dejoniz&to tideni 3 reizes, katru reize tidens tika mainits;

5) Stiklina dala -1cm (no garuma), apvilkta ar aluminija foliju un piefikséta pie plitinas.

2.3.3. Pistoles sagatavoSanas process.

Pistole tika nomazgata ar acetonu un dejoniz&to tideni un iereguléta uz izteci - 2 ml 120
sekundes. Pie pistoles pievadita nesejgaze —slapeklis, pie spiediena 0.3 MPa. Pistole

nostadita 25 centimetru attaluma no kartinas, kas piefikséta pie plitina.

2.3.4. Kartinu veidoSanas process.

Plitina kopa ar aprikojumu novietota velkmes skapi. Pie plitina piefikséts stiklins. Péc
tam, plitina tika uzsildita 1idz noteiktai temperatiirai. Izsmidzinasanas pistole tiek centréta uz
stiklina centru. Pistole ir uzpildita ar prekusora skidumu noteikta koncentracija.

Kad pamatné ir stabilizéta vajadzigatemperatira (laika nemainiga), tad notiek
putinasana. Tiek veikts noteikts uzputinasanas ciklu skaits, starp cikliem laika intervals 30
sekundes (jo péc katras smidzinasanas gazes plisma atdzesg plitpu par 15-20 gradiem. Tadg]
tiek pagaidits, 1idz temperatira atkal paaugstinas). P&c noteikta ciklu skaita notiek 1éna
pamatnes dzes€Sana, temperatitu pazeminot par 2 gradiem 1 minaté, lai nodrosinatu
kvalitativu kartinu. Kopigais dzeséSanas laiks ir atkarigs no uzputinaSanas temperattras.

Darba izmantoti divi uzputinaSanas varianti:

1) Pie konstantas pamatnes temperatiiras 400°C uz ITO 10, 15 un 20 ciklos uzputinatas

tris hematita kartinas.
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2) Pie dazadam plitina temperatiram 400°C ,450°C un 500°C uz ITO uzputinati 20

ciklu hematita kartinas.

Procesa shematisks att€lojums:

Uznesamas

Krasas pistole

vielas
rezervuars | Paraugs !

Neséjgazes balons

%

Termoparis
temperatruras
kontrolésanai

Autotransformators,)
krasns sildisanai

2.3.4.att.Izsmidzindsanas pirolizes shematisks attélojums.[3]

Smidzinasanas parametri:

Stikla izm&ra garums 2.5cm
Stikla izm&ra platums lcm

Cikla ilgums 05s

Ciklu skaits 10- 20
Starpciklu intervals 30s
Attalums Iidz pamatnei 25 cm
Nesgjgaze slapeklis
Darba spiediens 0.3 MPa
Pamatnes temperattira 250 - 450 °C
Ultraskanas vanna 10 minutes
Skiduma koncentracija 0.1M

2.3.4.Tabula.

Kartipas kvalitate atkariga no S$kiduma padeves atruma, Skiduma molaritates un

pamatnes temperaturas.
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2.4. leguto paraugu izkarsésana.

P&c kartinas uzputina$anas, Kartina tika ielikta krasni uz 3 stundam pie 450°C . Krasni
notiek parauga atdedzinasana, lai kristalizétu uzputinato materialu (var blit maisijums starp
dzelzs oksidiem un hidroksidiem) par hematitu. Noveérots, ka §1s process saistits ar hematita
slana izm&ru samazinasanos, sablivésanas d€l. No fizikala viedokla, to var pamatot ar virsmas
energiju. Sakuma stavoklT poraina virsma ir talu no termodinamiska lidzsvara. Tas saistits ar
palielinatu brivas virsmas energiju.

Par virsmas energiju sauc atoma saites energiju uz dalipu un poru virsmas.
Atdedzinasanas dé]l notiek starpfazu slana samazinaSanas, kas ir ekvivalents virsmas
samazinasanai un tapéc sist€mas kopg€jas energijai samazinasanai. Galvenais fiziskais process
atdedzinasana ir vielas difuizija. Tas nodrosSina poras aizpildi ar vielu [7]. ArT notiek lieka
tdens iztvaikoSana (ja tads ir palicis kartina).

