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ELP (ELECTROLESS PLATING) TEKNIGI ILE SENTEZLENEN Pd-Ag
MEMBRAN YAPISINA BANYO BILESIMININ ETKISI
0z

Membran hazirlama yontemlerinden ELP (Electroless Plating) teknigi, basit ekipman kullanima,
ucuz ve kolay uygulanmasi yonleri ile 6ne c¢ikmaktadir. Bu calismada, ELP teknigi kullanilarak
hazirlanan Pd-Ag kompozit membran yapisina kaplama banyosu bilesiminin etkileri arastirilmustir. Iki
farkli Pd/Ag kiitle oranina sahip kaplama banyosunda ¢alismalar yiirtitiilmistiir. Kaplama banyosunda
PdCl,, AgCl,, Na;EDTA, N2H., NH4OH ve saf su kullanilmustir. Kaplama ¢alismalar1 35°C ve pH=10-
11 araliginda yiiritilmiistiir. Pd/Ag kiitle oraninin “2” oldugu kaplama banyosunda ikinci kaplama
basamaginda, Pd/Ag kiitle oranin “6” oldugu kaplama banyosunda ise ilk kaplama basamaginda en
yiksek kiitle kazanim degerleri belirlenmistir. Pd/Ag kiitle oraninin “6” oldugu banyoda sentezlenen
membran yiizeyindeki kristalik dallanmis olusumlar Pd ve Ag metallerinin kaplanma hizlarindaki
farklilik ile agiklanmigtir. Pd/Ag kiitle oraninin “2” oldugu kaplama banyosunda sentezlenen membran
tabakasinda yaklasik %19 (kiitlece) oraninda Pd belirlenirken, bu deger kiitle oran1 “6” olan kaplama
banyosu i¢in yaklasik %61’e yiikselmistir. Kiitle oraninin “6” oldugu banyoda elde edilen membran
yiizeyinde Pd ve Ag’nin daha homojen dagildig1 belirlenmistir. Kaplama banyosunda Pd/Ag orani sabit
tutularak toplam metal konsantrasyonunun arttirilmasinin membran bilesim ve yapisina etkisinin
olmadig1, 6nemli parametrenin Pd/Ag orani oldugu gosterilmistir.

Anahtar kelimeler: ELP(electroless plating), Pd/Ag kompozit membran

EFFECT OF BATH COMPOSITION ON STRUCTURE OF Pd-Ag MEMBRANE
SYNTHESIZED BY ELP (ELECTROLESS PLATING) TECHNIQUE

ABSTRACT

ELP (Electroless Plating), one of the membrane preparation techniques, stands out because of the
usage of simple equipments, inexpensive and easy implementation. In this study, the effect of plating
bath compositions on the structure of Pd-Ag composite membrane prepared by ELP technique was
investigated. Experimental studies were carried out with two different Pd/Ag mass ratios of plating
baths. PdCl,, AgCl,, Na;EDTA, N2Hs, NH:OH and distilled water were used in plating bath. Plating
studies were carried out in the pH range of 10-11 and at 35°C. The highest mass gain was determined at
the second plating step for the membrane synthesized in bath with Pd/Ag ratio of "2" while it was
determined at the first step for the membrane synthesized in plating bath with Pd/Ag ratio of “6”.
Branched crystalline formations on the surface of the membrane synthesized in bath with Pd/Ag ratio
of “6” were explained by the difference in the rates of plating Pd and Ag metals. 19% (by mass) of Pd
was determined on layer of the membrane synthesized in bath with Pd/Ag ratio of "2", this value
increased up to about 61% for the membrane synthesized in bath with Pd/Ag mass ratio of “6”. It was
predicted that Pd and Ag distributed more uniformly on the surface of the membrane synthesized in
bath with Pd/Ag mass ratio of “6”. It was shown that increasing the total amount of metal by keeping
Pd/Ag ratios constant did not affect the composition and the structure of the membranes. Pd/Ag ratio
was shown to be important parameter.
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1. GIRIS

