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Wtasciwosci sensorowe warstw C-Pd otrzymanych metoda PVD
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WSTEP
Pallad jest jednym z pierwiastkow chemicznych stosowanych w detekcji
wodoru ze wzgledu na swoja wysoka reaktywnos¢ 1 selektywnos$¢ na wodor.
Atomy wodoru zajmuja miedzyweztowe luki oktaedryczne w sieci fcc Pd, co
powoduje, ze krystality Pd zwickszaja swoja objetos¢, a ponadto wykazuja
zmiane przewodnictwa elektrycznego. W wyniku absorpcji atoméw wodoru
przez krystality Pd tworzy si¢ wodorek palladu (PdH,). Stad absorpcja
wodoru w materiatach zawierajacych Pd wiaze sie z mierzalna zmiang oporu
elektrycznego.
Korzystajac z metody PVD (Physical Vapor Deposition) otrzymano warstwy
weglowo-palladowe (C-Pd) o0 roznej zawartosci Pd, ktore nastepnie
modyfikowano w temperaturze 650°C, w roéznym czasie I W rdznej
atmosferze (argon lub argon/ksylen). Celem modyfikacji byto wytworzenie
warstwy czutej na H,, zdolnej do zastosowan w czujnikach wodorowych. W
te] pracy przedstawiono dwa sposoby otrzymywania warstw reagujacych na
wodor. Stwierdzono, ze W zaleznosci od typu modyfikacji zmienia si¢
morfologia, topografia I struktura warstw C-Pd, a co za tym idzie, takze ich
wilasciwosci Sensorowe.

CHARAKTERYZACJA WARSTW C-Pd

Struktura, morfologia 1 topografia badanych warstw zostaty
scharakteryzowane za pomoca Skaningowe] Mikroskopii Elektronowej
(SEM) oraz Transmisyjnej Mikroskopii Elektronowej (TEM).

Badanie zmian rezystancji warstw C-Pd odbywato si¢c w atmosferze 1%

METODA OTRZYMYWANIA WARSTW C-Pd
Nanostrukturalne warstwy C-Pd otrzymano metoda PVD, na podiozach

1 JEGO ZWIAZKOW
o

OWINNYVYM M NVMOSOLSVZ O

I etap: PVD
Substrate
vacuum i
SRE 3N bed
) E ,‘;“" éb /3~ XC-Pdlayer
< QIR
Source 1 Source 2
C Pd(OAC),
Parametry P
technologiczne S1 2.1 1.2 10 54 17%
procesu PVD S2 2.1 1.2 10 69 10%

Il etap: wygrzewanie

Otrzymane w procesie PVD warstwy C-Pd zostaly wygrzane w wysokiej
temperaturze w atmosferze argonu oraz mieszaninie argonu z ksylenem.
Wygrzewanie przeprowadzone w temperaturze 650 °C, w r6znych czasach: 5,

wodorul.
Wygrzewanie

s
W atmosferze
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15 Zmiany rezystancji otrzymanych warstw
El C-Pd byty badane w przeptywie 1% H, w 3
ST | =, /7P azocle, ktorego szybkos¢ wynosita 50 3

. ~ . sccm. Pomiary  wykonywano @ w

warunkach normalnych dla kilku cykli
absorpcji-desorpcji wodoru przez
warstwe. PO procesie absorpcji wodoru
komore pomiarowa zapowietrzano w celu
usunigcia z niej H,

™

Komora
pomiarowa

Schemat uktadu pomiarowego do badan zmian rezystancji (1, 2 — butle z gazem, 3, 4 — przeptywomierze, 5 —
mieszalnik gazéw, 6, 10, 11 — zawory, 7 — komora pomiarowa, 8 — cisnieniomierz, 9 — czwornik, 12 — pompa
prozniowa, 13 — woltomierz, 14 — opornik wzorcowy, 15 — zasilacz, 16 — regulator temperatury)
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Obraz TEM wraz z dyfrakcja elektronowg dla warstwy
S1 wygrzewane] z atmosferze Ar. Elektronogramy
przedstawiajg pierscienie, ktorych srednice
odpowiadaja odleglosciom miedzyptaszyznowym Pd
0 siecl krystalicznej fcc oraz grafitu.
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Hancelife) Nanoziarno Pd
Pd* - §
otoczone grubg
_ warstwa sktadajgcy
T . Y sig z wielu powlok
Otoczka weglowal weglowych.

Badanie zmian rezystancji warstw C-Pd
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Wygrzanie warstw C-Pd otrzymanych w procesie PVD powoduje zmiang ich struktury 1 morfologii
Wygrzewanie w atmosferze Ar powoduje aglomeracje nanoziaren Pd w wicksze skupiska rzadko
roztozone na powierzchni matrycy weglowej, ktora wydaje si¢ by¢ ,,spieczona”. W przypadku warstwy
S1 nanoziarna Pd sg duze, natomiast dla S2 sa drobne I gesto rozmieszczone, a matryca weglowa jest
porowata

Wygrzewanie w atmosferze argon/ksylen, ktory jest dodatkowym zrodtem wegla w tym procesie,
powoduje dyfuzje Pd na powierzchnie warstwy. Matryca weglowa w tym przypadku jest porowata (S2)
lub ,,podziurkowana” (S1). Nanoziarna Pd sa w otoczkach weglowych

Badania zmian rezystancji potwierdzily czutos¢ warstw C-Pd wygrzewanych dwoma sposobami na
obecnos¢ wodoru

Rezystancja maleje wraz z rosnagcym czasem wygrzewania warstw, zarbwno W atmosferze Ar jak |
argonu/ksylenu

Najwiekszg czuloscig na H, charakteryzowata si¢ warstwa S2 (0 mniejszej zawartosci Pd) wygrzewana
w ksylenie w najkrotszym (5min) czasie.
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