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ΔΤΥΑΡΙ΢ΣΙΔ΢ 
 

Η παξνύζα εξγαζία εθπνλήζεθε ζην Δξγαζηήξην Σερλνινγίαο Αλόξγαλσλ Τιηθώλ ηεο 

΢ρνιήο Υεκηθώλ Μεραληθώλ ηνπ Δζληθνύ Μεηζόβηνπ Πνιπηερλείνπ, ζηα πιαίζηα ηνπ 

Γηαηκεκαηηθνύ Πξνγξάκκαηνο Μεηαπηπρηαθώλ ΢πνπδώλ «Δπηζηήκε θαη Σερλνινγία ησλ 

Τιηθώλ». Η όιε πξνζπάζεηα απνηέιεζε ηκήκα κηαο επξύηεξεο εξεπλεηηθήο ζπλεξγαζίαο, 

ζηα πιαίζηα ηνπ πξνγξάκκαηνο «ΘΑΛΗΣ – ΔΜΠ Αλάπηπμε ζύλζεησλ λαλνδνκεκέλσλ 

πιηθώλ θεξακηθήο κήηξαο κε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα». 

Αξρηθά ζα ήζεια λα επραξηζηήζσ ηνλ Αλαπιεξσηή Καζεγεηή θ. Υξήζην Αξγπξνύζε 

γηα ηελ επθαηξία πνπ κνπ έδσζε λα εξγαζηώ ζε έλα άξηζηα νξγαλσκέλν εξεπλεηηθό 

εξγαζηήξην. Οη ζπκβνπιέο θαη ε θαζνδήγεζή ηνπ ήηαλ πνιύηηκεο θαη ε ζπλεξγαζία καο 

έθαλε ηελ παξακνλή κνπ ζην εξγαζηήξην άθξσο επνηθνδνκεηηθή. 

Δπίζεο, επραξηζηώ ηελ Καζεγήηξηα θπξία Α. Σζεηζέθνπ θαη ηνλ Αλαπιεξσηή 

Καζεγεηή θύξην Κ. Κνξδάην γηα ηε ζπκκεηνρή ηνπο ζηελ ηξηκειή επηηξνπή αμηνιόγεζεο 

ηεο εξγαζίαο κνπ. 

Ιδηαίηεξα ζα ήζεια λα επραξηζηήζσ επίζεο ηνλ Τπνςήθην Γηδάθηνξα θ. Πέηξν ΢αθθά 

θαη ηελ εξεπλήηξηα θ. Γήκεηξα Καλειινπνύινπ, γηαηί από ηελ πξώηε ζηηγκή ηεο 

ζπλεξγαζίαο καο, κε θέξδηζαλ κε ηελ νξγαλσηηθόηεηα θαη ηηο γλώζεηο πνπ απιόρεξα κνπ 

κεηέδσζαλ. Οη ζπκβνπιέο ηνπο, ην εηιηθξηλέο ελδηαθέξνλ θαη ε εκπηζηνζύλε πνπ κνπ 

έδεημαλ όηαλ ηε ρξεηαδόκνπλ, ήηαλ θαζνξηζηηθά γηα ηε ζπλέρηζε ησλ ζπνπδώλ κνπ. 

Η παξακνλή κνπ ζην εξγαζηήξην δελ ζα ήηαλ ηόζν επράξηζηε, αλ δελ είρα δίπια κνπ 

ηνπο κεηαπηπρηαθνύο θαη πξνπηπρηαθνύο ζπκθνηηεηέο κνπ, ηνλ Κσλζηαληίλν, ην Γηάλλε, 

ηνλ Σάζν θαη θπξίσο ηελ Αύξα. 
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SEM/EDX θαη ICP-AES γηα ηε βνήζεηα ηνπο ζηηο κεηξήζεηο. Μαδί κε απηνύο, επραξηζηώ 

αθόκα ηελ Αλαπιεξώηξηα Καζεγήηξηα ηνπ Παλεπηζηεκίνπ ηνπ Παξηζηνύ θπξία Corrine 

Legros γηα ηε βνήζεηα ηεο ζηελ εθηέιεζε θαη αλάιπζε ησλ απνηειεζκάησλ ηνπ SPS, 
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TEM. 
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ΠΔΡΙΛΗΦΗ 

 

Με ηε ρξήζε ππεξήρσλ πςειήο ελέξγεηαο είλαη δπλαηή ε «δηαθόζκεζε» (decoration) 

λαλνκεηάιισλ Cu, Ni ή/θαη νμεηδίσλ ηνπο ζε ππνζηξώκαηα θεξακηθήο θύζεο (πρ Al2O3, 

TiO2 θαη GDC (Gadolinia Doped Ceria)). 

 

΢ηελ πεξίπησζε ηνπ Cu δηεμήρζεζαλ πεηξάκαηα ερνβόιεζεο δηαιύκαηνο αζθνξβηθνύ 

νμένο (αλαγσγηθό κέζν), hexadecyltrimethylammonium bromide - CTAB (δηαζπνξέαο), 

H2O θαη θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο γηα 30min θαη ζηε ζπλέρεηα πξνζζήθε δηαιύκαηνο 

CuCl2*2H2O (πξόδξνκε έλσζε), NH3 (ξπζκηζηήο ηνπ pH) θαη H2O θαη ζπλέρηζε ηεο 

ερνβόιεζεο γηα επηπιένλ 2h. Η ερνβόιεζε πξαγκαηνπνηήζεθε κε έθιπζε ελέξγεηαο 

ππεξήρσλ 20 kHz από ηελ επηθάλεηα ερνδίνπ ηεο ηάμεο ησλ 100 θαη 30W/cm
2
 ζε 

ζεξκνζηαηνύκελν ινπηξό 62
ν
C. 

Μειεηήζεθε ηόζν ε επίδξαζε ησλ δηαθνξεηηθώλ ζπλδπαζκώλ ζπγθεληξώζεσλ 

πξόδξνκεο έλσζεο θαη ππνζηξώκαηνο, όζν θαη νη αιιαγέο ζηελ έληαζε ησλ ππεξήρσλ κε 

ζηόρν ηελ εμαγσγή ζπκπεξαζκάησλ ζρεηηθά κε ηηο βέιηηζηεο ζπλζήθεο δηεμαγσγήο ησλ 

πεηξακάησλ. 

Σα δείγκαηα θπγνθεληξήζεθαλ (3000 rpm) θαη μεπιύζεθαλ κε απηνληζκέλν λεξό γηα ηελ 

παξαιαβή/δηαρσξηζκό ηνπ ππεξθείκελνπ πγξνύ θαη ηνπ ηειηθνύ ζηεξενύ. Σν ηειηθό 

ζηεξεό, κεηά ηε δηαιπηνπνίεζή ηνπ, ειέγρζεθε κε ηελ αηνκηθή εθπνκπή κε δηέγεξζε 

πιάζκαηνο (ICP-AES). Οη ζηεξεέο ζθόλεο εμεηάζηεθαλ επίζεο κε XRD, SEM/EDX θαη 

TEM πνπ ππέδεημαλ πσο όηαλ ζην πξόδξνκν δηάιπκα πξνζηεζεί πνζόηεηα ζθόλεο 

θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο, δεκηνπξγείηαη ζύλζεην πιηθό ιόγσ ηεο πξνζθόιιεζεο 

λαλνζσκαηηδίσλ κεηαιιηθνύ Cu ζηελ επηθάλεηα ηεο θεξακηθήο θάζεο. 

Σέινο, επηιεγκέλα δείγκαηα θαηέζηεζαλ ζπκπαγή κέζσ ηεο κεζόδνπ 

ππξνζπζζσκάησζεο SPS (Spark Plasma Sintering). Αθνινύζεζε ε εμέηαζε ηνπο, ηόζν ζην 

Οπηηθό Μηθξνζθόπην γηα ηνλ πξνζδηνξηζκό ηνπ πνξώδνπο ηνπο, όζν θαη ζην Ηιεθηξνληθό 

Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο γηα πεξαηηέξσ δηεξεύλεζε ηεο κηθξνδνκήο ηνπο. 

 

Γηα ηε ζύλζεζε θαη ελαπόζεζε ησλ ζσκαηηδίσλ Ni(OΗ)2 ερνβνιήζεθαλ δηαιύκαηα 

NaOH 0,1M θαη Ni(CH3COO)2 4H2O 0,2M γηα 2h. Η ερνβόιεζε πξαγκαηνπνηήζεθε κε 

έθιπζε ελέξγεηαο ππεξήρσλ 20 kHz από ηελ επηθάλεηα ερνδίνπ ηεο ηάμεο ησλ 100 W/cm
2
 

θαη 30 W/cm
2
 ζε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο. Με ηε ζπλερνβόιεζε όισλ ησλ 

ζπζηαηηθώλ ηνπ αησξήκαηνο, δηεξεπλήζεθε ε δπλαηόηεηα πξόζδεζεο ησλ λαλνζσκαηηδίσλ 

ζε δηαθνξεηηθά ππνζηξώκαηα (πρ Al2O3 θαη GDC). 

Σα δείγκαηα θπγνθεληξήζεθαλ (3000rpm) θαη μεπιύζεθαλ ηξεηο θνξέο κε απηνληζκέλν 

λεξό γηα ηελ παξαιαβή ηνπ ζηεξενύ πξντόληνο. 

Οη ηειηθέο ζθόλεο εμεηάζηεθαλ κε XRD θαη SEM/EDX ελώ κεηξήζεθε θαη ην πνζνζηό 

ηνπ ερνρεκηθνύ επηθαλεηαθνύ εκπινπηηζκνύ ηνπο κε ηε βνήζεηα ησλ κεηξήζεσλ ICP-AES. 

 

Σέινο, γηα ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ ε ηππηθή 

δηαδηθαζία ζύλζεζεο πεξηειάκβαλε ηα εμήο: ζπγθεθξηκέλε πνζόηεηα πξόδξνκεο έλσζεο 

NiCl2*6H2O δηαιύζεθε ζε αηζπιελνγιπθόιε θαη ύζηεξα πξνζηέζεθε πδξαδίλε. Δλ 

ζπλερεία, πξνζηέζεθε θαηάιιειε πνζόηεηα NaOH θαη ην ηειηθό δηάιπκα ηνπνζεηήζεθε 

ζηε ζπζθεπή ππέξερσλ γηα 2h. Η έληαζε ησλ ππεξήρσλ δηαηεξήζεθε ζηα 100W/cm
2
 θαη ε 

ζεξκνθξαζία ζηνπο 62°C. 

Οη ιακβαλόκελεο ζθόλεο απνκνλώζεθαλ κέζσ θπγνθέληξεζεο (3000rpm) θαη 

μεπιύζεθαλ κε απηνληζκέλν λεξό. 
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Σα δείγκαηα ραξαθηεξίζηεθαλ κε ρξήζε πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ (XRD), SEM/EDX, 

TEM θαη ICP-AES γηα ηνλ πξνζδηνξηζκό ηνπ πνζνζηνύ ηεο κεηαιιηθήο «δηαθόζκεζεο». 
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ABSTRACT 
 

The high energy ultrasound irradiation is used for the decoration of Cu and Ni 

nanoparticles on different ceramic substrates (e.g. Al2O3, TiO2 and GDC (Gadolinia Doped 

Ceria)). 

 

In the case of Cu decoration, the sonication was conducted with the use of ascorbic acid 

(as a reductant), hexadecyltrimethylammonium bromide - CTAB (as a dispersing agent), 

H2O and different ceramic substrates for 30min. Then, the sonication continued for 2h with 

the addition of CuCl2*2H2O (precursor), NH3 (pH regulator) and H2O. The slurry was 

exposed to high intensity ultrasound radiation by employing a direct immersion horn (100 

and 30W/cm
2
, 20kHz). During irradiation the temperature was kept at 62

ν
C, using a 

thermostatic bath. 

Different combinations of the substrate and the precursor’s concentration, as well as the 

influence of the intensity changes were studied, in order to reach a conclusion about the 

ideal conditions of the experimental process. 

The final samples were centrifuged at 3000rpm, the supernatant was decanted from the 

solid powder and the later washed three times with distilled water. The final solids were 

examined by means of Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy (ICP-

AES). The solid powders were also examined with XRD, SEM/EDX and TEM which 

indicated that the addition of the ceramic substrate in the precursor solution creates a 

composite material, as a result of the Cu nanoparticle adhesion to the ceramic phase 

surface. 

Selected samples were also examined using Transmission Electron Microscopy (TEM), 

while some of the powders became dense by means of Spark Plasma Sintering (SPS) for 

their further characterization. 

 

For the synthesis of Ni(OH)2 nanoparticles, solutions of NaOH [0.1M] and 

Ni(CH3COO)2 4H2O [0.2M] were sonicated for 2h. The slurry was exposed to high 

intensity ultrasound radiation by employing a direct immersion horn (100W/cm
2
, 20kHz) at 

room temperature. The possibility of nanoparticle binding to the different substrates (Al2O3 

and GDC) was examined. 

The final samples were centrifuged at 3000rpm and washed three times with distilled 

water in order to receive the solid powder. 

The powders were examined by means of XRD and SEM/EDX while the percentage of 

the metallic decoration was measured with ICP-AES. 

 

For the sonochemical synthesis of nickel nanoparticles the typical procedure is as 

follows: A certain amount of NiCl2*6H2O was dissolved in ethylene glycol and then 

hydrazine was added. An appropriate amount of NaOH was added, and the final solution 

was placed in a round bottom flask and sonicated using a high-intensity ultrasonic horn for 

2h. The ultrasonic power density was 100W/cm
2
, while the temperature was kept at 62°C 

throughout the reaction. It was found that the reaction was completed only at elevated 

temperatures; therefore the reaction temperature was fixed at 62
o
C. 

The powders obtained were isolated by centrifugation (3000 rpm), washed three times 

with distilled water and dried at 100
o
C overnight. The percentage of nickel decoration on 

the ceramic substrates was estimated by means of ICP-AES, while the further 

characterization of the powders continued with XRD Analysis, SEM/EDX and TEM 

observation. 
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ΚΔΦΑΛΑΙΟ 1. Δηζαγωγή 
 

1.1 Η έλλνηα ηωλ ππεξήρωλ θαη ηεο ερνρεκείαο 

 

Οη ππέξερνη έρνπλ ρξεζηκνπνηεζεί ζαλ εξγαιείν ηεο ηερλνινγίαο γηα πνηθίινπο 

εξεπλεηηθνύο ζθνπνύο. Παξά ην γεγνλόο όηη θαιύπηνπλ έλα κεγάιν εύξνο εθαξκνγώλ, ε 

κειέηε ηνπο είλαη κηα πνιύ πξόζθαηε επηζηήκε. Η παιαηόηεξε εθαξκνγή ησλ ππεξήρσλ (ε 

αμηνπνίεζε ησλ δηαγλσζηηθώλ ππεξήρσλ ζηνλ ηνκέα ηεο ηαηξηθήο) ρξνλνινγείηαη κόιηο 

ζηηο αξρέο ηνπ 20
νπ

 αηώλα, ελώ ε ρξήζε ηνπο ζε άιιεο εθαξκνγέο είλαη αθόκα πην 

πξόζθαηε. 

Σέηνηεο εθαξκνγέο ρξνλνινγνύληαη από ηε δεθαεηία ηνπ 1930, θαηά ηε δηάξθεηα ηνπ Β’ 

Παγθνζκίνπ Πνιέκνπ, όηαλ κειεηνύληαλ θαηλόκελα όπσο ν θαζαξηζκόο ησλ επηθαλεηώλ 

θαη ε γαιαθησκαηνπνίεζε. Έσο ην 1960 νη βηνκεραληθέο ρξήζεηο ηεο ελέξγεηαο ησλ 

ππεξήρσλ είραλ γίλεη πιήξσο απνδεθηέο θαη ρξεζηκνπνηνύληαλ επξέσο ζηνλ θαζαξηζκό 

επηθαλεηώλ θαη ζηηο ζπγθνιιήζεηο πιαζηηθώλ (θάηη πνπ ζπκβαίλεη έσο θαη ζήκεξα). 

΢ηηο κέξεο καο, ππάξρνπλ πνιιέο εξεπλεηηθέο νκάδεο θαη εμεηδηθεπκέλεο βηνκεραλίεο 

ζε έλαλ επξύηεξν ηνκέα εθαξκνγώλ πνπ αζρνινύληαη κε ηε ρξήζε ησλ ππεξήρσλ ζε 

ηνκείο όπσο ε ειεθηξνρεκεία, ε ηερλνινγία ηξνθίκσλ, νη ρεκηθέο ζπλζέζεηο, ε 

λαλνηερλνινγία, ν θαζαξηζκόο ησλ επηθαλεηώλ θαη ε δηαρείξηζε ησλ απνβιήησλ. 

Οπζηαζηηθά ππάξρνπλ 3 επξύηεξνη ηνκείο πνπ θαιύπηνπλ ηελ έξεπλα ησλ ππεξήρσλ: 

• Η ερνρεκεία πνπ ζηεξίδεηαη ζηηο αξρέο ηεο ρεκείαο θαη ηεο θπζηθήο θαη πεξηιακβάλεη 

έλλνηεο όπσο ε ζύλζεζε, ε θαηάιπζε θαη ε ζεκειηώδεο κειέηε ηνπ θαηλόκελνπ ηεο 

αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο. 

• Η αμηνπνίεζε ηεο ελέξγεηαο ησλ ππεξήρσλ κε πξνέιεπζε από ηε κεραληθή πνπ 

πεξηιακβάλεη ηνλ θαζαξηζκό επηθαλεηώλ, ηηο ζπγθνιιήζεηο θαη ηελ θαηεξγαζία πιηθώλ 

πνπ αθνξνύλ θπξίσο ηε βηνκεραλία. 

• Οη δηαγλσζηηθνί ππέξερνη πνπ αθνξνύλ κε θαηαζηξεπηηθέο κεζόδνπο θαη ηαηξηθνύο 

ειέγρνπο κε εθαξκνγέο ζηε βηνκεραλία, ζηελ ηαηξηθή θαη ζηελ αθαδεκατθή έξεπλα [1]. 

΢ηα πιαίζηα ηεο παξνύζαο εξγαζίαο, ην ελδηαθέξνλ καο ζα επηθεληξσζεί ζηε κειέηε 

ησλ ππεξήρσλ σο εξγαιείν ηεο ερνρεκείαο. 

Η ερνρεκεία είλαη κηα ζύλζεηε ιέμε, θαζώο πεξηιακβάλεη ηελ έλλνηα ησλ ππεξήρσλ θαη 

ηεο ρεκείαο. Πξόθεηηαη γηα ηελ εξεπλεηηθή εθείλε πεξηνρή ηεο νπνίαο ηα κόξηα 

ππνβάιινληαη ζε κηα ρεκηθή αληίδξαζε ράξε ζηελ εθαξκνγή ελέξγεηαο πξνεξρόκελε από 

ηε δξάζε ησλ ππεξήρσλ. Η ζπκβαηηθή ελέξγεηα ησλ ππεξήρσλ θαιύπηεη ζπρλόηεηεο από 

20kHz έσο 10ΜHz. ΢ηελ Δηθόλα 1.1 ζπγθξίλεηαη ε ζπρλόηεηα ησλ ζπκβαηηθώλ ππεξήρσλ 

ζε ζρέζε κε ηε ζπρλόηεηα ηεο αλζξώπηλεο αθνήο, αιιά θαη ησλ δηαγλσζηηθώλ ππεξήρσλ. 

 

 
Δηθόλα 1.1: Δύξνο ζπρλόηεηαο ππεξήρσλ 
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Ωο γλσζηώλ, ε ρεκεία αζρνιείηαη κε ηελ αιιειεπίδξαζε ηεο ελέξγεηαο κε ηε ύιε θαη 

νη ρεκηθέο αληηδξάζεηο απαηηνύλ έλα είδνο ελέξγεηαο (πρ ζεξκόηεηα, θσο, αθηηλνβνιία 

θ.ιπ.) γηα λα πξαγκαηνπνηεζνύλ. Ο αθξηβήο έιεγρνο ησλ ρεκηθώλ αληηδξάζεσλ είλαη ην 

θιεηδί ζηελ επηηπρία ηεο ζύλζεζεο ησλ πιηθώλ. 

΢πγθξηλόκελε κε ηηο παξαδνζηαθέο πεγέο ελέξγεηαο, ε ερνβόιεζε κε ππεξήρνπο 

παξέρεη αξθεηά αζπλήζηζηεο ζπλζήθεο αληίδξαζεο πνπ δελ ζπλαληηόληαη ζε άιιεο 

κεζόδνπο. Απηέο νη ζπλζήθεο δελ πξνέξρνληαη απεπζείαο από ηνπο ππεξήρνπο. Σν θπζηθό 

θαηλόκελν πνπ είλαη ππεύζπλν γηα ηελ ερνρεκηθή δηεξγαζία είλαη απηό ηεο αθνπζηηθήο 

ζπειαίσζεο (acoustic cavitation). 

Όηαλ έλα πγξό δηάιπκα ερνβνιεζεί, ηα ερεηηθά θύκαηα δεκηνπξγνύλ θπζαιίδεο πνπ 

ζηε ζπλέρεηα αλαπηύζζνληαη θαη ελ ηέιεη θαηαξξένπλ. Καηά ην ζηάδην ηεο αλάπηπμεο, νη 

θπζαιίδεο ηαιαληώλνληαη θαζώο απμνκεηώλνληαη αλάινγα κε ην αλ ην θύκα ηνπο βξίζθεη 

ζηελ θνξπθή ή ζε θνηιάδα ηνπ, ζπζζσξεύνληαο ελέξγεηα κέρξη λα θηάζνπλ ζε έλα θξίζηκν 

κέγεζνο κεξηθώλ δεθάδσλ κm. Τπό θαηάιιειεο ζπλζήθεο κηα θπζαιίδα κπνξεί λα 

αλαπηπρζεί αξθεηά, ώζπνπ ηειηθά λα θαηαξξεύζεη, απειεπζεξώλνληαο ηελ ελέξγεηα πνπ 

είρε ζπγθεληξώζεη ζην εζσηεξηθό ηεο ζε ειάρηζην ρξόλν. Ο ξπζκόο ζέξκαλζεο θαη ςύμεο 

πνπ είλαη κεγαιύηεξνο από 1010Κ/sec παξεκπνδίδεη ηελ νξγάλσζε ηεο δνκήο θαη ηελ 

παξαιαβή θξπζηαιιηθώλ πξντόλησλ. Γη’ απηό ην ιόγν, ζηηο πεξηπηώζεηο πνπ εκπιέθνληαη 

πηεηηθέο πξόδξνκεο νπζίεο θαη επηθξαηνύλ νη αληηδξάζεηο ηεο αέξηαο θάζεο, ηα ηειηθά 

πξντόληα είλαη άκνξθα ζσκαηίδηα. Αληηζέησο, αλ ε πξόδξνκε νπζία είλαη κε πηεηηθή, ε 

ερνρεκηθή αληίδξαζε ιακβάλεη ρώξα ζηελ πγξή θάζε θαη ηα ηειηθά πξντόληα είλαη είηε 

λαλνάκνξθα ζσκαηίδηα, είηε λαλνθξπζηαιιηθά. 

Σν θαηλόκελν ηεο θαηάξξεπζεο ηεο θπζαιίδαο είλαη ηνπηθό θαη παξνδηθό θαη νη 

αλαπηπζζόκελεο ζεξκνθξαζίεο ζην εζσηεξηθό ηεο θαηά ηε δηάξθεηα ηνπ, είλαη ηεο ηάμεο 

ησλ 5000 Κ θαη κέρξη 20000 Κ, ελώ ε αληίζηνηρε πίεζε αγγίδεη ηα 2000bar. 

 

 
Δηθόλα 1.2: Σπλζήθεο ζην εζσηεξηθό ηεο θπζαιίδαο 

 

Απηέο νη αζπλήζηζηεο ζπλζήθεο πνπ παξαηεξνύληαη θαηά ην θαηλόκελν ηεο αθνπζηηθήο 

ζπειαίσζεο νδεγνύλ θαη ζε θαηλόκελα εθπνκπήο θσηόο. Σν θαηλόκελν απηό, γλσζηό θαη 

σο ερνθσηαύγεηα (sonoluminescence) παξαηεξήζεθε γηα πξώηε θνξά ην 1934 θαηά ηε 

δηάξθεηα ερνβόιεζεο λεξνύ από ηνπο Frenzel θαη Schultes θαη έθηνηε κειεηάηαη ελδειερώο 

από αξθεηέο εξεπλεηηθέο νκάδεο γηαηί επηηξέπεη ηνλ ππνινγηζκό ηεο ζεξκνθξαζίαο θαηά ηε 

δηάξθεηα ηεο θαηάξξεπζεο ηεο θπζαιίδαο από ηα θάζκαηα. 

Αλ θαη ε εμήγεζε γηα ηε δεκηνπξγία άκνξθσλ πξντόλησλ είλαη αξθεηά θαηαλνεηή θαη 

ήδε αλαθέξζεθε, ε αηηία γηα ην ζρεκαηηζκό λαλνδνκεκέλσλ πξντόλησλ δελ είλαη 

απνιύησο μεθάζαξε. Μηα πηζαλή εμήγεζε πξνηείλεη όηη ε γξήγνξε θηλεηηθή δελ επηηξέπεη 

ηελ αλάπηπμε ππξήλσλ θαη έηζη θαηά ηελ θαηάξξεπζε ηεο θπζαιίδαο ζρεκαηίδνληαη 

ειάρηζηα θέληξα ππξελνπνίεζεο ην κέγεζνο ησλ νπνίσλ είλαη πεξηνξηζκέλν. 
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Η Δηθόλα 1.3 αλαπαξηζηά ζρεκαηηθά α) ηηο δηάθνξεο θάζεηο ηνπ θαηλνκέλνπ ηεο 

αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο σο ζπλάξηεζε ηνπ κεγέζνπο ηεο θπζαιίδαο θαη β) ηελ θαηαλνκή 

ηνπ κεγέζνπο ηεο θπζαιίδαο από ηε δεκηνπξγία έσο θαη ηελ θαηάξξεπζή ηεο. Έρεη 

ππνινγηζηεί θαη πεηξακαηηθά δηαπηζησζεί κε θάκεξεο πςειήο ηαρύηεηαο όηη ε κέζε 

δηάξθεηα δσήο κηαο θπζαιίδαο δελ μεπεξλά ηα 300-400κsec [2]. 

 

 

 

Δηθόλα 1.3 α: Σηάδηα αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο Δηθόλα 1.3 β: Καηαλνκή κεγέζνπο θπζαιίδαο 
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1.2 Οη ζύγρξνλεο ηάζεηο ζηνλ ηνκέα ηεο ερνρεκείαο 

 

Οη ρξήζεηο ησλ ππεξήρσλ ζηε ρεκεία θαη ηε ζύλζεζε λέσλ πιηθώλ ζπλερώο 

απμάλνληαη, ελώ πνιιά δηεζλή ζπλέδξηα πεξηιακβάλνπλ ηελ ερνρεκεία ζαλ μερσξηζηή 

ζεκαηηθή ελόηεηα ζην πξόγξακκά ηνπο. 

Μεηαμύ ησλ πην ζύγρξνλσλ εθαξκνγώλ πνπ κπνξνύλ λα ζπλεηζθέξνπλ νη ππέξερνη, 

ζπλαληηόληαη ε Ηιεθηξνρεκεία θαη ε Πξάζηλε Υεκεία καδί κε ηε δηαρείξηζε ησλ 

απνβιήησλ θαη ηνπ λεξνύ. 

 

- Η ειεθηξνρεκεία [3]: 

 

Σα πιενλεθηήκαηα ηεο ρξήζεο ησλ ππεξήρσλ ζηελ ειεθηξνρεκεία έρνπλ πξνθύςεη από 

πιήζνο αλαθνξώλ πνπ πεξηιακβάλνπλ εθαξκνγέο ζηελ ειεθηξνζύλζεζε (electrosynthesis) 

ρεκηθώλ ελώζεσλ θαη αγώγηκσλ πνιπκεξώλ, ζηελ ειεθηξναλάιπζε (electroanalysis), ζηε 

βηνειεθηξνρεκεία (bioelectrochemistry), ζηελ ειεθηξνιπηηθή επηκεηάιισζε 

(electroplating), ζηε ζύλζεζε κέζσ ηεο ερνρεκείαο λαλνπιηθώλ θαη ηέινο ζηελ 

ειεθηξνθαηάιπζε. 

Τπάξρεη επίζεο ζπλερώο απμαλόκελν ελδηαθέξνλ γηα ηηο εθαξκνγέο ηεο ερνρεκείαο ζε 

ηνκείο πξνζηαζίαο ηνπ πεξηβάιινληνο, όπσο ε κείσζε ησλ απνβιήησλ, ε αληηθαηάζηαζε 

ηνμηθώλ παξαγόλησλ, ε ππνβάζκηζε ησλ ξύπσλ θαη ν θαζαξηζκόο ηνπ λεξνύ. Σέινο, έρεη 

απνδεηρζεί πηζαλή ε βειηίσζε ηεο ρξήζεο αηζζεηήξσλ ζηελ αλίρλεπζε επηθίλδπλσλ 

νπζηώλ ζην λεξό θαη ηελ αηκόζθαηξα. 

 

 

- Η πξάζηλε ρεκεία [4]: 

 

Οη παξαιιειηζκνί κεηαμύ ησλ ζθνπώλ πνπ θαιύπηνπλ νη πεξηνρέο ηεο πξάζηλεο ρεκείαο 

θαη ηεο ερνρεκείαο είλαη πνιινί. Μεξηθά από ηα ζηνηρεία πνπ έρνπλ ρξεζηκνπνηεζεί γηα 

ηνλ πξνζδηνξηζκό ηεο πξάζηλεο ρεκείαο είλαη εληππσζηαθά όκνηα κε απηά πνπ 

πεξηγξάθνπλ ηελ ερνρεκεία: 

• Υξήζε ιηγόηεξν επηθίλδπλσλ ρεκηθώλ νπζηώλ θαη πην πεξηβαιινληηθά θηιηθώλ δηαιπηώλ. 

• Αλάπηπμε θαηάιιεισλ ζπλζεθώλ αληίδξαζεο γηα ηελ αύμεζε ηεο εθιεθηηθόηεηαο ησλ 

πξντόλησλ. 

• Διαρηζηνπνίεζε ηεο θαηαλάισζεο ελέξγεηαο ζηνπο ρεκηθνύο κεηαζρεκαηηζκνύο. 

• Υξήζε ελαιιαθηηθώλ πξώησλ πιώλ. 

Ίζσο ν πην πξνθαλήο πξνζδηνξηζκόο ηεο πξάζηλεο ρεκείαο αθνξά ηε ρξήζε θπηώλ γηα 

εθαξκνγή ηνπο ζηελ παξαγσγή θαξκάθσλ, ρξσζηηθώλ νπζηώλ, θπζηθώλ πνιπκεξώλ θ.ιπ. 

Απηό πξνθαλώο αύμεζε ηελ αλάγθε εύξεζεο απνηειεζκαηηθώλ κεζόδσλ ζύλζεζεο, κεηαμύ 

ησλ νπνίσλ πξσηνζηαηεί ε ερνρεκεία. 

Όπσο απεηθνλίδεηαη θαη ζηελ Δηθόλα 1.4 ππάξρνπλ πνιινί αθόκα ηνκείο ηεο 

ηερλνινγίαο πνπ ρξεζηκνπνηνύλ ηελ ερνρεκεία. 
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Δηθόλα 1.4: Τνκείο εθαξκνγήο ηεο ερνρεκείαο [1] 

 

΢ηηο παξαγξάθνπο πνπ αθνινπζνύλ ζα αλαιπζεί πιεξέζηεξα ε ρξήζε ηεο ερνρεκείαο 

σο εξγαιείν ζηε ζύλζεζε λαλνδνκεκέλσλ κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ. 
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1.3 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε κεηαιιηθώλ λαλνζωκαηηδίωλ 

 

Ο όξνο κεηαιιηθά λαλνζσκαηίδηα ρξεζηκνπνηείηαη ζπλήζσο γηα ηελ πεξηγξαθή 

κεηάιισλ κε δηαζηάζεηο (κήθνπο, πιάηνπο ή πάρνπο) ζηελ θιίκαθα ησλ λαλνκέηξσλ (1-

100 nm). Σα ζπλήζε κέηαιια είλαη θαηά θαλόλα όιθηκα θαη έρνπλ πςειή ζεξκηθή θαη 

ειεθηξηθή αγσγηκόηεηα πνπ νθείιεηαη ζηελ θίλεζε ησλ ειεθηξνλίσλ εληόο ηεο κήηξαο 

ηνπο. Αληηζέησο, απηέο νη θπζηθέο ηδηόηεηεο δελ ζπλαληηόληαη ζηα κεηαιιηθά 

λαλνζσκαηίδηα πνπ εκθαλίδνπλ πςειό ιόγν εηδηθήο επηθάλεηαο σο πξνο ηνλ όγθν ηνπο. Σν 

ζηνηρείν απηό ηα αλαδεηθλύεη ζε ηζρπξνύο ππνςεθίνπο γηα ρξήζε θπξίσο ζε θαηαιπηηθέο 

εθαξκνγέο. 

Πνιιέο εξεπλεηηθέο νκάδεο έρνπλ αζρνιεζεί κε ηε κειέηε ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο 

λαλνδνκεκέλσλ επγελώλ κεηάιισλ (πρ Au, Pt θαη Pd) θαη θνιινεηδώλ κεηαιιηθώλ 

ζσκαηηδίσλ [4-7]. Η πξώηε αλαθνξά γηα ρξήζε ππεξήρσλ ζηελ παξαγσγή επγελώλ 

κεηάιισλ εληνπίδεηαη ην 1987 ζηελ πξνζπάζεηα ησλ Gutierrez et al.[8] αθνινπζνύκελνη 

από ηνπο Nagata et al. [9] ην 1992 πνπ κειέηεζαλ ηελ αλαγσγή ηόλησλ αξγύξνπ. ΢ηελ 

έξεπλά ηνπο, ζηαζεξά αησξήκαηα αξγύξνπ ζπληέζεθαλ ερνρεκηθά (200kHz, 200W) από 

πδαηηθό δηάιπκα AgClO4 θαη AgNO3 κε ηελ παξνπζία ηαζηελεξγώλ ελώζεσλ (SDS, 

PEG40-MS θαη Tween20). 