Membranlar, yiiriitiicii kuvvet etkisinde yiizeyle temas eden akigkan tiirlerinden birini veya
birkagini segici olarak gegiren bariyerlerdir. Membran teknolojisi diger ayirma tekniklerine gore daha
ekonomik, verimliligi yiiksek ve uygulamasi kolay oldugundan son yillardaki uygulamalarda yayginca
kullanilmaktadir. Membranlar organik ve inorganik membranlar olmak flizere ikiye ayrilmaktadir.
Inorganik membran grubundan aluminyum oksit, silisyum karbiir ve zirkonyum oksit gibi malzemeler
yiiksek kimyasal, termal (>800°C) ve mekanik kararlilik gerektiren uygulamalarda kullanilmaktadir.
Bunlara 6rnek olarak, iirlinlerden birinin veya birkaginin uzaklastirilmasi ile denge limitasyonunun
asildig1 reaktoér uygulamalari ve kontrollii reaktant ilavesi istenen uygulamalar verilebilir. Diisiik
sicaklik ve asir asitik/bazik olmayan sartlarda ¢alisildiginda {iretim giderleri inorganik membranlar
kadar yiiksek olmayan organik membranlarin (polisiilfon, poliamit, polietilen vb.) kullanimi uygundur.

Ortamdan uzaklastirilmak istenen gaz bilesen hidrojen oldugunda Pd temelli membran kullaniminin
yaygin oldugu goriilmektedir. Membranin segicilik ve gegirgenlik ozelliklerinin gelistirilmesinde
kompozit membran sentezi etkili bir yontemdir. lki veya daha fazla tabakadan olusan kompozit
membranda, genellikle iistte segici, altta ise gaz tasinimina direng olusturmayan gozenekli bir tabaka
bulunmaktadir. Pd temelli metalik membranlar hidrojene kars1 yiiksek segicilikleri ile taninmaktadir,
ancak bu membranlarin gecirgenligi oldukea diisiiktiir. Saf Pd membran kullaniminda hidrojenin yapida
taginmasi sirasinda faz degisimine baglh kirilmalarin sebep oldugu problemler ortaya ¢ikmaktadir. Bu
problemlerin asilmasinda farkli bir metalin membran yapisina eklenmesi 6nem kazanmaktadir (Zhang
ve ark., 2011; Braun ve ark., 2011; Ryi ve ark., 2011). Kompozit membran sentezinde sol-jel, CVD
(chemical vapor deposition), piiskiirtmeli piroliz ve ELP (electroless plating) yontemleri yaygin olarak
kullanilmaktadir.

Membran sentez yontemleri arasinda ELP, her tiirlii yap1 ve sekildeki destege uygulanabilmesi,
kolay ve ucuz kaplama yapilabilme yonleri ile avantajlidir. ELP yontemi metalik tuz komplekslerinin
destek iizerinde otokatalitik bir reaksiyonla indirgenmesi temeline dayanmaktadir. Destek iizerine
kaplanan metal, sonraki reaksiyonlar i¢in katalizor gérevi gormektedir. Yiriitiilen literatiir aragtirmalari
ELP yonteminde sentezlenen membran yapisina kaplama banyosu bilesimi, banyo sicakligi ve pH’in
onemli etkilerinin oldugunu gostermistir. Yiiksek kaplama banyosu sicakliklarinda (50°C >) banyonun
hizli bir sekilde bozuldugu ve kaplamanin destek yiizeyi yerine beher ¢eperlerinde olustugu tespit
edilmistir. Kaplama banyosu i¢in optimum sicaklik aralig1 30-40°C olarak tespit edilmistir (Dogan ve
Kiligarslan, 2008; Alvar ve ark., 2008). Cheng ve Yeung (2001)’1n yaptigi ¢calismada banyo bilesiminde
indirgen olarak hidrazinin ve kompleks formlarin korunmasinda EDTA’nin kullaniminin avantajlari
gosterilmistir. Diisiik pH degerlerinde metal tuz komplekslerinin olugsmadigi ve kaplamanin basarisiz
oldugu gosterilmistir (Lim ve Oyama, 2011; Altimisik ve ark., 2005). Literatiir arastirmasi sonucu
membran tabakasinda istenen gegirgenlik ve secicilik degerleri i¢in Pd disinda bulunan metal oraninin
%20-30 (kiitlece) olmasi gerektigi tespit edilmistir (Tanaka ve ark., 2005).