Atdedzinasanas procesu ietekmé atseviski tehnologiski faktori, kas praktiskos apstaklos

lauj regulét atrumu un atdedzinasanas pakapi.

2.5. Uznesto slanu bizuma pétijumi.

2.5.1. Profilometrs.

Ar Profilometru Veeco Dektak 150 tiek noteikts vidgjais kartinas biezums. Sistéma
darbojas ar adatu, kas fiziski mijiedarbojas ar parauga virsmu. Ta spgj izmérit kartinas
biezumu 3 rezimos: piku, bedru un gan piku, gan bedru rezima. Adata mérijuma laika paliek
nekustiga, kustigs tikai priekSmeta galdin$, ar to var precizi noregulét parauga poziciju zem
adatas.

Paraugiem tika panemts vid€jais biezums, jo katra kartina ir poraina un nehomogéna.
Kartinas nehomogenitate saistita ar to, ka uzputinasanas gadijjuma, vislielaka pilienu
koncentracija ir kartinas centra (jo pistole ir iereguléta uz centru), un ta samazinas,

attalinoties no centra. Profilometra Veeco Dektak 150 att€ls ir redzams pielikumos 2.

2.6. Uznesto slanu struktiiras un optisko ipasibu pétijumi.
2.6.1. Rentgenstaru difrakcija (XRD).

[6] Rentgendifraktometrija ir kristalografijas metode, kura iegiist un analiz€ rentgenstaru
difrakcijas ainu kristalos, lai noteiktu kristalrezga Tpasibas. Musu gadijuma vajadziga fazu

noteikSana un raksturo$ana.
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Metodes pamatprincips: no kvéldiega emitéts elektrons ievietots mainiga elektriska
lauka, kur tas sak svarstities ar lauka frekvenci un izstaro rentgenstaru kvantus. Kad
rentgenstarojuma kvants trapa pa atomu parauga materiala, elektroni tam apkart sak svarstities
ar rentgenstarojuma frekvenci. Gandriz visos virzienos iegiti vilni ar dazadam fazém, to sauc
par destruktivo interferenci, tie sak parklaties un tad€jadi “iznicina” viensS otru. Dazos
virzienos notiks konstruktiva interference, jo atomi kristala ir noteikta konfiguracija.

Vilni biis viena fazeé un rentgenstari izplatisies parauga dazados virzienos. Tad lauzto
staru var piegemt ka sastavoSu no daudziem izkliedétiem stariem, kas vienlaicigi pastiprina
viens otru. Parasti apskata rentgenstaru atstaro$anos no daudzam paralélam plakném kristala
iekSieng. Plaknes ar lielu elektronu blivumu atstaros spécigak, savukart plaknes ar mazaku

elektronu blivumu dos vajakas intensitates.
Staru gaitu kristala var redzét pielikumos 1., 2.6.1.att. Staru gaitu kristala.

Mehanisko ierici, ko veido parauga turétajs, rentgenstaru detektors un saistita sazobe,
sauc par goniometru. Bragg Bretano THETA THETA goniometra paraugs ir nekustigi
nostiprinats uz horizontalas pamatnes. Rentgenstaru lampa un detektors vienlaicigi kustas

tam pari lenkt 6.

Ta shému var redzet pielikumos 1., 2.6.1.att. Bragg Bretano THETA:THETA goniometra

shéema.

Fazu identifikacija tiek veikta, salidzinot no parauga iegiitos datus (difrakcijas maksimumi jeb
piki un to relativas intensitates) ar pikiem un relativam intensitatém datu bazes, kuras ir

apkopoti standartu dati.

2.6.2. Absorbcijas malas noteiksana.

Lai noteiktu planas kartinas absorbciju tiek izmantots spektrofotometrs Shimadzu UV-
2450 (Shimadzu Scientific Instruments Kyoto, Japan) un ar barija sulfatu parklata integréjosa
sfera ISR-240A (vilna garumu diapazons no 240 Iidz 800 nm).

Lai veiktu mérfjumus ar integréjoso sféru, paraugs tiek nolikts pret kritoSo gaismu, kura
no izklied€josas parauga virsmas atstarojas visos iesp&jamos virzienos sferas iekSien€, pec
tam tiek savakta detektora.