Μεηαμύ απηώλ πνπ αζρνιήζεθαλ κε ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε κεηάιισλ είλαη θαη νη 

Grieser et al. νη νπνίνη δηεμήγαγαλ κηα ζπζηεκαηηθή έξεπλα γηα λα απνθαιύςνπλ ην 

κεραληζκό ηεο ερνρεκηθήο αληίδξαζεο θαη λα θαηαλνήζνπλ ηηο δηάθνξεο παξακέηξνπο (πρ 

ρξόλνο, ζπγθέληξσζε, ζπρλόηεηα ππεξήρσλ θαη πξνζζήθε νξγαληθώλ πξνζζέησλ) πνπ 

επηδξνύλ ζην κέγεζνο θαη ην ζρήκα ησλ ζσκαηηδίσλ [10-12]. Μηα ελδηαθέξνπζα 

παξαηήξεζή ηνπο αλέθεξε όηη ην κέγεζνο ησλ κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ είλαη αληηζηξόθσο 

αλάινγν ηεο ζπγθέληξσζεο ηεο αιθνόιεο θαη ηνπ κήθνπο ηεο πνιπκεξηθήο αιπζίδαο πνπ 

ρξεζηκνπνηήζεθε [5]. Απηή ε δηαπίζησζε είλαη άξξεθηα ζπλδεδεκέλε κε ην γεγνλόο όηη νη 

αιθνόιεο πνπ πξνζξνθώληαη ζηελ επηθάλεηα ησλ κεηαιιηθώλ ππξήλσλ πεξηνξίδνπλ ην 

ξπζκό αλάπηπμεο θαη ζηαζεξνπνηνύλ ηα κεηαιιηθά ζσκαηίδηα ζε κηθξόηεξν κέγεζνο, ώζηε 

λα απνθεπρζεί ε πεξαηηέξσ αλάπηπμή ηνπο. 

Δπηπξνζζέησο, έξεπλεο απέδεημαλ πσο ν ξπζκόο ηεο ερνρεκηθήο αλαγσγήο εμαξηάηαη 

ηζρπξά από ηε ζπρλόηεηα ηεο ππέξερεο αθηηλνβνιίαο. Κάηη ηέηνην απνδεηθλύεη όηη ε 

επηινγή ηεο θαηάιιειεο ζπρλόηεηαο κπνξεί λα παίμεη θαζνξηζηηθό ξόιν ζηνλ έιεγρν ηνπ 

ηειηθνύ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ [10]. Βέβαηα, ε επίδξαζε ηνπ παξάγνληα ηεο 

ζπρλόηεηαο δελ είλαη απνιύησο ζαθήο θαη ελ γέλεη εμαξηάηαη από ηελ απνηειεζκαηηθόηεηα 

θάζε ζπζθεπήο. Άιισζηε, ην θαηά πόζν ζα ζρεκαηηζηνύλ θπζαιίδεο (ιόγσ ηεο 

αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο) θαη πνηνο ζα είλαη ν αξηζκόο ηνπο, ζρεηίδεηαη άκεζα κε ηελ 

επηινγή ηεο ζπρλόηεηαο θαη ηηο δπλαηόηεηεο ηεο θάζε δηάηαμεο. 

Ναλνδνκεκέλα κέηαιια ζπληέζεθαλ γηα πξώηε θνξά ερνρεκηθά θαη ζε κε πδαηηθά 

δηαιύκαηα. Οη Suslick et al. αλέπηπμαλ κηα λέα, γηα ηελ επνρήο ηεο, κέζνδν κε ζηόρν ηελ 

παξαζθεπή άκνξθνπ λαλνδνκεκέλνπ ζηδήξνπ (Δηθόλα 1.5 α) θαη θνιινεηδώλ 

λαλνζσκαηηδίσλ απηνύ (Δηθόλα 1.5 β) [13,14]. 
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Δηθόλα 1.5: Ηρνρεκηθή ζύλζεζε α) άκνξθνπ ζηδήξνπ θαη β) θνιινεηδνύο ζηδήξνπ [13] 

 

Καηά ηε δηάξθεηα ηεο ερνβόιεζεο ν εμαηξεηηθά πηεηηθόο πεληαθαξβνλπιηθόο ζίδεξνο 

απνζπληίζεηαη ζε άηνκα ζηδήξνπ θαη αλάινγα κε ηελ ύπαξμε ή κε ελόο νξγαληθνύ ή 

πνιπκεξηθνύ ζηαζεξνπνηεηή, ζρεκαηίδεη ζπζζσκαηώκαηα λαλνζσκαηηδίσλ ή θνιινεηδέο 

δίθηπν ζσκαηηδίσλ. Οη ζηαζεξνπνηεηέο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ (πρ νιετθό νμύ ή 

πνιπβηλπιν-ππξνιηδόλε) κπνξνύλ λα εγθισβίζνπλ ηα ερνρεκηθά απνζπληεζεκέλα 

ζπκπιέγκαηα λαλνζηδήξνπ πξηλ ζπζζσκαησζνύλ πιήξσο, νδεγώληαο ζην ζρεκαηηζκό 

θνιινεηδώλ λαλνζσκαηηδίσλ. Η ζθόλε ηνπ άκνξθνπ κεηαιιηθνύ ζηδήξνπ θέξεη πςειή 

εηδηθή επηθάλεηα (150m
2
/g) εμαηηίαο ηεο πνξώδνπο θαη θνξαιιηνγελνύο δνκήο ηεο. Σα 

λαλνζσκαηίδηα ζηδήξνπ εκθαλίδνπλ ζηελή θαηαλνκή κεγέζνπο (πεξίπνπ 8nm) θαη είλαη 

ππεξπαξακαγλεηηθά. Η άκνξθε θύζε ησλ ερνρεκηθά ζπληεζεηκέλσλ λαλνζσκαηηδίσλ 

ζηδήξνπ πξνέξρεηαη από ηνπο ηεξάζηηνπο ξπζκνύο ςύμεο θαη ηελ ύπαξμε ησλ ζεξκώλ 

ζεκείσλ θαηά ηε δηάξθεηα ηνπ θαηλνκέλνπ ηεο αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο. 

Μέζσ ηεο ερνρεκείαο παξάγνληαη σο επί ησ πιείζηνλ ζθαηξηθά κεηαιιηθά 

λαλνζσκαηίδηα, θαη γη’ απηό ε ζύλζεζε άιισλ κεηαιιηθώλ λαλνδνκώλ (πρ ξάβδνη ή 

πιάθεο) είλαη πην πεξηνξηζκέλε. 

Πξόζθαηα, νη Han et al. αλέθεξαλ έλα ελδηαθέξνλ απνηέιεζκα πνπ αθνξά ηνλ έιεγρν 

ηνπ ζρήκαηνο ησλ λαλνζσκαηηδίσλ [15]. Η κέζνδνο ζύλζεζήο ηνπο πεξηιακβάλεη ηελ 

ερνβόιεζε πδαηηθνύ δηαιύκαηνο HAuCl4 πνπ πεξηέρεη a-D γιπθόδε γηα ηελ παξαγσγή 

λαλνζσκαηηδίσλ ρξπζνύ κε ηε κνξθή δσλώλ πιάηνπο 30-50nm θαη κήθνπο αξθεηώλ 

κηθξνκέηξσλ (Δηθόλα 1.6). 

 

 
Δηθόλα 1.6: Ηρνρεκηθά παξαζθεπαζκέλεο «λαλν-δώλεο» ρξπζνύ [15] 

 

Μηα αθόκα κέζνδνο γηα ηνλ έιεγρν ηνπ ζρήκαηνο ησλ ηειηθώλ πξντόλησλ πξνηάζεθε 

από ηνπο Liz-Marzan et al. [16,17]. Οη ζπγθεθξηκέλνη εξεπλεηέο ζπλέζεζαλ 

κνλνδηάζπαξηα λαλνδεθάεδξα ρξπζνύ κε αμηνπξόζεθηα πςειή επαλαιεςηκόηεηα κέζσ 

ηεο ερνρεκηθήο αλαγσγήο ηνπ HAuCl4 ζε δηάιπκα Ν,Ν δηκέζπινθνξκακηδίνπ (DMF). 
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Μηα παξόκνηα ζηξαηεγηθή ζύλζεζεο αθνινπζήζεθε θαη από ηνπο Zhu et al. γηα ηελ 

παξαγσγή λαλνπιαθώλ αξγύξνπ [18]. 

Οη Li et al. ζπλέζεζαλ επίζεο επηηπρώο κεηαιιηθά λαλνζσκαηίδηα ξνπζελίνπ ζε SBA-

15 ρξεζηκνπνηώληαο ππέξερνπο. Έηζη, εμαζθάιηζαλ ηελ αλαγσγή ησλ ηόλησλ Ru III (από 

ηελ αηζπιελνγιπθόιε) θαη ηε θόξηηζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ Ru
0
 ζηνπο πόξνπο ηνπ SBA-15 

[19]. 

Μηα αθόκα εξεπλεηηθή πξνζπάζεηα πξαγκαηνπνηήζεθε από ηνπο Xia et al. [20] πνπ 

ζπλέζεζαλ λαλνζύξκαηα ζειελίνπ. Σα ζεξκά ζεκεία πνπ αλαπηύρζεθαλ θαηά ηε δηάξθεηα 

ηεο ερνρεκηθήο αληίδξαζεο, πξνθάιεζαλ ηνπηθή δηαθύκαλζε ζηε δηαιπηόηεηα ηνπ 

ζειελίνπ θαη έηζη πξνθιήζεθε ν ζρεκαηηζκόο ησλ λαλνδνκεκέλσλ πξντόλησλ. Σα δηάθνξα 

ζηάδηα αλάπηπμεο ησλ λαλνζπξκάησλ ζειελίνπ παξνπζηάδνληαη ζηελ Δηθόλα 1.7. 

 

 
Δηθόλα 1.7: Σηάδηα ζρεκαηηζκνύ λαλνζπξκάησλ Se [20] 

 

Η παξνπζία θαη ε επίδξαζε ησλ ηαζηελεξγώλ ελώζεσλ θαηά ηε δηάξθεηα ηεο 

ερνβόιεζεο απαζρόιεζε αξθεηνύο εξεπλεηέο. Μεηαμύ απηώλ νη Okitsu et al. [21] 

εμέηαζαλ ην ξόιν κηαο ηαζηελεξγνύ ελώζεσο ζην κέγεζνο ησλ παξαγόκελσλ 

λαλνζσκαηηδίσλ παιιαδίνπ θαη ην κεραληζκό ηεο ερνρεκηθήο αλαγσγήο ηνπ Pd(III). Οη 

ζπγθεθξηκέλνη εξεπλεηέο ήηαλ νη πξώηνη πνπ ζπλέζεζαλ λαλνζσκαηίδηα Pd κε ερνρεκηθή 

αλαγσγή (200kHZm 6W/cm
2
) από PdCl2 κε ηελ παξνπζία ηαζηελεξγώλ ελώζεσλ όπσο νη 

SDS, PEG40-MS θαη PVP ζε πδαηηθά δηαιύκαηα. Απέδεημαλ όηη ην κέγεζνο ησλ 

λαλνζσκαηηδίσλ παιιαδίνπ (κεηαμύ 6 θαη 10nm) εμαξηάηαη από ην είδνο ηεο ηαζηελεξγνύ 

ελώζεσο θαη ηηο αξρηθέο ζπγθεληξώζεηο ηνπ Pd(II) πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ. 

Πξόζθαηα, νη Nemamcha et al [22] ζπλέζεζαλ λαλνζσκαηίδηα Pd κηθξόηεξνπ 

κεγέζνπο από απηά ηνπ Okitsu [21] κε ερνβόιεζε (50kHz) δηαιύκαηνο ληηξηθνύ παιιαδίνπ 

(II) ζε αηζπιελνγιπθόιε (EG) θαη PVP γηα 180min. Απέδεημαλ όηη ε αύμεζε ηνπ κνξηαθνύ 

ιόγνπ Pd(II) / PVP κεηώλεη ηνλ αξηζκό ησλ λαλνζσκαηηδίσλ παιιαδίνπ θαη απμάλεη ην 

κέγεζόο ηνπο από 3 ζε 6 nm γηα ρακειή πεξηεθηηθόηεηα Pd(II). 

Οη Mizukoshi et al. [23] κειέηεζαλ επίζεο ηε ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ ιεπθόρξπζνπ 

από ηελ ερνρεκηθή αλαγσγή (200kHz, 6 W/cm
2
) ηνπ Pt(II) κε ηελ παξνπζία ηαζηελεξγνύ 

SDS. Απέδεημαλ όηη ε κέζε ηηκή ηεο δηακέηξνπ ησλ ζηαζεξώλ λαλνζσκαηηδίσλ Pt πνπ 

ζρεκαηίζηεθαλ θπκαίλνληαλ από 0.9 έσο 2.6 nm, είραλ ζρεδόλ ζθαηξηθό ζρήκα θαη ήηαλ 

θαιά δηαζθνξπηζκέλα (Δηθόλα 1.8). 
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Δηθόλα 1.8: Δηθόλεο TEM θαη ε θαηαλνκή ηνπ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ Pt πνπ 

ζπληέζεθαλ ερνρεκηθά κε (a) 8 mM SDS, (b) 3 mM DBS θαη (c) 0.4 mM PEG-MS [23] 

 

Μειεηώληαο ηελ επίδξαζε ησλ αιθννιώλ, νη Caruso et al. [24] δηεξεύλεζαλ ηελ 

ερνρεκηθή αλαγσγή (20kHz, 10 W/cm
2
) ηόλησλ Pt(IV), κε ηελ παξνπζία πνηθίισλ 

αιθννιώλ (αηζαλόιε, πξνπαλόιε θαη πεληαλόιε) γηα λα ζρεκαηίζνπλ λαλνζσκαηίδηα Pt 

(δηακέηξνπ 2.6nm). Απέδσζαλ ηε ζύλζεζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ Pt ζηε δηεξγαζία 

ερνβόιεζεο ηνπ λεξνύ πνπ επάγεηαη από ηελ αθνπζηηθή ζπειαίσζε. 

Καηέιεμαλ ζην ζπκπέξαζκα όηη ε ύπαξμε ησλ αιθννιώλ εληζρύεη ηελ ερνρεκηθή 

αλαγσγή ησλ Pt(IV) θαη ππάξρνπλ δπν πηζαλνί δξόκνη γηα λα ζπκβεί απηό. Δίηε κέζσ ηεο 

αλαγσγήο ησλ ξηδώλ, είηε κέζσ ησλ ζεξκηθώλ θαηλόκελσλ πνπ ιακβάλνπλ ρώξα ζηα 

ζεξκά ζεκεία ησλ θπζαιίδσλ πνπ ζηαδηαθά θαηαξξένπλ. 

Η επίδξαζε ησλ αηκνζθαηξηθώλ αεξίσλ ζηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε κεηαιιηθώλ 

λαλνζσκαηηδίσλ ήηαλ κηα αθόκα παξάκεηξνο πνπ εμεηάζηεθε από δηάθνξνπο εξεπλεηέο. 

Οη Fujimoto et al. [25] απέδεημαλ όηη ε ρξήζε αηκνζθαηξηθώλ αεξίσλ (πρ Ar, N2 θαη Xe) 

επηδξά ζηελ ερνρεκηθή αλαγσγή (20kHz, 100 W) ησλ ηόλησλ Pt (IV) θαη Pd (IV) θαη ζην 

κέγεζόο ηνπο. Τπνζηήξημαλ όηη ν ζρεκαηηζκόο ησλ ζσκαηηδίσλ Pd θαη Pt ζε αηκόζθαηξεο 

N2 θαη Xe αληίζηνηρα, απνδίδεηαη ζηνπο ζπληειεζηέο ζεξκηθήο αγσγηκόηεηαο ησλ κε 

δηαιπηώλ αεξίσλ θαη ζηηο πςειέο ζεξκνθξαζίεο ησλ ζεξκώλ ζεκείσλ πνπ πξνθαινύληαη 

θαηά ηελ ερνβόιεζε. 

΢ηελ ίδηα θαηεύζπλζε νη Salkar et al. [26] απέδεημαλ όηη λαλνζσκαηίδηα άκνξθνπ 

αξγύξνπ (δηακέηξνπ 20nm) κπνξνύλ λα ζπληεζνύλ ερνρεκηθά (20kHz, 100 W/cm
2
) από 

πδαηηθό δηάιπκα ληηξηθνύ αξγύξνπ ζε αηκόζθαηξα αξγνύ - πδξνγόλνπ. 

Πξηλ από κεξηθά ρξόληα νη Radziuk et al. [27] έδεημαλ γηα πξώηε θνξά ηελ επίδξαζε 

νξηζκέλσλ αθόκα παξακέηξσλ ηεο ερνβόιεζεο ζηελ θξπζηαιιηθή δνκή πνπ παξνπζίαζαλ 

λαλνζσκαηίδηα πιαηίλαο (<1nm) ζε πδαηηθά δηαιύκαηα θηηξηθνύ άιαηνο, PVP θαη EG. 

Απέδεημαλ όηη i) ν ρξόλνο ηεο ερνβόιεζεο είλαη ηδηαίηεξα ζεκαληηθόο: γηα παξάδεηγκα 

κεηά από 20min ερνβόιεζεο ζρεκαηίζηεθαλ ιηγόηεξα θξπζηαιιηθά ή άκνξθα 

λαλνζσκαηίδηα Pt ζε ζρέζε κε ηα 60min ερνβόιεζεο πνπ νδήγεζαλ ζην ζρεκαηηζκό λέσλ 

λαλνζσκαηηδίσλ Pt κε πςειόηεξε θξπζηαιιηθόηεηα ii) ε θξπζηαιιηθόηεηα ησλ Pt ζε 

πδαηηθά δηαιύκαηα κεηώλεηαη θαηά ηελ ερνβόιεζε, ελώ ε ύπαξμε ησλ PVP θαη EG 

εκπνδίδεη ηελ θαηαζηξνθή ησλ λαλνζσκαηηδίσλ Pt θαη iii) ηα λαλνζσκαηίδηα Pt πςειήο 

θξπζηαιιηθόηεηαο πνπ ζρεκαηίζηεθαλ κεηά από 60min ερνβόιεζεο ζε PVP εκθάληζαλ 

θαιύηεξε θαηαιπηηθή δξάζε ζπγθξηλόκελα κε απηά ρακειήο θξπζηαιιηθόηεηαο πνπ 

ππνβιήζεθαλ ζε 20min ερνβόιεζεο παξνπζία EG. 
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Οη Wu et al. [28] θαηέγξαςαλ επίζεο όηη ν ρξόλνο ηεο ερνβόιεζεο επηδξά ζεκαληηθά 

ζην κέγεζνο ησλ ζσκαηηδίσλ όηαλ πεξηέγξαςαλ έλα λέν κνλνπάηη ζύλζεζεο 

λαλνζσκαηηδίσλ Au θαη Pt (10 θαη 6nm αληίζηνηρα) ρξεζηκνπνηώληαο πξόδξνκα άιαηα 

HAuCl4*3H2O θαη H2PtCl6*6H2O. 

Σέινο, ππάξρνπλ νξηζκέλεο αθόκα αλαθνξέο ζρεηηθά κε ηελ επίδξαζε ηεο ζπρλόηεηαο 

ησλ ππεξήρσλ ζηα ηειηθά πξντόληα πνπ παξαιακβάλνληαη. Οη He et al. [29] ππνζηήξημαλ 

όηη ε ζπρλόηεηα ησλ ππεξήρσλ (213, 255, 355, 647 θαη 1056 kHz) επεξεάδεη ην ξπζκό 

παξαγσγήο λαλνζσκαηηδίσλ Ru (10-20nm). Βξήθαλ επίζεο όηη ν ππέξερνο πξνθαιεί 

δηαδνρηθή αλαγσγή, νδεγώληαο ζην ζρεκαηηζκό Ru (0) από Ru (III) θαη Ru (II) ιόγσ ηεο 

αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο ζην δηάιπκα. Δπίζεο, επηβεβαίσζαλ όηη ζε ζπρλόηεηεο 213 θαη 

255 kHz παξαηεξνύληαη πςειόηεξνη ξπζκνί αλαγσγήο κεηαιιηθώλ ηόλησλ. 
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1.3.1 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζωκαηηδίωλ ραιθνύ ή/θαη νμεηδίωλ ηνπ 

 

Η παξαγσγή λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ απνηειεί κεγαιύηεξε πξόθιεζε ζε ζρέζε κε 

απηή ησλ επγελώλ κεηάιισλ κηαο θαη ηα λαλνζσκαηίδηα ραιθνύ είλαη αξθεηά επαίζζεηα ζε 

πδαηηθά δηαιύκαηα. Ναλνζσκαηίδηα ραιθνύ κπνξνύλ λα παξαρζνύλ κε πνιιέο 

δηαθνξεηηθέο ηερληθέο, πνπ γεληθά δηαθξίλνληαη ζε bottom-up ή ρεκηθέο θαη top-down ή 

θπζηθέο [30]. Σα λαλνζσκαηίδηα ραιθνύ είλαη ηδηαίηεξα δεκνθηιή εμαηηίαο ησλ 

εμαηξεηηθώλ θπζηθώλ θαη ρεκηθώλ ηδηνηήησλ ηνπο θαη ηνπ ρακεινύ θόζηνπο πξνεηνηκαζίαο 

ηνπο. Δκθαλίδνπλ επίζεο έλα κεγάιν εύξνο εθαξκνγώλ σο ζπζηήκαηα κεηαθνξάο 

ζεξκόηεηαο [31], αληηκηθξνβηαθά πιηθά [32], ζέλζνξεο [33] θαη θαηαιύηεο [34]. 

Η ρξήζε ηεο ερνρεκείαο γηα ηε ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ είλαη επξέσο 

δηαδεδνκέλε. Σα βαζηθά πιενλεθηήκαηα ηεο κεζόδνπ είλαη ε απιόηεηα, νη εύθνιεο 

ζπλζήθεο ιεηηνπξγίαο θαη ν απιόο ηξόπνο ειέγρνπ ηνπ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ κε ηε 

ρξήζε πξόδξνκσλ ελώζεσλ ζε δηάθνξεο ζπγθεληξώζεηο ζην δηάιπκα [35]. 

΢ηηο παξαγξάθνπο πνπ αθνινπζνύλ ζα θαηαγξαθνύλ νξηζκέλεο εξεπλεηηθέο 

πξνζπάζεηεο πνπ εληνπίζηεθαλ ζηε βηβιηνγξαθία θαη αθνξνύλ ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ ή/θαη νμεηδίσλ ηνπ. 

Οη Kumar et al. [36] ζπλέζεζαλ ερνρεκηθά άκνξθν ραιθό θαη λαλνθξπζηαιιηθό Cu2O 

ζε ππόζηξσκα πνιπαληιίλεο. 1g κνλνέλπδξνπ νμηθνύ ραιθνύ δηαιύζεθε ζε 100ml αληιίλεο 

θαη 1g νμηθνύ ραιθνύ πξνζηέζεθε ζε 100ml δηαιύκαηνο 1%v/v αληιίλεο – δηπιά 

απηνληζκέλνπ θαη απνμπγνλσκέλνπ λεξνύ. Σα δηαιύκαηα αθνινύζσο ερνβνιήζεθαλ 

(20kHz, 100W/cm
2
) γηα 3 ώξεο ζε αηκόζθαηξα 1.5 atm αξγνύ ζηνπο 10

3ν
C. Σα 

ιακβαλόκελα πξντόληα μεπιύζεθαλ κε αηζαλόιε θαη μεξάλζεθαλ ππό θελό ζε 

ζεξκνθξαζία δσκαηίνπ γηα κηα κέξα. Η ερνβόιεζε ηνπ ραιθνύ παξνπζία ηεο αληιίλεο 

νδήγεζε ζην ζρεκαηηζκό άκνξθσλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ ελζσκαησκέλσλ ζηελ 

πνιπκεξηθή κήηξα. Αληίζεηα, ε ερνβόιεζε ηνπ ραιθνύ ζε πδαηηθό δηάιπκα αληιίλεο 

παξήγαγε λαλνθξπζηαιιηθά ζσκαηίδηα Cu2O ζε ππόζηξσκα αληιίλεο. ΢ηελ Δηθόλα 1.9 

παξνπζηάδνληαη ηα δπν δηαθνξεηηθά πξντόληα πνπ ιήθζεθαλ θαη ζηελ Δηθόλα 1.10 ηα 

αληίζηνηρα δηαγξάκκαηα IR απηώλ: 

 

 
Δηθόλα 1.9: Δηθόλεο ΤΔΜ a) Cu – πνιπαληιίλεο θαη b) Cu2O – πνιπαληιίλεο [36] 
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Δηθόλα 1.10: Φάζκα FT-IR a) Cu – πνιπαληιίλεο θαη b) Cu2O – πνιπαληιίλεο [36] 

 

Οη εξεπλεηέο πξόηεηλαλ σο πηζαλά βήκαηα αληίδξαζεο γηα ην ζρεκαηηζκό ηνπ άκνξθνπ 

ραιθνύ ζε ππόζηξσκα αληιίλεο ηα αθόινπζα: 
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Ο ζρεκαηηζκόο ησλ λαλνζσκαηηδίσλ Cu2O ππνζηήξημαλ πσο νθείιεηαη ζηε κεξηθή 

νμείδσζε ηνπ Cu
0
 από ηελ ύπαξμε δεπηεξνγελώλ ζρεκαηηζκώλ, ιόγσ ηνπ αλαζπλδπαζκνύ 

ησλ ξηδώλ Η θαη OH. Δμαηηίαο ηεο απνπζίαο πξνζζέησλ o αλαζπλδπαζκόο απηώλ ησλ 

ξηδώλ νδεγεί ζηα πξντόληα ησλ εμηζώζεσλ (4) θαη (5) πνπ δίλνληαη παξαπάλσ. 

΢πκπεξαζκαηηθά νη εξεπλεηέο πξνηείλνπλ ηελ ηερληθή ζύλζεζεο θαη ερνβόιεζεο πνπ 

επέιεμαλ, σο θαηάιιειε γηα ελζσκάησζε θαη άιισλ κεηαιιηθώλ λαλνζσκαηηδίσλ ζε 

ππόζηξσκα πνιπαληιίλεο. 

Μηα αθόκα εξγαζία αθηεξσκέλε ζηελ ελαπόζεζε ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζε πνιπκεξηθό 

ππόζηξσκα πξαγκαηνπνηήζεθε από ηνπο Kumar et al. [37]. Οη εξεπλεηέο κειέηεζαλ ηελ 

ερνρεκηθή ζύλζεζε νκνηόκνξθα δηεζπαξκέλσλ λαλνζσκαηηδίσλ CuO ζε πνιπβηληιηθή 

αιθνόιε (PVA). Σα ραξαθηεξηζηηθά ηνπ ζύλζεηνπ πιηθνύ κειεηήζεθαλ κε XRD, DSC, 

TGA, TEM θαη DRS, ελώ ην κέγεζνο ησλ παξαιακβαλόκελσλ θξπζηάιισλ ππνινγίζηεθε 

πεξίπνπ ζηα 10nm. Η ζύλζεζε ησλ λαλνθξπζηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ CuO ζηε κήηξα PVA 

έγηλε σο εμήο: 500mg PVA θαη 1g από κνλνέλπδξν νμηθό ραιθό δηαιύζεθαλ ζε 100ml 

δηαιύκαηνο από 10% λεξό – DMF θαη ζηε ζπλέρεηα ερνβνιήζεθαλ (20 kHz, 100W/cm
2
) 

γηα 3 ώξεο ζε ζεξκνθξαζία δσκαηίνπ παξνπζία αξγνύ. Σα ηειηθά πξντόληα μεπιύζεθαλ κε 

αηζαλόιε θαη μεξάλζεθαλ γηα κηα κέξα ππό θελό ζε ζεξκνθξαζία δσκαηίνπ. 

Η Δηθόλα 1.11 αλαπαξηζηά ην δηάγξακκα αθηίλσλ-ρ ησλ λαλνζσκαηηδίσλ CuO ζε 

κήηξα PVA θαη ππνδεηθλύεη όηη ην ζύλζεην πνπ παξήρζεη είλαη θξπζηαιιηθό. Η γξακκή 

πεξίζιαζεο γηα 2ζ = 20
ν
 αληηζηνηρεί ζηελ PVA. Η αλάιπζε ησλ ζηνηρείσλ C, H θαη N 

απνθάιπςε πσο ην ζύλζεην CuO-PVA πεξηέρεη 42.5% PVA θαη 57.5% λαλνζσκαηίδηα 

νμεηδίνπ ηνπ ραιθνύ 

 

 
Δηθόλα 1.11: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ CuO-PVA [37] 
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Η παξαηήξεζε ηνπ δείγκαηνο κε TEM όπσο απηή απεηθνλίδεηαη ζηελ Δηθόλα 1.12, 

απέδεημε ηελ εμαηξεηηθή δηαζπνξά ησλ λαλνζσκαηηδίσλ CuO επί ηνπ ζπλνιηθνύ 

πνιπκεξηθνύ όγθνπ. Σν κέγεζνο ησλ ζσκαηηδίσλ ππνινγηζκέλν κε βάζε ηελ εηθόλα απηή 

θπκαίλεηαη ζηα 5-10nm. 

 

 
Δηθόλα 1.12: Δηθόλα ΤΔΜ ηνπ ζύλζεηνπ πιηθνύ CuO-PVA [37] 

 

Η ηειεπηαία βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά πνπ ζα παξαηεζεί ζρεηηθά κε ηελ ερνρεκηθή 

ζύλζεζε θαη ελαπόζεζε λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζε πνιπκεξηθό ππόζηξσκα 

πξαγκαηνπνηήζεθε από ηνπο Haas et al. [38]. 

΢ε απηή ρξεζηκνπνηήζεθε πνιπ(Ν-βηλπιππξνιηδίλε) (PVP) ζαλ ζηαζεξνπνηεηήο, ελώ ηα 

λαλνζσκαηίδηα ραιθνύ ραξαθηεξίζηεθαλ κε XRD, UV-Vis, IR, DLS, TEM θαη HRTEM. 

Η ύπαξμε ηνπ PVP απνδείρζεθε πσο πξνάγεη ην ξπζκό ζρεκαηηζκνύ ησλ λαλνζσκαηηδίσλ 

ραιθνύ θαη κεηώλεη δξαζηηθά ηo ξπζκό ελαπόζεζήο ηνπο, νδεγώληαο ζην ζρεκαηηζκό 

κνλνδηάζπαξησλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ. Μεηαβάιινληαο πνηθίιεο παξακέηξνπο όπσο ε 

ππθλόηεηα ξεύκαηνο, ε ζεξκνθξαζία θαη ε δύλακε ησλ ππεξήρσλ νη εξεπλεηέο κπόξεζαλ 

λα ειέγμνπλ θαη λα βειηηώζνπλ ηελ νκνηνγέλεηα ησλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ. 

Ωο πξνο ηνλ ηξόπν ζύλζεζεο ρξεζηκνπνηήζεθαλ CuSO4*5H2O θαη PVP-40 ηα νπνία θαη 

ερνβνιήζεθαλ (20kHz). Σν δηάγξακκα XRD ηνπ δηαιύκαηνο κεηά ηα πξώηα 30min ηεο 

ερνρεκηθήο ελαπόζεζεο παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 1.14. Όιεο νη θνξπθέο πεξίζιαζεο 

απνδίδνληαη ζηε ρσξνθεληξσκέλε θπβηθή θάζε ηνπ ραιθνύ (fcc). Γελ αληρλεύηεθε θάπνηα 

θνξπθή ιόγσ αθαζαξζηώλ, ζηνηρείν πνπ ππνδεηθλύεη ηελ θαζαξόηεηα ηνπ πξντόληνο πνπ 

ιήθζεθε από ηε ζπγθεθξηκέλε κέζνδν. 

 

 
Δηθόλα 1.14: Φάζκα XRD λαλνζσκαηηδίσλ Cu [38] 
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΢ηελ Δηθόλα 1.15 παξνπζηάδεηαη ην θάζκα απνξξόθεζεο UV-Vis από ηε δηαζπνξά 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ κεηά ηελ ερνρεκηθή δηεξγαζία. Οη εξεπλεηέο παξαηήξεζαλ κηα 

κπάληα απνξξόθεζεο ζηα 589nm ε νπνία απνδίδεηαη ζηε κπάληα ησλ επηθαλεηαθώλ 

πιαζκνλίσλ ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ. Όπσο είλαη γλσζηό, ε θνιινεηδήο δηαζπνξά ησλ 

κεηάιισλ εκθαλίδεη κηα κπάληα απνξξόθεζεο ζε ζπγθεθξηκέλεο πεξηνρέο ηνπ UV-Vis, 

εμαηηίαο επηιεθηηθώλ δηεγέξζεσλ ησλ ειεπζέξσλ ειεθηξνλίσλ. Οη Liu et al. παξαηήξεζαλ 

επίζεο κηα παξόκνηα ηηκή απνξξόθεζεο γηα λαλνζσκαηίδηα ραιθνύ πνπ πξνεηνηκάζηεθαλ 

κε ρεκηθέο κεζόδνπο [39]. 

 

 
Δηθόλα 1.15: Φάζκα απνξξόθεζεο UV-Vis λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ [38] 

 

΢ηελ Δηθόλα 1.16 παξνπζηάδεηαη ε ιήςε TEM ηνπ δείγκαηνο ζε δηαθνξεηηθέο 

ππθλόηεηεο ξεύκαηνο θαηά ηα 30min ηεο ερνβόιεζεο. Παξαηεξείηαη ε δηακόξθσζε 

ζθαηξηθώλ θαη κνλνδηάζπαξησλ ζσκαηηδίσλ, ελώ κέζσ ηζηνγξάκκαηνο ππνινγίζηεθε θαη 

ε θαηαλνκή ηνπ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ ρξεζηκνπνηώληαο 200 ζσκαηίδηα. Οη εξεπλεηέο 

απέδεημαλ πσο ην κέζν κέγεζνο ηνπο θπκαίλεηαη ζηα 29nm. Δπίζεο, ε κέζε δηάκεηξνο ησλ 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ βξέζεθε ζηα 34nm κέζσ κεηξήζεσλ DLS, γεγνλόο πνπ ζπκθσλεί 

κε ηα δεδνκέλα ηνπ TEM. 