Yiiriitillen ¢alismada, literatiirde incelenmedigi tespit edilen toplam metal tuz miktar1 ve Pd/Ag
oraninin membran yapisi ve bilesimine etkisinin arastirilmasi amaglanmistir. Sentez g¢aligmalari,
desteklerin temizlenmesi, aktiflestirilmesi ve kaplanmasi olmak tizere li¢ asamada gergeklestirilmistir.
Sentezlenen membranlarin bilesiminin belirlenmesinde ve yiizey morfolojisinin arastirilmasinda
SEM/EDS analizleri kullanilmistir. Ayrica sentezlenen membranlarin kiitle 6l¢iimiine dayali analizleri
de yiriitiilmiistiir.

2. DENEYSEL CALISMALAR

Membran kaplama ¢alismalar1 Robu Glassfilter firmasindan temin edilen gézenekli cam destekler
(cap:3cm, kalinlik:3mm) {izerinde yiiriitiilmiistiir. Kaplama 6ncesinde cam destekler, 500°C’de 18 saat
1s1l isleme tabi tutulmustur. Bu islem sonunda desteklerin belirlenen fiziksel 6zellikleri Tablo 1°de
verilmistir.
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Tablo 1. Gézenekli cam destegin fiziksel 6zellikleri

Yiizey alani, m?/g (BET) 8.0
Ortalama gozenek yarigcapi, nm 1,3x10°
Gozeneklilik (civa porozimetresi) 0,46

Kaplama c¢alismalar1 {i¢ asamada gerceklestirilmistir: temizleme, aktiflestirme, kaplama. Bu
basamaklarin yiiriitiilmesinde izlenen yol agagidaki boliimlerde 6zetlenmistir.

2.1. Desteklerin Temizlenmesi

Ozellikle tabletlerde bulunabilecek organik kirliliklerin giderilmesi amaciyla destekler
temizlenmistir. Bu islem, 4 basamakta gerceklestirilmistir:

» 0,1 N’lik NaOH ¢ozeltisi igerisinde 30 dakika kaynatma,

» 0,1 N’lik HCI ¢ozeltisi igerisinde 30 dakika kaynatma,

» 250 ml saf su igerisinde 30 dakika kaynatma,

» 110°C *de 48 saat kurutma iglemi yapilmustir.

2.2. Desteklerin Aktiflestirilmesi

ELP tekniginde kaplama iglemi otokatalitik bir reaksiyon sonucu gergeklesmektedir. Otokatalitik
reaksiyonunun baslaticis1 Pd tanelerinin destek yapisina eklenmesi islemi, aktiflestirme olarak
adlandirilmaktadir. Aktiflestirme islemine baslamadan 6nce, sadece kaplama yapilacak yiizey agikta
birakilarak destekler teflon bant ile sarilmistir. Aktiflestirme basamagi asagidaki denkleme gore
gerceklesmektedir.

Pd*?2+Sn*? —» Pdg + Sn 4 Q)

Sn*2 katyonu membran yiizeyi iizerinde adsorplanmakta ve bu partikiiller aktiflestirme basamagi
boyunca Pd*? nin indirgenmesi igin katalizleyici olarak rol almaktadir. Aktiflestirme ¢dzeltisi
miktarlari, destegin 1mm?’sine 0,13ml ¢ozelti gelecek sekilde belirlenmistir. 0,2N’lik HCI asit
¢ozeltisinin 1L’si igerisinde 2gr SnCl, ve 0,15gr PdCl; igerecek sekilde iki ayr1 ¢ozelti hazirlanmustir.

Aktiflestirme islemi oda sicakliginda {i¢ basamakta gerceklestirilmistir. Sirasiyla destekler;

» Asidik SnCl; ¢ozeltisi icerisinde 10 dakika,
» Asidik PdCI; ¢ozeltisi igerisinde 10 dakika,
» Saf su igerisinde 10 dakika bekletilmigtir.

