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Zpusob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi a redispergovatelnych

nanopraskui z oxidu titani¢itého a jejich pouZiti.

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplsobu pfipravy koncentrovanych nanodisperzi a redispergovatelnych

nanopraskl z oxidu titani¢itého a jejich pouZiti.

Stav techniky

Primyslova pfiprava nanodisperzi a redispegovatelnych nanoprask( z oxidu
titaniCitého patii k nejihtenzivnéji sledovanym smérlm v oblasti aplikované chemicke
nanotechnologie. Existuji rizné zplsoby a znaény pocet patentd, které popisuji
piipravu nanodastic TiO,. K prumyslové nejroz&ifenéj$im produkénim procesim
s hmotnostné nejvét§im podilem na celkové svétove produkci oxidu titani¢itého a tim
i nano&astic TiO, patfi chloridovy a sulfatovy zpUsob. V pfipadé chloridového
zplisobu vznika sloZitd smés slouCenin titanu, kterou lze schematicky vyjadrit
vzorcem TiOCl,, jeZz miZe byt prekursorem pro pfipravu nanocastic z TiO,. V pripade
sulfatového zpasobu pfipravy TiO, vznika nejdfive roztok TiOSOy, ktery se tepelnou
hydrolyzou pievede na semikrystalickou pastu TiO;, ktera se promyje a nasledné vari
s hydroxidem sodnym za vzniku titanatu sodného. Titanat sodny se za laboratorni
teploty rozpusti v nadbytku kyseliny chlorovodikové za vzniku vodného roztoku

TiOCly, jez je rovnéz pouziteiny jako prekursor pro pfipravu nanocéstic TiO;

Vhodnou volbou podminek lze témito metodami docilit pfipravy nanocastic TiO:
riiznych velikosti, struktur a morfologii, avéak témér vidy je v provadénem procesu
vysledny material vystaven vysokym teplotam a to bud kvl reakénim podminkam
nebo z divodu docileni krystalizace amorfnich meziproduktd. V obou pfipadech v$ak
vétdinou dochazi k agregacim primarnich Castic. Pfipraveny produkt je vétsinou
nezbytné podrobit nékteré energeticky naroéné metodé dispergace s cilem rozrusit
tyto agregaty v pfitomnosti sterickych stabilizatorl tak, aby nedochéazelo
k reagregaci. V tomto procesu je mozno pfipravit pouze relativné transparentni
disperze, kdy se transparentnosti dociluje pouze pfi velmi ziedénych koncentracich a
ve velmi tenkych optickych vrstvach, kde je vyrazné potlacen Rayleighuv rozptyl

svétla.
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Vodné roztoky chloridll titanu, které jsou pouZzivany jako prekursor pro pfipravu
nanocastic TiO,, obecné obsahuji vodu, chlorovodik, oxychlorid titanu a chioridy
titanu. SloZeni roztoku mlzZe kolisat v zavisiosti na obsahu chlorovodiku
a titanu a nelze je presné definovat. Obsah chlorovodiku napf. mize kolisat v
rozmezi od 3 do 40 % hmot. a obsah titanu maze kolisat od 1 g/t do 500 g/l.
V patentové literatufe i v odbornych publikacich se zkracené oznacuje jako roztok
TiOCl;.

VEPQ0774443 B1 (priorita DE 20.11.1995) je popsan zplUsob pfipravy
redispergovatelnych nanoCastic TiO; s velikosti éastic mezi 1 a 10 nm (stanoveno
v ultracentrifuze). Pfi tomto zpUsobu reakci roztoku NaOH a tzv. ,éerného roztoku®
nebo TiOSO4 meziproduktu ze sulfatového zplsobu vyroby pfipravy TiO,, pfipravi
filtradni kolaé - pasta. Tato pasta je dispergovana ve vodé a po pfidavku HCi dochazi
k vyCefeni systému. Z patentu neni zfejmé, Ze timto zplUsobem byly pfipraveny

krystalizované nanoc&astice TiO,.

Mezi dal$i znamé zplsoby pfipravy nanogastic TiO, patfi sol-gel metoda,
hydrotermalni zpiisob pfipravy za zvy$enych teplot a tlaki a CVD (Chemical Vapor

Deposition).