 

 
Δηθόλα 1.16: Λήςεηο TEM γηα ηα λαλνζσκαηίδηα Cu: (a) 55, (b) 70 θαη 

(c) 100 mA/cm
2
. (d) εηθόλα HRTEM γηα ηα λαλνζσκαηίδηα Cu ζε 55 mA/cm

2
[38] 

 

Η ππθλόηεηα ξεύκαηνο απνδείρζεθε ζεκαληηθή παξάκεηξνο ζηνλ έιεγρν ηνπ κεγέζνπο 

ησλ λαλνζσκαηηδίσλ Cu. Όηαλ νη ζπγγξαθείο ηνπ άξζξνπ κεηέβαιιαλ ηελ ππθλόηεηα 
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ξεύκαηνο κεηαμύ 55, 77 θαη 100 mA/cm
2
, ην κέγεζνο ησλ παξαιακβαλόκελσλ ζσκαηηδίσλ 

άιιαμε (Δηθόλα 1.17). 

 

 

Δηθόλα 1.17: Καηαλνκή κεγέζνπο ζσκαηηδίσλ 

 Cu ζε δηαθνξεηηθέο ππθλόηεηεο ξεύκαηνο:  

(a) 100 (b) 70 θαη (c) 55 mA/cm
2
 [38] 

 

Η επόκελε βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά ζρεηίδεηαη κε ηε ζύλζεζε θαη ηνλ ραξαθηεξηζκό 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ κέζσ ερνρεκείαο θαη ηε ζύγθξηζε ηεο ηερληθήο απηήο κε ηε 

κέζνδν ηεο ζεξκηθήο αλαγσγήο [40]. Καη νη δπν ηερληθέο έιαβαλ ρώξα ζε αηκόζθαηξά 

αξγνύ γηα πεξίνδν 2-3h θαη σο πξόδξνκν πιηθό ρξεζηκνπνηήζεθε Cu(N2H3COO)2 * 2H2O 

(CHC). 

΢ηελ πεξίπησζε ηεο ερνρεκείαο ην πείξακα ερνβόιεζεο (100W/cm
2
, 20kHz) 

πξαγκαηνπνηήζεθε γηα 3h ζηνπο 80
o
C. Αθνινύζεζε θπγνθέληξεζε ησλ δεηγκάησλ (9000 

rmp, 20 min, EtOH) θαη παξαιαβή ησλ ηειηθώλ ζηεξεώλ. 

Η αλάιπζε αθηίλσλ-ρ ζηα παξαγόκελα κέζσ ζεξκηθήο αλαγσγήο πιηθά, απέδεημε ην 

ζρεκαηηζκό θαζαξνύ κεηαιιηθνύ ραιθνύ, ελώ ν ερνρεκηθόο ηξόπνο ζύλζεζεο νδήγεζε 

ζηελ παξαιαβή ελόο κίγκαηνο από κεηαιιηθό ραιθό θαη Cu2O. Ο ζρεκαηηζκόο ηνπ 

νμεηδίνπ ηνπ ραιθνύ απνδίδεηαη από ηνπο ζπγγξαθείο ζηε κεξηθή νμείδσζε ηνπ ραιθνύ 

από ηελ in situ παξαγσγή Η2Ο2. 

Η κειέηε ησλ ερνρεκηθά ιακβαλόκελσλ ζθνλώλ ραιθνύ κε TEM ππνδεηθλύεη ηελ 

ύπαξμε πνξσδώλ ζπζζσκαησκάησλ (50-70 nm) πνπ ζπληζηνύλ έλα αθαλόληζην δίθηπν 

κηθξώλ λαλνζσκαηηδίσλ (Δηθόλα 1.18). 

Οη ηηκέο ηνπ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ 

ππνινγίζηεθαλ ζηα 29±2, 24±4 θαη 10±2 

nm αληίζηνηρα γηα ηηο ηξεηο δηαθνξεηηθέο 

ππθλόηεηεο ξεύκαηνο. Έηζη, απνδείρζεθε ε 

δξαζηηθή επηξξνή ηεο αιιαγήο ηεο 

ππθλόηεηαο ξεύκαηνο ζηε δηακόξθσζε ηνπ 

κεγέζνπο ησλ ηειηθώλ πξντόλησλ. Οη 

εξεπλεηέο πξόηεηλαλ ηνλ αθόινπζν 

κεραληζκό γηα ηελ εξκελεία ηνπ παξαπάλσ 

θαηλνκέλνπ: γηα ρακειή ππθλόηεηα 

ξεύκαηνο, ν ξπζκόο αλαγσγήο ηνπ Cu
2+ 

είλαη αξγόο θαη ν αξηζκόο ησλ ππξήλσλ 

είλαη κηθξόο, αιιά ην κέγεζνο ησλ 

ζσκαηηδίσλ είλαη κεγάιν. Με αύμεζε ηεο 

ππθλόηεηαο ηνπ ξεύκαηνο, νη ξπζκνί 

αλαγσγήο επλννύλ ηελ παξαγσγή πνιιώλ 

πεξηζζόηεξσλ ππξήλσλ θαη ην ζρεκαηηζκό 

κηθξόηεξσλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ. Σν 

κέγεζόο ηνπο θπκαίλεηαη από 29 έσο 10 nm 

επεηδή ν ξπζκόο αλαγσγήο ησλ Cu
2+

 είλαη 

πνιύ πην γξήγνξνο ζε ζρέζε κε ην ξπζκό 

ππξελνπνίεζεο, θαη ζρεδόλ όια ηα Cu
2+

 

αλάγνληαη ζε άηνκα πξηλ ην ζρεκαηηζκό 

ππξήλσλ. Ο ξπζκόο ππξελνπνίεζεο δελ 

κεγαιώλεη πεξαηηέξσ, θαη ν αξηζκόο ησλ 

ππξήλσλ δηαηεξείηαη ζηαζεξόο κε ηελ 

αύμεζε ηνπ ξεύκαηνο. 
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Δηθόλα 1.18: Μηθξνγξαθία TEM ησλ ερνρεκηθά παξαζθεπαζκέλσλ λαλνζσκαηηδίσλ Cu 

ζε δπν κεγεζύλζεηο: a) 400 nm, b) 15 nm [40] 

 

Σα λαλνζσκαηίδηα ραιθνύ απνδείρζεθαλ επίζεο θαηαιπηηθά ελεξγά ππό ηελ αληίδξαζε 

Ullmann. Η θαηάιπζε κειεηήζεθε γηα ζπκπύθλσζε ηνληνβελδνιίνπ ζηνπο 200°C γηα 1-5h. 

Η θαηαιπηηθή ηθαλόηεηα ησλ ζσκαηηδίσλ Cu παξαγόκελσλ είηε κε ζεξκηθή αλαγσγή είηε 

ερνρεκηθά, ζπγθξίζεθε κε απηή αληίζηνηρσλ εκπνξηθώλ ζθνλώλ Cu (Δηθόλα 1.19). 

Απνδείρζεθε όηη ηα λαλνζσκαηίδηα Cu πνπ πξνέθπςαλ κέζσ ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο, 

εκθάληζαλ θαιύηεξε θαηαιπηηθή δξάζε ζε ζρέζε κε απηά ηνπ εκπνξίνπ θαη ηα 

παξαγόκελα κέζσ ζεξκηθήο αλαγσγήο. Ο κέγηζηνο ζπληειεζηήο κεηαηξνπήο ηνπο ήηαλ 

88% ζε 5h. 

 

 
Δηθόλα 1.19: Σύγθξηζε θαηαιπηηθήο δξάζεο λαλνζσκαηηδίσλ Cu δηαθνξεηηθνύ ηξόπνπ 

ζύλζεζεο θαη πξνέιεπζεο [40] 

 

Η ηειεπηαία βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά αθνξά ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ 

Cu θαη ηελ ελαπόζεζε απηώλ ζε ππόζηξσκα TiO2 [41]. Σα παξαιακβαλόκελα πξντόληα 

κεηά ηε ζύλζεζή ηνπο, ςήζεθαλ ζε πνηθίιεο ζεξκνθξαζίεο από 500-1000
ν
C. Η κηθξνδνκή, 

ε κνξθνινγία θαη νη ρεκηθνί δεζκνί ησλ λαλνζθνλώλ κειεηήζεθαλ κέζσ πεξίζιαζεο 

αθηίλσλ-Υ, ειεθηξνληθήο κηθξνζθνπίαο ζάξσζεο θαη θαζκαηνζθνπίαο FT-IR. Η 

θξπζηάιισζε, ε δνκή θαη ην κέγεζνο ησλ ζθνλώλ θάλεθε πσο ζπλδέεηαη άξξεθηα κε ηηο 

ζεξκνθξαζίεο ςεζίκαηνο. Οη κειεηώκελεο ηδηόηεηεο ηεο νπηηθήο απνξξόθεζεο 

Ηρνρεκεία 

Θεξκηθή  

αλαγωγή 

Δκπνξίνπ 



 
25 

ππνδεηθλύνπλ όηη ε «δηαθόζκεζε» ηνπ Cu ζηελ TiO2, βειηίσζε ζεκαληηθά ηηο νπηηθέο 

ηδηόηεηεο απνξξόθεζεο απηήο. 

Σν δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ γηα ην δείγκα 2%Cu-TiO2 ρσξίο ζεξκηθή 

θαηεξγαζία θαη ςεκέλν ζε δηαθνξεηηθέο ζεξκνθξαζίεο γηα 2h παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 

1.20. Μηα αμηνπξόζεθηε θνξπθή γηα 2ζ = 25.5
ν
 γηα ην δείγκα πνπ δελ είρε ππνζηεί ζεξκηθή 

θαηεξγαζία, θαζώο θαη γηα ην ςεκέλν ζηνπο 500
ν
C δείγκα, απνδίδεηαη ζηνλ (101) 

πξνζαλαηνιηζκό ηεο θάζεο ηνπ αλαηάζε-TiO2. Σν ζηνηρείν απηό ππνδεηθλύεη όηη ε θάζε 

ηνπ αλαηάζε αθόκα θαη ζηηο ζθόλεο πνπ δελ ςεκέλεο, κπνξεί λα εκθαληζηεί κε ερνρεκηθή 

δηεξγαζία ελόο βήκαηνο. Καζώο ε ζεξκνθξαζία ςεζίκαηνο απμάλεηαη ζηνπο 600
ν
C, ε 

βαζηθή θνξπθή ηνπ αλαηάζε δελ εκθαλίδεηαη, αιιά παξαηεξνύληαη λέεο δηαθξηηέο θνξπθέο 

εμαηηίαο ηνπ γξήγνξνπ κεηαζρεκαηηζκνύ ηεο TiO2 (πεξίπνπ ζηνπο 600
ν
C). 

 

 
Δηθόλα 1.20: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ ζεξκηθά θαηεξγαζκέλσλ 

θαη κε δεηγκάησλ [41] 

 

Σν κέζν κέγεζνο ησλ λαλνζθνλώλ ππνινγίζηεθε κέζσ ηεο εμίζσζεο Scherrer. Σν 

κηθξόηεξν θξπζηαιιηθό κέγεζνο ησλ ~10nm πξνήιζε από ην δείγκα πνπ δελ ππέζηε 

ζεξκηθή θαηεξγαζία θαη θαηά ηελ ερνρεκηθή ηνπ ζύλζεζε ην pH θπκάλζεθε κεηαμύ 10-12. 

Όζν ε ζεξκνθξαζία ςεζίκαηνο απμήζεθε, νη θξύζηαιινη απμήζεθαλ ζε κέγεζνο, γεγνλόο 

πνπ απνδίδεηαη ζηελ επίδξαζε ηεο ζεξκηθήο θαηεξγαζίαο ζηελ αλάπηπμε ησλ θξπζηάιισλ. 

Σν κέγεζνο ησλ θξπζηαιιηηώλ ηνπ αλαηάζε απμήζεθε από ηα 10 ζηα 16.5 nm όηαλ ε 

ζεξκνθξαζία έθηαζε ηνπο 500
ν
C. Καζώο ε ζεξκνθξαζία απμήζεθε πεξαηηέξσ, έσο ηνπο 

1000
ν
C, παξαηεξήζεθε αύμεζε ηνπ κεγέζνπο ησλ ζθνλώλ πεξίπνπ ζηα 180 nm. 

Οη εηθόλεο SEM πνπ παξαζέηνπλ νη εξεπλεηέο γηα ην δείγκα 2% Cu-TiO2 ςεκέλν ζε 

δηαθνξεηηθέο ζεξκνθξαζίεο δίδνληαη ζηελ Δηθόλα 1.21. Οη κηθξνδνκέο ησλ ζθνλώλ 

ζπλδένληαη θαη επεξεάδνληαη άκεζα κε ηελ επίδξαζε ηεο ζεξκηθήο θαηεξγαζίαο πνπ απηέο 

ππέζηεζαλ. 
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Δηθόλα 1.21: Λήςεηο SEM γηα a) Cu - TiO2 ρσξίο ζεξκηθή θαηεξγαζία, b) ςήζηκν ζηνπο 

500°C, c) ζηνπο 600°C, d) ζηνπο 800°C, e) ζηνπο 900°C θαη f) ζηνπο 1000°C [41] 

 

Καζώο ε ζεξκνθξαζία απμάλεηαη ζηνπο 800
ν
C, ε κηθξνδνκή ησλ ζθνλώλ, (Δηθόλα 1.21 

d) αιιάδεη δξαζηηθά θαη κεηαζρεκαηίδεηαη ζε νκνηόκνξθε δνκή ξαβδνεηδνύο ζρήκαηνο κε 

κέζν κήθνο κεγαιύηεξν από 500nm. Πεξαηηέξσ αύμεζε ηεο ζεξκνθξαζίαο έσο ηνπο 

1000
ν
C νδεγεί ζε κεγαιύηεξν κέγεζνο ξαβδνεηδώλ δνκώλ. 

Οη κεηξήζεηο FT-IR ζην κε ζεξκηθά θαηεξγαζκέλν δείγκα θαη ζηηο ςεκέλεο ζθόλεο 

ζηνπο 600
ν
C θαη 1000

ν
C πξαγκαηνπνηήζεθαλ ζε κήθνο θύκαηνο από 400-4000 cm

-1
. Σν 

δηάγξακκα πνπ πξνέθπςε παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 1.22. 

 

 
Δηθόλα 1.22: FT-IR θάζκα δείγκαηνο 2% Cu - TiO2 ζε δηάθνξεο ζεξκνθξαζίεο [41] 

 

Η επξεία κπάληα ζηα 3400cm
-1

 θαη 1600cm
-1

, ζηε κε ζεξκηθά θαηεξγαζκέλε ζθόλε, 

απνδίδεηαη ζηηο δνλήζεηο έθηαζεο θαη θάκςεο ησλ νκάδσλ O-H, ιόγσ απνξξόθεζεο 

αηόκσλ λεξνύ. Οη δπν απηέο κπάληεο δελ εληνπίδνληαη ζην θάζκα ησλ ςεκέλσλ δεηγκάησλ 

εμαηηίαο ηεο αθπδάησζεο θαηά ην ςήζηκν. Η κπάληα απνξξόθεζεο ζηα 1380cm
-1

 πνπ 

απνδίδεηαη ζηελ ύπαξμε ληηξηθώλ νκάδσλ παξαηεξείηαη κόλν ζην δείγκα πνπ δελ ππέζηε 

ζεξκηθή θαηεξγαζία. Γηα ηα δείγκαηα πνπ ςήζεθαλ ζε δηάθνξεο ζεξκνθξαζίεο, 

εκθαλίδνληαη λέεο κπάληεο απνξξόθεζεο θάησ από ηα 1000cm
-1 

πνπ ζρεηίδνληαη κε 

δνλήζεηο έθηαζεο ησλ νκάδσλ Cu-O θαη Ti-O. 
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1.3.2 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζωκαηηδίωλ ληθειίνπ ή/θαη νμεηδίωλ ηνπ 

 

΢ηελ παξάγξαθν απηή ζα θαηαγξαθνύλ νξηζκέλεο εξεπλεηηθέο πξνζπάζεηεο πνπ 

αθνξνύλ ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ ή/θαη νμεηδίσλ απηνύ. Όπσο 

αλαθέξζεθε ήδε ηα κεηαιιηθά λαλνζσκαηίδηα έρνπλ ιάβεη ηεξάζηηα εξεπλεηηθή πξνζνρή 

ηα ηειεπηαία ρξόληα εμαηηίαο ησλ ειεθηξηθώλ, καγλεηηθώλ, ζεξκηθώλ θαη θαηαιπηηθώλ 

εθαξκνγώλ ηνπο. Πνιιέο ηερληθέο πνπ έρνπλ ρξεζηκνπνηεζεί γηα ηε ζύλζεζε 

λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ εληνπίδνληαη ζηε βηβιηνγξαθία. Μεηαμύ απηώλ βξίζθνληαη ε 

ζεξκηθή δηάζπαζε νξγαληθώλ ζπκπιόθσλ [42, 43], ε ρξήζε κηθξνθπκάησλ [44] θαη ε 

ζπκπύθλσζε αέξηαο θάζεο [45]. Σα ηειεπηαία ρξόληα, ε ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ 

ληθειίνπ επηρεηξείηαη θαη κε ηε ρξήζε ηεο ερνρεκείαο. 

Πξσηνπόξνο ζε απηήλ ηελ θαηεύζπλζε ήηαλ ν Gedanken [46] πνπ δηεξεύλεζε πξώηνο 

ηε δπλαηόηεηα ερνρεκηθήο ζύλζεζεο λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ, ηελ πνηθηιία ηνπ κεγέζνπο 

ηνπο θαη ην ζρεκαηηζκό θνιινεηδώλ δηαιπκάησλ κε δηαθνξεηηθνύο δηαιύηεο. 

΢πγθεθξηκέλα, ε ερνρεκηθή ζύλζεζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ πεξηιάκβαλε ηελ 

αθόινπζε δηαδηθαζία: 0.05Μ δηαιύκαηνο ληηξηθνύ ληθειίνπ (II) ζε αηζπιελνγιπθόιε θαη 

2.5ml πδξαδίλεο, ερνβνιήζεθαλ γηα 30min (20kHz). Καηά ηε δηάξθεηα ηεο ερνβόιεζεο 

πξνζηέζεθε ζην δηάιπκα θαηάιιειε πνζόηεηα NaOH (0.003M). Ο δηαρσξηζκόο ηνπ 

ζηεξενύ πιηθνύ έγηλε κε θπγνθέληξεζε θαη αθνινύζεζε μήξαλζε ππό θελό ζε 

ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο. 

Σν ζηεξεό κειεηήζεθε κε XRD (Δηθόλα 1.23) πνπ απέδεημε ηελ θξπζηαιιηθή θύζε ησλ 

παξαγόκελσλ ζσκαηηδίσλ. Οη ηξεηο ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο ηνπ Ni εκθαλίδνληαη ζε 2ζ = 

44.7, 52.07 θαη 76.6 θαη απνδίδνληαη ζηα επίπεδα (111), (200) θαη (222) ηνπ θπβηθνύ Ni, 

αληίζηνηρα. 

 

 
Δηθόλα 1.23: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ [46] 

 

΢ηελ Δηθόλα 1.24 παξνπζηάδνληαη ηα ζσκαηίδηα ηνπ Ni όπσο απηά θαηαγξάθεθαλ ζην 

SEM. Η κέζε δηάκεηξνο ησλ ζθαηξώλ ληθειίνπ ππνινγίζηεθε ζηα 52nm. 

 

 
Δηθόλα 1.24: Δηθόλα SEM ησλ ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ κεηά ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε [46] 
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Σέινο, ε Δηθόλα 1.25 ππνζηεξίδεη πεξαηηέξσ ηελ θξπζηαιιηθή θύζε ησλ ερνρεκηθά 

παξαγόκελσλ ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ. Η απόζηαζε ηεο ελδηάκεζεο ζηηβάδαο ππνινγίζηεθε 

ζηα 2.01 J, γεγνλόο πνπ ζπκθσλεί κε ηε βηβιηνγξαθηθή ηηκή γηα ην δηαρσξηζκό κεηαμύ ησλ 

επηπέδσλ (111). 

 

 
Δηθόλα 1.25: Δηθόλα HRTEM ελόο ζσκαηηδίνπ ληθειίνπ [46] 

 

Η επόκελε βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά αθνξά ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ 

NiO [47]. Σα λαλνζσκαηίδηα NiO νκνηόκνξθνπ κεγέζνπο θαη θαιήο δηαζπνξάο είλαη 

ηδηαίηεξα επηζπκεηά γηα πιήζνο εθαξκνγώλ, πρ ζηε ζύλζεζε, θαηαιπηηθώλ, ζύλζεησλ θαη 

καγλεηηθώλ πιηθώλ θαζώο θαη αηζζεηήξσλ. Δπηπξνζζέησο, κεηαμύ ησλ ζεκαληηθώλ 

εθαξκνγώλ ησλ NiO ζσκαηηδίσλ ζπκπεξηιακβάλνληαη ε ρξήζε ηνπο σο πιηθά θαζόδνπ γηα 

αιθαιηθέο κπαηαξίεο, αληηθεξξνκαγλεηηθέο ζηξώζεηο θαη αγώγηκα θηικ ηύπνπ p [48]. 

΢ην ζπγθεθξηκέλν άξζξν νη εξεπλεηέο αθνινύζεζαλ ηελ παξαθάησ κέζνδν ζύλζεζεο: 

δηάιπκα NaOH ζπγθέληξσζεο 0.1Μ (100ml) πξνζηέζεθε ζε δηάιπκα 

Ni(CH3COO)2*2H2O ζπγθέληξσζεο 0.1 θαη 0.2Μ ζε αηζαλόιε / λεξό. Γηα ηε δηεξεύλεζε 

ηνπ ξόινπ ησλ ηαζηελεξγώλ ελώζεσλ ζηνλ θαζνξηζκό ηνπ κεγέζνπο θαη ηεο κνξθνινγίαο 

ησλ λαλνζσκαηηδίσλ, νη εξεπλεηέο ρξεζηκνπνίεζαλ 0.5ml PEG. Σα κίγκαηα 

ερνβνιήζεθαλ γηα 0.5, 1 θαη 2h ζε δηάθνξεο ζπρλόηεηεο θαη αθνινύζσο θπγνθεληξήζεθαλ 

γηα ην δηαρσξηζκό ηεο ζηεξεήο θαη ηεο πγξήο θάζεο. Σν ζηεξεό δείγκα πνπ ιήθζεθε 

μεπιύζεθε ηξεηο θνξέο κε αηζαλόιε θαη λεξό θαη ςήζεθε ζηνπο 500
ν
C γηα 30min. 

 

 
Δηθόλα 1.26: Σρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε ηεο αληίδξαζεο ζύλζεζεο ησλ NiO λαλνζσκαηηδίσλ 

[47] 

 

΢ηελ Δηθόλα 1.27 παξνπζηάδνληαη ηα δηαγξάκκαηα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ γηα ηα 

δηάθνξα δείγκαηα πνπ ιήθζεθαλ ζε κεγέζε από 20-150nm. Οη έληνλεο θνξπθέο 

ππνδεηθλύνπλ όηη ηα λαλνζσκαηίδηα NiO είλαη θξπζηαιιηθά. Γελ εκθαλίζηεθε θάπνηα 

θνξπθή πνπ λα ζρεηίδεηαη κε ηελ ύπαξμε αθαζαξζηώλ, ελώ ε δηεύξπλζε ησλ θνξπθώλ 

επαιεζεύεη πσο ην κέγεζνο ησλ πξντόλησλ θπκαίλεηαη ζηελ θιίκαθα ησλ nm. 



 
29 

 
Δηθόλα 1.27: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ λαλνζσκαηίδησλ NiO [47] 

 

΢ηηο δπν επόκελεο εηθόλεο παξνπζηάδνληαη ελδεηθηηθέο κηθξνδνκέο ηεο κνξθνινγίαο 

ησλ λαλνζσκαηηδίσλ NiO, όπσο απηέο απνηππώζεθαλ κε SEM. Πην ζπγθεθξηκέλα, ζηελ 

Δηθόλα 1.28 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ησλ λαλνζσκαηηδίσλ NiO κεγέζνπο 150nm θαη 

ζηελ Δηθόλα 1.29 ε αληίζηνηρε κηθξνδνκή γηα ηα ζσκαηίδηα ησλ 20nm. Γηαπηζηώζεθε πσο 

ηα λαλνζσκαηίδηα ζε όιεο ηηο πεξηπηώζεηο ήηαλ ζρεδόλ ζθαηξηθά κε δηάκεηξν κεηαμύ 10-

200nm. Οη αληίζηνηρεο αλαιύζεηο EDAX έδεημαλ ηελ ύπαξμε Ni θαη Ο σο κνλαδηθά 

ζπζηαηηθά ζηα λαλνζσκαηίδηα NiO. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Σέινο, επηρεηξήζεθε ν ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ θαη κέζσ απνξξόθεζεο UV-Vis. 

Σν θάζκα απνξξόθεζεο ηνπ bulk πιηθνύ εκθάληζε κηα κπάληα απνξξόθεζεο κε κέγηζηε 

έληαζε ζηα 360nm όπσο θαίλεηαη ζηελ Δηθόλα 1.30, ελώ ηα λαλνζσκαηίδηα NiO 

εκθαλίδνπλ κηα έληνλε κπάληα απνξξόθεζε κε κέγηζηε έληαζε ζηα 365nm. Παξαηεξείηαη 

πσο θαζώο ην κέγεζνο ησλ ζσκαηηδίσλ κεηώλεηαη, ε θνξπθή απνξξόθεζεο είλαη πην νμεία 

ζε αληίζεζε κε ην bulk πιηθό πνπ εκθαλίδεη πνιύ ρακειόηεξε απνξξόθεζε ζην UV. 

 

 

Δηθόλα 1.30: Απνξξόθεζε UV-Vis  

λαλνζσκαηηδίσλ NiO [47] 

 

 

΢ηε ζπλέρεηα ζα παξαηεζνύλ ελδεηθηηθέο βηβιηνγξαθηθέο αλαθνξέο ζρεηηθά κε ηελ 

ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ Ni(OH)2. 

Σν πδξνμείδην ηνπ ληθειίνπ έρεη ιάβεη ηδηαίηεξν εξεπλεηηθό ελδηαθέξνλ ηηο ηειεπηαίεο 

δεθαεηίεο ιόγσ ηεο ρξήζεο ηνπ σο ελεξγό πιηθό ζην ζεηηθό ειεθηξόδην ησλ αιθαιηθώλ 

 
Δηθόλα 1.28: Μηθξνδνκή ΝPs NiO150nm 

[47] 

 
Δηθόλα 1.29: Μηθξνδνκή NPs NiO 20nm [47] 
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κπαηαξηώλ [49-51]. Έρεη βξεζεί γηα παξάδεηγκα πσο ε πξνζζήθε 8wt% λαλνζσκαηηδίσλ 

ζε πδξνμείδην ηνπ ληθειίνπ κεγέζνπο κηθξνκέηξσλ, απμάλεη ηε ρσξεηηθόηεηα ησλ 

ειεθηξνδίσλ κηαο επαλαθνξηηδόκελεο αιθαιηθήο κπαηαξίαο θαηά 14%. Σν ζηνηρείν απηό 

εκθαλίδεηαη εμαηηίαο ηεο ππθλόηεξεο ζηίβαμεο ησλ λαλνζσκαηηδίσλ πνπ θαηαιακβάλνπλ 

ηνλ ειεύζεξν ρώξν κεηαμύ ησλ ζέζεσλ κε δηάζηαζε κηθξνκέηξσλ, θαη ηειηθά απμάλνπλ ηε 

δηάρπζε πξσηνλίσλ ζην πιηθό [49, 50]. 

Σν πδξνμείδην ηνπ ληθειίνπ εκθαλίδεη δπν πνιπκνξθηζκνύο: ην a-Ni(OH)2 θαη ην b-

Ni(OH)2. Παξά ην γεγνλόο όηη ε a-θάζε παξνπζηάδεη πςειόηεξε ζεσξεηηθή 

ειεθηξνρεκηθή ρσξεηηθόηεηα [52], πξόθεηηαη γηα κηα κεηαζηαζή θάζε πνπ αιιάδεη ηαρέσο 

ζηε κνξθή b θαηά ηε δηάξθεηα ηεο ζύλζεζεο ή όηαλ βξεζεί ζε ηζρπξά αιθαιηθό κέζν [53]. 

Γη’ απηό ην ιόγν ε θάζε b-Ni(OH)2 έρεη αλαδεηρζεί σο ε θαιύηεξε επηινγή γηα πιηθό 

θαζόδσλ ζηηο κπαηαξίεο. 

Αλάκεζα ζηηο πην επξέσο ρξεζηκνπνηνύκελεο κεζόδνπο γηα ηελ ζύλζεζε b-Ni(OH)2 

ζπλαληάκε είηε ηε ρεκηθή θαηαθξήκληζε από άιαηα ηνπ ληθειίνπ [54, 55], είηε ηελ 

πδξνζεξκηθή ζύλζεζε [56, 57]. Πξόζθαηα θαη ε ερνρεκηθή ζύλζεζε έρεη εηζβάιεη 

δπλακηθά ζε απηό ην πεδίν. 

΢ηε βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά πνπ αθνινπζεί [58] παξνπζηάδεηαη ε ερνρεκηθή ζύλζεζε 

b-Ni(OH)2 από ζύκπινθα ηνπ ληθειίνπ. Μειεηήζεθε ε επίδξαζε ηεο ζεξκνθξαζίαο θαη ηεο 

ρξήζεο θαηηνληηθώλ (πνιπβηλπινππξνιηδίλε), αληνληηθώλ (πνιπαθξηιηθό νμύ) θαη 

νπδέηεξσλ (πνιπβηλπιηθή αιθνόιε) ηαζηελεξγώλ ελώζεσλ ζηνλ έιεγρν ηνπ κεγέζνπο ησλ 

ζσκαηηδίσλ θαη ηεο θαιήο δηαζπνξάο ηεο παξαγόκελεο ζθόλεο. 

Πην ζπγθεθξηκέλα, σο πξόδξνκεο ελώζεηο ρξεζηκνπνηήζεθαλ ην (Ni(NO3)2*6H2O θαη 

ην πδξνμείδην ηνπ ακκσλίνπ. Μηα θαηάιιειε πνζόηεηα (Ni(NO3)2*6H2O δηαιύζεθε ζε 

2mol/lt δηάιπκα ακκσλίαο γηα λα ζρεκαηηζηνύλ ζηαζεξά ζύκπινθα ηνπ ληθειίνπ. Σν 

δηάιπκα ερνβνιήζεθε γηα 90min (24kHz, 50W/cm
2
) θαη ελ ζπλερεία ζπιιέρζεθαλ νη 

ζθόλεο κεηά από θηιηξάξηζκα, μέπιπκα κε απηνληζκέλν λεξό θαη ζηέγλσκα ζηνπο 60
ν
C γηα 

2h. Γηα ιόγνπο ζύγθξηζεο νη εξεπλεηέο πξνρώξεζαλ θαη ζηε ζύλζεζε b-Ni(OH)2 κέζσ 

ζεξκηθήο επεμεξγαζίαο ηνπ δηαιύκαηνο ηεο ακκσλίαο. 

΢ηελ Δηθόλα 1.31 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκά πεξίζιαζεο αθηίλσλ ρ ησλ ζθνλώλ πνπ 

παξαζθεπάζηεθαλ ερνρεκηθά θαη κε ερνρεκηθά. Καη ηα δπν δείγκαηα θάλεθε πσο 

απνηεινύληαη από θαζαξή θάζε b-Ni(OH)2 θαη παξνπζηάδνπλ εμαγσληθή δνκή κε θαιά 

θαζνξηζκέλεο θνξπθέο θαη δηαζηξσκαηηθή απόζηαζε 4.59Å. 

 

 
Δηθόλα 1.31: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ γηα ην ερνρεκηθά ζπληεζεηκέλν δείγκα (ΝΗ) 

θαη ην δείγκα πνπ ζπληέζεθε κε ζεξκηθήο επεμεξγαζίαο δηαιύκαηνο ακκσλίαο (NHR) [58] 

 

΢ηνλ Πίλαθα 1.1 πνπ αθνινπζεί ζπγθεληξώλνληαη ηα απνηειέζκαηα γηα ην θξπζηαιιηθό 

κέγεζνο θαη άιια κνξθνινγηθά ραξαθηεξηζηηθά όπσο ε ππθλόηεηα, ε εηδηθή επηθάλεηα θαη 

ε δηάκεηξνο BET γηα ηηο ζθόλεο πνπ παξήρζεζαλ. Σα απνηειέζκαηά δείρλνπλ πσο ην 

δείγκα πνπ πξνέθπςε από ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε εκθαλίδεη ζεκαληηθά κηθξόηεξν κέγεζνο 
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ζσκαηηδίσλ ζε ζρέζε κε ην δείγκα αλαθνξάο πνπ δελ πξνέθπςε κέζσ ηεο ερνρεκηθήο 

ζύλζεζεο. Η επίδξαζε ησλ ππεξήρσλ ζην αξρηθό δηάιπκα νδήγεζε ζε νκνγελή 

ππξελνπνίεζε ζπλνδεπόκελε από αύμεζε ηνπ κεγέζνπο ησλ ζσκαηηδίσλ θαη 

ζπλεπαθόινπζε ζπζζσκάησζή ηνπο. Τπό ηελ επίδξαζε ησλ ππεξήρσλ θαη ησλ εμαηξεηηθά 

αθξαίσλ ζπλζεθώλ πνπ επηθξαηνύλ ζην δηάιπκα θαηά ηε δηάξθεηα ηεο ερνβόιεζεο, 

πξνθαιείηαη ε δηάζπαζε νξηζκέλσλ ζπζζσκαησκάησλ, αιιά απηό δελ εμαζθαιίδεη ζηα 

αξρηθά ζσκαηίδηα όηη ζα παξακείλνπλ αλεμάξηεηα εληόο ηνπ δηαιύκαηνο. 

