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1. Wstęp

W ramach zadania 1.5. charakteryzowano warstwy węglowo-palladowe wytworzone w ramach zadania 1.1. przez lidera konsorcjum (Instytut Tele- i Radiotechniczny). Wykorzystano dwie komplementarne ze sobą metody spektroskopii molekularnej:

a) metodę spektroskopii ramanowskiej, 

b) metodę spektroskopii FTIR (Fourier Transform Infrared Spectrocopy)

Celem prac było określenie wpływu parametrów technologicznych procesu PVD, CVD oraz obecności wodoru na strukturę otrzymywanych warstw, w kontekście potencjalnych zastosowań w czujnikach wodoru. 
2. KM1 –M6 -Charakterystyka warstw metodami spektroskopii molekularnej, badania topografii i morfologii powierzchni
Spektroskopia ramanowska
Wstępne i testowe pomiary widm ramanowskich warstw C-Pd wykonywano przy użyciu spektrometru ramanowskiego Jobin Yvon-Spex T64000 (Uniwersytet Warszawski), przy wzbudzeniu 514nm oraz 647nm. W zdecydowanej większości do badań ramanowskich wykorzystywano nowoczesny, zautomatyzowany spektrometr mikroramanowski Nicolet Almega XR firmy Thermo Scientific (rys. 1), wyposażony w mikroskop optyczny Olymus B51. Urządzenie przystosowane było do rejestracji i analizy widm cienkich warstw wytwarzanych na dowolnym typie podłoży i o zróżnicowanych wymiarach geometrycznych.   
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Rys 1. Mikrospektrometr ramanowski Nicolet Almega XR

Dobór parametrów oraz sposób przeprowadzania badań ramanowskich: 

· Jako optymalne dla badanych warstw C-Pd wybrano wzbudzenie 532 nm ((2,33eV) -  laser Nd:YAG. Prowadzono również pomiary testowe przy innych wzbudzeniach (473nm, 647nm i 780nm). 

· Pomiary wykonywano w trybie „mikro”, tj. z użyciem zintegrowanego ze spektrometrem mikroskopu. Wiązkę laserową ogniskowano z wykorzystaniem głównie obiektywów x10 (NA = 0.25) i x50 (NA = 0.75).

· Moc wiązki wzbudzającej dostosowywano do rodzaju użytego obiektywu. Dla obiektywu x10 stosowano wyjściową moc  lasera 532 nm równą 2,5mW (10% mocy maksymalnej), zaś dla obiektywu x50 moc równą 0.25mW (1% mocy maksymalnej). Stwierdzono, że większa moc skutkowała ryzykiem trwałej, termicznej degradacji warstwy (grafityzacji).
· Widma rejestrowano w zakresie spektralnym 200 – 4000cm-1​; zakres ten pokrywa występowanie wszystkich najważniejszych pasm charakterystycznych materiałów węglowych. Rozdzielczość rzeczywista rejestrowanych widm wynosiła około 6cm-1.
· Typowy czas rejestracji pojedynczego widma wynosił 30 – 120s. 

· Otrzymane widma poddano przetwarzaniu z wykorzystaniem oprogramowania Omnic 8 (Nicolet) w celu usunięcia tła luminescencyjnego oraz różnego typu pików i artefaktów. Następnie widma poddawano rozkładowi na pasma składowe (dekonwolucji) o profilu Voigta, w celu wyznaczenia położeń, intensywności i szerokości połówkowych pasm charakterystycznych.
Spektroskopia FTIR
Badania struktury warstw C-Pd metodą FTIR wykonana została przy wykorzystaniu profesjonalnego spektrometru Nicolet 6700 firmy Thermo Scientific. Spektrometr wyposażony został w zintegrowany system osuszania, który zakupiono ze środków przeznaczonych na realizację projektu. Zastosowanie systemu osuszania w prowadzonych badaniach znacząco poprawiło jakość wykonywanych pomiarów poprzez redukcję poziomu szumów. W badaniach wykorzystano dwie różne techniki pomiarowe: metodę kąta ślizgającego oraz metodę ATR (spektroskopię osłabionego całkowitego odbicia w podczerwieni). Możliwość badań techniką kąta ślizgającego zapewniło wykorzystanie przystawki SAGA charakteryzującej się odbiciem zwierciadlanym typu „grazing angle”, natomiast badania ATR wykonano dzięki zastosowaniu przystawki VariGATR. Celem zapewnienia jak największej czułości urządzenia wszystkie badania wykonywano z wykorzystaniem wysokoczułego detektora MCT/A chłodzonego ciekłym azotem. Próby wykonania pomiarów przy zastosowaniu detektora DTGS nie dawały zadowalających rezultatów. 
W czasie realizacji projektu prowadzone były również badania bezpośredniego wpływu atmosfery wodoru na strukturę warstw C-Pd. Badania tego typu wykonywano w komorze gazowej specjalnie zaprojektowanej oraz wykonanej na potrzeby realizacji projektu. Komora ta stanowiła główną część stanowiska pomiarowego, szczegółowo opisanego w instrukcji stanowiskowej. Integrację ze spektrometrem FTIR zrealizowano poprzez wykorzystanie konstrukcji przystawki SAGA. 
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Rys 2. Spektrometr FTIR Nicolet 6700 z wyposażeniem
Dobór parametrów oraz sposób przeprowadzania pomiarów metodą FTIR: 