Napiiklad podle zplsobu sol-gelové techniky se alkoxidy titanu hydrolyzuji
vodou v alkoholickém prostredi (napfiklad J. Livage Mat. Sci. Forum 152-153
(1994), p. 43 - 54) podle rovnice :

Ti{OR)4 + 2H,0 -> TiO, + 4 ROH (1)

Vznikajici nanoCastice se mohou stabilizovat pomoci polyoll, organosiland, solemi
organickych kyselin nebo p-diketon{l. Tyto postupy je moZno pouzit pro piipravu celé
$kaly ruznych struktur krystalizovanych nanocastic danych predevSim koncentraci
alkoxidu, pomérem alkoxidu k vodé a hydroxidu a rychlosti davkovani jednotlivych
slozek reakéniho prostfedi. Tyto metody jsou vSak nakladné a pouzitelne spise
v malém méfitku pro specialni aplikace. Stejné tak je v malém meéfitku vyuZitelna
i metoda CVD,

Jako priklad uvadime publikaci Cozzoli, P. D.; Kornowski, A.; Weller, H. "Low-
Temperature Synthesis of Soluble and Processable Organic-Capped Anatase TiO;
Nanorods" Journal of the American Chemical Society 2003, 125 (47), 14539-14548..,
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kde se popisuje pfiprava redispergovateinych nanocastic TiO; z isopropoxidu titanu
stabilizovaného kyselinou olejovou nebo Cg fosfonovou nebo Cq4 fosfonovou. Takto
pfipravené nanodastice byly jednodude redispergovatelne v organickych

rozpousétédlech, pfevazné v hexanu a chloroformu.

V EP 1194 380 B9 (priorita US 24.06.1999, 07.02.2000 a 14.02.2000) je popsan
zpUsob pfipravy nanoéastic TiO; zvodnych roztok( kyseliny chlorovodikove,
oxychloridu titanu a chiorid titanu, pfi kterém se v pfipadné pfitomnosti rliznych
proces modifikujicich chemickych substanci pfipravuji nanocastice TiO,. V tzv.
rozpraSovaci susarné, pod teplotou kalcinace, kdy jeSté nenastava vyrazna
krystalizace, se provede fizené odpareni pfebytku HCI a vody za vzniku TiO», ktery
se nasledné kalcinuje pfi riznych dobach zdrzeni a teploté nad 450 °C.

Vodné nanodisperze a praskové nanopigmenty pfipravené ve vét§im primyslovém
méfitku obvykle vychazeji z levnéjsich chloridovych nebo siranovych prekurzor.
V piipadé téchto zpUsobl pfipravy nanoéastic, se vétsinou jedna o silné kyselé
roztoky s pH kolem 1 nebo siiné zasadité roztoky s pH kolem 11, mlé&ného vzhledu,
ktery je zplsobeny pfitomnosti agregatu primarnich &astic. Velikost primarnich Castic
se vetdinou pohybuje' vrozmezi od 5nm do 10 nm, zatimco jejich agregaty maji
velikost od 30 nm do fadové nékolika stovek nm. Jejich dispergovatelnost je
omezena z dlvodu obtizného rozruseni vzniklych agregatl, coz snizuje optickou
kvalitu vyslednych formulaci. To ma za nasledek zna¢né omezene vyuZiti do oblasti
techniky kde je vyZadovana maximalni transparentnost. Pro Siroké aplikace

nanoc¢astic z oxidu titani¢itého stale jesté nejsou spinény nasledujici poZzadavky:

1) opticka transparentnost neagregovanych nanodisperzi

2) redispergovatelnost nanopradkl za vzniku &irych nanodiperzi

3) povrchova modifikovatelnost primarnich nanocastic o velikosti do 20 nm.

4) ekonomicky a eko!ogicky pfijatelna vyroba koncentrovanych nanodisperzi

v prumyslovém mefitku

Vhodnym produktem pro aplikace by byl redispergovatelny, povrchové
modifikovatelny praskovy polotovar na bazi nanocastic anatasu s velikosti do 20 nm
z titan-oxychloridového prekurzoru, jehoZ pfiprava, podle dostupnych informaci,

zatim neni znama.
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Podstata vynalezu