 

Πίλαθαο 1.1: Φαξαθηεξηζηηθά ησλ ζθνλώλ ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ [58] 

 
 

Η παξαηήξεζε κέζσ SEM ηεο κηθξνδνκήο ηνπ δείγκαηνο πνπ ζπληέζεθε ερνρεκηθά 

παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 1.32. Σν δείγκα εκθαλίδεη ζσκαηίδηα ζε ζρήκα ινπινπδηνύ κε 

δηακέηξνπο κεηαμύ 0.75 θαη 1 κm πάλσ ζε ιεπηέο λαλνζηξώζεηο πάρνπο 50nm. ΢ηελ 

πεξίπησζε ηνπ δείγκαηνο αλαθνξάο (Δηθόλα 1.33), εκθαλίδνληαη κεγάια ζπζζσκαηώκαηα 

6-8κm πάλσ ζε λαλνζηξώζεηο κεγέζνπο 50-100nm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Η επόκελε βηβιηνγξαθηθή αλαθνξά [59] αθνξά ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε a-Ni(OH)2. ΢ε 

πδαηηθό δηάιπκα 1.5g Ni(NO3)2*6H2O πξνζηέζεθαλ 5g νπξίαο θαη ην ηειηθό δηάιπκα 

ηνπνζεηήζεθε ζε θηάιε ζπλνιηθνύ όγθνπ 80ml. ΢ην δηάιπκα εθαξκόζηεθε θελό κε ρξήζε 

αξγνύ γηα 20min θαη αθνινύζεζε ε ερνβόιεζή ηνπ γηα 3h (20kHz, 100W/cm
2
). Η 

ζεξκνθξαζία θαηά ηε δηάξθεηα ηεο ερνβόιεζεο απμήζεθε ζηνπο 80
ν
C θαη ην pH 

κεηαβιήζεθε από 6.1 (πξηλ ηελ ερνβόιεζε) ζε 6.8 ζην ηέινο ηεο αληίδξαζεο. Σν ζηεξεό 

παξαιήθζεθε κε θπγνθέληξεζε, ζπλνδεπόκελε από επαλαιακβαλόκελα μεπιύκαηα κε 

απηνληζκέλν λεξό θαη μήξαλζε ππό θελό. 

΢ηελ Δηθόλα 1.34 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ ηνπ ηειηθνύ 

δείγκαηνο. Δκθαλίδνληαη θνξπθέο ζε d = 7.2, 3.6, 2.66 θαη 1.54 Å πνπ απνδίδνληαη ζηα 

επίπεδα (003), (006), (101) θαη (110) αληίζηνηρα θαη ππνδεηθλύνπλ ην ζρεκαηηζκό ηεο 

θάζεο a-Ni(OH)2. Γελ παξαηεξείηαη ε ύπαξμε θνξπθώλ πνπ λα αληηζηνηρνύλ ζηε θάζε b-

Νi(ΟΗ)2. 

 

 

 

 

 

 
Δηθόλα 1.32: Δηθόλα SEM b–Ni(OH)2 πνπ 

ζπληέζεθε ερνρεκηθά [58] 

 
Δηθόλα 1.33: Δηθόλα SEM b–Ni(OH)2 πνπ δελ 

ζπληέζεθε ερνρεκηθά [58] 
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Δηθόλα 1.34: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ ερνρεκηθά 

 ζπληεζεηκέλνπ a-Ni(OH)2 [59] 

 

Η ζηαζεξόηεηα ηνπ πξντόληνο ζε αιθαιηθά κέζα εμεηάζηεθε κε ηε βνήζεηα ηνπ XRD 

θαη ηεο ρξήζεο 6 θαη 10Μ δηαιύκαηνο KOH. Παξαηεξήζεθε όηη γηα ην δηάιπκα ησλ 6Μ 

ΚΟΗ ζε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο, ε θάζε a ήηαλ ζηαζεξή γηα ηνπιάρηζηνλ 44h, ελώ ζε 

δηάιπκα 10M KOH ήηαλ ζηαζεξή γηα πεξίπνπ 15h (Δηθόλα 1.35). 

 

 
Δηθόλα 1.35: Γηαγξάκκαηα XRD ησλ ερνρεκηθά ζπληεζεηκέλσλ a-Ni(OH)2 ζε 

 a) 6 M KOH γηα 44h θαη b) 10 M KOH γηα 15h [59] 

 

Οη εξεπλεηέο πξαγκαηνπνίεζαλ επίζεο θαη πεηξάκαηα ερνβόιεζεο κεηαβάιινληαο ηε 

ρξνληθή δηάξθεηα απηήο. Έηζη, δηεμήγαγαλ πεηξάκαηα γηα 2 θαη 5h. Σα απνηειέζκαηα πνπ 

πξνήιζαλ από ηελ παξαηήξεζε εηθόλσλ TEM (Δηθόλα 1.36) έδεημαλ όηη θαη ηα δπν πιηθά 

πνπ ερνβνιήζεθαλ γηα 2 θαη 5h δηαζέηνπλ ηλώδε κνξθνινγία. Ωζηόζν, νη δηεπζύλζεηο ησλ 

ζσκαηηδίσλ ηνπο θάλεθε λα αιιάδνπλ. Σν δείγκα a-Ni(OH)2 πνπ ερνβνιήζεθε γηα 2h είρε 

κέζν κήθνο ηλώλ 200nm θαη πάρνο 18nm, ελώ ζηνλ αληίπνδα, ην δείγκα πνπ ππέζηε 

πεληάσξε ερνβόιεζε εκθάληζε κηα ζεκαληηθή κείσζε ζηηο δηαζηάζεηο ηνπ (κήθνο 120nm 

θαη πάρνο 10nm). 

 

  

Δηθόλα 1.36: Δηθόλεο TEM ησλ ερνρεκηθά 

ζπληεζεηκέλσλ a-Ni(OH)2 [59] 
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ΚΔΦΑΛΑΙΟ 2. Τιηθά θαη Μέζνδνη 
 

2.1 Δηζαγωγή 

 

΢ηελ παξνύζα εξγαζία επηρεηξήζεθε ε ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ Cu, Ni 

ή/θαη νμεηδίσλ ηνπο θαη ε ελαπόζεζε απηώλ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα, κε απώηεξν ζθνπό 

ηελ θαηαζθεπή ζύλζεησλ πιηθώλ κε θεξακηθό ππόζηξσκα θαη κεηαιιηθά εγθιείζκαηα ζε 

επηζπκεηό πνζνζηό θαη’ όγθν 30 - 40%. 

Η όιε πξνζπάζεηα απνηέιεζε ηκήκα κηαο επξύηεξεο εξεπλεηηθήο ζπλεξγαζίαο, ζηα 

πιαίζηα ηνπ πξνγξάκκαηνο «ΘΑΛΗΣ – ΔΜΠ Αλάπηπμε ζύλζεησλ λαλνδνκεκέλσλ πιηθώλ 

θεξακηθήο κήηξαο κε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα». 

Αθνινύζεζε ν ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ κε ηηο εμήο ηερληθέο: Φαζκαηνκεηξία 

Αηνκηθήο Δθπνκπήο κε Γηέγεξζε Πιάζκαηνο (ICP), Πεξίζιαζε Αθηίλσλ-ρ (XRD) θαη 

Ηιεθηξνληθή Μηθξνζθνπία ΢άξσζεο, αθνινπζνύκελε από ΢ηνηρεηαθή Αλάιπζε (SEM - 

EDAX). Δπηιεγκέλα δείγκαηα έγηλαλ επίζεο ζπκπαγή κέζσ ηεο ηερληθήο SPS (Spark 

Plasma Sintering) θαη έπεηηα από θαηάιιειε θαηεξγαζία ιείαλζεο θαη ζηίιβσζεο, 

παξαηεξήζεθαλ ζην Οπηηθό Μηθξνζθόπην γηα ηνλ έιεγρν ηνπ πνξώδνπο ηνπο θαη ζην 

Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο SEM γηα ηελ πεξαηηέξσ εμέηαζε ηεο δνκήο ηνπο. 

Δπηιεγκέλα δείγκαηα εμεηάζηεθαλ επίζεο κε Ηιεθηξνληθή Μηθξνζθνπία Γηέιεπζεο 

(ΣΔΜ). 

΢ρεκαηηθά, ηα βήκαηα πνπ αθνινπζήζεθαλ παξνπζηάδνληαη ζηελ Δηθόλα 2.1: 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 2.1: Σπλνπηηθή ζρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε πεηξακαηηθήο πνξείαο 

 

Δπηινγή πξόδξνκσλ 

ελώζεσλ θαη θεξακηθνύ 

ππνζηξώκαηνο 

Παξαζθεπή 

δηαιπκάησλ 

πξνο ερνβόιεζε 

Ηρνβόιεζε 

δηαιπκάησλ 

Φπγνθέληξεζε 

Γηαρσξηζκόο 

θαη παξαιαβή 

ζηεξενύ 

πξνηόληνο 

Υαξαθηεξηζκόο ζθνλώλ 
 

ICP-AES 

XRD 

SEM/EDAX 

ΣΔΜ 

SPS – Οπηηθό 

κηθξνζθόπην - SEM 
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2.2 Οξγαλνινγία – Αξρέο ιεηηνπξγίαο νξγάλωλ 

 

΢ηηο παξαγξάθνπο πνπ αθνινπζνύλ ζα επηρεηξήζνπκε λα παξνπζηάζνπκε ελ ζπληνκία 

ηα βαζηθά όξγαλα πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ ηόζν γηα ηε ζύλζεζε, όζν θαη γηα ην 

ραξαθηεξηζκό ησλ πιηθώλ καο, θαζώο θαη ηηο βαζηθέο αξρέο ιεηηνπξγίαο απηώλ. 

 

 

2.2.1 Γηάηαμε ερνρεκείαο 

 

Όπσο αλαθέξζεθε ήδε ε ερνρεκεία είλαη κηα ζύλζεηε ιέμε πνπ πεξηιακβάλεη ηελ 

έλλνηα ησλ ππεξήρσλ θαη ηεο ρεκείαο. Πξόθεηηαη γηα ηελ εξεπλεηηθή εθείλε πεξηνρή, ηα 

κόξηα ηεο νπνίαο ππνβάιινληαη ζε κηα ρεκηθή αληίδξαζε, ράξε ζηελ εθαξκνγή ππέξερεο 

αθηηλνβνιίαο. 

Τπάξρνπλ δπν βαζηθνί ηξόπνη εθαξκνγήο ηεο ελέξγεηαο ησλ ππεξήρσλ ζηα πξνο 

ερνβόιεζε δηαιύκαηα: Ο πξώηνο ηξόπνο απνηειείηαη από έλα απιό ζύζηεκα ρακειήο 

έληαζεο. ΢ηελ νπζία πξόθεηηαη γηα έλα ινπηξό ππεξήρσλ ην νπνίν θέξεη έλα δνρείν κε 

λεξό θαη γύξσ από ηε βάζε θαη ηα ηνηρώκαηά ηνπ δηαζέηεη πνιιαπιά ζηνηρεία παξαγσγήο 

ππεξήρσλ (ερόδηα) (Δηθόλα 2.2 α). Ο δεύηεξνο ηξόπνο απνηειείηαη από έλα ερόδην ην 

νπνίν κεηαθέξεη ηελ ελέξγεηα ησλ ππεξήρσλ γηα λα πξαγκαηνπνηεζεί ε ρεκηθή αληίδξαζε. 

Η δηάηαμε ηξνθνδνηείηαη από κηα γελλήηξηα ή έλαλ εληζρπηή (Δηθόλα 2.2 b). ΢ύζηεκα ζαλ 

ην δεύηεξν απνηέιεζε θαη ηε δηάηαμε ερνβόιεζεο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε γηα ηε δηεμαγσγή 

ησλ πεηξακάησλ ζηελ παξνύζα εξγαζία (Δηθόλα 2.3). 

 

  
Δηθόλα 2.2: Σπζηήκαηα ππεξήρσλ a) 

Φακειήο έληαζεο, 1–2W/cm
2
 b) Υςειήο 

έληαζεο, εθαηνληάδσλ W/cm
2
 

Δηθόλα 2.3: Δξγαζηεξηαθή δηάηαμε 

ερνρεκείαο 

 

Μηα από ηηο βαζηθόηεξεο παξακέηξνπο ζηε ρξήζε ησλ ππεξήρσλ είλαη ε ηζρύο ηνπο. 

Απηή κπνξεί λα πξνζδηνξηζηεί σο ε ειεθηξηθή δύλακε ηνπ κεηαηξνπέα / εληζρπηή 

δηαηξεκέλε κε ηελ επηθάλεηα ηνπ ερνδίνπ. ΢ηα ζπζηήκαηα ρακειήο έληαζεο (ινπηξά 

ππεξήρσλ) ε εθαξκνδόκελε ηζρύο θπκαίλεηαη από 1-2W/cm
2
. ΢ην ζύζηεκα πνπ θέξεη ην 

ερόδην, αληίζεηα, εμαζθαιίδεηαη κεγαιύηεξε ηζρύο πνπ θηάλεη ηηο κεξηθέο εθαηνληάδεο 

W/cm
2
. Καη ζηα δπν ζπζηήκαηα, νη ζπρλόηεηεο ησλ ππεξήρσλ θπκαίλνληαη ζηελ πεξηνρή 

ησλ 20-40kHz, αιιά ην ζύζηεκα πνπ θέξεη ην ερόδην πξνηηκάηαη, ζε ζρέζε κε ην ινπηξό 

ππεξήρσλ, γηα εθαξκνγή ζε πεηξακαηηθέο κεζόδνπο ζύλζεζεο. 
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Οη κεηαηξνπείο πνπ ρξεζηκνπνηνύληαη ζηα ζύγρξνλα ζπζηήκαηα ερνβόιεζεο 

βαζίδνληαη ζρεδόλ απνθιεηζηηθά ζηε ρξήζε πηεδνειεθηξηθώλ ζηνηρείσλ. ΢πλήζσο 

ρξεζηκνπνηνύληαη δπν ή ηέζζεξα πηεδνειεθηξηθά ζηνηρεία πνπ εκθαλίδνπλ πςειή 

ελεξγόηεηα ζε ζπλδπαζκό κε ρακειέο απώιεηεο. Η δύλακε ηνπ κεηαηξνπέα σζηόζν, είλαη 

απαξαίηεην λα πνιιαπιαζηαζηεί θαη λα εληζρπζεί. Σν ξόιν απηό αλαιακβάλεη ην ερόδην. 

Οη πην δεκνθηιείο θαηαζθεπέο ερνδίσλ παξνπζηάδνληαη ζηελ Δηθόλα 2.4: 

 

 
Δηθόλα 2.4: Καηαζθεπέο ερνδίσλ [60] 

 

Σα ερόδηα κπνξεί λα είλαη: Α) Γξακκηθά θσληθνύ ζρήκαηνο (linear taper), Β) Δθζεηηθά 

θσληθνύ ζρήκαηνο (exponential taper) θαη Γ) Βαζκσηά (stepped). 

΢ηελ επηινγή ηνπ πιηθνύ από ην νπνίν ζα θαηαζθεπαζηεί ην ερόδην ζεκαληηθό ξόιν 

παίδνπλ νη παξαθάησ παξάκεηξνη - ραξαθηεξηζηηθά πνπ ζα πξέπεη λα έρεη απηό: 

1) Τςειή αληνρή ζε ζξαύζε 

2) Υακειή αθνπζηηθή απώιεηα 

3) Αληνρή ζε δηάβξσζε πνπ πξνθαιείηαη ιόγσ ηεο αθνπζηηθήο ζπειαίσζεο θαη 

4) Υεκηθή αδξάλεηα 

Έηζη, θαηά ζεηξά πξνηίκεζεο, σο θαηάιιεια πιηθά γηα ηελ θαηαζθεπή ερνδίσλ κε βάζε ηα 

παξαπάλσ θξηηήξηα είλαη: 

1)Σα θξάκαηα ηηηαλίνπ 

2)Σα θξάκαηα αινπκηλίνπ 

3)Οη αλνμείδσηνη ράιπβεο 

 

Μεηαμύ απηώλ ησλ πιηθώλ, ηα θξάκαηα ηηηαλίνπ πιενλεθηνύλ θαηά πνιύ σο πξνο ηα 

παξαπάλσ ραξαθηεξηζηηθά πνπ αλαθέξζεθαλ, ζε ζρέζε κε ηα ππόινηπα πιηθά. Σα 

θξάκαηα αινπκηλίνπ είλαη πνιύ ειαθξά γηα ηελ ερνβόιεζε ησλ πγξώλ δηαιπκάησλ θαη ελ 

ζπγθξίζεη κε ηα θξάκαηα ηηηαλίνπ εκθαλίδνπλ απώιεηεο ζην amplitude θαηά 0.75-0.5 [60]. 

 

 
Δηθόλα 2.5: Ηρόδηα ηηηαλίνπ πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ ζηα πεηξάκαηα 

ερνβόιεζεο(δηαζηάζεσλ 1/4΄΄ θαη 3/16΄΄ αληίζηνηρα) 
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Μεηά ηε ρξήζε ηνπο γηα έλαλ ζπγθεθξηκέλν αξηζκό πεηξακάησλ, απαηηείηαη θόςηκν ηνπ 

θζαξκέλνπ άθξνπ ησλ ερνδίσλ κε ηόξλν θαη έπεηηα βαζκνλόκεζε. Η δηαδηθαζία ηεο 

βαζκνλόκεζεο [61, 62] πεξηιακβάλεη ηελ ερνβόιεζε λεξνύ (500g) γηα 3min ζε δηαδνρηθά 

amplitudes θαη ηελ θαηαγξαθή ηεο ζεξκνθξαζίαο θάζε 30sec θαηά ηε δηάξθεηα ησλ ηξηώλ 

απηώλ ιεπηώλ. Από ηα δεδνκέλα απηά θαη κε βάζε ηηο αξρηθέο δηαζηάζεηο ηεο 

ρξεζηκνπνηνύκελεο κύηεο ηνπ ερνδίνπ, πξνθύπηεη ε εμίζσζε βαζκνλόκεζεο από ηελ 

νπνία επηιέγεηαη ην αθξηβέο amplitude πνπ ζα ρξεζηκνπνηεζεί γηα λα εμαζθαιηζηεί ε 

επηζπκεηή ηζρύο (πρ 100W/cm
2
) θάζε θνξά. Σα δεδνκέλα πνπ αθνινπζνύλ (Δηθόλα 2.6) 

αθνξνύλ ηε βαζκνλόκεζε κηαο κύηεο δηαζηάζεσλ 1/4΄΄ πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε ζηα 

πεηξάκαηα ερνβόιεζεο (Δηθόλα 2.5). 

Από ηελ εμίζσζε πνπ πξνέθπςε (Δηθόλα 2.7), αλ ζέζνπκε όπνπ y ηα W/cm
2
 ζηα νπνία 

ζέινπκε λα εξγαζηνύκε ζην πείξακα, ζα πξνθύςεη ην x ην νπνίν ζα είλαη ε ηηκή ηνπ 

amplitude πνπ ζα ζέζνπκε ζην κεράλεκα. Έηζη κε βάζε ηελ ζπγθεθξηκέλε εμίζσζε θαη γηα 

x=100W/cm
2
, είρακε y=55% Amplitude. 

 
Time (s) T (C) 35% Ampl. T (C) 40% Ampl. T (C) 45% Ampl. T (C) 50% Ampl. T (C) 55% Ampl. T (C) 60% Ampl.

0 16,4 16,3 16,4 16,1 16,3 16,4

30 16,7 16,6 16,7 16,5 16,7 16,9

60 16,9 16,9 17 16,9 17,1 17,4

90 17,1 17,2 17,4 17,3 17,6 17,9

120 17,4 17,5 17,7 17,7 18 18,5

150 17,6 17,8 18 18 18,6 19

180 17,9 18 18,4 18,5 19 19,5

Ampl. % H2O (g) Linear Fit Slope Q (W) A (cm 2̂) Q/A (W/cm 2̂)

35 500,3 0,008095238 16,92919905 0,316531625 53,48343644

40 499,8 0,009642857 20,14551 0,316531625 63,64454105

45 500,3 0,011071429 23,15316929 0,316531625 73,14646455

50 500,2 0,013095238 27,37999524 0,316531625 86,50003057

55 500 0,015238095 31,84761905 0,316531625 100,6143353

60 500,1 0,017380952 36,33345571 0,316531625 114,7861788  
Δηθόλα 2.6: Γεδνκέλα βαζκνλόκεζεο ερνδίνπ 

 

 

 
Δηθόλα 2.7: Δμίζσζε βαζκνλόκεζεο 
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2.2.2 Φπγνθέληξεζε 

 

Η θπγνθέληξεζε ησλ δεηγκάησλ γηα ηελ παξαιαβή ηνπ ζηεξενύ δείγκαηνο 

πξαγκαηνπνηήζεθε ζε γπάιηλνπο ζσιήλεο ζηα 3000 rpm γηα 30min ζηε ζπζθεπή ηεο 

Δηθόλαο 2.8. ΢ηε ζπλέρεηα αθνινύζεζαλ θπγνθεληξήζεηο γηα αθόκα 40min ζην θάζε 

δείγκα (4 θνξέο * 10min), ώζηε ηα πξντόληα λα μεπιπζνύλ κε απηνληζκέλν λεξό. Μεηά ηελ 

νινθιήξσζε ηεο θπγνθέληξεζεο νη γπάιηλεο ζσιήλεο ηνπνζεηνύληαλ ζην ππξηαληήξην 

(100
ν
C) γηα λα επηηεπρζεί ε μήξαλζε ησλ δεηγκάησλ. Έπεηηα, ην ζηεξεό πξντόλ 

απνζεθεύνληαλ ζε θαηάιιεια πιαζηηθά θηαιίδηα γηα κεηέπεηηα ρξήζε. 

 

 
Δηθόλα 2.8: Σπζθεπή θπγνθέληξεζεο 

 

 

2.2.3 Φαζκαηνκεηξία αηνκηθήο εθπνκπήο κε δηέγεξζε πιάζκαηνο(ICP-AES) 

 

Η Φαζκαηνκεηξία Αηνκηθήο Δθπνκπήο κε δηέγεξζε Πιάζκαηνο αλαπηύρζεθε ζηα κέζα 

ηεο δεθαεηίαο ηνπ 1970 θαη ρξεζηκνπνηείηαη πιένλ επξέσο γηα ηελ ηαρύηαηε αλάιπζε ησλ 

πεξηζζνηέξσλ ζηνηρείσλ ηνπ πεξηνδηθνύ ζπζηήκαηνο κε κηθξά όξηα αλίρλεπζεο (1 – 100 

ppb) θαη δπλαηόηεηα ηαπηόρξνλεο κέηξεζεο έσο θαη 48 ζηνηρείσλ ηνπ πεξηνδηθνύ 

ζπζηήκαηνο. Η δηέγεξζε ηνπ δείγκαηνο γίλεηαη κε πεγή επαγσγηθά ζπδεπγκέλνπ 

πιάζκαηνο θαη ε δηάηαμε απηή, πνπ νλνκάδεηαη Torch (ππξζόο), αλαπηύρζεθε από ηνπο 

Greenfield θαη Fassel (1965-1969), ελώ ην πξώην εκπνξηθό όξγαλν θαηαζθεπάζζεθε ην 

1975. 

Η ICP-AES είλαη κηα ζύγρξνλε θαζκαηνζθνπηθή κέζνδνο ζηνηρεηαθήο αλάιπζεο πνπ 

βαζίδεηαη ζηελ εθπνκπή ραξαθηεξηζηηθήο αθηηλνβνιίαο από άηνκα ή ηόληα πνπ 

δεκηνπξγνύληαη από ην δείγκα πνπ βξίζθεηαη ππό κνξθή δηαιύκαηνο, κε ηε βνήζεηα 

πιάζκαηνο αξγνύ πςειήο ελέξγεηαο. Η αλάιπζε ηνπ εθπεκπόκελνπ θάζκαηνο 

αθηηλνβνιηώλ κέζσ ελόο κνλνρξσκάηνξα πςειήο δηαρσξηζηηθήο ηθαλόηεηαο νδεγεί ζηνλ 

πνηνηηθό θαη πνζνηηθό πξνζδηνξηζκό ζηνηρείσλ ηνπ δείγκαηνο. Η κέζνδνο απηή 

ραξαθηεξίδεηαη από κεγάιε ηαρύηεηα αλάιπζεο, ελώ έρεη ηε δπλαηόηεηα πξνζδηνξηζκνύ 

κε κεγάιε επαλαιεςηκόηεηα, αθξίβεηα θαη εθιεθηηθόηεηα, κε κηθξέο δειαδή 

θπζηθνρεκηθέο παξεκπνδίζεηο έσο θαη 70 ζηνηρείσλ ηνπ πεξηνδηθνύ πίλαθα. 

Σν ηειηθό θάζκα απνηειεί ην δαθηπιηθό απνηύπσκα ηνπ θάζε ζηνηρείνπ, ελώ 

ραξαθηεξηζηηθό είλαη ην γεγνλόο όηη άηνκα κε απιή δηάηαμε απνδίδνπλ κηθξό αξηζκό 

θαζκαηηθώλ γξακκώλ θαη έλα απιό ζρεηηθά θάζκα, ελώ άηνκα κε κεγάιν αξηζκό 

ειεθηξνλίσλ εμσηεξηθήο ζηνηβάδαο απνδίδνπλ πην πνιύπινθα θαη κε πεξηζζόηεξεο 

θαζκαηηθέο γξακκέο θάζκαηα [63]. Έηζη, πξαγκαηνπνηείηαη πνηνηηθόο πξνζδηνξηζκόο ησλ 
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ζηνηρείσλ κε βάζε ην κήθνο θύκαηνο ζην νπνίν εληνπίδνληαη νη εληνλόηεξεο θαζκαηηθέο 

θνξπθέο θαη παξάιιεινο πνζνηηθόο πξνζδηνξηζκόο, ν νπνίνο βαζίδεηαη ζηελ έληαζε ησλ 

θνξπθώλ απηώλ. 

΢ήκεξα, ε ICP-AES έρεη θαζηεξσζεί σο κηα αλαιπηηθή ηερληθή πνπ βξίζθεη εθαξκνγή 

ζε πνιινύο ηνκείο ηεο ρεκηθήο αλάιπζεο ζηνηρείσλ, ηόζν ζε Δξεπλεηηθά Δξγαζηήξηα, όζν 

θαη ζηνλ έιεγρν παξαγσγήο δηαθόξσλ Βηνκεραληώλ. 

 

Πξνεηνηκαζία ηνπ δείγκαηνο 

 

Πξηλ από ηελ έλαξμε ηεο αλάιπζεο πξνεγείηαη ην ζηάδην ηεο πξνθαηεξγαζίαο ησλ 

δεηγκάησλ, πνπ είλαη ηδηαίηεξα ζεκαληηθό. Έηζη, εθαξκόδεηαη κηα από ηηο κεζόδνπο 

δηαιπηνπνίεζεο πνπ αθνινπζνύλ: 

- αιθαιηθή ζύληεμε 

- πγξή όμηλε πέςε 

- όμηλε εθρύιηζε 

 

Όζν αλαθνξά ζηε ζύληεμε, ην δείγκα αλακηγλύεηαη κε ην ζπιιίπαζκα ζε νξηζκέλε 

αλαινγία θαη ηνπνζεηείηαη ζε θαηάιιειν ρσλεπηήξην θαηαζθεπαζκέλν ζπλήζσο από Pt θαη 

ζπαληόηεξα από γξαθίηε θαη άιια πιηθά. Δπεηδή πνιιά ρεκηθά ζηνηρεία κπνξνύλ λα 

πξνθαιέζνπλ δηάβξσζε ηνπ ιεπθόρξπζνπ, πξέπεη λα ιακβάλνληαη πξνθπιάμεηο όηαλ 

πξόθεηηαη λα ρξεζηκνπνηεζνύλ δείγκαηα πνπ πεξηέρνπλ πςειέο ζπγθεληξώζεηο As, P, B, 

Bi, C θηι.. ΢ηηο ζπληήμεηο, ε ζέξκαλζε πξαγκαηνπνηείηαη θαηά βάζε ζε ζεξκαηλόκελν 

θνύξλν, θαζώο ζε απηόλ νη ζπλζήθεο είλαη θαιύηεξα ειεγρόκελεο. Σν ηήγκα 

παξαιακβάλεηαη ζπλήζσο κε αξαηό νμύ, ελώ ηα αδηάιπηα άιαηα απνκαθξύλνληαη κε 

δηήζεζε. 

Η πγξή όμηλε πέςε πξαγκαηνπνηείηαη κε ηε ρξήζε θάπνηνπ αλόξγαλνπ νμένο ή κίγκαηνο 

νμέσλ κε πςειό βαζκό θαζαξόηεηαο. Δίλαη ε πην θνηλή κέζνδνο δηαιπηνπνίεζεο 

αλόξγαλσλ δεηγκάησλ όπσο ηα κέηαιια, ηα νξπθηά, ηα πεηξώκαηα θαη ην έδαθνο. ΢ρεηηθά 

κε ηε δξάζε ησλ δηαθόξσλ αλόξγαλσλ νμέσλ, ην HCl δηαιπηνπνηεί ηα πεξηζζόηεξα 

αλζξαθηθά θαη θσζθνξηθά άιαηα, θαζώο θαη νξηζκέλα νμείδηα. Δηδηθόηεξα, ην βαζηιηθό 

ύδσξ, δηαιπηνπνηεί ηα πεξηζζόηεξα κέηαιια ζπκπεξηιακβαλνκέλνπ θαη ηνπ Au. Σν HNO3 

ρξεζηκνπνηείηαη επξέσο γηα ηελ νμείδσζε ηεο νξγαληθήο ύιεο ησλ δεηγκάησλ, είηε κόλν 

ηνπ είηε ζε ζπλδπαζκό κε H2SO4 ή κε ΗClO4 ελώ ε θύξηα ρξήζε ηνπ HF είλαη ε 

δηαιπηνπνίεζε ησλ ππξηηηθώλ πιηθώλ ζε γεσινγηθά δείγκαηα. 

Σέινο, ε όμηλε εθρύιηζε είλαη ε ιηγόηεξν ζπρλά ρξεζηκνπνηνύκελε κέζνδνο 

δηαιπηνπνίεζεο θαη γη’ απηό ην ιόγν δε ζα αλαιπζεί πεξαηηέξσ. 

 

΢ην Παξάξηεκα 1 παξνπζηάδεηαη ην πξσηόθνιιν κε βάζε ην νπνίν έγηλαλ όιεο νη 

δηαιπηνπνίεζεηο ησλ ζηεξεώλ δεηγκάησλ κε ζηόρν απηά λα εμεηαζηνύλ ζην ICP-AES. 

 

Πεξηγξαθή ηνπ νξγάλνπ [64] 

 

Μεηά ηε δηαιπηνπνίεζε ηνπ δείγκαηνο, αθνινπζεί ε ηνπνζέηεζή ηνπ ζην όξγαλν 

κέηξεζεο θαη ε έλαξμε ηεο δηαδηθαζίαο αλάιπζεο. Σα νπζηώδε εμαξηήκαηα ελόο ICP – 

AES είλαη: 

 

1. Σν πιάζκα, πνπ είλαη ε πεγή ηνληζκνύ ηνπ δείγκαηνο θαη ζρεκαηίδεηαη κέζα ζηνλ 

ππξζό (torch). Η δεκηνπξγία ηνπ πιάζκαηνο πςειήο ζεξκνθξαζίαο γίλεηαη εθηθηή κεηά 

από ηελ είζνδν αδξαλνύο αεξίνπ αξγνύ κέζα από ην δεύηεξν από ηνπο ηξεηο ραιαδηαθνύο 

ζσιήλεο ηνπ ππξζνύ πνπ πεξηβάιινληαη από ζπείξεο επαγσγηθνύ πελίνπ. Με ηελ 



 
39 

εθαξκνγή πςειήο ζπρλόηεηαο ζην πελίν απηό θαη κε ηελ βνήζεηα ελόο ζπηλζήξα ελόο 

θπθιώκαηνο Tesla, δεκηνπξγνύληαη ηα πξώηα ειεθηξόληα αξγνύ, ηνληζκόο πνπ ζπλερίδεηαη 

κε κηα αιπζηδσηή αληίδξαζε πξνο ζρεκαηηζκό πιάζκαηνο, δειαδή ειεθηξνλίσλ θαη 

ηόλησλ αξγνύ. Η θαηάζηαζε απηή νλνκάδεηαη εθθέλσζε επαγσγηθά ζπδεπγκέλνπ 

πιάζκαηνο θαη σο απνηέιεζκα έρεη ην ζρεκαηηζκό ελόο ειιεηςνεηδνύο καγλεηηθνύ πεδίνπ. 

 

 
Δηθόλα 2.9: Γηάηαμε ππξζνύ – πεγήο πιάζκαηνο 

 

Με ηε βνήζεηα ελόο εθλεθσηή θαη κηαο πεξηζηαιηηθήο αληιίαο πνπ εμαζθαιίδεη 

ζηαζεξνύ ξπζκνύ ξνή αεξίνπ, εηζέξρεηαη ην δείγκα κε ηε κνξθή αεξνδόι από ηνλ 

εζσηεξηθό ζσιήλα θαη θαηά κήθνο ηνπ άμνλα ηνπ πιάζκαηνο, ηνληδόκελν θαηά ηελ επαθή 

ηνπ κε ην πιάζκα. Μηθξό κόλν κέξνο ηνπ δείγκαηνο ηνλίδεηαη, ελώ ην ππόινηπν ζπιιέγεηαη 

θαη απνκαθξύλεηαη, ελώ ε ζηαζεξνπνίεζε ηνπ πιάζκαηνο επηηπγράλεηαη κέζσ ηεο ςύμεο 

ησλ ηνηρσκάησλ ηνπ ζσιήλα κε αέξην αξγό ή άδσην. Σν ICP ινηπόλ κπνξεί λα ζεσξεζεί 

κηα πνιύ απνηειεζκαηηθή κέζνδνο, θαζώο ν ρξόλνο παξακνλήο ηνπ δείγκαηνο ζην πιάζκα 

είλαη αξθεηά κεγάινο. 

