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Detekcja wodoru i jego zwigzkow jest bardzo istotnym proble-
mem zwigzanym z bezpieczenstwem i optymalizacjg réznych
procesow. W procesach stosowanych w przemysle wymaga-
ne jest stosowanie detektoréw wysoce selektywnych w od-
niesieniu do gazoéw znajdujgcych sie w atmosferze otoczenia.
Monitorowanie takich procesow wymaga zastosowania szyb-
kich i doktadnych detektorow wodoru. Istnieje wiele rozwigzan
technicznych budowy takich detektorow. Wigkszosé z nich
zbudowana jest przewaznie z warstw aktywnych zawieraja-
cych metale przejsciowe z grupy VI takie jak nikiel, pallad
i platyna. Absorbowany z otoczenia wodor zmienia wiasci-
wosci elektryczne i optyczne tych pierwiastkow. Szczegbinie
pallad ma zdolno¢ tatwego absorbowania wodoru. Thomas
Graham przeprowadzit juz w roku 1869 badania przewodni-
ctwa elektrycznego palladu w obecnosci wodoru w funkcji
jego stezenia. Stwierdzit on wzrost opornosci Pd o 25% pod
wptywem H, [1]. W nastepnych latach Dewar [2] | Knott [3] za-
sugerowali, ze opornos¢ palladu zmienia sie proporcjonalnie
do stezenia wodoru i jest zwigzana z tworzeniem sie wodorku
palladu. Obecnie przy zastosowaniu nanokrystalicznego pal-
ladu do budowy detektora powinno obserwowac sig wzrost
czutosci takiego detektora na skutek zwigkszenia powierzch-
ni aktywnej palladu.

Z drugiej strony wykorzystanie nanoporowatego wegla
w detektorach wodoru i/lub jego zwigzkéw moze rozszerzyé
mozliwosé zastosowan do wigkszej liczby gazow [4]. Wegiel
porowaty jest szeroko stosowanym absorbentem o wysoko
rozwinietej powierzchni aktywnej, ktéra moze by¢ sfunkcjo-
nalizowana poprzez przylaczanie réznych grup funkcyjnych.
Taka modyfikacja poprzez dodanie réznych grup funkcyjnych
moze zmienia¢ whasciwosci nanoporowatego wegla.

W pracy tej prezentujemy badania struktury powierzchni
warstw zbudowanych z matrycy z nanoporowatego wegla
i osadzonych w niej nanoziaren palladu. Warstwy takie sg wy-
twarzane w Instytucie Tele- i Radiotechnicznym (ITR) w War-
szawie i bedg stosowane w budowanych tam czujnikach
wodoru i zwiazkéw wodoru. Informacje na temat rozwinigcia
powierzchni matrycy weglowej i wielkosci i ksztaftu nanozia-
ren palladu sg niezwykle istotne ze wzgledu na tego rodzaju
zastosownia.

Metodyka otrzymywania warstw Pd-C

Metoda wytwarzania nowego typu nanostrukturalnych
warstw palladowo-weglowych opracowana zostata w ITR
i jest metodg dwuetapowa. Pierwszy etap polega na wytwo-
rzeniu warstwy wyjsciowej metoda fizycznego odparowania
w prozni (PVD). Proces PVD prowadzony jest z dwoch zro-
del: jednego zawierajacego fulleren C i drugiego zawiera-
jacego octan palladu. W wyniku tego procesu formuje sie
warstwa nanokompozytowa zlozona z nanoziaren palladowo
i weglowych. W drugim etapie warstwa wyjsciowa jest mo-
dyfikowana w procesie chemicznego osadzania z par (CVD)
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przy zastosowaniu ksylenu, w przeptywie argonu i cisnieniu
atmosferycznym oraz temperaturze 650°C [5]. W wyniku tej
modyfikacji powstaje warstwa nanoporowata o wysoko roz-
winietej powierzchni.

W zaleznosci od sposobu prowadzenia proceséw w obu
etapach otrzymuje sie warstwy o roznej strukturze, topogra-
fii i morfologii. Istotnym czynnikiem wptywajacym na budowe
warstw Pd-C jest typ stosowanego podtoza oraz zawartosc
procentowa Pd w otrzymanej warstwie.

Badania AFM i SEM warstwy otrzymanych w procesie PVD
oraz w procesie dwustapowym PVD/CVD powinny dac odpo-
wiedz na pytanie o mozliwos¢ ich zastosowania jako warstw
aktywnych w detektorach wodoru i gazowych zwigzkow wo-
doru. Powinny pozwalaé na stwierdzenie, czy na powierzchni
znajdujg sie krystality palladu, ktére bedg braty udziat w pro-
cesie ,rozpuszczania wodoru” w palladzie oraz jaki charakter
budowy ma powierzchnia — czy jest gtadka, czy porowata.

Do badan wybrano warstwy otrzymane w procesach PVD
i PVD/CVD na podiozach o bardzo réznej chropowatosci:
krzemowych, alundowych i tasmie molibdenowej. Wybrane
probki zawierajg rowniez rozne ilosci Pd. W tabeli 1 przedsta-
wiono zestawienie prébek wybranych do badan.

Tab. 1. Charakterystyka probek
Tabl. 1. List of the sample studied

Nr warstwy Podloze Tevrv %.r.pgel’fgia ZaF;?rJfaZé]Pd
1 Mo 82°C 27,91
2 AlLO,, Mo 67°C 18,5
Si 48°C 17,76

Badania wytworzonych warstw przeprowadzono metoda-
mi mikroskopowymi: metoda skaningowej mikroskopii elek-
tronowej (SEM) i metodag mikroskopii sit atomowych (AFM).
Badania SEM pozwalajg na okreslenie wielkosci, ksztattu
i roztozenia na powierzchni nanoziaren palladu. Badania AFM
pozwalajg na wyznaczenie chropowato$¢ warstw oraz stopnia
rozwiniecia powierzchni.

Wyniki badan

Obraz SEM warstwy 1 po procesie PVD osadzonej na podio-
zu z molibdenu trawionego chemicznie, przedstawiony jest na
rys. 1. Na powierzchni widoczne sa pojedyncze ziarna weglo-
we oraz ich aglomeraty o tetraedrycznych ksztattach i zroz-
nicowanej wielkosci w zakresie 100...600 nm. Sciany ziaren
sg gtadkie, bez widocznych wydzielen nanokrystalitow Pd, co
moze $wiadczyé o tym, ze metal rozmieszczony jest w nich
réwnomiernie w postaci bardzo matych nanokrystalitow znaj-
dujacych sie wewngtrz weglowych ziaren [6]. W warstwie tej
zawartosé Pd jest najwyzsza i wynosi ~28%.
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