Podle tohoto vynalezu je moZné pfipravit koncentrované, ciré, neagregované
nanodisperze a ve vodé redispergovatelné nanoprasky anatasovych nanocastic TiO,.
Chemicka pfiprava anatasovych nanoCastic podle tohoto vynalezu je zalozena na
vychozim prekurzoru, vodném roztoku chloridl titanu. Vodné roztoky chloridu titanu,
které jsou pouZivany jako prekursor pro pfipravu nanocastic TiO,, obecné obsahuji
vodu, chlorovodik, oxychlorid titanu a chloridy titanu. SloZeni roztoku mlze kolisat
v zavislosti na obsahu chlorovodiku a titanu a nelze je pfesné definovat. V patentové
literatufe a odbornych publikacich se zkracené oznaduje jako TiOCl,. Oznaceni

TiOCl, v tomto dokumentu je pouZito v tomto smyslu.

Postup pfipravy neagregovanych produktl probiha v nasledujicich etapach:

1) pfiprava alkoholickych roztokd TiOCly, které mohou piipadné obsahovat dalSi
komplexotvorné sloudeniny vybrané ze slougenin typu polyolid nebo soli

organickych kyselin, zejména octand,
2) tepeina dekompozice kyselych nebo silné kyselych roztokd TiOCls,

3) separace disperzniho podilu odstfedénim, odpafenim nebo filtraci

a kontrolovanym suenim.

4) Prfiprava disperzi nanodastic TiO, vychazi z alkoholickych roztokd TiOCl,
v alkoholech C; az Cqp s0,01-10% bhmot vody. K alkoholickému roztoku

mohou byt pfidany také polyoly nebo soli organickych kyselin, zejména octan(.

Jedna se zejména o glykoly, napf. neopentylglykol, (2,2-dimethyl-1,3-propandiol) nebo
trimethylolpropan  (2-ethyl-2-(hydroxymethyl)-1,3-propanediol). Molarni  pomer  Ti
k polyoltm, pfipadné k solim organickych kyselin se mize pohybovat od 0,01 do 20.

Takto piipravené roztoky mohou byt pfed tepelnou dekompozici odpafenim Castecné
zbaveny piebytecné HCI a pfipadného nadbytku polyold. Opétovnym rozpusténim
vznikajicich gell v alkoholech se ziskaji Ciré disperze pouZitelné Kk tepelne

dekompozici na krystalizované nanocastice TiO,.

Pfed tepelnou dekompozici prekursoru pro pfipravu nanocgastic TiO; Ize take provést

snizeni koncentrace volné HCI extrakéni metodou pfi pokojové nebo i zvySené
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teploté. Pii pouZiti této metody se do Cirého alkoholického roztoku prekursoru, ktery
obsahuje pfiblizné 6,1-2 M Ti, pfidavaji soli organickych kyselin Cy= Cyg,
s vyhodou octan sodny nebo draselny. V systému pfitom zacne spontanné vznikat
slaba karboxylova kyselina a jako vedlej$i produkt vzniké chlorid s kationem podle
pouzitého typu organické soli. V pribéhu pfidavani soli organicke kyseliny dochazi
v zavislosti na koncentraci pfitomného Ti a mnoZstvi pfidané soli organicke kyseliny
k ristu pH systému z pH <2 az k pK = 4 aZ 5. Po zreagovani se kapalna faze izoluje
dekantaci nebo filtraci, pficemZ na jedné strané zustavad alkoholicky roztok Ti
s hodnotou pH < 5 a oddélena sll. Takto pfipraveny roztok Ti mize byt pouZit k

pfipravé krystalizovanych nanogastic TiO; tepelnou dekompozici.

Pfed tepelinou dekompozici, mohou byt alkoholické roztoky dopovany pfidavkem
alespoft jednoho monovalentniho, bivalentniho, trivalentniho nebo vicevalentniho
kationtu, jako jsou Li, Na, K, Ag, Hg, Cu, Be, Mg, Ca, Sr, Ba, Cd, Sn, Pb, Fe, Co, Zn,
Ni, Al, Sc, Hf, Ti, Zr, Ce ve formé jejich anorganickych nebo organickych soli,
vyhodné octanem hlinitym nebo zine€natym. Pfitom molarni pomér titan/kation je

0,0001 az 0,1, s vyhodu 0,001 az 0,01,

Alkoholicky roztok s pfidavkem polyoll, pfipraveny pro tepelnou dekompozici, Ize
pouzit k pfipravé transparentnich tenkych vrstev na skle, keramice a podobnych
substratech, které se nasledné musi Zihat pfi teplotach minimélné 150 °C. K pfipravé
tenkych vrstev, mohou byt pouZity s vyhodou obvyklé metody, jako napf. macenim

(dip-coating) nebo odstfedivym nanasenim (spin-coating).