· Uruchomienie procesu osuszania powietrza w celu wyeliminowania zakłóceń pochodzących od pasm pary wodnej oraz dwutlenku węgla – etap wstępny. Proces osuszania trwał zazwyczaj od 12 do 24 godzin. 

· Optymalną liczbę skanów ustalono pomiędzy wartościami 50 a 300. Pomiary najczęściej prowadzono przy rozdzielczości spektralnej równej 0,4cm-1 (odstęp danych: 0,482 cm-1). W przypadku badań wpływu atmosfery wodoru na strukturę warstw stosowano również inne rozdzielczości oraz większą liczbę skanów. 

· Większość pomiarów wykonano w maksymalnym zakresie spektralnym aparatury pomiarowej (4000cm-1 -650 cm-1), w niektórych przypadkach zakres ten był węższy, w zależności od potrzeb. 

· Przed każdym pomiarem widma próbki mierzono widmo referencyjne tła. Dodatkowo, podczas badań wpływu atmosfery wodoru na strukturę warstw widmo tła mierzone było również po odgazowaniu komory pomiarowej.

· W czasie badań z wykorzystaniem mieszaniny H2/N2 należało zapewnić stosowne warunki bezpieczeństwa.

· Po wykonaniu badań otrzymane widma poddawano procedurze normalizacji, wygładzania oraz korekcji linii bazowej. 
Badania topografii i morfologii powierzchni
Zdjęcia mikroskopowe powierzchni warstw wykonywano z wykorzystaniem mikroskopu Olympus B51, zintegrowanego ze spektrometrem ramanowskim. Celem badań było określanie jednorodności optycznej, topografii podłoża i stopnia mechanicznego zdegradowania warstw. Rozdzielczość zdjęć przy zastosowaniu obiektywu x100 wynosiła, co najmniej 1µm. Wykonano ponad 400 zdjęć cyfrowych w różnym powiększeniu (x10, x20 i x50). 
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Rys. 3. Przykładowe zdjęcia powierzchni próbek PVD i CVD wytworzonych na różnym podłożu 
(powiększenie x50)

3. KM2 – M12 -Badania optyczne z uwzględnieniem analizy składu i powierzchni właściwej.
Niezależnie od parametrów technologicznych procesu PVD w widmach ramanowskich warstw C-Pd obserwowano pasma charakterystyczne dla fulerennu C60, grafitu i węgla amorficznego (pasma G i D). W celu szczegółowej analizy zarejestrowane widma poddawano rozkładowi na pasma składowe, przy użyciu funkcji Voigta (w programie Omnic). Przykładowy rozkład widma na pasma składowe dla próbki 227PdF10 przedstawiono na rysunku 4. Pasma 1 i 4 wyodrębnione w wyniku rozkładu zostały zdefiniowane jako pasma D i G, charakterystyczne zarówno dla amorficznego węgla jak i zdefektowanych struktur grafitowych (wiązania sp2). Pasmo G, z maksimum obserwowanym w zakresie 1588 cm-1 – 1595 cm-1, jest aktywny w monokrystalicznym graficie (pochodzi od łańcuchowej konfiguracji przestrzennej wiązań węglowych o hybrydyzacji sp2). Pasmo D, z maksimum obserwowanym w zakresie 1323 cm-1-1380 cm-1, występuje w przypadku wzrostu nieuporządkowania w strukturze grafitu. Jego pojawienie się jest efektem występowania wiązań sp1 i sp3. Wzrost intensywności maksimum pasma D w stosunku do maksimum pasma G może wskazywać na wzrost istniejących pierścieni aromatycznych lub formowanie się nowych, a formowanie się klastrów węgla o wiązaniach sp2 jest ściśle związane z ilością węgla sp3.
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Rys. 4. Przykładowy rozkład widma na pasma składowe (przy użyciu funkcji Voigt) dla próbki 227PdF10 