[7] Absorbcijas koeficientu var aprékinat péc formulas :

1 1

(h-v-a)" =(h-v-f(R)" =Ah-v-E,)
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kur hv -gaismas kvanta energija eV, A- proporcijas konstante, Eg - aizliegtas zonas
platums eV. n — raksturo elektronu parejas aizliegtaja zona (tieSas vai netiesas).

Tehniskie parametri un uzbuve integréjosai sferai doti pielikumos 2.

2.7. Kimisko ipasibu pétijumi.

2.7.1. Fotostravas un Motta-Sotke analizes noteik$ana.

Fotostravas un Motta-Sotke koeficienta noteik8anai izmanto elektrokimisko pétfjumu
aparatu VoltaLab PGZ 301 (Radiometer Analytical Ltd.), kas redzams att&la pielikumos.

Aparatu vada dators ar programmu VoltaMaster, un tas der daudziem standarta
elektrokimiskiem mérfjumiem (cikliskas volt-ampéru Iiknes, elektrokimiskas impedances
metodes un daudzas citas), ka arT iesp&jams izveidot dazadas nestandarta meriSanas metodes.
Mgéramajam paraugam elektrokimiska S$tna var pielikt maksimalais 15 V spriegumus,
maksimala strava — 1 A. Sprieguma, stravas izversi var veikt ar dazadiem atrumiem, sakot no
1 mikrovolta sekundé Iidz 1V/s; bet impedances spektri tiek meriti frekvencu diapazona 0.01
— 100000 Hz. Ar VoltaLab Iidzi nakosas programmatiiras VoltaMaster palidzibu var veikt
dazadas elektroktmisko metozu standara analizes, pieméram, noteikt lidzsvara potencialu vai
apmainas stravu, un citu.

Kopa ar aparatu VoltaLab PGZ 301, fotostravas mériSanai izmantota halogéna

kvelspuldze. Tas spektrs ir tuvu saules spektram - tas ir redzams attéla 2.7.1.

16000~
14000
12000
10000~

2000

Intensitate

6000

4000

2000

t t T T T T T T T T
200 200 400 500 600 700 200 felele} 1000 1100

2.7.1.att. Halogenas kvelspuldzes spektrs.
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3. REZULTATI UN ANALIZE

3.1. legito plano kartinu fizikalas ipaSibas.
3.1.1. Kartinu biezumi..

Megrot kartinas biezumu, tika iegtti dati kartinam ar 10, 15 un 20 cikliem pie konstantas
400°C temperatiiras, un kartinam pie 400°C, 450°C un 500°C, ar konstantu parametru -20 cikli
(atteli 3.11 un 3.1.2).

Viena no problémam, kas novérota, bija ,,izaugumu” paradiSanas. Tas ir tadél, ka uz
kartinas virsmas hematits tiek klats pilienu veida, un vielas daudzums katra piliena atkarigs no
Skiduma koncentracijas un piliena lieluma. Pamatnes temperatiira ictekmé iegiitas kartinas
struktiiru. Ja ta palielinas, tad uz kartinas virsmas ir mazak izteikti pilieni, jo palielinot
temperatiiru, notiek atraka iztvaiko$ana, un virsmu sasnieguso pilienu atlikumu diametrs
samazinas. Ta ka kartinas virsma sastav no pikiem un Kritumiem, tika nemta vidgja vértiba
starp tiem. Japapildina, ka kartinas biezums noteikts kartinas vidus dalai, jo tur ir vislielaka

hematita koncentracija, salidzinot tas ar kartinas malam.

Data XY Chart
1500.00

1000.00

LA

L

0.00

-500.00
2.0 3750 750.0 1125.0 1500.0

Micrometer

3.1.1.att. Profilometra radijumi kartinai ar 450°C pie konstanta ciklu skaita -20 cikli. A7 zajo
krasu tiek apziméta kartinasapgabala platums, kur tiek meérits biezums. Ar sarkano krasu —

robeza, kas tiek panemta par kartinas pamatni —1TO un pret kur atskaita biezumu.
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Data XY Chart
4000.00

F 1 3000.00
2000.00
E B 1000.00

=N AL L,

-1000.00
00.0

0.0 375.0 750.0 1125.0
Micromster

3.1.2.att. Profilometra radijumi kartinai ar 500°C pie konstanta ciklu skaita -20 cikli.