Aktiflestirme isleminin her basamaginda ¢ozeltiler yenilenmis ve islem 10 kez tekrar edilmistir.
Aktiflestirilen destekler, 110°C sicaklikta 72 saat kurutulmustur. Destegin aktiflestirmeden 6nceki ve
sonraki gorlintlisii Sekil 1’de verilmistir. Aktiflestirme isleminden sonra destegin siyaha yakin bir renk
aldig1 goriilmektedir.

@ (b)

Sekil 1. Aktiflestime islemi 6ncesi (a) ve sonrasi (b) destegin goriiniimii
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2.3. Desteklerin Kaplanmasi

Aktiflestirme isleminden sonra kurutulan desteklerin kaplanmasi i¢in, 0,13ml/mm?’ lik yiikleme
miktarinda iki farkli kaplama banyosu ¢ozeltisi hazirlanmigtir. Deneyde kullanilan kaplama banyosu
bilesenleri Tablo 2’ de verilmistir.

Tablo 2. Membran sentezinde kullanilan kaplama banyosu bilesimleri

Bilesenler Pd/Ag oram (kiitlece)=2 Pd/Ag oram (kiitlece) =6
PdCl, 2,04 g/L 2,58 g/L
AgCl; 1,02 g/L 0,43 g/L
Na:EDTA 15g/L 15¢g/L
N2Ha4 10 mi/L 10 ml/L
NH4OH 650 ml/L 650 ml/L
Saf Su 340 ml/L 340 ml/L

Kaplama banyosunda amonyum hidroksitin fazlasi, kaplama banyosunun kararlilig1 ve pH kontrolii
icin gereklidir. Pd kaplama otokatalitik bir reaksiyondur. Indirgenme yiikseltgenme reaksiyonlar1 destek
ylizeyinde asagida goriilen reaksiyona gore gergeklesmektedir.

2Pd(NH3)s2 + NoHs + 40H — 5 2Pd® + 8 NHs + N +4H,0 )

Baslangigta hidrazinin hidroksit iyonuyla reaksiyonundan azot gazi, su ve serbest elektronlar
olusmaktadir. Bu elektronlar, Pd*? iyonunu Pd metali halinde indirgemektedir. Pd metali destek iizerinde
birikmekte, kaplama hizi Pd miktarinin artisiyla artmaktadir. Pd kaplama igin goriilen benzer
reaksiyonlar Ag metalinin indirgenmesinde de gergeklesmektedir.

4AQ(NHa)* + NHa+40H" 4AQ°+ 4NHz + N, + 4H,0 3)

Yukaridaki reaksiyonlardan da goriildiigli gibi kaplama sirasinda olusan azot gazi reaksiyonun
devam ettiginin bir gostergesidir. Sekil 2’de kaplamanin hizli oldugu bir durumda kaplama yiizeyinde
goriilen azot baloncuklar1 goriilmektedir.

Sekil 2. Kaplama islemi sirasinda gézlemlenen azot gazi ¢ikist

258



S. C. Kiligarslan ve M. Dogan / Anadolu Univ. Bilim ve Tek. Der. - A - Uyg. Bil. ve Miih. 16 (2) - 2015

Deney diizenegi, beher, termometre, pH metre ve 1siticilhi manyetik karigtiricidan olusmaktadir.
Kaplama isleminde 6nce PdCly, amonyak iginde tamamen ¢oziilmiigtiir. Daha sonra iizerine ilgili
miktarlarda AgCly, su ve EDTA ilave edilmistir. Ilgili karisim, bir 1siticili manyetik karistirici {izerine
alinmus, sicakligin 35°C” de sabit kalmasi saglanmustir. Destek, istenilen sicakliga gelen banyo ¢ozeltisi
igerisine konulmus ve tlizerine hidrazin ¢ozeltisi ilave edilmistir. 5 dk araliklarla pH degeri kontrol
edilmis, pH degerinin 10-11 aralifinda tutulmasi igin NH4OH ¢o6zeltisinden yararlanilmistir. Pd*2 iyonu
Pd metali halinde indirgenmis, Pd ve Ag metali destek iizerinde birikmeye baslamistir. Kaplama islemi
4 kez tekrar edilmistir. Her kaplama sonunda destek tizerindeki teflon bantlar ¢ikarilmis ve kurutma igin
etiivde (120°C) bekletilmistir. Kurutma sonrasinda kaplama kiitleleri dl¢iilmiis ve kaydedilmistir.