Interpretacja pasma 2 (z maksimum położonym pomiędzy 1417-1434 cm-1) nie jest jasna. Może być ono związane z obecnością w badanych warstwach fulerennu C60. Z danych literaturowych wynika, iż  w widmach ramanowskich fulerennu C60 obserwowano pasmo z maksimum około 1426 cm-1 odpowiadające modowi Hg (7). Pasmo trzecie z maksimum w zakresie 1460 cm-1 jest charakterystyczne dla fulerennu C60 (mod Ag (2)).

4. KM3 – M18 -Prace ciągłe- badania właściwości warstw węglowo-palladowych i ich zmian pod wpływem parametrów technologicznych oraz adsorpcji wodoru.
W widmach próbek węglowo-palladowych typu CVD obserwowano pasma pochodzące od amorficznego, wysoko nieuporządkowanego grafitu oraz pasma, których źródłem są molekuły fulerennu C60 o różnym stopniu deformacji i stadium rozpadu. W widmie węgla grafitopodobnego w obszarze 800 – 2000 cm-1 obserwuje się przede wszystkim dwa pasma znane, jako G i D. Jednakże, próby dekompozycji widma na symetryczne pasma składowe, niezależnie od przyjętego profilu pasma (Gauss, Lorentz, Voigt) wymuszają użycie co najmniej 4 funkcji składowych.  Prócz dominujących pasm G (z maksimum przy ok. 1590-1600cm-1) oraz D (z maksimum przy ok. 1340 – 1350cm-1) występują dwa słabsze pasma z maksimami przy ok. 1510 – 1540cm-1 oraz 1190 – 1220cm-1. Pasma te, oznaczane, jako A1 i A2, nie są jednoznacznie identyfikowane w przytaczanej literaturze. Ponieważ jednak pojawiają się w procesie numerycznej dekompozycji widm węgla w dalszych rozważaniach przyjęto ich istnienie, jako cechę charakterystyczną widm amorficznego grafitu. Dodatkowe pasma, których położenie jest zbliżone do położeń pasm fulerennu C60 oznaczano symbolem F lub symbolami wg nazewnictwa teorii grup dla grupy symetrii ikosaedrycznej charakterystycznej dla molekuł C60.   

Kształty widm poszczególnych próbek są zbliżone, dostrzega się jednak różnice w intensywności pasm „pofulerenowych”. Na rysunku 5 przedstawiono dekompozycję widma ramanowskiego w obszarze pasm D i G, na przykładzie węgla charcoal oraz próbki 207PdF10-CVD.  W przypadku widma zwykłego węgla charcoal wyodrębniono 4 pasma, w tym pasma charakterystyczne G i D oraz 2 pasma, oznaczone symbolami A1 i A2, traktowane tutaj, jako konsekwencja amorfizacji struktury węglowej. W przypadku widm próbek CVD wyodrębniono piąte pasmo, oznaczone symbolem F, traktowane jako konsekwencja istnienia pozostałości struktury fulerennowej zmodyfikowanej warstwy PVD.  

a)

b)[image: image9.png]Int

1800

1600

1400
Raman shift (cm-1)

1200




[image: image10.png]Int

221

207

183

1600

1400
Raman shift (cm-1)





Rys. 5. Dekompozycja widm ramanowskich węgla typu charcoal (a) oraz warstwy CVD na przykładzie próbki 207PdF10.