Piku un kritumu paradiSanas vél var bt saistita ar kartinas fiziskiem bojajumiem, pec
uzputinaSanas un glabasanas procesa, ka ari, notiekot reakcijam uz kartinas virsmas
fotoelektriko 1pasibu pétisanas laika.

Visam kartinam ar konstantu ciklu skaitu, bet dazadam temperatiram, biezums sanak
apméram 200 nm, kas apstiprina to, ka kartinas uzputinasana veikta kvalitativi un planas
kartinas biezums stipri neatSkiras vienadam ciklu skaitam. Tatad uzputinaSanas pirolizes
metode ir diezgan laba metode, lai veiktu atkartojamus eksperimentus.

Citus grafikus var redzét pielikumos 1.

Tika panemts 15 ciklu profilometra mérijums, citi mérijjuma dati ir redzami tabula 3.1.1.

3.1.1. Tabula:
Temperatiira Ciklu skaits Kartinas biezums, nm
400°C 20 210.0
450°C 20 204.3
500°C 20 201.2
400°C 10 107.4
400°C 15 159.0
400°C 20 210.0
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3.1.1.Tabula.

Data XY Chart
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3.1.3.att. Profilometra radijumi kartinai ar 15 cikliem pie konstantas temperatiiras 500°C.

Profilometra mérfjjumam ar 10, 15 un 20 cikliem pie konstantas 400° C temperatiiras, ir
novérojama lineara biezuma atkariba no ciklu skaita daudzuma. Visbiezaka kartina sanak ar

200 nm biezumu.

3.2. leguto plano kartinu optiskas ipasibas.

3.2.1.Absorbcijas koeficienta aprékinasana

Ar UV-redzamas gaismas absorbcijas spektru ir iesp&ams aprakstit hematita optiskas
ipasibas. Attela 3.2.1.1 ir redzami optiskie blivumi kartinam ar atSkirigu ciklu skaitu un
konstantu pamatnes temperattru. Kartinai ar 200 nm biezumu optiskais blivums ir 0,75, kas
vienads 82 % no caurizgajusas gaismas [Pielikumi 1. Tabula 3.2.1]. Samazinot kartinas
biezumu, samazinas tas optiskais blivums. No teorijas ir zinams, ka vislabakais rezultats

prieks fotoaktivitates bus kartinai ar 550-600 nm biezumu [9,10].
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3.2.1.1.att.Absorbcijas spektrs dazada biezuma (dazads ciklu skaits) parklajumiem.

Analizgjot izteiksmes +a -hv kur o — kartinas absorbcija (optiskais blivums) atkaribu no
gaismas fotonu energijas ho, ir iesp&jams noteikt kartinas materialam aizliegtas zonas platuma
vertibu Eg.

Lai to izdaritu, funkciju +a-hv taisnaka rajona aproksimé ar linearu atkaribu:

(hv-a)% ==A(hv-E,)

1.6+ ——100nm

(ahv)®®

T v T T T T T
1,0 1.5 20 25 30 35
Energija, eV

3.2.1.2. Netiesas parejas daudzslanu parklajumiem.

Salidzinot netiesas parejas aizliegtas zona platuma vertibas Eg ir redzams, ka tuvak teorétiskai

vertibai aizliegtas zonas platums ir planakai kartinai ar biezums ir 100 nm, tas Eq vienads ar
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2,0-2,25 eV (teorétiska vertiba ir 2,2 eV). Kartipai ar 150 nm biezumu, E4 vienads ar 1,75 eV,
bet visbiezakajai kartinai ar 200nm Eg vienads 1,75-2,00 eV. To var pamatot ar to, ka tas
atkarigs no virsmas atomu energijas stavokliem, kas saistiti ar dzelzs un skabekla atomu

koordinacijam uz virsmas; un biezakai kartinai ir lielaka aktiva virsma.

8_
77 —— 100nm
| —— 150nm
6+ 200nm
5_
. ]
= 4
Z |
S 3
2_
1_
0 T T T T T 1 T T T 1
1.0 15 2.0 25 3,0 3,5
Energija, eV

3.2.1.3. Tiesas parejas daudzslanu parklajumiem.

Tabula ir apkopoti rezultati:

' _ Aizliegtas zonas platums, eV
Kartinas biezums: ) )
Tiesas parejas

100 nm 2,40
150 nm 2,15
200 nm 2,25

Kartinas biezums: Netiesas parejas

100 nm 2,20
150 nm 1,75
200 nm 1,90

25

3.3.1.Tabhula.