 

 
 

2. Ο κνλνρξωκάηνξαο πνπ εθηειεί δηαδνρηθή ή ηαπηόρξνλε κέηξεζε. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 2.10: Δθλεθσηήο θαη πεξηζηαιηηθή αληιία 

 
Δηθόλα 2.11: Μνλνρξσκάηνξαο 
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Οη εθπεκπόκελεο από ην πιάζκα αθηηλνβνιίεο εηζέξρνληαη ζε έλαλ θιεηζηό ζάιακν 

(νπηηθό ζύζηεκα), όπνπ ππάξρεη θξάγκα πεξίζιαζεο κεγάιεο δηαρσξηζηηθήο ηθαλόηεηαο. 

Σν θξάγκα ηνπ ρξεζηκνπνηνύκελνπ θαζκαηόκεηξνπ ICP-AES είλαη έλα πξόηππν 

νινγξαθηθό θξάγκα ελόο κέηξνπ εζηηαθήο απόζηαζεο, κε 2400 ραξαγέο/min πνπ 

ρξεζηκνπνηείηαη ζηελ 1ε ηάμε αθηηλνβνιίαο (160–320nm) ή ζηε 2ε ηάμε (320–800nm) θαη 

κπνξεί λα δηαρσξίζεη θαζκαηηθέο γξακκέο πνπ δηαθέξνπλ κεηαμύ ηνπο σο θαη 0,005nm. 

 

3. Σν θαζκαηόκεηξν είλαη δηάηαμεο Czerny – Turner κε δηαδνρηθή αλάιπζε ζηνηρείσλ 

κε ην θξάγκα λα πεξηζηξέθεηαη γύξσ από ηνλ άμνλά ηνπ κε κηα νξηζκέλε ηαρύηεηα. ΢ε 

απηή ηε δηάηαμε, ε ζρεκαηηδόκελε από ην πιάζκα πνιπρξσκαηηθή αθηηλνβνιία πεξλά από 

ηε ζρηζκή εηζόδνπ ηνπ νπηηθνύ ζπζηήκαηνο (10–20κm) θαη, αθνύ αλαθιαζηεί από έλα 

θνίιν θάηνπηξν, δηαρσξίδεηαη από ην πεξηζηξεθόκελν θξάγκα ζε επηκέξνπο 

κνλνρξσκαηηθέο αθηηλνβνιίεο. Απηέο αλαθιώληαη δηαδνρηθά αλάινγα κε ηελ πεξηζηξνθή 

ηνπ θξάγκαηνο, από έλα δεύηεξν θνίιν θάηνπηξν. Οη κνλνρξσκαηηθέο αθηηλνβνιίεο πνπ 

πξνθύπηνπλ θαη αληηζηνηρνύλ ζην κήθνο θύκαηνο ελόο ζπγθεθξηκέλνπ ζηνηρείνπ, πεξλνύλ 

δηαδνρηθά από ηε ζρηζκή εμόδνπ ηνπ νπηηθνύ ζπζηήκαηνο (25 – 50κm) θαη πξνζθξνύνπλ 

ζηνλ αληρλεπηή (θσηνπνιιαπιαζηαζηή) ν νπνίνο κεηαηξέπεη ηελ αθηηλνβνιία ζε ειεθηξηθό 

ξεύκα. 

Θα κπνξνύζε λα ρξεζηκνπνηεζεί θαη δηαθνξεηηθό θαζκαηόκεηξν, ηαπηόρξνλεο 

αλάιπζεο ζηνηρείσλ, γλσζηό σο πνιπρξσκάηνξαο. ΢’ απηό, ην θξάγκα παξακέλεη ζηαζεξό 

ζηε πεξηθέξεηα ηνπ θύθινπ θαη όιεο νη κνλνρξσκαηηθέο αθηηλνβνιίεο, κεηά ην δηαρσξηζκό 

ηνπο ζηνρεύνπλ ηαπηόρξνλα ζε ζρηζκέο ζηελ πεξηθέξεηα ηνπ θύθινπ, πίζσ από ηηο νπνίεο 

ππάξρνπλ ηζάξηζκνη θσηνπνιιαπιαζηαζηέο, πξνζδηνξίδνληαο ηαπηόρξνλα σο θαη 48 

ζηνηρεία ηνπ πεξηνδηθνύ ζπζηήκαηνο. Ωζηόζν, ε δηάηαμε απηή έρεη κηθξόηεξε 

δηαρσξηζηηθή ηθαλόηεηα θαη κεγαιύηεξν θόζηνο από απηή ηεο δηαδνρηθήο αλάιπζεο, ελώ 

πξέπεη λα είλαη εθ ησλ πξνηέξσλ γλσζηή ε πνζνηηθή ζύζηαζε ηνπ δείγκαηνο. 

 

4. Ο αληρλεπηήο ηόλησλ κπνξεί λα είλαη θσηνιπρλία, θσηνπνιιαπιαζηαζηήο ή 

πνιπδηαπιηθόο αληρλεπηήο. Ο πνιπδηαπιηθόο αληρλεπηήο ζύδεπμεο θνξηίνπ απνηειείηαη από 

κηα δπζδηάζηαηε ζπζηνηρία κηθξώλ δηαθξηηώλ θσηνεπαίζζεησλ αληρλεπηώλ, ηα 

εηθνλνζηνηρεία, ελώ ν θσηνπνιιαπιαζηαζηήο πξαγκαηνπνηεί ελίζρπζε ηνπ ζήκαηνο κε ηε 

βνήζεηα κηαο ζεηξάο δηαδνρηθώλ δπλόδσλ θαη κεηαηξέπεη ηελ αθηηλνβνιία ζε ειεθηξηθό 

ξεύκα. 

 

5. Σέινο, ε κνλάδα ειέγρνπ ζπζηήκαηνο θαη επεμεξγαζίαο απνηειεζκάησλ είλαη έλαο 

ειεθηξνληθόο ππνινγηζηήο, ν νπνίνο δηαζέηεη ην θαηάιιειν ινγηζκηθό γηα ηελ 

αλαγλώξηζε αγλώζησλ γξακκώλ εθπνκπήο. Μέζσ ηνπ ππνινγηζηή απηνύ γίλεηαη ν νξζόο 

έιεγρνο θαη ρεηξηζκόο νιόθιεξεο ηεο δηαδηθαζίαο αλάιπζεο. 

 

Παξεκπνδίζεηο 

 

Οη θπξηόηεξεο παξεκπνδίζεηο πνπ παξαηεξνύληαη ζηε θαζκαηνζθνπία αηνκηθήο 

εθπνκπήο νθείινληαη ζε: 

I. Παξεκβνιέο ιόγσ κήηξαο: Η πςειή ζπγθέληξσζε αλόξγαλσλ νμέσλ ή αιάησλ, νη 

κεηαβνιέο ζην ημώδεο, ε ππθλόηεηα ή ε επηθαλεηαθή ηάζε ηνπ δείγκαηνο νδεγνύλ ζε 

ζπρλή παξνπζίαζε πξνβιεκάησλ ιεηηνπξγίαο ησλ εθλεθσηώλ θαη ζε αλνκνηνγελή 

εμαέξσζε ηνπ δείγκαηνο. 

II. Παξεκβνιέο ππνζηξώκαηνο: Οη παξεκπνδίζεηο απηέο νθείινληαη ζηελ παξνπζία 

αιθαιίσλ θαη αιθαιηκεηάιισλ ηα νπνία ηνλίδνληαη εύθνια θαη επεξεάδνπλ ηελ έληαζε ησλ 

γξακκώλ εθπνκπήο, κε απνηέιεζκα ηκήκα ηεο ελέξγεηαο ηνπ πιάζκαηνο λα θαηαλαιώλεηαη 
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γηα ηνλ ηνληζκό ηνπο νδεγώληαο ζηε κείσζε ηεο ζεξκνθξαζίαο ηνπ. Δπίζεο, ηα εύθνια 

ηνληδόκελα ζηνηρεία κπνξεί λα επεξεάζνπλ ηνλ ηνληζκό ησλ κεξηθώο ηνληδόκελσλ 

ζηνηρείσλ, θάηη πνπ ζην επαγσγηθά ζπδεπγκέλν πιάζκα πεξηνξίδεηαη ζε κεγάιν βαζκό. 

III. Φαζκαηηθέο παξεκβνιέο: Πξόθεηηαη γηα ηελ πην ζπρλή θαηεγνξία παξεκπνδίζεσλ 

ζηε θαζκαηνζθνπία ICP-AES. Έλαο ζπρλόο ηύπνο θαζκαηηθήο παξεκπόδηζεο είλαη ε 

παξεκβνιή κηαο θαζκαηηθήο γξακκήο ελόο ζηνηρείνπ κε απηή ελόο άιινπ. Σν πξόβιεκα 

απηό κπνξεί λα επηιπζεί κε ηε ρξήζε νπηηθώλ ζπζηεκάησλ κεγαιύηεξεο δηαθξηηηθήο 

ηθαλόηεηαο, ή κε ηελ εθαξκνγή κεζόδσλ πξνθαηεξγαζίαο ηνπ δείγκαηνο γηα ηελ 

απνκάθξπλζε ελόο από ηα δύν ζηνηρεία. Παξάιιεια, θάπνηνο πεξηνξηζκόο επηηπγράλεηαη 

θαη κε ην ζσζηό θαιηκπξάξηζκα ηνπ θάζκαηνο ή κε ηελ ηειηθή επηινγή θαζκαηηθώλ 

γξακκώλ κηθξόηεξνπ ή κεγαιύηεξνπ κήθνπο θύκαηνο. 

 

Γπλαηόηεηεο θαη Δθαξκνγέο 

 

Με ηελ ηερληθή ICP – AES κπνξνύλ λα αλαιπζνύλ πνζνηηθά ίρλε ησλ πεξηζζνηέξσλ 

ζηνηρείσλ ηνπ πεξηνδηθνύ ζπζηήκαηνο κε όξην αλίρλεπζεο 1 – 100ppb θαη 

επαλαιεςηκόηεηα 1 – 2%, ρσξίο λα απαηηείηαη ιπρλία γηα θάζε ζηνηρείν όπσο ζηελ AAS. 

Έηζη ε ηερληθή ICP ελδείθλπηαη ηδίσο: 

- Γηα πξνζδηνξηζκό κηθξώλ ζπγθεληξώζεσλ ζηνηρείσλ, όπσο P, B, W, Nb, Ta, ιαλζαλίδεο 

θ.ά. 

- Γηα αλαιύζεηο ζηνηρείσλ πνπ δελ κπνξνύλ λα πξνζδηνξηζηνύλ κε ηελ AAS, όπσο S θαη J. 

- Γηα αλαιύζεηο πνιιώλ ζηνηρείσλ ζε πνιιά δείγκαηα. 

- Όηαλ ζ’ έλα δείγκα κηαο νξηζκέλεο αξαίσζεο πξέπεη λα πξνζδηνξηζηνύλ δηάθνξα 

ζηνηρεία κε πεξηεθηηθόηεηα από ppm κέρξη %. 

- Όηαλ νη ζπγθεληξώζεηο ελόο ζηνηρείνπ δηαθέξνπλ πνιύ ζηα δηάθνξα δείγκαηα θαη είλαη 

αλαγθαία κηα γξακκηθή θακπύιε αλαθνξάο γηα κεγάιεο πεξηνρέο ζπγθεληξώζεσλ. 

 

Οη εθαξκνγέο ηεο κεζόδνπ είλαη νη εμήο: 

 

1. Αλαιύζεηο γεσινγηθώλ δεηγκάησλ, θπξίσο γηα ηνλ πξνζδηνξηζκό ζπάλησλ γαηώλ 

(ιαλζαλίδεο θαη ύηηξην). 

2. Αλαιύζεηο κεηαιινπξγηθώλ δεηγκάησλ, ηδίσο γηα ηα ζηνηρεία Nd, Ta, W, B, Zr, P θαη S 

πνπ δελ κπνξνύλ λα αλαιπζνύλ κε ηελ AAS. 

3. Αλαιύζεηο πεηξνρεκηθώλ, όπσο αλαιύζεηο ξνπηίλαο κεηάιισλ ζε ιάδηα ιίπαλζεο 

κεραλώλ εζσηεξηθήο θαύζεο. 

4. Αλαιύζεηο πεξηβάιινληνο, όπσο αλαιύζεηο βαξέσλ κεηάιισλ ζε δείγκαηα πξνεξρόκελα 

από βηνινγηθό θαζαξηζκό. 

5. Γεσξγηθή Υεκεία, π.ρ. πξνζδηνξηζκόο ζηνηρείσλ όπσο ηα P, Ca, Mg, K ζε εδάθε απ’ 

όπνπ πξνθύπηεη ε θαηαιιειόηεηά ηνπο ή κε γηα δηάθνξεο θαιιηέξγεηεο. 
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2.2.4 Πεξίζιαζε Αθηίλωλ-Υ (XRD) 

 

Οη αθηίλεο-Υ αλαθαιύθζεθαλ ην1895 από ηνλ W. C. Roentgen ν νπνίνο έιαβε θαη ην 

πξώην βξαβείν Nobel Φπζηθήο ζηα 1901. Οη αθηίλεο-Υ είλαη κηα κε θαηαζηξνθηθή 

κέζνδνο ραξαθηεξηζκνύ ησλ πιηθώλ. Με ην πεξηζιαζίκεηξν ησλ αθηίλσλ-Υ κπνξεί λα 

γίλεη ν πξνζδηνξηζκόο ηεο θξπζηαιιηθήο ή άκνξθεο θαηάζηαζεο θαη ηεο δνκήο ησλ 

δηαθόξσλ πιηθώλ. 

Η παξαγσγή ησλ αθηίλσλ-Υ γίλεηαη κέζα ζε εηδηθέο ιπρλίεο (ειεθηξνληθνί ζσιήλεο 

ζεξκηνληθήο εθπνκπήο), όπνπ ηαρέσο θηλνύκελα ειεθηξόληα επηβξαδύλνληαη απόηνκα θαηά 

ηελ πξόζπησζε ηνπο ζε κεηαιιηθό ζηόρν (αληηθάζνδν) θαη εθπέκπνληαη θσηόληα (αθηίλεο-

Υ). Σν θάζκα εθπνκπήο ησλ αθηίλσλ-Υ απνηειείηαη από κηα ζπλερή ζπληζηώζα, «ιεπθή» 

αθηηλνβνιία, πνπ είλαη αλάινγε ηεο αθηηλνβνιίαο ηνπ κέιαλνο ζώκαηνο. Πξνέξρεηαη από 

ηελ πέδεζε ησλ ειεθηξνλίσλ, γηα απηό θαη ιέγεηαη αθηηλνβνιία πέδεζεο (Bremsstrahlung). 

΢ηελ θξπζηαιινγξαθία νη ιπρλίεο αθηίλσλ-ρ ιεηηνπξγνύλ ππό θελό κε πςειή ηάζε ζηελ 

πεξηνρή 30-60 keV. Οη αθηίλεο-Υ εμέξρνληαη από ηελ ιπρλία από παξάζπξν βεξπιιίνπ ζηα 

ηνηρώκαηα ηεο. Δπεηδή ε αθηηλνβνιία ρ απνξξνθάηαη από ηελ ύιε θαη ε απνξξόθεζε ηεο 

είλαη πνιύ κεγάιε ζηα βαξύηεξα ζηνηρεία, γηα ηελ θαηαζθεπή παξαζύξσλ αθηίλσλ-Υ 

ρξεζηκνπνηνύληαη ειαθξά ζηνηρεία. Σν βεξύιιην κε πξνζζήθε 0,2% Ti απνηειεί ην 

θαιύηεξν πιηθό γηα ηελ θαηαζθεπή παξαζύξσλ. Αλάινγα κε ηε ιπρλία ρξεζηκνπνηείηαη 

θαηάιιειν θίιηξν ιεπηνύ θύιινπ κεηάιινπ (Ni γηα ιπρλία Cu, Fe γηα ιπρλία Co, Zr γηα 

ιπρλία Mo) θαη ε εθπεκπόκελε αθηηλνβνιία ρ κπνξεί λα γίλεη κνλνρξσκαηηθή. 

Πεξίπνπ ην 95% ηνπ ζπλόινπ ησλ ζηεξεώλ πιηθώλ κπνξνύλ λα πεξηγξαθνύλ σο 

θξπζηαιιηθά. Όηαλ νη αθηίλεο-ρ αιιειεπηδξνύλ κε κηα θξπζηαιιηθή νπζία, παίξλνπκε έλα 

πξόηππν πεξίζιαζεο. Σν 1919, ν A. W. Hull εμέδσζε κία κειέηε [65] κε ηίηιν «Μηα λέα 

κέζνδνο Υεκηθήο Αλάιπζεο». ΢ε απηήλ ηόληζε όηη «...θάζε θξπζηαιιηθή νπζία δίλεη έλα 

πξόηππν, ε ίδηα νπζία, δίλεη πάληα ην ίδην πξόηππν, θαη ζε έλα κείγκα νπζηώλ, ε θάζε 

νπζία παξάγεη ην πξόηππν ηεο αλεμάξηεηα από ηηο άιιεο». Σν πξόηππν πεξίζιαζεο ησλ 

αθηίλσλ-Υ κηαο θαζαξήο νπζίαο απνηειεί, σο εθ ηνύηνπ, ην «δαθηπιηθό απνηύπσκα» ηεο 

νπζίαο. 

Η κέζνδνο πεξίζιαζεο είλαη έηζη ηδαληθή γηα ηνλ ραξαθηεξηζκό θαη ηελ ηαπηνπνίεζε 

πνιπθξπζηαιιηθώλ θάζεσλ. Βάζεηο δεδνκέλσλ όπσο απηή ηεο δηεζλνύο ηξάπεδαο (Powder 

Diffraction Data File – PDF) πεξηέρνπλ βάζε δεδνκέλσλ κε πίλαθεο γηα ρηιηάδεο 

θξπζηαιιηθέο ελώζεηο.  

΢ήκεξα, ε PDF έρεη ζπγθεληξώζεη πάλσ από 200.000 πεξηζιαζηνγξαθήκαηα, όπνπ κε 

ηε βνήζεηα ζύγρξνλσλ ινγηζκηθώλ πξνζδηνξίδνληαη νη θξπζηαιιηθέο θάζεηο ηνπ 

εμεηαδόκελνπ δείγκαηνο. Η θύξηα ρξήζε ηεο πεξίζιαζεο είλαη λα πξνζδηνξηζηνύλ ηα 

ζπζηαηηθά ελόο δείγκαηνο κέζα από κηα δηαδηθαζία αλαδήηεζεο/ηαπηνπνίεζεο. Δπηπιένλ, 

νη πεξηνρέο θάησ από ηελ θνξπθή, ζρεηίδνληαη κε ην πνζνζηό ηεο θάζε θάζεο πνπ ππάξρεη 

ζην δείγκα. 

Η πεξίζιαζε αθηίλσλ-Υ (XRD) είλαη κηα πνιύ ζεκαληηθή πεηξακαηηθή ηερληθή πνπ 

ρξεζηκνπνηείηαη θπξίσο γηα ην ραξαθηεξηζκό ηεο θξπζηαιιηθήο δνκήο ησλ ζηεξεώλ, 

πεξηιακβάλνληαο ηηο πιεγκαηηθέο ζηαζεξέο θαη ηε γεσκεηξία, ηελ ηαπηνπνίεζε άγλσζησλ 

πιηθώλ, θαζώο θαη ηνλ πξνζαλαηνιηζκό κνλνθξπζηάιισλ. ΢ε απηή ηελ ηερληθή, 

παξάιιειε δέζκε αθηίλσλ-Υ, κε κήθνο θύκαηνο πνπ θπκαίλεηαη από 0.5 έσο 2.5Å, 

πξνζπίπηεη ζην δείγκα θαη πεξηζιάηαη από ηηο θξπζηαιιηθέο θάζεηο ηνπ δείγκαηνο 

ζύκθσλα κε ην λόκν ηνπ Bragg: nι=2d sinζ (όπνπ ι ην κήθνο θύκαηνο ηεο πξνζπίπηνπζαο 

δέζκεο, d ε απόζηαζε ησλ αηνκηθώλ επηπέδσλ θαη ζ ε ζπκπιεξσκαηηθή γσλία 

πξόζπησζεο). 
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Η έληαζε ησλ πεξηζιώκελσλ αθηίλσλ-Υ κεηξάηαη ζαλ ζπλάξηεζε ηεο γσλίαο 

πεξίζιαζεο 2ζ θαη ηνπ πξνζαλαηνιηζκνύ ηνπ δείγκαηνο (Δηθόλα 48). Απηόο ν ηξόπνο 

πεξίζιαζεο ρξεζηκνπνηείηαη γηα ηελ ηαπηνπνίεζε ηεο θξπζηαιιηθήο θάζεο ηνπ δείγκαηνο 

θαη γηα ηε κέηξεζε ησλ ηδηνηήησλ ηεο δνκήο ηνπ. Η πεξίζιαζε αθηίλσλ-Υ, όπσο ήδε 

αλαθέξζεθε είλαη κηα κε θαηαζηξεπηηθή κέζνδνο θαη δελ απαηηείηαη πεξίπινθε 

πξνεηνηκαζία ηνπ δείγκαηνο, γεγνλόο πνπ εμεγεί ηελ επξεία ρξήζε ηεο γηα ηνλ 

ραξαθηεξηζκό ησλ πιηθώλ. 

Έλα από ηα κεηνλεθηήκαηα ηεο κεζόδνπ XRD είλαη ε κηθξή έληαζε ησλ πεξηζιώκελσλ 

αθηίλσλ-Υ, ηδηαίηεξα ζηα πιηθά κε κηθξό αηνκηθό αξηζκό. Η κέζνδνο XRD είλαη 

πεξηζζόηεξν επαίζζεηε ζηα πιηθά κε κεγάιν αηνκηθό αξηζκό, ελώ ε πεξίζιαζε 

ειεθηξνλίσλ ή λεηξνλίσλ είλαη πεξηζζόηεξν θαηάιιειε γηα ηα πιηθά κε κηθξό αηνκηθό 

αξηζκό. 

 

 
Δηθόλα 2.12: Σρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε πεξηζιαζίκεηξνπ αθηίλσλ-Φ γηα γεσκεηξία Bragg-

Brentano (ζ-2ζ) 
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2.2.5 Ηιεθηξνληθή Μηθξνζθνπία ΢άξωζεο (SEM) 

 

Η ηερλνινγία ηεο Ηιεθηξνληθήο Μηθξνζθνπίαο ΢άξσζεο (SEM) παξνπζηάζηεθε γηα 

πξώηε θνξά ην 1935 από ηνλ Max Knoll. Αλαπηύρζεθε πεξαηηέξσ από ηνλ Καζεγεηή 

Charles Oatley θαη ηνλ κεηαπηπρηαθό ηνπ θνηηεηή Gary Stewart. Σν SEM βγήθε γηα πξώηε 

θνξά ζηελ αγνξά ην 1965 από ηελ Cambridge Scientific Instrument Company κε ην όλνκα 

«Stereoscan». Σν πξώην απηό κεράλεκα παξαδόζεθε ζηελ DuPont. Οη αξρηθέο εθηηκήζεηο 

πεξηόξηδαλ ηε δήηεζή ηνπ ζε 10 ζπζθεπέο παγθνζκίσο, έπεζαλ θαηά πνιύ όκσο έμσ, 

θαζώο ζήκεξα ππνινγίδεηαη πσο 50.000 θαη πιένλ κεραλήκαηα  ππάξρνπλ ζε εξγαζηήξηα 

θαη επηρεηξήζεηο ζε όινλ ηνλ πιαλήηε. 

Έλα SEM αμηνπνηεί ηηο πιεξνθνξίεο πνπ πξνέξρνληαη από ηα δεπηεξνγελή ειεθηξόληα 

(Secondary Electrons), ηα νπηζζνζθεδαδόκελα ειεθηξόληα (Backscattered Electrons, BSE), 

ηηο ραξαθηεξηζηηθέο αθηίλεο-ρ θαη ην θώο (θαζνδηθή εθπνκπή αθηηλνβνιίαο, 

Cathodoluminescence, CL). Οη αληρλεπηέο ησλ δεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ ππάξρνπλ ζε 

όια ηα SEM, αιιά ζπαλίσο έλα κεράλεκα ζα δηαζέηεη αληρλεπηέο γηα όια ηα πηζαλά 

«ζήκαηα» πνπ κπνξνύλ λα αμηνπνηεζνύλ. 

Οη πιεξνθνξίεο πνπ «επεμεξγάδεηαη» έλα SEM είλαη απνηέιεζκα ησλ 

αιιειεπηδξάζεσλ ηεο ειεθηξηθήο δέζκεο κε ηα άηνκα πνπ βξίζθνληαη ζηελ επηθάλεηα (ή 

θνληά ζε απηή) ηνπ δείγκαηνο. ΢ηηο πεξηζζόηεξεο πεξηπηώζεηο θαηαγξαθήο ζεκάησλ, ην 

SEM δίλεη εηθόλεο πςειήο αλάιπζεο ηεο επηθάλεηαο ησλ δνθηκίσλ, απνθαιύπηνληαο 

ιεπηνκέξεηεο ζε κέγεζνο κηθξόηεξν από 1nm. Η κειέηε ηεο επηθάλεηαο ηνπ δείγκαηνο 

θαζίζηαηαη εθηθηή δηόηη ε θαιά ζηνρεπκέλε δέζκε ειεθηξνλίσλ πνπ «ρηππά» ηνλ ζηόρν, 

δίλεη ζην SEM έλα κεγάιν βάζνο πεδίνπ πνπ κεηαηξέπεηαη ζε ηξηζδηάζηαηε απεηθόληζε. 

Η κεγέζπλζε ησλ επηθαλεηώλ μεθηλά από ηηο 10 θνξέο θαη θηάλεη έσο ηηο 500.000. (250 

θνξέο πεξηζζόηεξν από ην αλώηεξν όξην ηνπ θαιύηεξνπ νπηηθνύ κηθξνζθνπίνπ). Έλα 

αθόκα ζπγθξηηηθό πιενλέθηεκα ηεο Ηιεθηξνληθήο Μηθξνζθνπίαο ΢άξσζεο είλαη θαη ε 

ύπαξμε ηνπ ζηνηρεηαθνύ αλαιπηή πνπ δίλεη πιεξνθνξίεο ζρεηηθά κε ηελ ζηνηρεηαθή 

αλάιπζε ελόο δείγκαηνο, δειαδή ησλ επηθαλεηαθώλ πνζνζηώλ ησλ ζηνηρεηώλ πνπ 

εμεηάδνληαη ζε κηα ζπγθεθξηκέλε πεξηνρή. 

 

Πεξηγξαθή ηνπ νξγάλνπ 

 

 
Δηθόλα 2.13: Βαζηθά ηκήκαηα ελόο SEM 
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΢ηελ Δηθόλα 2.13 παξνπζηάδεηαη ην εζσηεξηθό ηκήκα ελόο SEM. Θα αθνινπζήζεη ε 

αλαιπηηθή επεμήγεζε ησλ επηκέξνπο ζηνηρείσλ ηνπ: 

 

- Πεγή ειεθηξνλίσλ (Electron gun): ΢ε έλα ηππηθό SEM, ε δέζκε ειεθηξνλίσλ 

παξάγεηαη κε ζεξκηθή εθπνκπή από έλα λήκα βνιθξακίνπ πνπ ιεηηνπξγεί σο θάζνδνο. Σν 

βνιθξάκην ρξεζηκνπνηείηαη θαη’ εμνρήλ δηόηη έρεη ην πςειόηεξν ζεκείν ηήμεο, ηε 

ρακειόηεξε ηάζε αηκώλ θαη ζρεηηθά κηθξό θόζηνο ζε ζρέζε κε ηα άιια κεηαιιηθά 

ζηνηρεία. Δλαιιαθηηθά ρξεζηκνπνηείηαη θάζνδνο εμαβνξηνύρνπ ιαλζαλίνπ (LaB6). 

Μέζα από ην λήκα δηέξρεηαη ξεύκα (filament current). Καζώο ην ξεύκα απμάλεηαη, 

εθπέκπνληαη ειεθηξόληα πνπ θαηεπζύλνληαη πξνο ηελ άλνδν (ζεξκνειεθηξηθό θαηλόκελν). 

Δθεί εθαξκόδεηαη έλα πςειό δπλακηθό ηεο ηάμεο ησλ 1-30 kV (accelerating voltage) πνπ 

επηηαρύλεη ηα ειεθηξόληα. Βαζηθή επηδίσμε είλαη ε παξαγόκελε δέζκε λα είλαη όζν ην 

δπλαηόλ πην ιεπηή θαη δηεηζδπηηθή. Γηα ην ζθνπό απηό θαηεπζύλεηαη κε κεγαιύηεξε 

αθξίβεηα κε ηε βνήζεηα ησλ θαθώλ ζπκπύθλσζεο. 

 

- Φαθνί ζπκπύθλσζεο (condenser lenses): Σα επηηαρπλόκελα από ηελ άλνδν ειεθηξόληα 

δηέξρνληαη κέζα από δηαδνρηθνύο θαθνύο ζπκπύθλσζεο πνπ ηα κεηαηξέπνπλ ζε δέζκε. Οη 

θαθνί είλαη θαηαζθεπαζκέλνη από καγλήηεο θαη ζηελ νπζία ειέγρνπλ θαη επηθεληξώλνπλ 

ηε δέζκε, εμαζθαιίδνληαο όηη ηα ειεθηξόληα ζα αθνινπζήζνπλ ηελ αθξηβή πνξεία ηνπο. 

Γηαθξίλνληαη α) ζηνλ ζπγθεληξσηηθό θαθό πνπ θάλεη ηε δέζκε ησλ ειεθηξνλίσλ πην 

δηεηζδπηηθή θαη β) ζηνλ αληηθεηκεληθό θαθό πνπ εζηηάδεη ηε δέζκε ζην δείγκα. 

 

- ΢ύζηεκα θελνύ (vacuum chamber): Καηά ηε ρξήζε ηνπ SEM, ε ζηήιε πξέπεη λα 

βξίζθεηαη ππό θελό γηα λα κπνξεί λα παξαρζεί θαη λα δηαηεξεζεί ζηαζεξή ε αθηίλα ησλ 

ειεθηξνλίσλ. Δηδάιισο, ηα ειεθηξόληα ζπγθξνύνληαη κε ηα κόξηα ηνπ αέξα θαη 

απνξξνθώληαη απ’ απηά. Σν θελό επηηπγράλεηαη κε ηελ ρξήζε δύν αληιηώλ θαη είλαη ηεο 

ηάμεο ησλ 2*e
-3

 Pa. Αλ ην θελό απνπζίαδε, ε πεγή ησλ ειεθηξνλίσλ (ζε αηκνζθαηξηθέο 

ζπλζήθεο) ζα θαηγόηαλ θαη ζα εκθαλίδνληαλ ζθέδαζε ησλ ειεθηξνλίσλ ηεο δέζκεο. 

 

- Θάιακνο ηνπ δείγκαηνο (Sample chamber): Δίλαη ην κέξνο πνπ ηνπνζεηείηαη ην δείγκα 

πξνο εμέηαζε. Δπεηδή νη ηειηθέο εηθόλεο ηεο επηθάλεηαο πνπ επηζπκνύκε λα ιάβνπκε ζα 

πξέπεη λα είλαη ηδηαίηεξα επθξηλείο, ν ζάιακνο ηνπ δείγκαηνο ζα πξέπεη λα είλαη αλζεθηηθόο 

θαη λα δηαηεξείηαη ζηαζεξόο. ΢ην ζάιακν ην δείγκα έρεη επηπιένλ ηελ ηθαλόηεηα λα 

κεηαθηλείηαη κε ηέηνην ηξόπν, ώζηε λα εμαζθαιίδνληαη νη θαηάιιειεο γσλίεο γηα ηε ιήςε 

δηαθόξσλ θσηνγξαθηώλ ηεο επηθάλεηάο ηνπ, ρσξίο ηε ζπλερή επαλαηνπνζέηεζή ηνπ από 

ηνλ εξεπλεηή. 

 

- Αληρλεπηέο (Detectors): Από ηε ζηηγκή πνπ ε δέζκε ειεθηξνλίσλ ζα «πέζεη» ζηελ 

επηθάλεηα ηνπ πιηθνύ-ζηόρνπ, ππάξρνπλ δηάθνξνη αληρλεπηέο πνπ θαηαγξάθνπλ ηνλ ηξόπν 

αιιειεπίδξαζήο ηνπο. ΢ηελ νπζία νη αληρλεπηέο είλαη ηα κάηηα ηνπ κηθξνζθνπίνπ. 

 

Γεπηεξνγελή ειεθηξόληα: πξόθεηηαη γηα επηθαλεηαθά ειεθηξόληα πνπ δίλνπλ ηελ 

εηθόλα ηεο κνξθνινγίαο ηνπ πξνο εμέηαζε δνθηκίνπ. Υξεζηκνπνηνύληαη ζπλήζσο γηα λα 

κεηαβνύκε ζε κεγαιύηεξεο κεγεζύλζεηο. ΢ηελ νπζία απνηεινύλ ηα ειεθηξόληα ησλ 

ζηνηβάδσλ ησλ αηόκσλ ηνπ πιηθνύ θαη είλαη ζρεηηθά ρακειήο ελέξγεηαο. Καηεπζύλνληαη 

πξνο ηνλ αληρλεπηή δεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ (κέζσ θαηάιιειεο δηαθνξάο δπλακηθνύ). 

Ο ζπγθεθξηκέλνο αληρλεπηήο είλαη έλαο θαζνδηθόο ζσιήλαο ζηελ άθξε ηνπ νπνίνπ 

βξίζθεηαη κηα θζνξίδνπζα επηθάλεηα. Αλάινγα κε ηε κνξθνινγία ηνπ πιηθνύ («βνπλά» - 

«θνηιάδεο») δεκηνπξγνύληαη ιηγόηεξν ή πεξηζζόηεξν θσηεηλά ζεκεία πάλσ ζηε 

θζνξίδνπζα επηθάλεηα. Δπνκέλσο, ε παξαγόκελε εηθόλα πνπ ιακβάλνπκε νπζηαζηηθά 
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ζρεηίδεηαη κε ηεο δηαβάζκηζε ηεο θσηεηλόηεηαο ησλ ειεθηξνλίσλ πάλσ ζηε θζνξίδνπζα 

επηθάλεηα. Γεληθά κέζσ ησλ αληρλεπηώλ δεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ θαζίζηαηαη δπλαηή ε 

ιήςε εηθόλσλ κνξθνινγίαο θαη κηθξνδνκήο. Γηα παξάδεηγκα, ν αληρλεπηήο Everhart–

Thornley (ETD) θαηαγξάθεη ηα δεπηεξνγελή ειεθηξόληα πνπ «μεπεδνύλ» από ηελ 

εμσηεξηθή επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο. Απηόο ν αληρλεπηήο παξέρεη ηηο πην αλαιπηηθέο 

θσηνγξαθίεο γηα ηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο. 