Tepelna dekompozice se provadi tak, ze se pfipraveny alkoholicky roztok prekursoru
o koncentraci 0,01 — 3 M Ti se vaii pod zpétnym chladi¢em po dobu 0,5 az 6 hodin.
Pfitom dochdzi ke krystalizaci anatasovych nanocastic o velikosti 4 — 20 nm a jejich
precipitaci. Separaci nanocastic lze provést odpafenim disperzniho prostredi,
dekantaci, odstiedénim, filtraci nebo sudenim, pfipadné& kombinaci techto metod za
atmosférického nebo s vyhodou za sniZzeného tlaku pfi cca 20 -150 mbar a teplotach
v rozmezi od pokojové teploty az do 140 °C. Vzniklé redispergovatelné nanoprasky
jsou lehce rozpustné ve vodé do formy €irych nanodisperzi, pficemz povrch Castic je
modifikovatelny. Vodné disperze anatasovych nanodisperzi jsou €iré v oblasti molarit
od 0,001 do 0,5 M a jejich hodnoty pH lezi mezi 2,0 — 2,5, Se zvySovanim

koncentrace nanodastic TiO, nad 0,5 M TiO; dochazi kvyraznému sniZeni
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mezi¢asticovych vzdalenosti a k vzniku reverzibilnich agregatt TiO,, coZ se
projevuje zvysenim rozptylu svéta. Casteénym ziedénim disperze je mozné ziskat
transparentni nanodisperzi. Nanocastice se Casteéné disperguji také v alkoholech.
Vzniklé anatasové nanodastice maji silnou fotokatalytickou aktivitu. Disperze
hanocastic TiO; ve émési alespori jednoho alkoholu Cy az Cs; s polyolem, napi.
neopentylgylkoem, v molarnim poméru 3 : 1 aZ 10 : 1 a koncentraci 0,01 az 3 M jsou

vhodné pro vytvareni tenkych vrstev na skle, keramice a podobnych substratech.

Vynalez je blize osvétlen v pfikladech provedeni vynalezu.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Proces pfipravy koloidni disperze TiO, odpafenim a komplexaci TiOCl, pomoci

glykoll.

Proces komplexace se provadi ve sklenéné barce ve kiteré se nejdfive pfipravi
roztok 96 %-nim ethanolu neopentylglykolem  (2,2-dimethyl-1,3-propandiol). Za
stalého michani se k tomuto roztoku pfidava cca 5 M Ti ve formeé TiOCl; tak, aby
vysledna koncentrace Ti byla maximalné 2,5 M, pfi¢emz molarni pomér Ti k polyolu
je 2. Takto pfipravené sély se primarnim odpafenim &asteéné zbavi pfebyteéné HCI
a polyolu, pficemz vznikne transparentni gel. Opé&tovnym rozpu$ténim gelu v

96 %-nim ethanolu vznikne éira disperze o koncentraci 2,5 M Ti.

Pfiklad 2

Tepelna dekompozice TiOCl; pfipraveného podle pfikladu 1.

Do sklenéné bariky se pfida roztok TiOCl, pfipraveny podle pfikladu 1, o koncentraci
0,5 M Ti v 96 %-nim ethanolu a reakéni smés se vafi pod zpétnym chladitem za
stalého michani po dobu 6 hodin. Pfitom dochazi ke krystalizaci anatasovych
nano¢astic o velikosti 5 nm a jejich precipitaci. Filtraci se ziska bily filtraéni kolad

obsahujici nanocastice TiO,. Ziskany filtrani kola¢ se susi za snizeneho tlaku




150 mbar pfi teploté 120 °C po dobu 2 hodin. Vznikly redispergovatelny nanoprasek

je lehce rozpustny ve vodé na &irou nanodisperzi.