3.2.2.XRD

oo Experimental pattern: 12_05_14_20%

950 [96-101-1241] Fe2 OF Iran(l oxide (Hematite)
300 4
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3.2.2att. Ar XRD metodi noteikti raksturigie lenki 20 ciklu kartinai. Ar sarkanu krasu tiek

apzimeti hematita slana piki no datubazes, ar zilo krasu spektrs ir miisu paraugam.

Fazu identifikacija tiek veikta, salidzinot parauga iegttos datus (difrakcijas maksimumi, jeb
piki, un to relativas intensitates) ar pikiem un relativam intensitateém no datu bazes, kura ir

apkopoti standarta vielu dati.

No $§1 salidzinajuma var iegit ieskatu kartipas struktiira. Ka redzams no 3.2.2 attéla, datu
bazes piki dalgji sakrit ar misu kartinas pikiem, kas liecina ka misu kartinu liela méra veido
hematits. Intensivakie piki pie 20 vérttbam 30 un 51, iesp&ams, pieder kristaliskai indija
oksida fazei (pamatne ir stikls ar ITO parklajumu). Dotais paraugs péc uzsmidzinasanas tika

izkarsgts 450°C temperatiira, apméram 3 stundas.
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3.3. Kimisko ipasSibu pétijumi.

3.3.1. Fotostrava.

Fotostravas mérisana hematita kartinam notiek tumsa un gaisma. Gaismas gadijuma
tiek novérots fotostravas pieaugums.

Lai izméritu fotostravu, tika nemts elektrolita Skidums (1M NaOH). Ka gaismas avots
izmantota halogéna kvélspuldze 40 W ar spektru, kas tuvs saules spektram.

Tika nomeérita fotostrava kartinam ar atskirigiem ciklu skaitiem un konstruéts grafiks,
no kura ir redzams, ka vislielaka fotostrava ir biezakai kartinai. No ta varam secinat ka,
fotostrava palielinas, palielinot izsmidzinasanas ciklu skaitu. To var pamatot ar to, ka
palielinot slana biezumu (ciklu skaitu) palielinas plakanzonas potencials Vi,.( Vip vertibas ir

analizétas Mota-Sotki analizes [13,15]).

Fotostravas blivums[pA/cm?]

Uy
ko)

- 1,4
3
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E Q
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; \
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» i :
[ :
=
z 0

-400 -300 -200 -100 0]

Potencials, mV

3.2.1.att.Stravas blivuma atkariba no potenciala, dazada biezuma parklajumiem.
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Fotostravas blivums[pA/cm?]
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3.2.2.att.Stravas blivuma atkariba no temperatiira, vienadsslanu parklajumiem.

Ir nomérita fotostrava pie atikirigdm pamatnes temperatiram (450° un 500°C). 450°C
pamatnes gadijuma fotostravas blivums sashiedz maksimumu pie 0.44 pA/cm? bet 500°C
gadijuma 0.4 uA/cm2 . Temperatiiras ietekmi Uz fotostravu var pamatot ar graudu struktiiras

izmainu. Ja graudu izmérs samazinas, tad saskarsmes laukums ar elektrolitu palielinas [13].

3.3.2. Mota-Sotki analize

legiitajiem paraugiem tika veikta Mota-Sotki analize, noteikts plakanzonas potencials
Vi, un ladinpnesgju koncentracija Ng. No ieglitiem rezultatiem vistuvakais teor€tiskam
plakanazonas potencialam ir pie 400°C (tas vienads ar 0.62 eV, teorétiskais 0.7 eV).

Iegitie rezultati apkopoti tabula 3.3.2:

Ng, cm™ Vip, eV
400°C 8,41-10" 0,62
450°C 3,20-10% 0,45
500°C 9,62-10" 0,42
10 cikli 1,18-10%° 0,29
20 cikli 8,41-10" 0,62

3.3.2.Tabula.
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Salidzinot kartipas ar atSkirigiem ciklu skaitiem (biezumiem), ir novérojama ciklu skaita
ietekme uz potenciala vértibu, un tas palielinas, palielinoties kartinas biezumam (ciklu
skaitam).