 

Οπηζζνζθεδαδόκελα ειεθηξόληα: πξόθεηηαη γηα ηα ειεθηξόληα ηεο δέζκεο πνπ 

ζπγθξνύεηαη κε ηνλ ππξήλα ησλ αηόκσλ. Κάπνηα από απηά ζθεδάδνληαη πξνο ηα πίζσ θαη 

ζηε ζπλέρεηα ζπιιέγνληαη από ηνλ αληρλεπηή νπηζζνζθεδαδόκελσλ ειεθηξνλίσλ. Γίλνπλ 

εηθόλεο κνξθνινγίαο, κηθξνδνκήο αιιά θαη ζηνηρεηαθήο θαηαλνκήο κε βάζε ηνλ κέζν 

αηνκηθό αξηζκό ηνπ πιηθνύ. Έηζη, νη εκθαληδόκελεο ζθνηεηλέο πεξηνρέο ζε κηα εηθόλα SEM 

αληηζηνηρνύλ ζε ειαθξύηεξα ζηνηρεία, ελώ αληίζεηα, νη θσηεηλέο πεξηνρέο ζρεηίδνληαη κε 

ηα βαξύηεξα ζηνηρεία (κεγαιύηεξνπ δειαδή αηνκηθνύ αξηζκνύ). 

 

Αθηίλεο-Υ: νη ραξαθηεξηζηηθέο αθηίλεο-ρ εθπέκπνληαη όηαλ ε πξνζπίπηνπζα δέζκε 

ειεθηξνλίσλ απνκαθξύλεη έλα εζσηεξηθό ειεθηξόλην ηνπ δείγκαηνο, δεκηνπξγώληαο κηα 

νπή. Η νπή θαηαιακβάλεηαη από έλα ειεθηξόλην πςειόηεξεο ελεξγεηαθήο ζηηβάδαο, πνπ 

θαζώο κεηαπίπηεη απειεπζεξώλεη ελέξγεηα ελόο θσηνλίνπ. Οη αθηίλεο-Υ ρξεζηκνπνηνύληαη 

γηα ηνλ πξνζδηνξηζκό θαη ηε κέηξεζε ηνπ αξηζκνύ ησλ ζηνηρείσλ ζην δείγκα. 

 

 
Δηθόλα 2.14: Γεκηνπξγία νπήο θαη θαηάιεςε ηεο ζέζεο ηνπ ειεθηξνλίνπ από άιιν 

πςειόηεξεο ελεξγεηαθήο ζηάζκεο 

 

΢πκπεξαζκαηηθά, ε εηθόλα πνπ ιακβάλνπκε από έλα Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην 

΢άξσζεο SEM, δεκηνπξγείηαη θαζώο ζαξώλνληαο ηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο-ζηόρνο, 

παξάγνληαη δεπηεξνγελή θαη νπηζζνζθεδαδόκελα ειεθηξόληα (πνπ ρξεζηκνπνηνύληαη γηα 

ηελ εηθόλα) θαη αθηίλεο-Υ (πνπ ρξεζηκνπνηνύληαη γηα ζηνηρεηαθή αλάιπζε). 

 

 

Πξνεηνηκαζία δεηγκάηωλ SEM 

 

Όια ηα δείγκαηα πνπ πξννξίδνληαη λα εμεηαζηνύλ κε ην SEM ζα πξέπεη λα δηαζέηνπλ 

έλα θαηάιιειν κέγεζνο γηα λα ρσξάλε ζην ζάιακν. Αξθεηά κνληέια SEM κπνξνύλ λα 

κεηξήζνπλ δείγκαηα έσο θαη 6 ηληζώλ (15cm). 

΢ηηο ζπκβαηηθέο κεηξήζεηο κε SEM ηα δείγκαηα πξέπεη λα είλαη ειεθηξηθά αγώγηκα, 

ηνπιάρηζηνλ ζηελ επηθάλεηά ηνπο, γηα ηελ απνθπγή ζπγθέληξσζεο ειεθηξνζηαηηθνύ 

θνξηίνπ ζηελ επηθάλεηα απηώλ. 
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Σα κε αγώγηκα δείγκαηα ηείλνπλ λα θνξηηζηνύλ όηαλ «ζθαλάξνληαη» από ηε δέζκε 

ειεθηξνλίσλ θαη ηδηαίηεξα όηαλ αληρλεύεηαη ε δξάζε ησλ δεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ, 

δύλαηαη λα πξνθιεζνύλ ιάζε ζηε ζάξσζε θαη αηέιεηεο ζηηο θσηνγξαθίεο. Γη’ απηό, ηέηνηα 

δείγκαηα θαιύπηνληαη ζπλήζσο κε κηα εμαηξεηηθά ιεπηή επηθάιπςε από θάπνην αγώγηκν 

πιηθό. Η επηθάιπςε γίλεηαη ζπλήζσο κε εμάηκηζε ζε πςειό θελό ή κε ελαπόζεζε 

θαζνδηθήο δηαζθόξπηζεο (sputter coating) ππό ρακειό θελό. Σα αγώγηκα πιηθά πνπ 

ρξεζηκνπνηνύληαη σο κέζα επηθάιπςεο είλαη ζπλήζσο ρξπζόο, θξάκα ρξπζνύ - παιιαδίνπ, 

πιαηίλα, όζκην, ηξίδην, βνιθξάκην, ρξώκην θαη γξαθίηεο. 

Σα κεηαιιηθά αληηθείκελα πνπ εμεηάδνληαη ζην SEM απαηηνύλ ειάρηζηε πξνεηνηκαζία, 

όπσο ην θαζάξηζκα ηεο επηθάλεηαο (ιείαλζε-ζηίιβσζε) θαη ε ζσζηή ηνπνζέηεζή ηνπο ζην 

ζάιακν. 

 

 

Δθαξκνγέο SEM 

 

Σν Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο ρξεζηκνπνηείηαη επξύηαηα ζε όια ηα πεδία πνπ 

καο ελδηαθέξεη ε γεσκεηξία θαη ε ζύζηαζε ηεο κηθξνδνκήο. Μπνξεί λα εμεηάζεη κηα 

κεγάιε πνηθηιία δεηγκάησλ όπσο βηνινγηθά πιηθά, θηικ, κεκβξάλεο, θίιηξα, ίλεο, ξεηίλεο, 

ηέθξεο, ηζηκέληα, ρώκαηα, κεηαιιηθέο επηθάλεηεο, πνιπκεξή θιπ. Η κεγάιε δπλαηόηεηα 

εζηίαζεο θαη αιιαγήο κεγέζπλζεο ζε έλα επξύ πεδίν, ε ειάρηζηε πξνεηνηκαζία ηνπ 

δείγκαηνο θαη ηα ηξηζδηάζηαηα δηαγξάκκαηα πνπ καο πξνζθέξεη, ην έρνπλ θάλεη έλα 

απαξαίηεην όξγαλν έξεπλαο. Με ην SEM εμαζθαιίδνπκε πνζνηηθέο αλαιύζεηο κε 

γεσκεηξηθέο ιεπηνκέξεηεο θαη έρνπκε ηε δπλαηόηεηα λα μερσξίδνπκε θάζεηο. Ο 

ζπλδπαζκόο SEM κε XRD ρξεζηκνπνηείηαη επξέσο ζηελ πνζνηηθή αλάιπζε ειαηώλ θαη 

εύζξαπζησλ θάζεσλ, ζην βάζνο ησλ ξεγκάησλ, ζην κέγεζνο ηεο δώλεο ζρηζκώλ θαη ζηνλ 

ηξόπν δεκηνπξγίαο ξσγκώλ. Η δηάβξσζε θαη επηθάιπςε επηθαλεηώλ κειεηώληαη επίζεο κε 

ην Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο, ρξεζηκνπνηώληαο όια ηα πιενλεθηήκαηά ηνπ γηα 

ηνλ ραξαθηεξηζκό ησλ ηύπσλ ηεο δηάβξσζεο θαη ηεο επηθάιπςεο θαη ηελ θηλεηηθή κειέηε 

ησλ δηεξγαζηώλ. Οη δνκέο ησλ πξνζηαηεπηηθώλ επηθαιύςεσλ θαη ε απνηειεζκαηηθόηεηά 

ηνπο ειέγρνληαη επίζεο κέζσ εηθόλσλ SEM. 

΢πκπεξαζκαηηθά, ε ρξήζε ηνπ SEM θαιύπηεη έλα ηεξάζηην πιαίζην εθαξκνγώλ θαη 

επηζηεκνληθώλ θιάδσλ θαη είλαη έλα ρξήζηκν εξγαιείν ζηα ρέξηα ησλ επηζηεκόλσλ. 

 



 
48 

2.2.6 Spark Plasma Sintering (SPS) 

 

Η ππξνζπζζσκάησζε ησλ θεξακηθώλ θόλεσλ γηα ηελ παξαγσγή ζπκπαγώλ πιηθώλ θαη 

ππθλώλ δνκώλ απαηηεί ζπλήζσο πςειέο ζεξκνθξαζίεο θαη κεγάια ρξνληθά δηαζηήκαηα. 

Πέξα από ηηο ελεξγεηαθέο δαπάλεο θαη ηνπο πεξηβαιινληνινγηθνύο ελδνηαζκνύο, ε 

δηαδηθαζία απηή νδεγεί θαη ζε ρνλδξόθνθθα ηειηθά πιηθά πνπ είλαη αλεπηζύκεηα γηα 

ρξήζε ζε ιεηηνπξγηθέο θαη δνκηθέο εθαξκνγέο. Η εμάζθεζε ζιηπηηθώλ ηάζεσλ βέβαηα, 

θαίλεηαη λα βειηηώλεη ηε ζπκπύθλσζε θαη λα κεηώλεη ηελ αλάπηπμε ησλ θόθθσλ ζε 

δηαδηθαζίεο όπσο ε ζεξκή ζπκπίεζε θαη ε ζεξκή ηζνζηαηηθή ζπκπίεζε. 

Η ηερληθή SPS πεξηιακβάλεη ηελ εθαξκνγή κηαο ζιηπηηθήο ηάζεο ζε έλα θαινύπη 

ζπλήζσο θαηαζθεπαζκέλν από γξαθίηε, κε ηε ζεξκνθξαζία λα αλαπηύζζεηαη κέζσ 

παικηθνύ ξεύκαηνο. Έρεη αλαθεξζεί πσο νη ηνκείο εθαξκνγήο ησλ ηειηθώλ πιηθώλ κπνξεί 

λα πεξηνξίδνληαη ζε θάπνην βαζκό από ηε ζπλήζε ρξήζε γξαθηηηθώλ θαινππηώλ, γηαηί 

απηά ραξαθηεξίδνληαη από ρακειή αληνρή ζε θζνξά κε ζπλεπαγόκελε αύμεζε ηνπ 

θόζηνπο ηεο ζπλνιηθήο δηαδηθαζίαο. Γη’ απηό ην ιόγν, έρεη πξνηαζεί ε ρξήζε θαινππηώλ 

θαηαζθεπαζκέλα από αινύκηλα, ώζηε λα κεησζεί ην ζπλνιηθό θόζηνο ηεο δηαδηθαζίαο 

ππξνζπζζσκάησζεο [66]. 

Πνιιέο έξεπλεο έρνπλ δείμεη όηη ε ηερληθή SPS είλαη ηθαλή λα παξάγεη ππθλέο ζπκπαγείο 

δνκέο κε ιεπηνκεξή κεγέζε θόθθσλ, ζε ρακειόηεξεο ζεξκνθξαζίεο θαη ρξόλνπο. Παξόιν 

βέβαηα πνπ ε απνηειεζκαηηθόηεηα ηεο κεζόδνπ έρεη αλαγλσξηζηεί, νη κεραληζκνί ειέγρνπ 

πνπ ζρεηίδνληαη κε ηε ζπκπύθλσζε δελ έρνπλ πιήξσο πξνζδηνξηζηεί [67]. 

Πην ζπγθεθξηκέλα, ε ηερληθή SPS, γλσζηή θαη σο PECS (Pulsed Electric Current 

Sintering) αλήθεη ζε κηα επξύηεξε θαηεγνξία ηερληθώλ ππξνζπζζσκάησζεο πνπ 

πεξηιακβάλνπλ ηε ρξήζε παικηθνύ DC ξεύκαηνο γηα λα επηηεπρζεί ε ζπκπύθλσζε. Σν 

θαηλόκελν Joule παίδεη ζεκαληηθό ξόιν ζηε ζπκπύθλσζε ησλ θόλεσλ, γεγνλόο πνπ νδεγεί 

ζηελ επίηεπμε ππθλόηεηαο θνληά ζηε ζεσξεηηθή ηεο ηηκή θαη ζε ρακειόηεξεο 

ζεξκνθξαζίεο ππξνζπζζσκάησζεο, ζε ζύγθξηζε κε άιιεο ζπκβαηηθέο ηερληθέο. 

Έηζη, ζηα βαζηθά πιενλεθηήκαηα ηεο κεζόδνπ ζπκπεξηιακβάλνληαη νη κηθξνί ρξόλνη γηα 

ηε ζπζζσκάησζε (κόιηο ιίγα ιεπηά), εμαηηίαο ηεο ρξήζεο πςειώλ ξπζκώλ ζέξκαλζεο 

(έσο θαη 1000 Κ/min). Δπηπξνζζέησο, όπσο θαη ζηε ζεξκή ζπκπίεζε, ε εθαξκνγή 

κεραληθνύ ζιηπηηθνύ θνξηίνπ νδεγεί ζε ζπκπαγείο δνκέο κε βειηησκέλεο ηδηόηεηεο (π.ρ. 

πεξηνξηζκέλε αλάπηπμε θόθθσλ). 

Μηα ηππηθή δηάηαμε SPS θαη έλα ηδαληθό δηάγξακκα θαίλνληαη ζηελ Δηθόλα 2.15. 
 

  
Δηθόλα 2.15: Γηάηαμε θαη ηππηθό δηάγξακκα ελόο θύθινπ SPS [68] 
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΢ηα πιαίζηα ηεο παξνύζαο εξγαζίαο ρξεζηκνπνηήζεθε ε δηάηαμε ππξνζπζζσκάησζεο 

Dr Sinter 515S Syntex πνπ βξίζθεηαη ζηε Γαιιία (CNRS-Thiais, France). 

Οη ζθόλεο ηνπνζεηήζεθαλ ζε γξαθηηηθό θαινύπη δηακέηξνπ  = 8mm, ην εζσηεξηθό 

ηκήκα ηνπ νπνίνπ ήηαλ θαιπκκέλν κε έλα ιεπηό γξαθηηηθό θύιιν (papayex
@

) ώζηε λα 

απνθεπρζεί ε απεπζείαο επαθή ηεο ζθόλεο θαη ηνπ θαινππηνύ. Σν ζύζηεκα βξηζθόηαλ ππό 

κνλναμνληθή ζπκπίεζε γηα λα παξακέλεη θιεηζηό. ΢ην ζύζηεκα εθαξκόζηεθε παικηθό 

ζπλερέο ξεύκα πνπ επέηξεςε ζηε ζεξκνθξαζία λα απμεζεί ηαρέσο. Έλα είδνο γξαθηηηθήο 

ηζόραο ρξεζηκνπνηήζεθε επίζεο γηα ηε κείσζε ησλ απσιεηώλ ζεξκόηεηαο. Η ζεξκνθξαζία 

ηεο ππξνζπζζσκάησζεο κεηξήζεθε κε νπηηθό ππξόκεηξν, κέζσ κηθξήο νπήο ζην πιάη ηνπ 

γξαθηηηθνύ θαινππηνύ. Γηα κεγηζηνπνίεζε ηεο αλαπαξαγσγηκόηεηαο, ε ζεξκνθξαζία 

ππξνζπζζσκάησζεο θαη ε πίεζε ειέγρνληαλ από απηόκαηα ειεγρόκελεο κνλάδεο. Σα 

δηάθνξα δείγκαηα ζεξκάλζεθαλ κε ηελ επηβνιή παικηθνύ ζπλερνύο ξεύκαηνο πνπ 

δηέξρνληαλ κέζα από ην ζύζηεκα ηνπ θαινππηνύ. Η ρξνληθή δηάξθεηα ηνπ παικνύ ηέζεθε 

ζηα 3ms θαη όια ηα δείγκαηα βξίζθνληαλ ππό θελό. 

Γηα ηελ παξαιαβή πιήξσο ζπκππθλσκέλσλ δεηγκάησλ αθνινπζήζεθε κηα δηαδηθαζία 

ππξνζπζζσκάησζεο δπν βεκάησλ. Σν πξνθίι ηεο αθξηβνύο ζεξκνθξαζίαο θαη πίεζεο 

ζπλνςίδεηαη ζηελ Δηθόλα 2.16. Πην ζπγθεθξηκέλα, ζε όιεο ηηο πεξηπηώζεηο, ε ζεξκνθξαζία 

απμήζεθε απηόκαηα έσο ηνπο 600°C κέζα ζε 1min. Αθνινύζεζε παξακνλή ηνπ δείγκαηνο 

γηα 6min ζε απηή ηε ζεξκνθξαζία, ε νπνία θαη ξπζκίδνληαλ κε ρξήζε ππξνκέηξνπ. Έπεηηα 

ηα δείγκαηα ζεξκάλζεθαλ ζε ζεξκνθξαζία T1 = 1000°C κε ξπζκό 100
ν
/min (πξώην βήκα) 

θαη αζθήζεθε ζην θαινύπη κηα ζηαζεξή κνλναμνληθή πίεζε 5kN. Σν δείγκα παξέκεηλε ζε 

απηή ηε ζεξκνθξαζία γηα 20min θαη έπεηηα αθνινύζεζε αύμεζε ηεο ζεξκνθξαζίαο κε ηνλ 

ίδην ξπζκό έσο ηελ ηηκή T2 = 1200°C. Καη πάιη ην δείγκα δηαηεξήζεθε ζε απηή ηε 

ζεξκνθξαζία γηα 20min. Ο θύθινο ηεο ππξνζπζζσκάησζεο νινθιεξώζεθε κε ηαρεία 

ςύμε ησλ δεηγκάησλ, θαηά ηε δηάξθεηα ηεο νπνίαο ε πίεζε κεηώζεθε. 

 

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

400

600

800

1000

1200

4

6

8

10

12
S

in
te

rin
g 

pr
es

su
re

 (
kN

)

S
in

te
rin

g 
te

m
pe

ra
tu

re
 (

°C
)

Sintering cycle time (s)

T
2
 = 1200°C

T
1
 = 1000°C

5kN = 100 MPa

 
Δηθόλα 2.16: Πξνθίι ζεξκνθξαζίαο ππξνζπζζσκάησζεο (°C) θαη πίεζεο (kN) ζπλαξηήζεη 
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2.3 Δπηινγή θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο 

 

΢ηηο παξαγξάθνπο πνπ αθνινπζνύλ ζα αλαιπζνύλ ελ ζπληνκία ηα δηάθνξα θεξακηθά 

πιηθά πνπ επηιέρζεθαλ σο ππνζηξώκαηα γηα ηελ ερνρεκηθή ελαπόζεζε ησλ κεηαιιηθώλ 

ζσκαηηδίσλ. 

 

2.3.1 Αινύκηλα (Al2O3) 

 

΢ηηο κέξεο καο, νη πεξηζζόηεξεο βηνκεραληθέο εθαξκνγέο απαηηνύλ ηελ αλάπηπμε λέσλ 

πιηθώλ κε βειηησκέλεο ηδηόηεηεο θαη θαηλνηόκα ραξαθηεξηζηηθά πνπ λα αληαπεμέξρνληαη 

ζε ζπλζήθεο πςειώλ ζεξκνθξαζηώλ, πηέζσλ θαη θζνξάο. Σα λαλνδνκεκέλα θεξακηθά 

έρνπλ αλαδεηρζεί ζε ηζρπξνύο ππνςήθηνπο απηήο ηεο θαηεγνξίαο πιηθώλ, θαζώο 

ζπλδπάδνπλ πςειή αληνρή θαη ζθιεξόηεηα. 

 

Η αινύκηλα (Al2O3) πξσηνζηαηεί ζε απηέο ηηο πεξηνρέο ηεο πςειήο έξεπλαο θαη 

ηερλνινγίαο, εμαηηίαο ηνπ ρακεινύ ηεο θόζηνπο θαη ησλ ηδηαίηεξσλ θπζηθνρεκηθώλ 

ηδηνηήησλ ηεο. ΢πλδπάδεη πςειή αληνρή θαη ζθιεξόηεηα, εμαηξεηηθή αληνρή ζε ζεξκηθά 

θαη ρεκηθά πεξηβάιινληα, ρακειό βάξνο θαη πςειέο ζεξκνθξαζίεο ηήμεο. 

Αλ θαη ε αινύκηλα αληηπξνζσπεύεη ην 25% ηνπ ζηεξενύ θινηνύ ηεο γεο, δελ απαληάηαη 

ζπλήζσο κε ηελ ειεύζεξε κνξθή ηεο. Πξώηνλ, ην Al
3+

 είλαη έλα κηθξό ηόλ κε πςειό 

θνξηίν, παξόκνην ζε κέγεζνο θαη αληνρή ειεθηξνζηαηηθνύ δεζκνύ κε ην Si
4+

. Απηά ηα 

ραξαθηεξηζηηθά θαζηζηνύλ ην ηόλ Al
3+

 ηδαληθό ππνςήθην γηα λα ιάβεη κέξνο ζην πιέγκα 

ηεο νηθνγέλεηαο ησλ ππξηηηθώλ ελώζεσλ (ηα αξγηινππξηηηθά). Γεύηεξνλ, επεηδή νη 

απνζηάζεηο ησλ δεζκώλ Ο-Ο ζηα πιέγκαηα ησλ Al(OH)3 θαη (Si2O5)
2-

 είλαη ίδηεο, 

ζπλππάξρεη ζηα ζηξώκαηα ησλ ππξηηηθώλ νξπθηώλ θανιηλίηε θαη κίθα. 

Από ηα παξαπάλσ ζπλάγεηαη όηη νη ζπλεζέζηεξεο πεγέο απ’ όπνπ ιακβάλεηαη ε 

αινύκηλα είλαη ν πδξαξγηιίηεο ή γπςίηεο (Al(OH)3) πνπ αληηπξνζσπεύεη ηε κνξθή ηεο 

πιήξσο ελπδαησκέλεο θάζεο. Άιιεο κνξθέο είλαη ν βσμίηεο, Al2O(OH)4, πνπ ζπρλά 

απνδίδεηαη σο Al2O3*2H2O θαη ν δηάζπνξνο Al2O3*H2O. Απηνί νη ηύπνη αληηπξνζσπεύνπλ 

δηάθνξα ζηάδηα ελπδάησζεο θαη ζπρλά απαληώληαη ζε κείγκαηα κεηαμύ ηνπο. Ο βσμίηεο 

είλαη ην θύξην νξπθηό, από ηελ επεμεξγαζία ηνπ νπνίνπ εμάγεηαη ε αινύκηλα [69]. 

 

Παξαζθεπή ηεο αινύκηλαο [69] 

 

Οη δηαδηθαζίεο πνπ ρξεζηκνπνηνύληαη γηα ηελ παξαζθεπή ηεο αινύκηλαο δηαθέξνπλ 

αλάινγα κε ηνλ ηύπν ηεο πξώηεο ύιεο πνπ δηαηίζεηαη θαη ηηο ζρεηηθέο ηερληθέο ησλ 

ρεκηθώλ δηαδηθαζηώλ θαη ησλ πεγώλ ελέξγεηαο. Μεξηθά παξαδείγκαηα απνηεινύλ νη 

παξαθάησ δηαδηθαζίεο: 

 

α) Γηεξγαζία Bayer: ΢ηηο κεγαιύηεξεο πνζόηεηεο θζελήο αινύκηλαο πνπ εμάγνληαη από 

ην βσμίηε, ρξεζηκνπνηείηαη ε δηεξγαζία απηή κε θόζηνο πνπ θπκαίλεηαη από 0.1 κέρξη 1 

επξώ αλά ρηιηόγξακκν, εμαξηώκελν από ην βαζκό θαζαξόηεηαο θαη ηελ θνθθνκεηξηθή 

δηαβάζκηζε πνπ απαηηείηαη. Η δηαδηθαζία απνηειείηαη από 5 ζηάδηα: πξνεηνηκαζία ηεο 

πξώηεο ύιεο, πέςε, θαζαξηζκόο, θαηαβύζηζε θαη πύξσζε. Η αληίδξαζε πνπ αθνινπζεί 

ιακβάλεη ρώξα ζηνπο 160 - 170
ν
C, ζε πίεζε 4atm θαη ζπλνςίδεη ηα ζηάδηα απηά: 

 

Al2O(OH)4 + NaOH +H2O → Γηάιπκα αξγηιηθνύ λαηξίνπ + Απόβιεηα 
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Σν δηαρσξηδόκελν δηάιπκα αξγηιηθνύ λαηξίνπ ζπκππθλώλεηαη κέρξη θνξεζκνύ, θαη 

κεηά από γήξαλζε, δεκηνπξγείηαη κε πδξόιπζε έλα παρύξεπζην ίδεκα Al(OH)3. Σέινο, 

αθνινπζεί ε πύξσζε ζε ζεξκνθξαζίεο γύξσ ζηνπο 1200
ν
C γηα λα κεηαηξαπεί ν γπςίηεο ζε 

θεξακηθή αινύκηλα. Οη θύξηεο πξνζκίμεηο πνπ απνκαθξύλνληαη ζην ζηάδην ηεο πέςεο είλαη 

ν ζίδεξνο, ην ππξίηην θαη ην ηηηάλην, νη κεγαιύηεξεο πνζόηεηεο ησλ νπνίσλ απνξξίπηνληαη 

σο εξπζξά ηιύ. 

 

β) Ππξν-γελεηηθή δηαδηθαζία: Δπεηδή ε ελεξγεηαθή απαίηεζε είλαη πςειή θαη ηα 

ρεκηθά αληηδξαζηήξηα αθξηβά, ε δηεξγαζία απηή έρεη, θαηά κεγάιν πνζνζηό, 

αληηθαηαζηαζεί από ηε κέζνδν Bayer. Καηά ηελ ππξν-γελεηηθή δηαδηθαζία γίλεηαη 

θαηεξγαζία ηνπ βσμίηε ζηνπο 1200
ν
C πξηλ από ηελ αληίδξαζή ηνπ κε ιεπηόθνθθν Na2CO3. 

Σν νξπθηό κεηαηξέπεηαη ζε κηα ζεηξά αιάησλ ηνπ λαηξίνπ κε έθιπζε CO2. Η θαηεξγαζία 

κε λεξό απνκαθξύλεη ην αξγηιηθό λάηξην θαη ην ππξηηηθό λάηξην θαη δεκηνπξγείηαη έλα 

ίδεκα γλσζηό σο εξπζξά ηιύ, από ηελ αληίδξαζε ηνπ ζηδεξηθνύ λαηξίνπ. Καηόπηλ, γίλεηαη 

θαηεξγαζία ηνπ δηαιύκαηνο όπσο ζηε δηαδηθαζία Bayer γηα λα ιεθζεί ε αινύκηλα. 

Πξόζθαηα, έρεη πεξηγξαθεί κηα λέα δηαδηθαζία πνπ ίζσο θαηαζηήζεη ηε κέζνδν απηή 

θζελόηεξε. ΢ύκθσλα κε απηή, ε ππξσκέλε θνθθώδεο εξπζξά ηιύο αλακεηγλύεηαη κε 

ζθόλε γπαιηνύ θαη ςήλεηαη ζηνπο 950
ν
C. Έηζη, παξάγεηαη έλα αξθεηά απνηειεζκαηηθό, 

ρακεινύ θόζηνπο θαη κε θαιή εκθάληζε πξντόλ, αλζεθηηθό ζηε θσηηά θαη θαηάιιειν γηα 

εμσηεξηθέο ρξήζεηο. 

 

γ) Μέζνδνο Peniakoff: Η κέζνδνο απηή δίλεη αινύκηλα κηθξόηεξεο θαζαξόηεηαο, αιιά 

ρξεζηκνπνηώληαο κηα εμώζεξκε αληίδξαζε κεηώλεηαη ην ελεξγεηαθό θόζηνο. Καη πάιη, 

γίλεηαη θαηεξγαζία ηνπ βσμίηε, αιιά ζηε ζπλέρεηα αλακεηγλύεηαη κε Na2SO4 θαη θνθ θαη 

ζεξκαίλεηαη ζηνπο 900-1000
ν
C.  

 

δ) Μέζνδνο αξγίιωλ: Ο θανιηλίηεο ζεξκαίλεηαη ζηνπο 500
ν
C γηα λα κεηαζρεκαηηζηεί 

ζε κεηαθανιηλίηε θαη αθνινπζεί θαηεξγαζία ηνπ κε HCl ή H2SO4 γηα λα ιεθζεί ε 

αινύκηλα ζην δηάιπκα. Αθνινπζεί ζπκπύθλσζε θαη θαηεξγαζία ηνπ πγξνύ, όπσο 

αλαθέξζεθε ζηηο παξαπάλσ κεζόδνπο. 

 

ε) Υεκηθή δηεξγαζία: Οη θαζαξόηεξνη ηύπνη αινύκηλαο κπνξνύλ λα ιεθζνύλ από 

άξγηιν κε ηνλ παξαθάησ ηξόπν. Ο θανιηλίηεο αληηδξά κε όμηλν ζεηηθό ακκώλην γηα λα 

ζρεκαηηζηεί έλα αξγηιν-ακκσληαθό άιαο. Σν αξγηιηθό άιαο είλαη επδηάιπην, αιιά κπνξεί 

λα επαλαθξπζηαιισζεί από ην ζπκππθλσκέλν δηάιπκα όζεο θνξέο ρξεηαζηεί, κέρξη λα 

πξνθύςεη ε επηζπκεηή θαζαξόηεηα. Σειηθά, γίλεηαη θαηεξγαζία ηνπ αξγηιηθνύ δηαιύκαηνο 

κε ακκσλία γηα ζρεκαηηζκό γπςίηε. ΢ε όιεο ηηο δηεξγαζίεο ην Al(OH)3 αθνύ εθπιπζεί, 

ππξώλεηαη γηα λα ζρεκαηηζηεί αινύκηλα. Η αλάπηπμε ηεο αινύκηλαο μεθηλά ζηνο 1100-

1150
ν
C γηα λα πξνθύςνπλ θνλίεο κε ηθαλνπνηεηηθή ξόθεζε λεξνύ. Πιήξεο κεηαηξνπή ζε 

α-Al2O3, πνπ είλαη ε πην ελδηαθέξνπζα θάζε γηα ηε βηνκεραλία ησλ θεξακηθώλ, γίλεηαη κε 

πύξσζε γηα κηα ώξα ζηνπο 1200-1300
ν
C. Η ζεξκνθξαζία απηή κπνξεί λα κεησζεί κε 

ρξήζε αινγνλνύρσλ ή βνξηνύρσλ επηεθηηθώλ. 

 

Γνκή αινύκηλαο 

 

Λόγσ ησλ δηαθνξεηηθώλ ηξόπσλ ζύλζεζεο θαη ηεο πεξηνρήο ησλ ζεξκνθξαζηώλ 

πύξσζεο, αλαθέξνληαη πνιινί ηύπνη αινύκηλαο. Δίλαη βέβαηα πιένλ μεθάζαξν, όηη νη ηύπνη 

απηνί αλαθέξνληαη ζε κεξηθά αθπδαησκέλνπο ηύπνπο, θαη πξνζκείμεηο πνπ είλαη βαζηθά 

ηξηαδηθά νμείδηα. Έηζη, αλ πεξηνξηζηεί θαλείο ζηελ άπνςε ηεο θαζαξήο αινύκηλαο, ππάξρεη 

κόλν κηα θξπζηαιιηθή κνξθή, ε α-Al2O3, πνπ έρεη εμαγσληθή δνκή θαη δπν κόξηα Al2O3 
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αλά κνλαδηαίν θειί. Άιινη ηύπνη, όπσο ε β-Al2O3, αλήθνπλ ζηα ηξηαδηθά νμείδηα θαη 

αληηπξνζσπεύνπλ επηδξάζεηο πνπ κπνξεί λα έρνπλ νη πξνζκίμεηο ησλ θαηηόλησλ ζηε 

βαζηθή εμαγσληθή δνκή ηεο α-αινύκηλαο. Δπίζεο, είλαη ζθόπηκν λα ιερζεί όηη άιινη ηύπνη 

αινύκηλαο, όπσο ε γ-Al2O3 πξνεγείηαη ηνπ α- ηύπνπ θαηά ηελ πύξσζε ησλ πδξνμεηδίσλ ηνπ 

αινπκηλίνπ, ελώ ε β-Al2O3 πξνθύπηεη από ηελ αληίδξαζε ηνπ Al2O3 κε Na2CO3 γύξσ 

ζηνπο 1100
ν
C. 

΢ηελ Δηθόλα 2.17 αλαπαξίζηαληαη νη ηύπνη αινύκηλαο πνπ πξνθύπηνπλ γηα δηάθνξεο 

ζεξκνθξαζίεο κεηαζρεκαηηζκνύ ησλ αληίζηνηρσλ πδξνμεηδίσλ ηνπ Al. 

 

 
Δηθόλα 2.17: Τύπνη αινύκηλαο κε βάζε ηε ζεξκνθξαζία πύξσζεο ησλ αξρηθώλ 

πδξνμεηδίσλ ηνπ αινπκηλίνπ [70] 

 

Καηά ηε δηεμαγσγή ησλ πεηξακάησλ καο ρξεζηκνπνηήζακε σο βαζηθό ππόζηξσκα 

ζθόλε εκπνξηθήο α-Al2O3 (Strem Chemicals, 1-5κm, εηδηθήο επηθάλεηαο ≥ 275 m
2
/gr). 