Difrakci rentgenového zafeni byla u produktu zji$téna krystalograficka modifikace
anatas, kde byla Debye-Sherrerovou aproximaci stanovena stiedni velikost
primarnich nanocastic 5nm (Obr. 1). Pfipravena 0,1M vodna anatasova
nanodisperze je ve viditelné oblasti svétla v kyveté o opticke délce 1 mm absolutné
transparentni (Obr. 2). Metodou dynamickeho rozptylu svétla byla zmérena distribuce

velikosti ¢astic ve vodé, pfiemz byla zjisténa stiedni hodnota 10 nm (Obr. 3).

Pfiklad 3

Ve 200 ml odmérné bance je do 98 ml absolutniho ethanolu za stalého michani
odpipetovano 2 ml TiOCl; o koncentraci pfiblizné 5 M. Vznikne 0,1 M alkoholicky
roztok TiOCl,. Do roztoku je za stalého michani pfidavan po &astech bezvody octan
sodny v takovém mnoZstvi, aby koneéna koncentrace octanu sodného v roztoku byla
0,4 M. V pribéhu pfidavani v systému spontanné vznika slaba kyselina octova a jako
vedlejsi produkt se tvoii NaCl. V pribéhu pfidavani octanu sodného dochazi k rlstu
pH systému na hodndtu 4 a pfi této hodnoté se pfidavani zastavi. Disperze se 30
minut micha a po zreagovani se kapalna faze odfiltruje. Filtrat obsahuje alkoholicky
roztok Ti a oddélena sl zlstava oddélena ve formé filtraéniho kotale. Filtrat se za
stalého michani vafi pod zpétnym chladi¢em po dobu 6 hodin. Pfitom dochazi ke
krystalizaci anatasovych nanolastic o velikosti 5 nm a jejich precipitaci. Filtraci se
ziska bily filtraéni kola¢ obsahujici nanocastice TiO,. Ziskany filtraéni kolac se susi
za snizeného tlaku 150 mbar pfi teploté 120°C po dobu 2 hodin. Vznikly

redispergovatelny nanoprasek je lehce rozpustny ve vodé na &irou nanodisperzi.

Difrakci rentgenového zafeni byla u produktu zjisténa krystalograficka modifikace
anatas, kde byla Debye-Sherrerovou aproximaci stanovena stfedni velikost
primarnich nanocastic 5 nm. Pfipravena 0,1 M vodna nanodisperze je ve viditelné

oblasti svétla absolutné transparentni.




Priklad 4

V 200 ml 96 %-niho ethanolu se rozpusti 50 g neopentylglykolu. Po rozpuéténi se do
roztoku pfida 200 ml 5 M TiOCl,. Vzorek se micha 5min. Nasledné se na laboratorni
rotaéni vakuové odparce pfi 100 mbar, 120 °C a rychlosti 3 ot./min. odpafi 280 mi destilatu
za vzniku transparentniho gelu. Ke gelu se nasledné piida 400 ml 96 %-niho ethanolu a

za michani se gel rozpusti za vzniku viskézni, naZloutlé, transparentni kapaliny

s koncentraci cca 2,5 M TiO-.

Priklad 5

Disperze TiO, pfipravend podle piikladu 4 se nafedi 96 %-nim ethanolem na
koncentraci 1 M TiO,. Metodou maceni (dip-coating) se pfi rychlosti vytahovani
5 cm.min”' se na sklenénych substratech pfipravi tenké vrstvy. Substraty se nasledné
Zihaji v peci 30 minut pfi 450 °C. Opticka absorbéni spektra takto pripravenych vrstev

jsou znazornéna na Obr. 4.

Pramyslové vyuZiti

Disperze a prasky znanogastic TiO, podle vynalezu jsou pouzitelné vradé
technickych aplikaci, zejména jako pinivo do transparentnich natérovych hmot nebo
polymerd a pfi vytvafeni tenkych vrstev TiO, na skle, keramice a podobnych

substratech, kde se poZaduji dokonalé optické viastnosti.
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. Zpusob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi a redispergovatelnych
nanopraskl zoxidu titanicitého izolovanych odstiedénim, filtraci nebo
dekantaci a sudenim alkoholickych roztok( TiOCl;, vyznaéeny tim, Ze
0.01 az 3 M roztok chloridil titanu z chioridového nebo sulfatového zpisobu
vyroby TiO2, obsahujici chlorovodik, oxychiorid titanu a chloridy titanu.
(sumarné oznacené TiOCl,) v alkoholu C4 aZz Cyo s 0,01 - 10 % hmot. vody,
popfipadé s dalsimi slougeninami vybranymi z polyalkoholu a soli organickych
kyselin C, az Cy5 v takové koncentraci, aby jejich molarni pomeér k titanu byl
0,01 az 20 a pfipadného dopovani kationtem kovu se vafi za vzniku disperze
nanocastic Tidg o stiedni velikosti 4 az 20 nm, které se nasledné izoiuji
alespori jednim zplsobem zvybranym ze skupiny: odpafeni, dekantace,

odstredéni, filtrace, suseni.