3. KUTLE OLCUMUNE DAYANAN ANALIiZLER

Kiitle dl¢iimiine dayanan analizler i¢in diferansiyel kiitle kazanimlar1 hesaplanmistir. Diferansiyel
kiitle kazanimi, aym destek {iizerinde tekrar edilen kaplama islemlerinde yalmiz ilgili kaplama
basamaginda ylizeye yiiklenen metal miktarmi ifade etmektedir. Ilk kaplamada, diferansiyel kiitle
aktiflestirilmis destek kiitlesi temel alinarak belirlenmistir.

WizWi

Diferansiyel kiitle kazanimi = " (4)

W, : 1. basamakta destek+kaplamanin kiitlesi, mg
w,, - (i-1). basamakta destek+kaplamanin kiitlesi, mg
A : kaplanan yiizey, cm?

4. SONUCLAR VE TARTISMALAR

4.1. Hazirlanan Membran Tabakasinin Sem/ Eds Analizleri

Destek, kaplama c¢alismalarinda kullanilmadan once temizleme ve aktiflestirme islemlerine tabi
tutulmustur. Temizlenmis ve aktiflestirilmis desteklerin SEM fotograflar1 Sekil 3’de verilmistir.

Sekil 3. Destegin (a) ve aktiflestirilmis destegin (b) SEM fotograflar

Sekil 3 incelendiginde ylizey morfolojisinin aktiflestirme basamagindan sonra 6nemli bir degisime
ugramadigr goriilmektedir. Yapida bulunan S, Cl ve Fe gibi elementlerin aktiflestirme basamagindan
sonra yapida kalmadigi tespit edilmistir. Bu bilesenlerin zayif baglarindan dolay1 aktiflestirme
cozeltisine gectigi ve yapidan ayrildig: diistiniilmektedir (Tablo 3).
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Tablo 3. Destek ve aktiflestirilmis destegin yiizey bilesimi (EDS analizleri)

Destek Aktiflestirilmis Destek
Bilesenler | Miktar (%) Bilesenler Miktar(%)
Al 3,64 Al 3,43
Si 95,94 Si 96,49
S 0,08 Zr 0,08

Cl 0,21
Fe 0,04
Zr 0,09

EDS cihazinda yilizeyden yaklagik 1-2um derinlie kadar bilesim analizi yapilmaktadir.
Aktiflestirme basamaginda ylizeyde yogun Pd yiiklemesi beklenmemektedir. Aktiflestirme islemi
sonucu yiizeyde Pd tanelerinin goriilmemesi Pd miktarinin cihazin belirleyebilecegi sinirin altinda
kalmasindan dolay1 oldugu diigiiniilmektedir. Aktiflestirme basamaginda yiikseltgenen Sn** iyonlari ise
¢ozeltiye gectiginden ylizeyde tespit edilememistir.

Sentez g¢alismalarinda her bir destek {izerinde toplam dort kaplama islemi gerceklestirilmistir. Her
iki kaplama banyosunda hazirlanan membranlara ait SEM fotograflar1 Sekil 4’ de verilmistir.

Pd/Ag=2, Il. kaplama

Sekil 4. Farkli Pd/Ag kiitle oranlarinda sentezlenen membranlarin yiizey SEM fotograflar
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Sekil 4’ de Pd/Ag kiitle oraninin “2” oldugu banyoda ikinci kaplama sonrasi destek yiizeyinde ara
ara gozlenen bosluklar dordiincli kaplama sonrasi gozlenmemistir. Ayrica dordiincii kaplamada
yiizeydeki tanecikler tizerinde yeni tanecik olusumlar1 goriilmektedir. Pd/Ag kiitle oraninin “6” oldugu
banyoda sentezlenen membran yiizeyinde kristalik dallanmis yapilarin olustugu goriilmektedir.
Yirttiilen literatiir aragtirmalarinin destekledigi gibi membran yapisinda gozlenen kristalik dallanmis
yap1 ortamdaki Ag varligindan kaynaklanmaktadir (Alvar ve ark., 2008). Dallanmis yapinin, Ag ve Pd
kaplanma hizlarimin birbirinden farkli olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Pd/Ag kiitle
oraninin “2” oldugu banyoda sentezlenen membran yilizeyinde goriilmeyen bu morfolojinin olugsmasina
metal konsantrasyonlarindaki farkliligin neden oldugu diisiiniilmektedir.