W obszarze widma 2500 – 3500cm-1 wyodrębnia się 3 główne pasma – rys. 6. Pasma te również są charakterystyczne dla grafitu amorficznego i odnoszą się do pasm drugiego rządu (2G i 2D) oraz drgań rozciągających C-H węgla uwodornionego. 
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Rys. 6. Rozkład oraz parametry pasm charakterystycznych w obszarze 2500 – 3500cm-1
Próbka CVD zawiera charakterystyczne pasma z maksymami przy ok. 1450cm-1 oraz 710cm-1, charakterystycznymi dla fulerennu. W oddziaływaniu światłem laserowym o dużej gęstości mocy (50%) pasma te zanikają. Daje się również zauważyć przesunięcie pasma D w kierunku większych energii o ok. 15cm-1. Różnica widm wykazuje istnienie niektórych pasm charakterystycznych dla fulerennu.  Można przypuszczać, iż w niektórych próbkach CVD, szczególnie wytwarzanych w krótkim procesie mogą występować pozostałości warstwy PVD.  

Podczas prowadzonych badań nie stwierdzono istotnego wpływu typu podłoża na kształt widm ramanowskich próbek CVD. Nie stwierdzono również istotnego wpływu zawartości palladu w próbkach CVD na kształt widm ramanowskich. 

Podczas badań stwierdzono natomiast istotny wpływ temperatury procesu CVD na kształt widm ramanowskich, a tym samym na strukturę warstwy (odmianę warstwy).  Serie próbek PVD, oznaczone numerami 328 i 332, poddawano modyfikacji w procesie CVD przy w temperaturze w zakresie 500 – 750oC. Zaznaczyć należy, że warstwy CVD, których analizę przedstawiono powyżej wytworzonej w standardowej temperaturze 650oC.

   Widma ramanowskie wszystkich badanych próbek, z uwzględnieniem modyfikowanego parametru technologicznego, przedstawiono na rysunku 7. W widmach próbek wytworzonych w niższych temperaturach procesu (500, 550 oraz 600oC) występują pasma charakterystyczne widma fulerenu C60. W widmie próbki wytworzonej w temperaturze 600 oC zaobserwowano dodatkowe pasma G i D charakterystyczne dla amorficznego grafitu. Może to świadczyć o występowaniu w matrycy węglowej zarówno fulerenu jak i zamorfizowanego grafitu.
	a) próbka 328PdF11 -CVD
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	b) próbka 332PdF11-CVD
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Rys 7. Widma ramanowskie warstw wytworzonych w różnych temperaturach procesu technologicznego: a) próbka 328PdF11, b) próbka 332PdF11

W widmach próbek wytworzonych w wyższych temperaturach procesu (> 600 oC) zaobserwowano pasma z maksimami przypadającymi około 1350 cm-1 i 1585 cm-1. Pasma te zidentyfikowano, jako pasma D i G charakterystyczne dla amorficznego węgla.  Wskazuje to na to, że próbki wytworzone w wyższych temperaturach procesu (4), (5) oraz (6) charakteryzują się widmem zamorfizowanego grafitu.  

W próbce 328PdF11(4), wytworzonej w temperaturze 650oC dostrzega się wyraźnie pasma w obszarze 1460 cm-1 oraz 710 cm-1, których położenie odpowiada pasmom fulerennu. Pasma charakterystyczne fulerennu są znacznie mniej intensywne w przypadku próbki (5) i zanikają całkowicie w przypadku próbki (6), gdzie w oparciu o postać widm ramanowskich obserwuje się wyłącznie istnienie fazy grafitopodobnej.
5. KM4 – M24 -Charakteryzacja warstw węglowych przed i po procesach adsorpcji wodoru (dla różnych stężeń)
Badano in-situ wpływ obecności gazu zawierającego wodór (mieszanina H2/N2 o stężeniu rzędu 2.2 – 4% wodoru) na strukturę warstw C-Pd. W tym celu skonstruowano układ gazowania złożony z komory gazowej, przepływomierza, reduktora i manometru wyjściowego. Dokładny opis układu zawarto w instrukcji stanowiskowej opracowanej w ramach zadania 1.5. Pomiary prowadzono w zakresie ciśnień 0.5 – 1.3 bara oraz w przepływie rzędu 0,014 – 0.07Nm3/h (m3 gazu pod ciśnieniem 1 bar na godzinę). Pod kątem oddziaływania wodoru metodą spektroskopii ramanowskiej przebadano łącznie 21 warstw C-Pd, w tym 18 PVD i 3 CVD.  W badaniach ramanowskich nie zaobserwowano wpływu wodoru na kształt widm ramanowskich.