Ladinnesgju koncentracijas lielakas vértibas ir pie 450°C un 10 ciklu kartipam, tam piemit

vislielakas vertibas, un tas liecina par labaku fotovadamibu.

L~
1.9 1
1F+ /
U

1/C*0,5x1079

BE+D - S00C
/ GE.( 450C
/ 4E+10 —400C

/
/

—

\\

-600 -400 -200 0 200 400

Potencials, mV

3.3.2.1.Att. Mota-Sotki analize Kartinam ar konstantu ciklu skaitu un askirigu pamatnes

temperatiru.

/_/

/ 10 cikli
/ R / —20cikli
fIEJI_ O >,

1/cn0,5 x1019

-600 -400 -200 0 200 400

Potencials,mV

3.3.2.2.Att. Mota-Sotki analize kartinam ar konstantu temperatiiru uun atskirigu ciklu skaitu.
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SECINAJUMI.

Misu darba pirolizes uzputinaSanas metodé uz ITO/stikla pamatnes iegiitas hematita
kartinas, ka prekursoru izmantojot 1 M FeN3Og¢* 9H,0 + H,O skidumu. Ka mainigie
parametri izv€l&ti pamatnes temperatiira un uzputinasanas Ciklu skaits (kartinas biezums).

Rentgenstaru difrakcijas metodé iegutie rezultati dod ieskatu par kartipu sastavu un
struktiiru. Paradits, ka iegiitas kartinas veido kristaliska hematita faze.

Ar profilometru noteiktie iegtito kartinu biezumi ir robezas no 100 Iidz 210 nm.

Spektrofotometriskie merjjumi apliecina, ka vislielakais optiskais blivums ir
visbiezakam a-Fe,O3 kartipam (200 nm). Samazinot Kartinas biezumu, tas absorbcija
samazinas un ir vismazaka visplanakajai 100 nm kartinai. No gaismas absorbcijas spektriem
noteikti aizliegtds zonas platumi E; visam iegitajam hematita kartindm. Visplanakajai
kartipai ar biezumu 100 nm aizliegtas zonas platums ir vislielakais un labi sakrit ar
zinatniskaja literatiira atrodamajam vértibam 2,00 eV- 2,25eV; zonas platums samazinas,
palielinoties kartinas biezumam.

Vislielaka fotostrava 1.5 pA/cm? novérota hematita Kartinai ar vislielako ciklu skaitu
(20) — visbiezakajai kartinai. Péc Mota-Sotki analizes jasecina, ka vistuvakais literatiira
noteiktajam plakanzonas potencialam ir kartinai, kas iegiita pie 400°C pamatnes temperatiiras
un 20 izsmidzinaSanas cikliem - -0,62 V. Savukart vislielakais ladinneséju daudzums Ng =
3,20-10%° cm™ ir noteikts kartinai, kas iegiita pie 450°C pamatnes temperatiiras un 20 cikliem,
ka ari kartinai, kas iegiita pie 400°C pamatnes un 10 cikliem - Ng =1,18-10%° cm™,

No iegiitajiem rezultatiem secinams, ka vislabak tidenraza sadaliSanai der kartina, kas
iegtita ar 20 izsmidzinasanas cikliem uz 400°C karstas pamatnes. Tadai kartinai ir vislielakais
optiskais blivums, aizliegtas zonas platums 2,25 eV, fotostrava 1.5 pA/cm?, ladinpesgju

koncentracija Ng= 8,41- 10¥°cm™ , un plakanzonas potencials Vi, =0,62V.
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1. PIELIKUMS.

UV visitle  near infrared
1.0 i
i 02
‘ solar energy distribution
08 m uflravioiet (300-400 nm)
= visible (400-700 nm
‘g 0.6 m near infrared (700-2500 nm)
.53
£
g 0.4
0.2
0.0
250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
wavelength (in nanometers)

1.1.1.Saules starojuma, kas sasniedz Zemes virsmu, spektrs.