Membran tabakalarinin kesit fotograflar1 destek yiizeyinde yaklasik 100pum’lik siki bir tabakanin
olustugunu gostermistir. Sekil 5’de 6rnek olarak Pd/Ag oraninin “6” oldugu banyoda sentezlenen
membran kesiti goriilmektedir.

Sekil 5. Pd/Ag kiitle oraninin “6” oldugu banyoda sentezlenen membranin kesit SEM fotografi

Membranlar {izerinde ii¢ farkli noktadan EDS analiz 6l¢iimleri alinmistir. Membranlara ait ylizey
bilesimleri Tablo 4’ de verilmistir.

Tablo 4. Sentezlenen membranlara ait yiizey bilesimleri (EDS analizleri)

Pd/Ag kiitle orani=2
Ikinci Kaplama Sonrasi Dordiincii Kaplama Sonrasi
1.nokta | 2.nokta 3.nokta 1.nokta | 2.nokta 3.nokta
Si 3,95 3,02 3,23 3,23 2,50 0,52
Pd 18,33 15,61 18,05 18,05 21,69 15,68
Ag 77,71 81,37 78,72 78,72 75,81 83,80
Pd/Ag kiitle orani=6
Ikinci Kaplama Sonrasi Dordiincii Kaplama Sonrasi
1.nokta 2.nokta 3.nokta 1.nokta 2.nokta | 3.nokta
Si 3,18 0,4 2,17 2,64 4,03 3,58
Pd 68,54 71,04 69,21 53,57 65,19 64,32
Ag 28,29 28,56 28,62 43,78 30,78 32,10
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Bilesim degerlerinin birbirlerine yakinligi kaplamanin homojen oldugunu gostermektedir. Ayrica
Pd/Ag kiitle oraninin “2” oldugu kaplama banyosunda sentezlenen membran yiizeyinde Ag birikiminin,
Pd/Ag kiitle oraninin “6” oldugu kaplama banyosunda sentezlenen membran yiizeyinde ise Pd
birikiminin daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Literatiir aragtirmalarinda, Ag oraninin kiitlece %20-30
oldugunda membranin hidrojen gegirgenligi a¢isindan iyi sonug¢ verdigi belirtilmektedir. Birinci
kaplama banyosunda sentezlenen membran yiizeyinde Ag orani kiitlece %75-80 olarak belirlenmistir.
Bu sonug, sentez ¢ozeltisinde Pd miktarinin artirilmasi gerektigini gostermistir. Pd/Ag kiitle oraninin
“6” oldugu kaplama banyosunda sentezlenen membranda, ikinci kaplama sonrasi dordiincii kaplamaya
gore Ag ve Pd icin daha homojen bir dagilimin gerceklestigi gozlenmistir. Ayrica dordiincii kaplama
sonrasinda, Ag ylizdesinde artis meydana gelmistir.

Sentezlenen membran yiizeylerinde (dordiincii kaplama sonrasi) Pd, Ag ve Si metalleri i¢in
SEM/EDS analizleri ile haritalandirma yapilmistir. Pd metali i¢in yapilan haritalandirma 6rnek olarak
Sekil 6’da verilmistir.