W widmach FTIR próbek C-Pd poddawanych oddziaływaniu wodoru zaobserwowano pojawianie się dodatkowych pasm w następujących dwóch zakresach: zakres I  - od około 700 – 930 cm-1;  zakres II - od około 930 – 1320 cm-1 (rys. 8). W obszarze I pasma te zidentyfikowano jako pasma związane z wodorkiem palladu. 
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Rys. 8. Widmo FTIR próbki 363PdF11-PVD (t=5min) wraz z rozkładem na składowe przy użyciu funkcji Voigt’a
6. KM5 – M30- Prace ciągłe - charakteryzacja wytworzonych warstw.  KM6 – M36 -Prace ciągłe - charakteryzacja zoptymalizowanych warstw węglowo-palladowych. 
7. KM7 -  M42 -Charakteryzacja warstw dostępnymi metodami pomiarowymi. KM8 – M48 -Prace ciągłe- charakteryzacja wytworzonych warstw

Kamienie milowe KM5-KM8 obejmują prace ciągłe dotyczące charakteryzacji wytworzonych warstw w procesach PVD i CVD dostępnymi metodami pomiarowymi. Były one prowadzone w okresie M24-M48. 

Badania ramanowskie

W trakcie realizacji zadania 1.5, metodą spektroskopii ramanowskiej analizowano łącznie 141 warstw C-Pd, w tym 88 po procesie PVD i 53 po procesie PVD/CVD. Wykaz warstw CVD i PVD przedstawiono odpowiednio w tabelach 1 i 2.  Na podstawie przeprowadzonych pomiarów określono fulerennopodobny charakter struktury warstw PVD oraz grafitopodobny charakter warstw CVD (rys. 9 i 10). 
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Rys.9. Porównanie widma typowej próbki PVD z widmem fulerenu C60,
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Rys. 10. Przykład dekonwolucji widm ramanowskich węgla typu charcoal (a) oraz warstwy CVD 
Tabela 1. Wykaz zbadanych próbek CVD

	Lp.
	Symbol próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże

	1
	103PdF08
	Alu
	19
	216PdF10(1)
	Si (R5/Cu)
	37
	317PdF11(6)
	Alu

	2
	122PdF08
	Mo
	20
	216PdF10(4)
	Si (R2)
	38
	319PdF11(1)
	kwarc

	3
	148PdF09
	Si
	21
	216PdF10(6)
	Si(R3)
	39
	319PdF11(3)
	kwarc

	4
	150PdF09
	Mo
	22
	217PdF10
	Si
	40
	319PdF11(4)
	kwarc

	5
	150PdF09
	Si
	23
	218PdF10(1)
	Si (P)
	41
	320PdF11(1)
	kwarc

	6
	151PdF09
	kwarc
	24
	222PdF10(2)
	Si
	42
	328PdF11(1)
	Alu

	7
	153PdF09
	Mo
	25
	222PdF10(5)
	Si
	43
	328PdF11(2)
	Alu

	8
	163PdF09
	Si
	26
	223PdF10(1)
	Si+DLC
	44
	328PdF11(3)
	Alu

	9
	164PdF09(3)
	Si
	27
	223PdF10(4)
	Si+DLC
	45
	328PdF11(4)
	Alu

	10
	164PdF09(4)
	Si
	28
	224PdF10(3)
	Si+DLC
	46
	328PdF11(5)
	Alu

	11
	166PdF09(5)
	Alu
	29
	229PdF10(8)
	UR
	47
	328PdF11(6)
	Alu

	12
	167PdF09(4)
	Alu
	30
	231PdF10(1)
	UR
	48
	332PdF11(1)
	Alu

	13
	168PdF09
	Si
	31
	232PdF10(1)
	UR
	49
	332PdF11(2)
	Alu

	14
	170PdF09(4)
	Alu
	32
	235PdF10(2)
	UR
	50
	332PdF11(3)
	Alu

	15
	170PdF09(6)
	Alu
	33
	240PdF10(3)
	Alu
	51
	332PdF11(4)
	Alu

	16
	213PdF10
	Alu membrana
	34
	242PdF10(4)
	Si+DLC
	52
	332PdF11(5)
	Alu

	17
	214PdF10
	Alu membrana
	35
	280PdF10
	Alu
	53
	332PdF11(6)
	Alu

	18
	215PdF10
	Alu membrana
	36
	317PdF11(5)
	Alu
	
	
	