. ZpGsob  pfipravy  koncentrovanych nanodisperzi  podle naroku 1,
vyznadéeny tim, Ze polyolem je svyhodou glykol, neopentylglykol,
(2,2-dimethy!-1,3-propandiol), trimethylolpropan  (2-ethyl-2-(hydroxymethyl)-1,3-

propanediol).

. Zpusob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi podle naroku 1,
vyznaéeny tim, Ze soli organické kyseliny C, aZ Cyg je alespon jedna

sloudenina sodiku nebo drasliku, s vyhodou octan sodny nebo octan draselny.

. Zplsob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi podle naroku 1,
vyznaéeny tim, Ze dopujicim kationtem je alespon jeden kation kovu
vybrany ze skupiny periodické soustavy prvku l.a, I.b, ILa, ll.b, lll.a, lll.b, IV a,
IV.b, Lanthanoidy, pfi¢emz molarni pomér kationftitan je 0,0001 az 0.1,
s vyhodu 0,001 az 0,01.

. ZpUsob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi  podle naroku 4,

vyznadeny tim, Ze kationtem je s vyhodu alespoii jeden prvek ze
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skupiny kovd: Li, Na, K, Ag, Hg, Cu, Be, Mg, Ca, Sr, Ba, Cd, Sn, Pb, Fe, Co,
Zn, Ni, Al, Sc, Hf, Ti, Zr, Ce.

. ZplUsob pfipravy koncentrovanych nanodisperzi podle naroku 1 az 5,
vyznac¢eny tim, Zeizolované nanocastice TiO; se disperguji ve vodé za
vzniku transparentnich disperzi o koncentraci 0,001 az 0,5 M, s vyhodou 0,01
az0,1 M.

. Pouziti disperze nanoc€astic TiO; ve smési alespon jednoho alkoholu Cy~ Cs

s polyoly k vytvareni tenkych vrstev TiO; na substratech.

~

. Poutiti disperze nanoéastic TiO, podle naroku 7, vyznacené tim, Ze
nanoéastice TiO, pfipravené tepelnou dekompozici roztoku TiOCl, ve smési
96 %-niho ethanolu s neopentylglykolem v hmotnostnim poméru 3 :1 aZ 10 : 1
a koncentraci 0,01 aZ 3 M se pfi teploté 80 az 120 °C izoluji a znovu disperguji
v alkoholu Cy — C3 na 1 M roztok, ktery se pouZije k nana$eni na substraty, jez
se nasledné Zihaji pii teplotach od 150 do 450 °C.

. Pouziti disperze nanodastic TiO; podle naroku 8, vyznaéené tim, Ze
alkoholem C,-Cs; je alespon jeden alkohol ze skupiny: methanol, ethanol,
propanol, isopropanol.




intensity

114
10
0.9
0.8
07
0.6
05
0.4
0,3
0.2
0.1

004 -

0.1+

1/4

Obr. 1

2theta

X-Ray difraktorgram redispergovatelného prasku

nano-TiQ,, identifikovana struktura anatas. Stredni velikost

primarnich nanogastic 5 nm (Stanoveno z Debye-Sherrerovy

aproximace vcetne korekce pfistrojového rozsiieni).
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Obr. 2 Optickeé absorbéni spektrum nano-TiO2, struktura
anatas, ¢ = 0,1 M TiO,, opticka délka kyvety 1 mm.
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Obr. 3 Distribuce rozdéleni velikosti anatasovych nanocastic

po rozpu$téni nanoprasku ve vodé (0,1 M TiO,) ziskana

laserovou granulometrii.
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Obr. 4 Opticka spektra tenkych vrstev na skienénych substratech
pfipravenych rychlosti vytahovani 2, 5 a 10 cm/min a spékany
30 min. pfi 450 °C.
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