Pd/Ag=6

Sekil 6. SEM/EDS analizleri ile belirlenen Pd haritalandirmasi (IV. kaplama sonrasi)

Pd i¢in verilen haritalandirma incelendiginde Pd/Ag kiitle oraninin “6” oldugu banyoda sentezlenen
membran yiizeyinde metal dagiliminin daha homojen oldugu goriilmektedir. Ag metalinin de Pd/Ag
kiitle oraninin “6” oldugu kaplama banyosunda sentezlenen membran yiizeyinde daha homojen dagildigi
belirlenmistir. Si i¢in yapilan haritalandirma sonucu azda olsa destek yiizeyinde heniiz kapanmayan
noktalar oldugu tespit edilmistir.

Tablo 2’de verilen kaplama banyosu bilesimlerinden de gortildiigii gibi her iki banyoda da toplam
metal tuzu miktar1 sabit tutulmustur (yaklasik 3 g/L). Kaplama banyosunda ayrica toplam metal miktar
iki katina c¢ikarilip Pd/Ag orami “6”da sabit kalacak sekilde ¢aligmalar yiiriitilmiistiir. Sentezlenen
membran yiizey SEM fotograflarinin benzerligi yaninda bilesim analizlerinin de benzer olmasi (Tablo
5) toplam metal miktarinin artmasinin yapida dnemli bir degisiklik yaratmadigini, 6nemli parametrenin
Pd/Ag orani oldugunu gostermistir.

Tablo 5. Toplam metal konsantrasyonu degistirilerek sentezlenen membranin yiizey bilesimi (EDS
analizleri, dordiincii kaplama sonrasi)

Toplam metal miktari=3 g/L* Toplam metal miktari=6 g/L
1. nokta 2. nokta 3. nokta 1. nokta 2. nokta 3. nokta
Si 2,64 4,03 3,58 2,11 3,62 4,02
Pd 53,57 65,19 64,32 63,40 62,31 59,53
Ag 43,78 30,78 32,10 34,49 34,07 36,45

*Tablo 4’de verilen degerlerdir.
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4.2. Kiitle Kazamimlariyla ilgili Analizler

Pd/Ag kiitle oraninin “2” ve “6” oldugu her iki banyodaki sentez sirasinda belirlenen diferansiyel
kiitle kazanim degerleri Tablo 6’ da verilmistir.

Tablo 6. Kaplama basamaklarina ait diferansiyel kiitle kazanimi degerleri

Diferansiyel kiitle kazanimi (mg/cm?)
Kaplama basamak sayisi Pd/Ag kiitle oran1=2 Pd/Ag kiitle oran1i=6
1 2,52 3,70
2 3,83 1,68
3 0,21 0,57
4 0,85 0,15

Pd/Ag kiitle oraninin *“2” oldugu kaplama banyosunda, ilk kaplamada aktiflestirilen yiizey {izerinde
Pd’ dan ¢ok Ag kaplandigr EDS analizleri ile goriilmiistiir. lkinci kaplama basamaginda ise birinci
kaplama basamaginda ylizeyde bulunan Ag iizerine tekrar Ag kaplamas: gergeklesmis ve bu kaplama
basamagi maksimum kiitle artig1 gdstermistir. Uclincii ve dordiincii kaplama basamaklarinda goriilen
kiitle azalisi, ylizeyde Ag taneciklerinin artik doygunluga ulagsmasi sonucu kaplamanin gerceklesme
egiliminde azalis meydana gelmesi ile agiklanmistir. Pd/Ag oraninin “6” oldugu kaplama banyosunda
sentezlenen kaplamada ise aktiflestirilmis destek iizerine kaplanan Pd-Ag kiitlesinin birinci kaplama
basamag@inda en fazla oldugu gériilmistiir. Diger kaplamalarda ise biriken Pd-Ag kiitlesinde giderek bir
azalma gozlenmistir. Literatiir arastirmalarinda kaplama banyosunda Pd taneleri miktar1 arttikca
indiiksiyon periyodunun azalacagindan bahsedilmistir. Bu bilgi dogrultusunda elde edilen sonug
degerlendirildiginde, ilk kaplamada kullanilan Pd miktari, indiiksiyon periyodu siiresinin azalmasini
saglamistir. Bu sayede hizlandirma periyoduna daha kisa siirede ulasildigr i¢in yiiksek kiitle kazanimi
elde edilmistir (Dogan ve Kilicarslan, 2008).
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