Tabela 2. Wykaz zbadanych próbek PVD

	Lp.
	Symbol próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże

	1
	103PdF08
	Alu
	31
	231PdF10(3)
	UR
	61
	387PdF12(2)
	kwarc

	2
	122PdF08
	Mo
	32
	232PdF10(2)
	UR
	62
	387PdF12(3)
	kwarc

	3
	148PdF09
	Si
	33
	233PdF10
	kwarc
	63
	387PdF12(4)
	kwarc

	4
	150PdF09
	Si
	34
	235PdF10(7)
	UR
	64
	387PdF12(5)
	kwarc

	5
	151PdF09
	kwarc
	35
	237PdF10
	kwarc
	65
	387PdF12(6)
	kwarc

	6
	153PdF09
	Mo
	36
	238PdF10(6)
	kwarc
	66
	388PdF12(1)
	kwarc

	7
	163PdF09
	Si
	37
	239PdF10
	Mo
	67
	388PdF12(3)
	kwarc

	8
	164PdF09
	Si
	38
	240PdF10(1)
	Alu
	68
	388PdF12(5)
	kwarc

	9
	166PdF09
	Alu
	39
	242PdF10(5)
	Si+DLC
	69
	397PdF12
	kwarc

	10
	168PdF09
	Mo
	40
	243PdF10
	Mo
	70
	403PdF12
	UR

	11
	170PdF09
	Alu
	41
	244PdF10
	Mo
	71
	411Pd12
	kwarc

	12
	206PdF10
	Mo
	42
	280PdF10
	Alu
	72
	419PdF12(2)
	Fe28Al5CrZn

	13
	207PdF10
	kwarc
	43
	289PdF10(1)
	kwarc
	73
	428PdF12(1)
	Alu

	14
	207PdF10
	Mo
	44
	289PdF10(2)
	kwarc
	74
	428PdF12(4)
	Alu

	15
	208PdF10
	Mo
	45
	289PdF10(6)
	kwarc
	75
	432PdF12(3)
	Si

	16
	209PdF10
	Mo
	46
	291PdF10
	Mo
	76
	432PdF12(4)
	Si

	17
	213PdF10
	Alu membrana
	47
	296PdF11
	Mo
	77
	446PdF12(5)
	Alu

	18
	216PdF10(2)
	Si (R5)
	48
	313PdF11
	UR
	78
	447PdF12
	Mo

	19
	218PdF10(5)
	Si
	49
	320PdF11(5)
	kwarc
	79
	448PdF12(5)
	Alu

	20
	220PdF10
	Mo
	50
	330PdF11
	Mo
	80
	449PdF12
	Mo

	21
	221PdF10
	kwarc
	51
	353PdF11
	kwarc
	81
	456PdF12
	Mo

	22
	221PdF10
	Si
	52
	354PdF11(6)
	kwarc
	82
	462PdF12
	Mo

	23
	223PdF10(6)
	Si+DLC
	53
	363PdF11(6)
	Alu
	83
	464PdF12
	Mo

	24
	224PdF10(2)
	Si+DLC
	54
	363PdF11(6)
	Mo
	84
	491PdF13(1)
	szkło

	25
	225PdF10
	Mo
	55
	364PdF11(1)
	Alu
	85
	491PdF13(2)
	szkło

	26
	227PdF10
	Mo
	56
	386PdF12(2)
	kwarc
	86
	492PdF12
	szkło

	27
	228PdF10
	Mo
	57
	386PdF12(4)
	kwarc
	87
	493PdF13
	szkło

	28
	229PdF10(7)
	UR
	58
	386PdF12(5)
	kwarc
	88
	499PdF13(5)
	Alu

	29
	230PdF10(2)
	Si
	59
	386PdF12(6)
	kwarc
	
	
	

	30
	231PdF10
	Mo
	60
	387PdF12(1)
	kwarc
	
	
	