Absorbcija Caurlaidiba

0 1

0,1 0,79

0,25 0,5

0,5 0,32

0,75 0,18

0,9 0,13

1 0,1
Tabula 1.1.2.
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1.1.3.Att. Shema, kas parada dazu pusvaditaju materialu aizliegtds zonas platumu un
robezu malam attieciba pret oks-red reakciju iidenradim un skabeklim.



2.PIELIKUMS.

o
S

2.1.1. Shema. 1 —Krasns, 2- Termoparis, 3- Krasns sildisanas vadi, 4- Kontrolieris, 5-

Sprieguma reguletdjs

2.1.2.Izsmidzindsanas pistole.
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2.2. Morfologijas pétiSana.

Dektak 150

2.2.1. att. Profilometrs Veeco Dektak 150. [5]

2.2.2.att. Pétijuma izmantota iekarta — potenciostats VoltaLab.
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2.2.3. Bragg Bretano THETA goniometrs.
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2.2.3.1.att. Staru gaita kristala. P1 un P2 ir paralélas kristalrezga plaknes, d — attalums

starp plakném, 1 un 2 — kritoSie stari, 1'un 2’ — atstarotie stari.
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2.2.3.2.att. Fig. Bragg Bretano THETA goniometra shéma.

Darbibas princips : Standarta rentgenstaru lampai fokusa apstarotais laukums ir
aptuveni 10 mm gar$ un 1 mm plats, uz ta krit starojuma jauda 2 000 W, kas ir ekvivalenta
jaudas slodzei 200 W/mm?. Jaudas liclums ir atkarigs no parauga siltumvaditspgjas.
Maksimala jaudas slodze vara (Cu) rentgenstaru lampai ir 463 W/mm?. Sadu jaudu sasniedz
ar garu, tievu lampu (12 mm gara un 0,4 mm plata).

Bragg Bretano THETA:THETA goniometram rebtgenstaru lampai jabiit iestatitai lenkt
0 un detektoram tada pasa lenki jabut novietotam pret paraugu. Tipisks difrakcijas spektrs ir

no parauga atstarota rentgenstara intensitates atkariba no detektora lenka pret parauga virsmu.

37



Datu bazi veido un uztur ICDD (International Center for Diffraction Data) un 2006. gada taja
bija 254 873 digitalie XRD spektru attéli, gan eksperimentalie, gan aprékinatie priek$ gandriz

visam zinamajam neorganiskam un organiskam kristaliskam vielam

2.2.4. Spektrofotometrs Shimadzu UV-2450, to tehniskie parametri un uzbuve.

Technical Data

Spectral range: 380 - 1100 nm
Sphere material: Spectralon®
Sphere diameter: 75 mm

Light entrance aperture: & 10 mm
Reflectance aperture: @12 mm
Light exit aperture: & 16 mm

Dimensions (L x W x H):

150 mm x 105 mm x 145 mm

Weight: 1.0kg
Transmittance cells for liquid samples: Width 12.5mm
Pathlength up to 10 mm

Solid samples for transmittance
measurement (L x W x H):

up to 250 mm x 85 mm x 15 mm

Samples for diffuse reflectance

Diameter up to 50 mm
Depth up to 20 mm

Sample holder for powder samples

Diameter 16 mm
Depth 5 mm

Design of integrating sphere

Retaining clip 1 for reflectance sample
Guide pin for retaining clip 1

Mirror 1

Adjustable stop for cells

Handle for retaining clip

Mirror 2

Mirror 3

Retaining clip 2 for transmission samples
Guide for cells

Aperture for transmittance measurements
Aperiure for gloss trap

e le - - B - T, RN Y

- o
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Knurled locating pin

Aperture to detector angle

Locating surface 1 for horizontal mounting
Locating surface for vertical mounting
Locating surface 2 for horizontal mounting
Aperture for reflectance measurements
Spectralon” insert in place of gloss trap
Gloss trap

Reflactor

Holder for powdery samples

Spectralon” insert for reflectance apernure




Pieliekums 3.
Plano kartinu fizikalas tpasibas.

Data XY Chart
T 5000.00

4000.00

= 3000.00

| 2000.00

1000.00

0.00

g -1000.00
0.0 375.0 T50.0 1125.0 500.0

Micrometer

3.1.Profilometra radijumi kartinai ar 20 cikliem pie temperatura 400°C.
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