Badanie struktury molekularnej i nanokrystalicznej
warstw Pd- C do zastosowan w detektorach wodorowych
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Rozwéj nowych technologii oraz poszukiwanie alternatyw-
nych Zrbédet czystej energii spowodowaty duze zainteresowa-
nie wielu grup badawczych wykorzystaniem nanoporowatych
materiatow weglowych w magazynowaniu i detekcji wodoru
[6]. Nowe materialty bazujace na potgczeniu nanostruktur
palladu i réznych nanomateriatébw weglowych (np. nanorurki,
nanopianki, nanoprety, fullereny, warstwy diamentowe mikro-
i nanostrukturalne, warstwy diamentopodobne DLC) pozwa-
laja na skonstruowanie czujnika wielofunkcyjnego, w ktérym
jeden detektor bedzie mégt wykrywac i mierzyé jednoczes-
nie stezenia réznych rodzajéw gazéw (zawierajgcych wodoér)
w réznych warunkach srodowiskowych.

Pallad moze wigzaé wodér tworzac réznego rodzaju
zwigzki metalo-organiczne lub reagowaé chemicznie tworzgc
wodorki o stabej stabilnosci. Dla warstwy zawierajgcej pal-
lad zmiana jej struktury i sktadu pod wptywem oddziatywa-
nia z otoczeniem gazowym wplywa na sorpcyjne wiasciwosci
materiatu. W wielu przypadkach procesy sorpcji wodoru przez
czastki palladu majg charakter odwracalny [4].

Nowoczesne nanomateriaty weglowo-palladowe stwarzajg
mozliwos¢ opracowania detektora o wysokiej selektywnosci,
wytrzymatosci mechanicznej i termicznej. Jako podtoza dla
otrzymania takich warstw mogag byé stosowane: monokrysta-
liczny krzem i materiaty wysokotemperaturowe (np. ceramika
ALQ,, SiC).

Badane warstwy Pd-C majg charakter nanokompozytowy
i w sktad takiego nanokompozytu moga wchodzié nanokrysta-
lity Pd, nanokrystality fullerytu, nanoziarna wegla w réznych
jego postaciach (wegiel amorficzny, nanopianka, ptaszczyzny
grafenowe) [1, 3].

Badania wtasciwosci strukturalnych i molekularnych
warstw Pd-C pozwalajg na okreélenie niektérych wiasciwos$ci
fizycznych (struktura i topografia) zwigzanych z rozwinieciem
powierzchni (powierzchnig aktywna) oraz chemicznych (ilos¢
i postaé struktury palladu w warstwie). Te wtasciwosci majg
wplyw na czuto$é czujnika, w ktérym warstwag aktywng jest
badana przez nas warstwa Pd-C.

Otrzymywanie i charakteryzacja warstw
Pd-C — | stopien

Technologia wytwarzania nanokrystalicznych warstwy Pd-C
opracowana zostata w Instytucie Tele- i Radiotechnicznym.
W pierwszym etapie procesu (metoda PVD) otrzymywana jest
warstwa o grubos$ci okoto 300 nm, zawierajgca nanokrystali-
ty Pd osadzone w matrycy weglowej. Czas naktadania tych
warstw nie przekracza 15 min i temperatura podtoza 100°C.
Warstwy te, w drugim etapie procesu (CVD), sg modyfiko-
wane w warunkach wysokiej temperatury i w obecnoéci we-
glowodoréw do postaci nanopian weglowych zawierajgcych
nanoziarna Pd.

Charakteryzacja warstw Pd-C zostata przeprowadzona
metodami: TEM, AFM, XRD i RS.
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Badania strukturalne warstw Pd-C przeprowadzono przy
uzyciu transmisyjnego mikroskopu elektronowego JEOL JEM
2000EX przy energii wigzki 200 keV. Preparaty wykonywano
przez mechaniczne przeniesienie badanej warstwy na mikro-
skopowg siateczke miedziang z otworami w ksztaicie kwadra-
téw o boku 25 mikrometréw. Przeniesione fragmenty warstwy
zostaty ,rozpiete” w otworach siateczki, co umozliwiato wyko-
nanie badarn mikroskopowych jedynie materiatu warstwy.

Badania AFM przeprowadzono w mikroskopie sit atomo-
wych EXPLORER2000 w modzie bezkontaktowym w atmo-
sferze powietrza z ostrzem skanujgcym MLCT-EXMT-A.

Pomiary XRD przeprowadzono na proszkowym dyfrakto-
metrze Siemens D-500. Warstwy przeznaczone do tych ba-
dan byly natozone na tasme molibdenowg. Dyfraktogramy
otrzymano przy zastosowaniu lampy pracujgcej na linii CuK_
przy U=40 kV, 1= 30 mA. Pomiary wykonano z krokiem 0,05°
i czasem zliczeh dla kazdego kroku 10 sekund. Geometria
eksperymentu byta typu Bragg-Brentano.

Pomiary widm ramanowskich przeprowadzono przy uzyciu
spektrometru firmy Jobin Yvon-Spex T64000 z trojsiatkowym
monochromatorem, wyposazonego w mikroskop konfokalny
oraz detektor CCD (o rozdzielczosci 1024 x 256 pikseli) chto-
dzony ciektym azotem. W pomiarach stosowano pojedynczg
monochromatyzacje, rozproszenie rayleighowskie byto efek-
tywnie usuwane za pomoca filtréw typu Notch (dla linii lasero-
wej 514,5 nm). Widmo uzyskano przy wzbudzeniu z uzyciem
lasera gazowego Ar/Kr firmy Laser-Tech, model LJ-800 (moc
w gtowicy 50 mW). Analizowany obszar prébki stanowit kilka
Mm?®, za$ pomiary wykonywano w temperaturze pokojowej dla
fali wzbudzajacej o dtugosci 514,5 nm.

Do badan wybrano warstwy réznego typu. Zestawienie
warstw przedstawiono tabeli 1.

Tab.1. Wykaz badanych prébek
Tabl. 1 List of samples

Numer probki Zawartos¢ Pd
(% wg. Pd) [% wag.]
1 23
2 27
3 18,5
4,5 15

Analiza wynikoéw - | stopien
Spektroskopia sit atomowych (AFM) — Il stopien

Badania AFM zostaly przeprowadzone dla warstw po pierw-
szym etapie technologicznym. Informacja o topografii tych
warstw jest istotna ze wzgledu na dalszg mozliwo$é przepro-
wadzenia procesu CVD dla takiej warstwy. Wazna jest réw-
niez informacja na temat adhezji warstw do podtoza. Ponizej
prezentowane sg wyniki dla warstw o ztej i dobrej adhezji.
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