Δπίζεο, ζε ζπλεξγαζία κε ην Δξγαζηήξην Μεηαιινγλσζίαο ηεο ΢ρνιήο Μεραληθώλ 

Μεηαιιείσλ Μεηαιινπξγώλ ηνπ Δζληθνύ Μεηζόβηνπ Πνιπηερλείνπ θαη ζηα πιαίζηα ηνπ 

πξνγξάκκαηνο «Θαιήο – ΔΜΠ – Αλάπηπμε ζύλζεησλ λαλνδνκεκέλσλ πιηθώλ θεξακηθήο 

κήηξαο κε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα», πξνκεζεπηήθακε εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλε 

πξόδξνκε έλσζε κπαγεξίηε (Al(OH)3), ε-Αl2O3 (ςεκέλε ζηνπο 600
o
C) θαη α-Αl2O3 

(ςεκέλε ζηνπο 1200
o
C). ΢ε απηά ηα ππνζηξώκαηα πξαγκαηνπνηήζακε επηιεγκέλα 

πεηξάκαηα ερνρεκηθνύ επηθαλεηαθνύ εκπινπηηζκνύ κε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα. 

 

΢ηηο Δηθόλεο 2.18 - 2.20 παξνπζηάδνληαη ηα δηαγξάκκαηα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ γηα ηα 

ππνζηξώκαηα αινύκηλαο πνπ πεξηγξάθεθαλ παξαπάλσ: 
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Δηθόλα 2.18: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ εκπνξηθήο α-Al2O3 
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Δηθόλα 2.19: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε (Al(OH)3) 

 

 
Δηθόλα 2.20: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 

(1200
ν
C) 
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2.3.2 Σηηαλία TiO2 (K_1077) 

 

Έλα αθόκα θεξακηθό ππόζηξσκα ζην νπνίν επηιέρζεθε λα γίλεη ε «δηαθόζκεζε» ησλ 

κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ, ήηαλ απηό ηεο εκπνξηθήο ηηηαλίαο. Πην ζπγθεθξηκέλα ην 

ππόζηξσκα κε ηελ θσδηθή νλνκαζία Kronos_1077, ην πξνκεζεπηήθακε ζηα πιαίζηα ηεο 

ζπλεξγαζίαο ηνπ Δξγαζηεξίνπ Σερλνινγίαο Αλόξγαλσλ Τιώλ κε ην Παλεπηζηήκην ηνπ 

Μηιάλνπ θαη ην Σκήκα Υεκείαο απηνύ. 

Σα βαζηθά ραξαθηεξηζηηθά ηεο θεξακηθήο απηήο ζθόλεο ζπλνςίδνληαη ζηνλ Πίλαθα 2.1 

πνπ αθνινπζεί, ελώ ε δνκή ηεο παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 2.21: 

 

Πίλαθαο 2.1: Φαξαθηεξηζηηθά ζθόλεο ππνζηξώκαηνο TiO2 

Όλνκα 

δείγκαηνο 

BET 

(m
2
/g) 

XRD 

Μέγεζνο 

θξπζηάιισλ 

(nm) 

Δλεξγεηαθό 

θελό (eV) 

Kronos 1077 12 
100% 

Αλαηάζεο 
100-110 3.15 

 

 
Δηθόλα 2.21: Δηθόλα ΤΔΜ ηεο ζθόλεο Kronos_1077 

 

 

2.3.3 GDC 

Σν ηειεπηαίν θεξακηθό ππόζηξσκα πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε ζηα πεηξάκαηα ήηαλ απηό ηεο 

ζθόλεο γαδνιίληαο κε πξόζκημε δεκεηξίαο (Gadolinium doped ceria - GDC) Σν GDC είλαη 

έλα ειεθηξνθεξακηθό πνπ ρξεζηκνπνηείηαη επξέσο ζηα θειηά θαπζίκσλ SOFCs. Οη 

ρακειόηεξεο ζεξκνθξαζίεο πνπ απαηηεί γηα ηελ επίηεπμε ηνληηθήο αγσγηκόηεηαο θαη ην 

κηθξό θόζηνο ηνπ, ην έρνπλ αλαδείμεη ζε βαζηθό ππνςήθην πιηθό αλόδσλ ζηα θειηά 

SOFCs, ελώ ηείλεη λα αληηθαηαζηήζεη ζ’ απηά θαη ηε ζηαζεξνπνηεκέλε κε ύηηξηα δηξθνλία 

(YSZ) σο ειεθηξνιύηε. 

Η ζθόλε GDC πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε ήηαλ εκπνξηθή (Fuel Cells Materials (Next Tech)) 

κε εηδηθή επηθάλεηα 193 m
2
/g, ελώ ην πεξηζιαζηνγξάθεκα ηεο παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 

2.22 πνπ αθνινπζεί. 
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Δηθόλα 2.22: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Φ ηεο ζθόλεο GDC 
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ΚΔΦΑΛΑΙΟ 3. Πεηξακαηηθή Πνξεία 
 

3.1 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε ζωκαηηδίωλ Cu 

 

Γηα ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ αθνινπζήζεθε ε εμήο πνξεία 

[71]: Αξρηθά, επηιέρζεθαλ νη θαηάιιειεο πξόδξνκεο ελώζεηο θαη ηα θεξακηθά 

ππνζηξώκαηα πάλσ ζηα νπνία επηρεηξήζεθε ε «δηαθόζκεζε» ησλ κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ 

ραιθνύ. ΢ηε ζπλέρεηα παξαζθεπάζηεθαλ ηα πξνο ερνβόιεζε δηαιύκαηα θαη 

ηνπνζεηήζεθαλ ζηε ζπζθεπή ππεξήρσλ. 

΢ηνλ Πίλαθα 3.1 παξνπζηάδνληαη νη ελώζεηο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ θαη ε πεγή 

πξνέιεπζήο ηνπο: 

 

Πίλαθαο 3.1: Δλώζεηο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ ζηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ζσκαηηδίσλ Cu 

Όλνκα νπζίαο Υεκηθόο ηύπνο Πξνέιεπζε/ Δηαηξία 

L-αζθνξβηθό νμύ C6H8O6 Sigma Aldrich 

CTAB C19H42BrN Merck 

Γηέλπδξνο ρισξηνύρνο ραιθόο CuCl2*2H2O Sigma Aldrich 

Ακκκσλία NH3 Merck 
 

 

΢ην ζρεκαηηθό δηάγξακκα πνπ αθνινπζεί ζπλνςίδεηαη ε βαζηθή πεηξακαηηθή πνξεία γηα 

ηελ πεξίπησζε ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ελαπόζεζεο ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζε θεξακηθά 

ππνζηξώκαηα: 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 3.1: Σρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε βαζηθήο πνξείαο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο ζσκαηηδίσλ 

Cu θαη ελαπόζεζεο απηώλ ζε θεξακηθό ππόζηξσκα 

 

Αξρηθά πξνζηέζεθαλ ζε δίιαηκε ζθαηξηθή θηάιε 1g L-αζθνξβηθό νμύ (αλαγσγηθό 

κέζν), 1.7g CTAB (δηαζπνξέαο), 25ml H2O θαη 1g από ην εθάζηνηε θεξακηθό ππόζηξσκα. 

Οη ελώζεηο απηέο ζπληζηνύλ ην Γηάιπκα 1. Έπεηηα, πξνζηέζεθαλ ζε πνηήξη δέζεσο 0.5g 

CuCl2*2H2O (πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε), 2ml NH3 (ξπζκηζηήο ηνπ pH) θαη 5ml H2O. Οη 

ελώζεηο απηέο ζπληζηνύλ ην Γηάιπκα 2. ΢ηε ζπλέρεηα, ε δίιαηκε ζθαηξηθή θηάιε πνπ 

πεξηείρε ην Γηάιπκα 1 ηνπνζεηήζεθε ζηε ζπζθεπή ησλ ππεξήρσλ θαη ην πεξηερόκελό ηεο 

ερνβνιήζεθε γηα 30min ζηνπο 62
ν
C (100 W/cm

2
). Με ηε ζπκπιήξσζε ηεο κηζήο ώξαο 

1g L-αζθνξβηθνύ νμένο 

1.7g CTAB 

25ml H2O 

1g θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο 

0.5g CuCl2*2H2O 

2ml NH3 

5ml H2O 

Γηάιπκα 1 

Γηάιπκα 2 

Ηρνβόιεζε 30min 

T = 62
o
C 

100 W/cm
2
 

+ Γ/κα 2 

Ηρνβόιεζε 2h 

T = 62
o
C 

100 W/cm
2
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πξνζηέζεθε κέζσ κηαο απεπζείαο πξνζζήθεο ην πεξηερόκελν ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο 

(Γηάιπκα 2). Αθνινύζσο ζπλερίζηεθε ε ερνβόιεζε ηνπ ηειηθνύ δηαιύκαηνο (Γηάιπκα 1 + 

Γηάιπκα 2) γηα 2 επηπξόζζεηεο ώξεο ζε ζεξκνθξαζία 62
ν
C ζηα 100W/cm

2
. 

Με βάζε ηνπο δηαθνξεηηθνύο ζπλδπαζκνύο πξόδξνκεο έλσζεο, θεξακηθνύ 

ππνζηξώκαηνο θαη αιιαγώλ ζηελ έληαζε ησλ ππεξήρσλ (100 ή 30 W/cm
2
) πνπ 

εμεηάζηεθαλ ζηα πιαίζηα ηεο παξνύζαο εξγαζίαο, ε παξαπάλσ ζπληαγή άιιαδε θάζε θνξά 

σο πξνο ηηο πνζόηεηεο ησλ πξόδξνκσλ ελώζεσλ ή ηελ έληαζε ησλ ππεξήρσλ. 

΢ηνλ Πίλαθα 3.2 ζπλνςίδνληαη νη αθξηβείο πνζόηεηεο ησλ πξόδξνκσλ ελώζεσλ θαη ησλ 

ππνζηξσκάησλ, θαζώο θαη νη ζπλζήθεο ερνβόιεζεο γηα όια ηα δείγκαηα πνπ ζπληέζεθαλ. 

 

Πίλαθαο 3.2: Σπγθεληξσηηθά ζηνηρεία δεηγκάησλ γηα ηα πεηξάκαηα  ερνβόιεζεο Cu 

Κωδηθόο 

Γείγκαηνο 

Πξόδξνκε 

έλωζε 

CuCl2*2H2O 

(g) 

Κεξακηθό  

ππόζηξωκα 

Έληαζε 

ππεξήρωλ 

(W/cm
2
) 

Υξνληθή 

δηάξθεηα 

ερνβόιεζεο (h) 

Σ (
ν
C) 

ερνβόιεζε

ο 

Cu1 0.5 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu2 1 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu3 1.5 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu4 2 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu5 0.5 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu6 1 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu7 1.5 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu8 2 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu9 1.5 - 100 2.5 62 

Cu10 1.5 0.25g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2.5 62 

Cu11 1.5 2g εκπνξηθή TiO2 100 2.5 62 

Cu12 1.5 0.25g Al(OH)3 100 2.5 62 

Cu13 1.5 0.25g α-Al2O3 (1200) 100 2.5 62 

Cu14 1.5 0.25g ε-Al2O3 (600) 100 2.5 62 

Cu15 1 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2.5 62 

Cu16 1.5 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2.5 62 

Cu17 2 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2.5 62 

Cu18 0.5 - 100 2.5 62 

Cu19 0.5 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2.5 62 

Cu20 0.5 2g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2.5 62 

 

΢ηηο επόκελεο παξαγξάθνπο ε αλαθνξά ζηα δείγκαηα ζα γίλεηε, γηα ιόγνπο ζπληνκίαο, κε 

βάζε ηελ θσδηθή νλνκαζία ηνπο, όπσο απηή αλαγξάθεηαη ζηελ πξώηε ζηήιε ηνπ Πίλαθα 

3.2. Σν ίδην ζα ηζρύζεη θαη γηα ηα δείγκαηα ηνπ Ni(OH)2 θαη ηνπ Ni θαη ηνπο αληίζηνηρνπο 

πίλαθεο κε ηηο θσδηθέο νλνκαζίεο απηώλ. 

 

Όπσο έρεη ήδε αλαθεξζεί κεηά ην πέξαο ηεο δηαδηθαζίαο ερνβόιεζεο ηα δείγκαηα 

θπγνθεληξήζεθαλ γηα ην δηαρσξηζκό ηνπ ππεξθεηκέλνπ από ην ζηεξεό πξντόλ, ώζηε λα 

αθνινπζήζεη ν κεηέπεηηα ραξαθηεξηζκόο ηνπο. 
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3.2 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε ζωκαηηδίωλ Ni(OH)2 

 

Γηα ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ [47] 

ρξεζηκνπνηήζεθαλ νη αθόινπζεο ελώζεηο: 

 

Πίλαθαο 3.3: Δλώζεηο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ ζηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ζσκαηηδίσλ 

Ni(OH)2 

Όλνκα νπζίαο Υεκηθόο ηύπνο 
Πξνέιεπζε/ 

Δηαηξία 

Τδξνμείδην ηνπ λαηξίνπ NaOH Merck 

Σεηξαέλπδξν νμηθό ληθέιην Ni(CH
3
COO)

2
*4H

2
O  Sigma Aldrich 

 

΢ην ζρεκαηηθό δηάγξακκα πνπ αθνινπζεί ζπλνςίδεηαη ε βαζηθή πεηξακαηηθή πνξεία θαη 

νη ζπλζήθεο ερνβόιεζεο γηα ηελ πεξίπησζε ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ελαπόζεζεο 

ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα: 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 3.2: Σρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε βαζηθήο πνξείαο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο ζσκαηηδίσλ 

Ni(OH)2 θαη ελαπόζεζεο απηώλ ζε θεξακηθό ππόζηξσκα 

 

Πην ζπγθεθξηκέλα, αξρηθά δπγίζηεθε εληόο δίιαηκεο ζθαηξηθήο θηάιεο ζπλνιηθήο 

ρσξεηηθόηεηαο 100ml, ε επηζπκεηή πνζόηεηα ηνπ θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο. Έπεηηα, 

παξαζθεπάζηεθαλ ηα δηαιύκαηα ηνπ θαπζηηθνύ λαηξίνπ θαη ηνπ ηεηξαέλπδξνπ νμηθνύ 

ληθειίνπ ζηηο θαηάιιειεο ζπγθεληξώζεηο θαη πξνζηέζεθαλ 80ml από ην πξώην θαη 20ml 

από ην δεύηεξν αληίζηνηρα ζηε δίιαηκε ζθαηξηθή θηάιε. 

Σν δηάιπκα πνπ πξνέθπςε ηνπνζεηήζεθε ζηε ζπζθεπή ησλ ππεξήρσλ θαη αθνύ 

ξπζκίζηεθαλ νη παξάκεηξνη ιεηηνπξγίαο, ερνβνιήζεθε γηα 2h ζε ζεξκνθξαζία 

πεξηβάιινληνο. Καη ζε απηή ηελ πεξίπησζε, κεηά ην πέξαο ηεο δηαδηθαζίαο ερνβόιεζεο ηα 

δείγκαηα θπγνθεληξήζεθαλ γηα ην δηαρσξηζκό ηνπ ππεξθεηκέλνπ από ην ζηεξεό πξντόλ, 

ώζηε λα αθνινπζήζεη ν κεηέπεηηα ραξαθηεξηζκόο ηνπο. 

΢ηνλ Πίλαθα 3.4 ζπλνςίδνληαη όια ηα δείγκαηα απηήο ηεο θαηεγνξίαο πνπ ζπληέζεθαλ: 

 

Πίλαθαο 3.4: Σπγθεληξσηηθά ζηνηρεία δεηγκάησλ γηα ηα πεηξάκαηα ερνβόιεζεο Ni(OH)2 

Κωδηθόο 

Γείγκαηνο 

Πξόδξνκε έλωζε 

Ni(CH3COO)2*4H2O 

Κεξακηθό  

ππόζηξωκα 

Έληαζε 

ππεξήρωλ 

(W/cm
2
) 

Υξνληθή 

δηάξθεηα 

ερνβόιεζεο 

(h) 

Σ (
ν
C) 

ερνβόιεζεο 

Ni1 20ml [0.2M] 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2 25 

Ni2 40ml [0.2M] 1g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2 25 

Ni3 20ml [0.2M] 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2 25 

Ni4 40ml [0.2M] 2g εκπνξηθή α-Al2O3 100 2 25 

Ni5 40ml [0.2M] - 100 2 25 

Ni6 40ml [0.2M] 0.25g εκπνξηθή α- 100 2 25 

80ml NaOH [0.1 M] 

20 ml Ni(CH
3
COO)

2
*4H

2
O [0.2M] 

1g θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο 

 Ηρνβόιεζε 2h 

T = 25
o
C 

100 W/cm
2
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3.3 Ηρνρεκηθή ζύλζεζε ζωκαηηδίωλ Ni 

 

Γηα ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ [72] 

ρξεζηκνπνηήζακε ηηο αθόινπζεο ελώζεηο: 

 

Πίλαθαο 3.5: Δλώζεηο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ ζηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ηνπ κεηαιιηθνύ Ni 

Όλνκα νπζίαο Υεκηθόο ηύπνο Πξνέιεπζε/ Δηαηξία 

Δμαέδπδξν ρισξηνύρν ληθέιην NiCl2*6H2O Sigma Aldrich 

Τδξνμείδην ηνπ λαηξίνπ NaOH Merck 

Τδξαδίλε Ν2Η4 Merck 

Αηζπιελνγιπθόιε C2H6O2 Merck 
 

 

΢ην ζρεκαηηθό δηάγξακκα πνπ αθνινπζεί ζπλνςίδεηαη ε βαζηθή πεηξακαηηθή πνξεία θαη 

νη ζπλζήθεο ερνβόιεζεο γηα ηελ πεξίπησζε ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ελαπόζεζεο 

ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα: 

 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 3.3: Σρεκαηηθή αλαπαξάζηαζε βαζηθήο πνξείαο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο ζσκαηηδίσλ 

Ni θαη ελαπόζεζεο απηώλ ζε θεξακηθό ππόζηξσκα 

 

Αξρηθά, δπγίζηεθαλ θαη πξνζηέζεθαλ ζε δίιαηκε ζθαηξηθή θηάιε ζπλνιηθήο 

ρσξεηηθόηεηαο 100ml, θαηάιιειεο πνζόηεηεο NiCl2*6H2O (κεηαιιηθή πξόδξνκε έλσζε) 

θαη NaOH (δξα σο ξπζκηζηήο ηνπ pH θαη θαηαιύηεο). Έπεηηα, κε ηδηαίηεξε πξνζνρή 

πξνζηέζεθαλ ζηε δίιαηκε θηάιε 6ml πδξαδίλεο θαη 94ml αηζπιελνγιπθόιεο. ΢ηε ζπλέρεηα, 

ε δίιαηκε θηάιε πνπ έθεξε ην πξνο ερνβόιεζε δηάιπκα ηνπνζεηήζεθε ζηε ζπζθεπή 

ππεξήρσλ γηα λα μεθηλήζεη ε ερνβόιεζε. Η δηάξθεηα ηνπ πεηξάκαηνο ήηαλ 2h, ελώ ε 

ζεξκνθξαζία ξπζκίζηεθε ζηνπο 62
o
C κηαο θαη ζε κηθξόηεξεο ζεξκνθξαζίεο ε αληίδξαζε 

δελ νινθιεξσλόηαλ. Απηό έγηλε θαη νπηηθά αληηιεπηό, θαζώο ε ρξήζε απμεκέλεο 

ζεξκνθξαζίαο (62
o
C) νδήγεζε ζηελ αιιαγή ρξώκαηνο ηνπ δηαιύκαηνο ζε ζθνύξν γθξη-

καύξν, θάηη πνπ ήηαλ επηζπκεηό θαη αλακελόκελν ζύκθσλα θαη κε ηε βηβιηνγξαθία [72]. 

Με ην πέξαο ηεο ερνβόιεζεο ηα δείγκαηα θπγνθεληξήζεθαλ γηα ην δηαρσξηζκό ηνπ 

ππεξθεηκέλνπ από ην ζηεξεό πξντόλ, ώζηε λα αθνινπζήζεη ν κεηέπεηηα ραξαθηεξηζκόο 

ηνπο. 

Al2O3 

Ni7 20ml [0.2M] 1g GDC 100 2 25 

Ni8 40ml [0.2M] 0.25g Al(OH)3 100 2 25 

Ni9 40ml [0.2M] 0.25g ε-Al2O3 100 2 25 

Ni10 40ml [0.2M] 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2 25 

Ni11 40ml [0.2M] - 30 2 25 

Ni12 20ml [0.2M] - 100 2 25 

Ni13 20ml [0.2M] 1g εκπνξηθή α-Al2O3 30 2 25 

0.92g NiCl2*6H2O 

0.34g NaOH 

6ml Ν2Η4 

94ml C2H6O2 

1g θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο 

Ηρνβόιεζε 2h 

T = 62
o
C 

100 W/cm
2
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΢ηνλ Πίλαθα 3.6 ζπλνςίδνληαη ηα δείγκαηα απηήο ηεο θαηεγνξίαο πνπ ζπληέζεθαλ. 

 

Πίλαθαο 3.6: Σπγθεληξσηηθά ζηνηρεία δεηγκάησλ γηα ηα πεηξάκαηα ερνβόιεζεο Ni 

 

Κωδηθόο 

Γείγκαηνο 

Πξόδξνκε έλωζε 

NiCl2*6H2O (g) 

Κεξακηθό 

ππόζηξωκα 

Έληαζε 

ππεξήρωλ 

(W/cm
2
) 

Υξνληθή 

δηάξθεηα 

ερνβόιεζεο 

(h) 

Σ (
ν
C) 

ερνβόιεζεο 

NiΑ 0.9245 
0.25g ε-Al2O3 

(600) 
100 2 62 

NiΒ 0.2502 
0.25g ε-Al2O3 

(600) 
100 2 62 

NiC 0.9245 
0.25g α-Al2O3 

(1200) 
100 2 62 

NiD 0.2502 
0.25g εκπνξηθή α-

Al2O3  
100 2 62 

NiE 0,2502 - 100 2 62 
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ΚΔΦΑΛΑΙΟ 4. Παξνπζίαζε Απνηειεζκάηωλ 
 

4.1 Απνηειέζκαηα ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ραξαθηεξηζκνύ δεηγκάηωλ 

Cu 

 

Όπσο έρεη ήδε αλαθεξζεί νη ζθόλεο πνπ ιήθζεθαλ κέζσ θπγνθέληξεζεο κεηά ηελ 

νινθιήξσζε ηεο ερνρεκηθήο δηεξγαζίαο, δηαιπηνπνηήζεθαλ κε ζηόρν λα εμεηαζηνύλ ζην 

ICP γηα λα πξνζδηνξηζηεί ην πνζνζηό θόξηηζήο ηνπο κε κεηαιιηθά ζσκαηίδηα ραιθνύ. Η 

αθξηβήο δηαδηθαζία ηεο δηαιπηνπνίεζεο αλαθέξεηαη ζην Παξάξηεκα 1. 

Αθνινύζσο, ιήθζεθαλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηά ηνπο θαη κειεηήζεθε ε κηθξνδνκή ηνπο 

κέζσ SEM θαη ζε επηιεγκέλα δείγκαηα θαη TEM. ΢ηελ πεξίπησζε ηνπ decoration ησλ 

ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζε εκπνξηθή αινύκηλα, πξνρσξήζακε αθόκα ζηελ ππξνζπζζσκάησζε 

ησλ ζθνλώλ (ηερληθή SPS), κε ζηόρν απηά λα θαηαζηνύλ ζπκπαγή πιηθά. Η πξνθύπηνπζα 

κηθξνδνκή κεηά ηελ ππξνζπζζσκάησζεο κειεηήζεθε πεξαηηέξσ κε ρξήζε Ηιεθηξνληθήο 

Μηθξνζθνπίαο ΢άξσζεο θαη Οπηηθνύ Μηθξνζθνπίνπ. 

΢ηηο επόκελεο παξαγξάθνπο ζα παξαηεζνύλ αλαιπηηθά ηα απνηειέζκαηα πνπ 

ζπιιέμακε γηα θάζε θαηεγνξία πεηξακάησλ θαη κεηξήζεσλ πνπ πξαγκαηνπνηήζακε, ηόζν 

γηα ηνλ πνηνηηθό, όζν θαη γηα ηνλ πνζνηηθό ραξαθηεξηζκό ησλ δεηγκάησλ ραιθνύ. 

 

4.1.1 Απνηειέζκαηα ICP-AES 

 

΢ηελ παξάγξαθν απηή ζα παξνπζηαζηνύλ ηα απνηειέζκαηα πνπ πξνέθπςαλ από ηελ 

επεμεξγαζία ησλ δεηγκάησλ ραιθνύ κεηά ηελ εμέηαζή ηνπο ζην ICP. Η επεμεξγαζία ησλ 

δεδνκέλσλ πνπ πξνέθπςαλ από ην ICP, πεξηειάκβαλε θάπνηνπο ππνινγηζκνύο νη νπνίνη 

παξαηίζεληαη ελδεηθηηθά γηα έλα δείγκα ραιθνύ ζην Παξάξηεκα 2. Η ίδηα δηαδηθαζία 

αξηζκεηηθήο επεμεξγαζίαο αθνινπζήζεθε θαη γηα ηηο άιιεο θαηεγνξίεο δεηγκάησλ πνπ 

εμεηάζηεθαλ ζην ICP (ηόζν ηνπ Cu, όζν θαη ησλ Ni(OH)2 θαη Ni). 

Μέζσ ησλ δηαγξακκάησλ πνπ πξνέθπςαλ θαη ζα παξαηεζνύλ ζε απηή ηελ παξάγξαθν, 

επηρεηξνύκε λα κειεηήζνπκε ηελ επηξξνή δηάθνξσλ παξακέηξσλ (όπσο ε αιιαγή ζηελ 

πνζόηεηα ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο, ην είδνο ηνπ θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο, ε 

αιιαγή ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ θαη ε ρξνληθή εμέιημε ελόο πεηξάκαηνο), ζην ηειηθό 

decoration ηνπ θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο από ζσκαηίδηα ραιθνύ. 

Ξεθηλώληαο, ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.1 παξνπζηάδεηαη ε επίδξαζε ηεο αιιαγήο ηεο 

πνζόηεηαο ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ηνπ ραιθνύ (CuCl2*2H2O) ζε ηέζζεξα 

δηαθνξεηηθά δείγκαηα πνπ απνηεινύληαη από ηελ ίδηα πνζόηεηα ππνζηξώκαηνο (1g 

εκπνξηθή α-Al2O3). Παξαηεξνύκε πσο θαζώο απμάλεηαη ε πνζόηεηα ηνπ κεηαιιηθνύ 

πξνδξόκνπ, απμάλεηαη θαη ην αληίζηνηρν πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό. Φαίλεηαη κάιηζηα, 

πσο ε ρξήζε 1g CuCl2*2H2O είλαη δσηηθήο ζεκαζίαο γηα ηελ επίηεπμε ελόο πνζνζηνύ 

θόξηηζεο πεξίπνπ 35%. ΢ηηο πεξηζζόηεξεο πεξηπηώζεηο επίζεο, ε ρξήζε ησλ 2h ηεο 

ερνβόιεζεο θαίλεηαη πσο ήηαλ αξθεηή γηα ηελ επίηεπμε ηνπ επηζπκεηνύ πνζνζηνύ 

decoration ζε πνζνζηό κεηαμύ 35-45%. 
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Δηθόλα 4.1: Δπίδξαζε πνζόηεηαο πξόδξνκεο έλσζεο ζην ηειηθό decoration ησλ δεηγκάησλ 

Cu1, Cu2, Cu3 θαη Cu4, αληίζηνηρα 

 

΢ην επόκελν δηάγξακκα (Δηθόλα 4.2) παξνπζηάδεηαη θαη πάιη ε επίδξαζε ηεο αιιαγήο 

ηεο πνζόηεηαο ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ηνπ ραιθνύ (CuCl2*2H2O) ζε ηέζζεξα 

δηαθνξεηηθά δείγκαηα πνπ απνηεινύληαη από ηελ ίδηα πνζόηεηα ππνζηξώκαηνο (2g 

εκπνξηθή α-Al2O3). 

΢ε απηή ηελ πεξίπησζε ε αύμεζε ηεο πνζόηεηαο ηνπ ππνζηξώκαηνο ζηα 2g έδσζε ζε 

όιεο ηηο πεξηπηώζεηο πνιύ ρακειόηεξα πνζνζηά θόξηηζεο ζε ραιθό, ζε ζρέζε κε απηά ηνπ 

πξνεγνύκελνπ δηαγξάκκαηνο (Δηθόλα 4.1) όπνπ ην ππόζηξσκα ήηαλ 1g. ΢ηελ πεξίπησζε 

κάιηζηα πνπ ε πξόδξνκε έλσζε είρε ηελ κηθξόηεξε ηηκή ηεο (δείγκα Cu5, 0.5g 

CuCl2*2H2O ζε 2g ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-Al2O3), ην ηειηθό decoration ηνπ δείγκαηνο ζε 

ραιθό ήηαλ κηθξόηεξν θαη από 1%. Ο ηδαληθόο ζπλδπαζκόο γηα ηνλ νπνίν κεηξήζεθε ην 

πςειόηεξν πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό (24.75%) αλήθεη ζην δείγκα Cu7, πνπ θέξεη 1.5g 

πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O ζε 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3. 

 

 
Δηθόλα 4.2: Δπίδξαζε πνζόηεηαο πξόδξνκεο έλσζεο ζην ηειηθό decoration ησλ δεηγκάησλ 

Cu5, Cu6, Cu7 θαη Cu8, αληίζηνηρα 

 

Μηα αθόκα ελδηαθέξνπζα παξάκεηξνο πνπ εμεηάζηεθε ήηαλ θαη ε επίδξαζε ηεο ρξήζεο 

δηαθνξεηηθνύ είδνπο-πιηθνύ θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο. Πέξα από ηελ εκπνξηθή α-Al2O3 

πνπ ήηαλ ην βαζηθό ππόζηξσκα πνπ εμεηάζηεθε, ρξεζηκνπνηήζεθαλ επίζεο ζθόλεο 

εκπνξηθήο TiO2, εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε Al(OH)3 θαη 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 (1200
o
C). ΢ηα δηαγξάκκαηα πνπ αθνινπζνύλ 

παξνπζηάδνληαη ηα απνηειέζκαηα πνπ πξνέθπςαλ κεηά ηελ επεμεξγαζία ησλ δεδνκέλσλ 

ηνπ ICP γη’ απηά ηα δείγκαηα. 

΢ηελ Δηθόλα 4.3 ζπγθξίλεηαη ε επίδξαζε ηεο ρξήζεο δπν δηαθνξεηηθώλ εηδώλ 

θεξακηθώλ ππνζηξσκάησλ (εκπνξηθήο α-Al2O3 θαη εκπνξηθήο TiO2), ίζεο πνζόηεηαο 2g, 
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πνπ δηαζέηνπλ ηελ ίδηα κεηαιιηθή πξόδξνκε έλσζε (1.5g CuCl2*2H2O) ζην πνζνζηό 

«δηαθόζκεζήο» ηνπο ζε ραιθό. 

Παξαηεξνύκε όηη θαη ηα δπν δείγκαηα εκθαλίδνπλ πνζνζηό decoration ζε Cu 

κεγαιύηεξν από 20%, ζηνηρείν πνπ ππνδειώλεη πσο ηα θεξακηθά απηά πιηθά ελδείθλπληαη 

γηα ρξήζε σο ππνζηξώκαηα ερνρεκηθήο ελαπόζεζεο κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ. Βέβαηα, ην 

δείγκα πνπ θέξεη σο ππόζηξσκα ηελ εκπνξηθή ζθόλε ηεο ηηηαλίαο εκθαλίδεη θαηά 18% 

ρακειόηεξν πνζνζηό decoration ραιθνύ ζε ζρέζε κε ην αληίζηνηρν δείγκα ηεο εκπνξηθήο 

a-Al2O3. Σν ζηνηρείν απηό κπνξεί λα απνδνζεί ζηε δηαθνξεηηθή εηδηθή επηθάλεηα πνπ 

έρνπλ νη δπν ζθόλεο, κηαο θαη ε εκπνξηθή α-Al2O3 έρεη εηδηθή επηθάλεηα γύξσ ζηα 

275m
2
/g, ελώ ε εκπνξηθή TiO2 κόιηο ζηα 12m

2
/g. 

 

 
Δηθόλα 4.3: Δπίδξαζε δηαθνξεηηθνύ είδνπο θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο ζην ηειηθό decoration 

ησλ δεηγκάησλ Cu7 θαη Cu11, αληίζηνηρα 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.4 γίλεηαη κηα αθόκα ζύγθξηζε δηαθνξεηηθώλ 

ππνζηξσκάησλ ίζεο πνζόηεηαο 0.25g. Πξόθεηηαη γηα 3 δείγκαηα πνπ θέξνπλ ηελ ίδηα 

πνζόηεηα πξόδξνκεο έλσζεο ραιθνύ (1.5g CuCl2*2H2O) ζε ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-

Al2O3, πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε Al(OH)3 θαη εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 

(1200
o
C) αληίζηνηρα. Παξαηεξνύκε πσο ην δείγκα πνπ έρεη σο ππόζηξσκα ηελ 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλε α-Al2O3 έρεη έλα πςειόηαην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό πνπ 

πξνζεγγίδεη ζρεδόλ ην 70%. Καη ηα πνζνζηά ησλ δπν άιισλ δεηγκάησλ είλαη πνιύ 

ηθαλνπνηεηηθά, θαζώο βξίζθνληαη πάλσ από ην 45%. Από ηα ζηνηρεία απηά γίλεηαη 

αληηιεπηό πσο ην ππόζηξσκα ηεο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 (1200
o
C) είλαη ην 

πιένλ ηδαληθό σο πξνο ην πνζνζηό ηεο θόξηηζεο ζε ραιθό. 