Badania FTIR 
W trakcie realizacji zadania 1.5. metodą spektroskopii FTIR zbadano łącznie 54 warstwy C-Pd wytworzone w jednoetapowym procesie PVD lub procesie dwuetapowym PVD/CVD. Wykaz warstw przedstawiono w tabeli 3. Łącznie wykonano ponad 1100 różnych cykli pomiarowych. Podczas badań analizowano wpływ parametrów procesu technologicznego (rodzaju podłoża, temperatury procesu) na kształt widm FTIR, jak również badano bezpośredni wpływ wodoru na strukturę warstw C-Pd. Na podstawie przeprowadzonych pomiarów stwierdzono obecność fulerenu C60 (jednego z prekursorów) w badanych warstwach, na co wskazują wąskie pasma przy liczbach falowych około 1180cm-1 oraz 1430cm-1 (rys. 11). Ponadto szersze pasmo występujące przy liczbie falowej około 1430cm-1 odpowiada drganiom symetrycznym rozciągającym C=O grupy karbonylowej, co z kolei świadczy o obecności pozostałości drugiego z prekursorów, którym był octan palladu.
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Rys. 11. Widma FTIR próbek 291PdF10-PVD (po lewej) oraz 244PdF10-PVD (po prawej)
Tabela 3. Wykaz próbek badanych techniką FTIR

	Lp
	Symbol

 próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże
	Lp
	Symbol próbki
	Podłoże

	1
	150PdF09-PVD
	Mo
	19
	227PdF10-PVD
	Mo
	37
	328PdF11(3)-CVD
	Alu

	2
	150PdF09-PVD
	Si
	20
	228PdF10-PVD
	Mo
	38
	328PdF11(4)-CVD
	Alu

	3
	163PdF09-PVD
	Si
	21
	230PdF10(2)-PVD
	Si
	39
	328PdF11(5)-CVD
	Alu

	4
	170PdF09-PVD
	Alu
	22
	237PdF10(5)-PVD
	kwarc
	40
	328PdF11(6)-CVD
	Alu

	5
	206PdF10-PVD
	Mo
	23
	241PdF10(1)-PVD
	Mo
	41
	330PdF11-PVD
	Mo

	6
	207PdF10-PVD
	kwarc
	24
	244PdF10-PVD
	Mo
	42
	332PdF11(1)-CVD
	Alu

	7
	207PdF10-PVD
	Mo
	25
	280PdF10-PVD
	Mo
	43
	332PdF11(2)-CVD
	Alu

	8
	208PdF10-PVD
	Mo
	26
	291PdF10-PVD
	Mo
	44
	332PdF11(3)-CVD
	Alu

	9
	213PdF10-CVD
	Alu 
	27
	296PdF10-PVD
	Mo
	45
	332PdF11(4)-CVD
	Alu

	10
	213PdF10-PVD
	Alu 
	28
	315PdF11-PVD
	Mo
	46
	332PdF11(5)-CVD
	Alu

	11
	216PdF10(2)-PVD
	Si (R5)
	29
	317PdF11(4)-PVD
	Alu
	47
	332PdF11(6)-CVD
	Alu

	12
	216PdF10(4)-CVD
	Si (R2)
	30
	317PdF11(6)-CVD
	Alu
	48
	363PdF11-PVD
	Mo

	13
	218PdF10(1)-CVD
	Si (P)
	31
	320PdF11(5)-PVD
	Si
	49
	407PdF12(1)-PVD
	Alu

	14
	218PdF10(5)-PVD
	Si
	32
	320PdF11(1)-CVD
	Si
	50
	407PdF12(4)-PVD
	Alu

	15
	221PdF10-PVD
	Si
	33
	322PdF11(6)-PVD
	Si SiO2
	51
	447PdF12-PVD
	Mo

	16
	222PdF10-PVD
	Mo
	34
	322PdF11(1)-PVD
	Si SiO2
	52
	449PdF12-PVD
	Mo

	17
	224PdF10(2)-PVD
	Si+DLC
	35
	328PdF11(1)-CVD
	Alu
	53
	456PdF12-PVD
	Mo

	18
	225PdF10-PVD
	Mo
	36
	328PdF11(2)-CVD
	Alu
	54
	462PdF12-PVD
	Mo


8. KM10 – M60 -Sprawozdania końcowe z realizacji zadania. 
Opracowano merytoryczne sprawozdanie końcowe z realizacji zadania 1.5 oraz instrukcję stanowiskową dotyczącą pomiarów w atmosferze wodoru, które przekazano liderowi projektu. 
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