 

 
Δηθόλα 4.4: Δπίδξαζε δηαθνξεηηθνύ είδνπο θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο ζην ηειηθό decoration 

ησλ δεηγκάησλ Cu10, Cu12 θαη Cu13, αληίζηνηρα 

 

Η επίδξαζε ηεο ρξήζεο ππεξήρσλ δηαθνξεηηθήο έληαζεο ζην ηειηθό πνζνζηό θόξηηζεο, 

ήηαλ κηα αθόκα παξάκεηξνο πνπ κειεηήζεθε. ΢ε επηιεγκέλα δείγκαηα εμεηάζηεθε θαηά 
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πόζν ε κείσζε ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ από ηα 100W/cm
2
 ζηα 30W/cm

2
 επεξεάδεη ή 

όρη ην πνζνζηό ερνρεκηθήο ελαπόζεζεο ζε ραιθό. 

Έηζη, ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.5 παξνπζηάδνληαη δπν δείγκαηα γηα ηελ ζύλζεζε 

ησλ νπνίσλ ρξεζηκνπνηήζεθε 1g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 1g ππνζηξώκαηνο 

εκπνξηθήο α-Al2O3. ΢ηε ζύλζεζε ηνπ πξώηνπ δείγκαηνο, Cu2, ρξεζηκνπνηήζεθαλ ππέξερνη 

έληαζεο 100W/cm
2
, ελώ ζην δεύηεξν δείγκα, Cu15, ε έληαζε ησλ ππεξήρσλ θαηά ηελ 

ερνβόιεζε κεηώζεθε ζηα 30W/cm
2
. Παξαηεξνύκε πσο ζην δείγκα Cu15 ην πνζνζηό ηεο 

θόξηηζεο ζε ραιθό είλαη θαηά 18.9% κηθξόηεξν ζε ζρέζε κε απηό ηνπ δείγκαηνο Cu2. 

Παξόια απηά βέβαηα, ην πνζνζηό θαη ησλ δπν δεηγκάησλ δηαηεξείηαη πάλσ από ην 28%. 

 

 
Δηθόλα 4.5: Δπίδξαζε κείσζεο ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ ζηα δείγκαηα Cu2 θαη Cu15 

 

΢ην ίδην πιαίζην επηρεηξήζεθε κηα αθόκα ζύγθξηζε ηεο αιιαγήο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ 

γηα ηα δείγκαηα Cu3 θαη Cu16 (1.5g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 1g 

ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3). Όπσο απνηππώλεηαη ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.6 

θαη ηα δπν δείγκαηα παξνπζίαζαλ εμαηξεηηθά πςειό πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό, 

αλεμάξηεηα από ηε κείσζε ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ. Η κεηαμύ ηνπο δηαθνξά είλαη κόιηο 

4%, ζηνηρείν πνπ ππνδειώλεη όηη αθόκα θαη ε ρξήζε ππεξήρνπ ρακειόηεξεο έληαζεο 

κπνξεί λα έρεη ηα ίδηα απνηειέζκαηα κε απηά ηεο πςειόηεξεο. Σν εύξεκα απηό είλαη 

αξθεηά ζεκαληηθό αθνύ κπνξεί λα πξνζδώζεη κεγαιύηεξν ρξόλν δσήο ζηε κύηε ηνπ 

ερνδίνπ θαη ιηγόηεξα ζεκεία θζνξάο εμαηηίαο ηεο θαηαπόλεζεο από ηελ πςειή έληαζε ησλ 

ππεξήρσλ. 

 

 
Δηθόλα 4.6: Δπίδξαζε κείσζεο ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ ζηα δείγκαηα Cu3 θαη Cu16 
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Η παξνπζίαζε ησλ απνηειεζκάησλ ηνπ ICP-AES γηα ηα δηαθνζκεκέλα κε ραιθό 

δείγκαηα ζα νινθιεξσζεί κειεηώληαο ηε ρξνληθή εμέιημε ελόο πεηξάκαηνο ερνβόιεζεο 

δηάξθεηαο 2h (από ηε ζηηγκή δειαδή πνπ μεθίλεζε ε ερνβόιεζε θαη ησλ δπν δηαιπκάησλ 

πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ θαηά ην ζηάδην ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο). Έηζη, ζην δηάγξακκα 

ηεο Δηθόλαο 4.7 παξνπζηάδεηαη ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό ηνπ δείγκαηνο Cu10 (1.5g 

πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 0.25g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3) κεηά από 

ιήςε δείγκαηνο θάζε 20min ζην ζύλνιν ησλ 2h ηεο ερνβόιεζεο. ΢εκεηώλεηαη όηη ε 

δεηγκαηνιεςία από ηα 20 έσο ηα 100min γηλόηαλ κε ηε βνήζεηα πηπέηαο πνπ αλαξξνθνύζε 

2-3ml θάζε θνξά από ην δείγκα ηε ζηηγκή ηεο ερνβόιεζεο. Αληίζεηα, ε ηηκή ηνπ 

decoration γηα ηα 120min πνπ παξνπζηάδεηαη ζην δηάγξακκα αληηζηνηρεί ζηε 

θπγνθέληξεζε ηνπ ηειηθνύ, ζπλνιηθνύ δηαιύκαηνο θαη όρη ζε δείγκα πνπ ιήθζεθε κε ηε 

ζπκπιήξσζε ηνπ δίσξνπ ηεο ερνβόιεζεο. 

 

 
Δηθόλα 4.7: Φξνληθή εμέιημε πεηξάκαηνο γηα ην δείγκα Cu10 

 

Παξαηεξνύκε όηη ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό απμάλεηαη ζηαδηαθά από ηελ έλαξμε 

ηεο ερνβόιεζεο έσο θαη ηε ζπκπιήξσζε ηεο πξώηεο ώξαο ερνβόιεζεο (60min). ΢ε απηό 

ην ζεκείν εκθαλίδεη ηε κέγηζηε ηηκή ηνπ (67.25%). Από εθείλν ην ζεκείν θαη κέρξη ηε 

ζπκπιήξσζε ησλ 100min νη ηηκέο ηνπ decoration κεηώλνληαη. Παξόια απηά, ζα πξέπεη λα 

επηζεκαλζεί πσο θαζ’ όιε ηε δηάξθεηα ησλ 2h, νη ηηκέο θόξηηζεο είλαη ηδηαίηεξα πςειέο 

θαη όιεο θηλνύληαη πάλσ από ην 40%. 

Οη δηαθπκάλζεηο απηέο ζηηο ηηκέο ηεο θόξηηζεο κπνξνύλ λα εξκελεπηνύλ σο εμήο: 

Αξρηθά, κπνξνύκε λα ππνζέζνπκε πσο ζην αηώξεκα καο εθηόο από ηα δηαθνζκεκέλα 

ζσκαηίδηα ραιθνύ, είλαη πηζαλό λα βξίζθνληαη θαη νξηζκέλα ειεύζεξα ζσκαηίδηα. Από ηα 

20 έσο ηα 60min νη ππέξερνη δξνπλ επεξγεηηθά θαη βνεζνύλ λα «γεκίζεη» ην ππόζηξσκα 

κε ζσκαηίδηα κεηαιιηθνύ ραιθνύ. Από ηα 80 έσο ηα 100min νη ηηκέο ηνπ decoration 

κεηώλνληαη γηαηί θαζώο απμάλεηαη ν ρξόλνο ηεο ερνβόιεζεο ηα πην κεγάια ζε κέγεζνο 

ζσκαηίδηα ραιθνύ «ζπάλε» ζε κηθξόηεξα εμαηηίαο ηεο δξάζεο ησλ ππεξήρσλ. Έηζη, ε 

ιήςε δείγκαηνο ζηνπο ρξόλνπο ησλ 80 θαη 100min είλαη πηζαλό λα πεξηειάκβαλε θαη 

ηέηνηνπ είδνπο ζσκαηίδηα ηα νπνία δελ κπόξεζαλ λα ζπιιερζνύλ θαηά ηε θπγνθέληξεζε, 

αιιά παξέκεηλαλ ζην ππεξθείκελν δηάιπκα. Έηζη, έλα πνζνζηό ραιθνύ δελ θαηάθεξε λα 

κεηξεζεί ζην ICP-AES. 

Μηα δεύηεξε εμήγεζε γηα ηε κείσζε απηή ζην πνζνζηό ηεο θόξηηζεο κεηά ηε κηα ώξα, 

ζα κπνξνύζε λα εξκελεπηεί ππνζέηνληαο όηη από θάπνην ζεκείν θαη κεηά ε δξάζε ησλ 

ππεξήρσλ θαηαθέξλεη λα «απνγπκλώζεη» θάπνην πνζνζηό ηνπ δηαθνζκεκέλνπ ραιθνύ από 

ην ππόζηξσκα. Ίζσο δειαδή νη ππέξερνη ζε βάζνο ρξόλνπ λα δξνπλ αξλεηηθά, ή έζησ ζαλ 

έλα αληαγσληζηηθό θαηλόκελν πνπ νδεγεί ζηελ απνδόκεζε ηνπ decoration. 
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Σέινο, κε βάζε ηηο παξαπάλσ παξαηεξήζεηο γηα ην ζπγθεθξηκέλν δηάγξακκα, κπνξεί λα 

εμεηαζηεί θαη ην ελδερόκελν κείσζεο ηεο ρξνληθήο δηάξθεηαο ησλ ζπγθεθξηκέλσλ 

πεηξακάησλ ερνβόιεζεο, κε ζπλεπαγόκελε κείσζε ηνπ ελεξγεηαθνύ θόζηνπο ιεηηνπξγίαο 

ηνπ ζπζηήκαηνο θαη βειηίσζεο ηεο ρξνληθήο δηάξθεηαο δσήο ηεο κύηεο ηνπ ερνδίνπ. Γηα λα 

επαιεζεπηεί ν παξαπάλσ ζπιινγηζκόο βέβαηα, απαηηνύληαη θαη άιια αλάινγα πεηξάκαηα, 

ώζηε λα πηζηνπνηεζεί ε επαλαιεςηκόηεηα ηεο ζπγθεθξηκέλεο ηάζεο. 

 

 

4.1.2 Απνηειέζκαηα XRD 

 

΢ηελ παξνύζα ππνελόηεηα ζα παξαηεζνύλ αθηηλνδηαγξάκκαηα από επηιεγκέλα δείγκαηα 

θαη ζα γίλνπλ ζπγθξίζεηο κεηαμύ νξηζκέλσλ εμ απηώλ πξνθεηκέλνπ λα εληνπηζηνύλ νη 

αθξηβείο ελώζεηο πνπ πξνέθπςαλ από ηνλ ζπγθεθξηκέλν ηξόπν ζύλζεζεο θαη νη πηζαλέο 

δηαθνξέο κεηαμύ απηώλ. 

Σα αθηηλνδηαγξάκκαηα απ’ όια ηα θεξακηθά πιηθά πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ σο 

ππνζηξώκαηα έρνπλ ήδε παξνπζηαζηεί ζηελ ππνελόηεηα 2.3, επνκέλσο δελ θξίλεηαη 

αλαγθαίν λα παξαηεζνύλ μαλά. 

Ξεθηλώληαο, ζηελ Δηθόλα 4.8 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ 

ερνρεκηθά ζπληεζεηκέλνπ δείγκαηνο πνπ θέξεη 0.5g CuCl2*2H2O σο πξόδξνκε έλσζε θαη 

δελ δηαζέηεη ππόζηξσκα (δείγκα Cu18). Σν δηάγξακκα απηό παξαηίζεηαη γηα λα 

πξνζδηνξηζηνύλ μεθάζαξα νη θνξπθέο ηνπ κεηαιιηθνύ ραιθνύ πνπ ζρεκαηίζηεθε. Έηζη, 

παξαηεξνύκε όηη ν ραιθόο εκθαλίδεη ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο ζηηο αθόινπζεο γσλίεο: 2ζ 

= 43.34
ν
, 50.5

ν
, 74.21

ν
, 89.96

ν
 θαη 95.14. Οη 4 πξώηεο γσλίεο απ’ απηέο αληηζηνηρνύλ ζηα 

επίπεδα Miller (111), (200), (220) θαη (311) αληίζηνηρα. 
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Δηθόλα 4.8: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δείγκαηνο Cu18 

 

΢ηε ζπλέρεηα, ζα παξαηεζνύλ δπν δηαγξάκκαηα (Δηθόλα 4.10 θαη 4.11) ζηα νπνία ζα 

ζπγθξηζνύλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα δεηγκάησλ πνπ θέξνπλ δηαθνξεηηθό ππόζηξσκα. 

Πην ζπγθεθξηκέλα, ζηελ Δηθόλα 4.9 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ 

ησλ δεηγκάησλ Cu7 θαη Cu11 πνπ δηαζέηνπλ 1.5g CuCl2*2H2O σο πξόδξνκε έλσζε θαη 2g 

ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3 θαη εκπνξηθήο TiO2, αληίζηνηρα. Καη ζηα δπν 

δηαγξάκκαηα νη θνξπθέο ησλ ππνζηξσκάησλ θαη ηνπ ραιθνύ είλαη εκθαλείο. Η απνπζία 

θνξπθώλ πνπ ζα κπνξνύζαλ λα απνδνζνύλ ζε αθαζαξζίεο (πρ CuO ή Cu2O) ππνδεηθλύεη 
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ηε κεηαιιηθή θύζε ησλ ζρεκαηηδόκελσλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ. Σέινο, ην ζηελό εύξνο ησλ 

θνξπθώλ απνηειεί έλδεημε ηεο πςειήο θξπζηαιιηθόηεηαο ησλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ. 
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Δηθόλα 4.9: Σπγθξηηηθό δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Cu7 θαη Cu11 (□ 

εκπνξηθή a-Al2O3, ■ Cu, ○ εκπνξηθήTiO2) 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.10 εκθαλίδνληαη ηα πεξηζιαζηνγξαθήκαηα ησλ δεηγκάησλ 

Cu10, Cu12 θαη Cu13, αληίζηνηρα. Καη ηα ηξία απηά δείγκαηα θέξνπλ 1.5g CuCl2*2H2O 

σο πξόδξνκε έλσζε θαη 0.25g ππόζηξσκα από εκπνξηθή α-Al2O3, εξγαζηεξηαθά 

ζπληεζεηκέλε πξόδξνκε έλσζε κπαγεξίηε Al(OH)3 θαη εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλε a-

Al2O3 (1200
o
C), αληίζηνηρα. Καη ζε απηή ηελ πεξίπησζε νη θνξπθέο ησλ ππνζηξσκάησλ 

θαη ηνπ ραιθνύ είλαη επδηάθξηηεο, ελώ απνπζηάδνπλ νη θνξπθέο πξνζκίμεσλ. Σν ζηελό 

εύξνο ησλ θνξπθώλ ππνδεηθλύεη ηελ πςειή θξπζηαιιηθόηεηα ησλ κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ 

ραιθνύ. 
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Δηθόλα 4.10: Σπγθξηηηθό δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Cu10, Cu12 θαη Cu13 

(□ εκπνξηθή a-Al2O3 θαη εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλε α-Al2O3, ■ Cu, ● εξγαζηεξηαθά 

ζπληεζεηκέλε πξόδξνκε έλσζε Al(OH)3) 

 

Θα αθνινπζήζεη ε παξάζεζε δπν δηαγξακκάησλ πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ ζηα νπνία ζα 

παξνπζηαζηνύλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα δπν δεηγκάησλ θάζε θνξά ηα νπνία απνηεινύληαη 

από ηηο ίδηεο πνζόηεηεο θαη είδνο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ππνζηξώκαηνο, αιιά ζπληέζεθαλ 

ερνρεκηθά κε ρξήζε δηαθνξεηηθήο έληαζεο ππεξήρσλ (100 θαη 30W/cm
2
, αληίζηνηρα). 

΢ηόρνο είλαη λα εμεηαζηεί θαηά πόζν ε κείσζε ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ, επέθεξε θάπνηα 

αιιαγή ζηηο ιακβαλόκελεο θάζεηο ή όρη. 
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΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.11 παξνπζηάδνληαη ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα ησλ δεηγκάησλ 

Cu1 θαη Cu19, αληίζηνηρα. Καη ηα δπν απηά δείγκαηα δηαζέηνπλ 0.5g CuCl2*2H2O σο 

πξόδξνκε έλσζε θαη 1g ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-Al2O3. Σν πξώην δείγκα (Cu1) 

ερνβνιήζεθε κε έληαζε ππεξήρσλ 100W/cm
2
, ελώ ην δεύηεξν (Cu19) κε 30W/cm

2
. 

Από ηελ παξαηήξεζε ησλ γξαθεκάησλ δηαπηζηώλνπκε θαη ζηηο δπν πεξηπηώζεηο ηελ 

ύπαξμε ησλ βαζηθώλ θνξπθώλ ηνπ ππνζηξώκαηνο θαη ηνπ ραιθνύ. Έλα ελδηαθέξνλ 

ζηνηρείν είλαη ε ύπαξμε ηεο θνξπθήο ηνπ ραιθνύ ζε γσλία 2ζ=74.2
ν
 ε νπνία εκθαλίδεηαη 

κόλν ζην δείγκα Cu19 (30W/cm
2
) θαη όρη ζην δείγκα Cu1 (100W/cm

2
). Δπίζεο, θαη ε 

έληαζε ησλ ινηπώλ θνξπθώλ ηνπ ραιθνύ είλαη πςειόηεξε ζηελ πεξίπησζε ηνπ δείγκαηνο 

πνπ ερνβνιήζεθε κε ρακειόηεξε έληαζε ππεξήρσλ. Η παξαηήξεζε απηή θαίλεηαη λα 

βξίζθεηαη ζε πιήξε ζπκθσλία θαη κε ηα αληίζηνηρα πνζνζηά ησλ δπν δεηγκάησλ ζε 

θόξηηζε ραιθνύ, όπσο απηά πξνέθπςαλ από ηηο κεηξήζεηο ηνπ ICP. Πην ζπγθεθξηκέλα ην 

δείγκα Cu1 έρεη 4.58% decoration ζε ραιθό, ελώ ην δείγκα Cu19 έρεη 11.66%. Σν ζηνηρείν 

απηό είλαη αξθεηά ελδηαθέξνλ, θαζώο ππνδεηθλύεη ηε δπλαηόηεηα ρξήζεο ππεξήρσλ 

ρακειόηεξεο έληαζεο κε βειηησκέλα απνηειέζκαηα σο πξνο ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε 

κεηαιιηθά ζσκαηίδηα ραιθνύ θαη ζπλαθόινπζεο νηθνλνκηθόηεξεο ρξήζεο-ιεηηνπξγίαο ηνπ 

ερνδίνπ. 
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Δηθόλα 4.11: Σπγθξηηηθό δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Cu1 θαη Cu19 (□ 

εκπνξηθή a-Al2O3, ■ Cu) 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.12 παξνπζηάδνληαη ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα ησλ δεηγκάησλ 

Cu2 θαη Cu15, αληίζηνηρα. Καη ηα δπν απηά δείγκαηα δηαζέηνπλ 1g CuCl2*2H2O σο 

πξόδξνκε έλσζε θαη 1g ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-Al2O3. Σν πξώην δείγκα (Cu2) 

ερνβνιήζεθε κε έληαζε ππεξήρσλ 100W/cm
2
, ελώ ην δεύηεξν (Cu15) κε 30W/cm

2
. Από 

ηελ παξαηήξεζε ησλ γξαθεκάησλ δηαπηζηώλνπκε θαη ζε απηή ηελ πεξίπησζε ηελ ύπαξμε 

ησλ μεθάζαξσλ θνξπθώλ ηνπ ππνζηξώκαηνο ηεο α-Al2O3 θαη ηνπ Cu. Σν ζηελό εύξνο ησλ 

θνξπθώλ ππνδεηθλύεη ηελ θξπζηαιιηθή θύζε ησλ ιακβαλόκελσλ ζσκαηηδίσλ ηνπ ραιθνύ, 

ελώ δελ εληνπίδνληαη θνξπθέο αθαζαξζηώλ (πρ CuO ή Cu2O). ΢ε αληίζεζε κε ην 

πξνεγνύκελν γξάθεκα (Δηθόλα 4.11), ζε απηή ηελ πεξίπησζε θαη ζηα δπν 

αθηηλνδηαγξάκκαηα εκθαλίδνληαη όιεο νη βαζηθέο θνξπθέο ηνπ Cu θαη κάιηζηα έρνπλ 

παξαπιήζηα έληαζε. Σν ζηνηρείν απηό αληηθαηνπηξίδεηαη θαη ζηελ πνζνζηηαία θόξηηζε 

ησλ δπν απηώλ δεηγκάησλ ζε ραιθό. Οη ηηκέο ηνπ % decoration ζε ραιθό είλαη 

παξαπιήζηεο θαη ζηα δπν δείγκαηα: ην Cu2 έρεη θόξηηζε ζε ραιθό ίζε κε 34.78%, ελώ ην 

Cu15 έρεη 28.2%. Δπνκέλσο, ζε απηή ηελ πεξίπησζε δελ κπνξνύκε λα πνύκε πσο ε 
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κείσζε ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ απνδείρζεθε επεξγεηηθή γηα ην ηειηθό decoration ηνπ 

δείγκαηνο ζε ραιθό.  

΢πκπεξαζκαηηθά, θαη κε βάζε ηα απνηειέζκαηα ησλ δηαγξακκάησλ ηνπ ICP θαη ηνπ 

XRD, ζα κπνξνύζακε λα αλαθέξνπκε πσο ε επηινγή κηθξόηεξεο έληαζεο ππεξήρσλ ζηηο 

πεξηζζόηεξεο πεξηπηώζεηο κεηώλεη ειαθξώο ηελ ηειηθή θόξηηζε ηνπ δείγκαηνο ζε 

κεηαιιηθά ζσκαηίδηα ραιθνύ, αιιά πξνθαλώο ελδείθλπηαη ζε πεξίπησζε πνπ επηζπκείηαη 

νηθνλνκηθόηεξε ρξήζε ηεο ιεηηνπξγίαο ηνπ ερνδίνπ, ρσξίο κεγάιεο απώιεηεο ζην 

decoration ηνπ πιηθνύ. 
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Δηθόλα 4.12: Σπγθξηηηθό δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Cu2 θαη Cu15 (□ 

εκπνξηθή a-Al2O3, ■ Cu) 

 

 

4.1.3 Απνηειέζκαηα SEM/EDX 

 

΢ηελ παξνύζα ππνελόηεηα ζα παξνπζηαζηνύλ εηθόλεο από ην Ηιεθηξνληθό 

Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο (SEM) γηα επηιεγκέλα δείγκαηα ραιθνύ πνπ ζπληέζεθαλ 

ερνρεκηθά θαη ελαπνηέζεθαλ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα. Οξηζκέλα από απηά ζα 

ζπλνδεύνληαη θαη από ηηο αληίζηνηρεο αλαιύζεηο EDX πξνθεηκέλνπ λα ειέγρεη εάλ ηα 

απνηειέζκαηα ζρεηηθά κε ηε θόξηηζε ζε ραιθό, βξίζθνληαη ζε θαιή ή όρη ζπκθσλία κε ηα 

αληίζηνηρα δεδνκέλα πνπ πξνήιζαλ από ηηο κεηξήζεηο ηνπ ICP. 

΢ηε Δηθόλα 4.13 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu9 πνπ δηαζέηεη 1.5g 

πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O ρσξίο ππόζηξσκα. Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε θπξίσο 

δηζθνεηδώλ ζσκαηηδίσλ Cu, αιιά θαη νξηζκέλσλ ξαβδνεηδώλ. Σα δηζθνεηδή ζσκαηίδηα 

κνηάδνπλ λα απνηεινύληαη από ζπζζσκαηώκαηα κηθξόηεξσλ ζσκαηηδίσλ ηεο ηάμεσο ησλ 

λαλνκέηξσλ. Δλώ θαη νη ξάβδνη ηνπ ραιθνύ θαίλεηαη πσο ζπγθξνηνύληαη από επηκέξνπο 

κηθξόηεξα δηζθνεηδή ζσκαηίδηα. 
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Δηθόλα 4.13: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu9 

 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.14 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu2 (1g CuCl2*2H2O 

πξόδξνκεο έλσζεο θαη 1g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3) ζε κεγέζπλζε x400. Με 

άζπξν ρξώκα δηαθξίλνληαη ηα ζσκαηίδηα ραιθνύ πάλσ ζην ππόζηξσκα ηεο α-Al2O3. 

 

 

 
Δηθόλα 4.14: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu2 

 

 

Η Δηθόλα 4.15 απνηππώλεη ηε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu5 (0.5g πξόδξνκεο έλσζεο 

CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3) ζε κεγέζπλζε x400. Γηαθξίλεηαη 

κηα θαιή δηαζπνξά ησλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ (ιεπθά ζεκεία) πάλσ ζην θεξακηθό 

ππόζηξσκα (γθξί πεξηνρέο), ελώ ην ζρήκα ηνπο ζα ιέγακε πσο είλαη δηζθνεηδέο. 
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Δηθόλα 4.15: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu5 

 

΢ηηο αθόινπζεο δπν εηθόλεο ζα αληηπαξαηεζνύλ νη κηθξνδνκέο δπν δεηγκάησλ πνπ 

δηαζέηνπλ δηαθνξεηηθό ππόζηξσκα θαη ίδηα πνζόηεηα πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο. Η 

Δηθόλα 4.16 παξνπζηάδεη ηε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu7 (1.5g πξόδξνκεο έλσζεο 

CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3) θαη ε Δηθόλα 4.17 απηή ηνπ 

δείγκαηνο Cu11 (1.5g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο 

TiO2). Καη ζηηο δπν εηθόλεο δηαθξίλνληαη ηα ζσκαηίδηα ραιθνύ δηακέηξνπ πεξίπνπ 5κm. 

Σα απνηειέζκαηα από ηελ αλάιπζε EDX ζηα ζπγθεθξηκέλα δείγκαηα είλαη ζε αξθεηά 

θαιή ζπκθσλία σο πξνο ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό ζε ζρέζε κε απηά ηνπ ICP. Πην 

ζπγθεθξηκέλα, ζην δείγκα Cu7 ε κέηξεζε ICP πξνζδηόξηζε ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό 

ζην 24.75%, ελώ ε αλάιπζε EDX ζην ίδην δείγκα έδσζε πνζνζηό 20.41%. Δπίζεο, ζην 

δείγκα Cu11 ην decoration ζε ραιθό πξνζδηνξίζηεθε από ην ICP ζην 20.26% θαη από ηελ 

αλάιπζε EDX ζην 18.12%. 

 

  

Δηθόλα 4.16: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu7 Δηθόλα 4.17: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu11 

 

Οξηζκέλεο πην ελδηαθέξνπζεο κηθξνδνκέο ζα παξνπζηαζηνύλ ζηηο αθόινπζεο εηθόλεο. 

΢ηελ Δηθόλα 4.18 παξνπζηάδνληαη δπν εηθόλεο ηεο κηθξνδνκήο ηνπ δείγκαηνο Cu13 (1.5g 

πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 0.25g ππνζηξώκαηνο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-

Cu 

Cu 

Cu 
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Al2O3 (1200
ν
C)) ζε δπν κεγεζύλζεηο. ΢ηε δεύηεξε εηθόλα (x4000) παξαηεξνύκε ηελ 

ύπαξμε θπξίσο δηζθνεηδώλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ, αιιά θαη νξηζκέλσλ δηακνξθώζεσλ κε ηε 

κνξθή ξάβδσλ. Οη ξάβδνη απηνί θαίλεηαη λα ιεηηνπξγνύλ ζαλ γέθπξεο πνπ ελώλνπλ ηα 

ζθαηξηθά ζσκαηίδηα ηνπ ραιθνύ. 

 

  
Δηθόλα 4.18: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu13 

 

Γπν κεγαιύηεξεο κεγεζύλζεηο ηνπ ίδηνπ δείγκαηνο (Δηθόλα 4.19) απνθαιύπηνπλ πσο 

ηόζν ν ξαβδνεηδήο όζν θαη ν δηζθνεηδήο ραιθόο απνηεινύληαη από ζπζζσκαηώκαηα 

επηκέξνπο ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ηεο ηάμεο ησλ λαλνκέηξσλ. Έηζη, ζηε Δηθόλα 4.19 

δηαθξίλνπκε πσο ην κέγεζνο ησλ ζθαηξηθώλ ζσκαηηδίσλ θπκαίλεηαη γύξσ ζηα 10nm, ελώ 

θαη νη ξάβδνη ζπλίζηαληαη από ζπζζσκαηώκαηα λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ. 

 

  
Δηθόλα 4.19: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu13 

 

Αληίζηνηρεο είλαη θαη νη παξαηεξήζεηο γηα ηελ Δηθόλα 4.20 ζηελ νπνία παξνπζηάδεηαη ε 

κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu12 (1.5g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 0.25g 

ππνζηξώκαηνο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε Al(OΗ)3). 

Καη ζε απηή ηελ πεξίπησζε ε κεγέζπλζε ηεο κηθξνδνκήο x4000 απνθάιπςε ηελ ύπαξμε 

δπν δηακνξθώζεσλ ραιθνύ: ε πιεηνλόηεηα απηώλ είλαη δηζθνεηδή ζσκαηίδηα, ελώ 

ππάξρνπλ θαη νξηζκέλεο ξάβδνη ραιθνύ πνπ ιεηηνπξγνύλ ζαλ γέθπξεο κεηαμύ ησλ 

δηζθνεηδώλ ζρεκαηηζκώλ. 
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Δηθόλα 4.20: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu12 

 

Γπν κεγαιύηεξεο κεγεζύλζεηο ηνπ ίδηνπ δείγκαηνο (Δηθόλα 4.21) απνθαιύπηνπλ πσο 

ηόζν ν ξαβδνεηδήο όζν θαη ν δηζθνεηδήο ραιθόο απνηεινύληαη θαη ζε απηή ηελ πεξίπησζε 

από ζπζζσκαηώκαηα επηκέξνπο ζσκαηηδίσλ ηεο ηάμεο ησλ λαλνκέηξσλ. 

 

  
Δηθόλα 4.21: Δηθόλα SEM δείγκαηνο Cu12 
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4.1.4 Απνηειέζκαηα TEM 

 

Η παξαηήξεζε επηιεγκέλσλ δεηγκάησλ ραιθνύ ζπλερίζηεθε κε ηε ρξήζε Ηιεθηξνληθήο 

Μηθξνζθνπίαο Γηέιεπζεο (TEM) γηα πεξαηηέξσ δηεξεύλεζε ηεο κηθξνδνκήο ηνπο. 

΢ηελ Δηθόλα 4.22 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu9 (1.5g πξόδξνκεο 

έλσζεο CuCl2*2H2O, ρσξίο ππόζηξσκα). Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε ζθαηξηθώλ 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ δηαζηάζεσλ 3-5nm πνπ βξίζθνληαη ζπζζσκαησκέλα ζε 

επξύηεξεο δηακνξθώζεηο.  

 

 
Δηθόλα 4.22: Δηθόλα TEM δείγκαηνο Cu9 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.23 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu11 (1.5g πξόδξνκεο 

έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο TiO2). 

Γηαθξίλεηαη ε παξνπζία θξπζηάιισλ TiO2 πνπ απνηεινύληαη από 100% αλαηάζε, 

δηαζηάζεσλ 100-110nm. Σν πην ελδηαθέξνλ ζηνηρείν όκσο είλαη ε ύπαξμε πιήζνπο 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ (δηαζηάζεσλ γύξσ ζηα 3-5nm) πνπ θαίλνληαη επδηάθξηηα 

«δηαθνζκεκέλα» ζηελ επηθάλεηα ηνπ ππνζηξώκαηνο.  

 

  

Cu NPs 
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Δηθόλα 4.23: Δηθόλα TEM δείγκαηνο Cu11 

 

 

4.1.5 Απνηειέζκαηα SPS 

 

Η ηερληθή SPS όπσο έρεη ήδε αλαθεξζεί (βι. παξάγξαθν 2.2.6 ) είλαη κηα νηθνλνκηθή 

θαη γξήγνξε κέζνδνο κε ηελ νπνία πιηθά ζε κνξθή ζθόλεο κπνξνύλ λα ζπκππθλσζνύλ ζε 

ζπκπαγείο δνκέο. ΢ηα πιαίζηα ηεο παξνύζαο εξγαζίαο εμεηάζηεθαλ ζπγθεθξηκέλα 

δείγκαηα Cu πάλσ ζε ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-Al2O3, θαζώο θαη ζθέηε ζθόλε 

ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3. Σα δείγκαηα πνπ πξνέθπςαλ είραλ ηε κνξθή ζπκπαγώλ 

δηζθίσλ. 

Γηα ηελ πεξαηηέξσ κειέηε ηνπο ηα αξρηθά απηά δηζθία ρξεηάζηεθε λα θνπνύλ ζε 

κηθξόηεξα ηκήκαηα, λα ζηηιβσζνύλ (κε ρξήζε θαηάιιεινπ diamond suspension) θαη λα 

εγθηβσηηζηνύλ (κε ρξήζε θαηάιιειεο ξεηίλεο θαη ζθιεξπληή), ώζηε λα είλαη επθνιόηεξνο 

ν ρεηξηζκόο ηνπο (Δηθόλα 4.23). 

 

 
Δηθόλα 4.24: Δγθηβσηηζκέλα δείγκαηα κεηά ην SPS 

 

Η κηθξνδνκή ησλ δεηγκάησλ κεηά ηελ ππξνζπζζσκάησζε κειεηήζεθε ηόζν ζην 

Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο, όζν θαη ζην Οπηηθό Μηθξνζθόπην γηα ηνλ 

ππνινγηζκό ηνπ πνξώδνπο ησλ ζπκπαγώλ δνκώλ. Δπίζεο, ζπγθξίζεθε ην πνζνζηό 

θόξηηζεο ζε ραιθό κεηαμύ ησλ αξρηθώλ ζθνλώλ θαη ησλ δνκώλ κεηά ην SPS γηα λα 

εληνπηζηνύλ ηπρόλ αιιαγέο ζ’ απηό. ΢ηελ πξώηε πεξίπησζε (δείγκαηα κε ηε κνξθή 

ζθόλεο) νη πιεξνθνξίεο γηα ην πνζνζηό θόξηηζεο πξνέθπςαλ από ηηο κεηξήζεηο ηνπ ICP 

ζηηο δηαιπηνπνηεκέλεο ζθόλεο, ελώ ζηε δεύηεξε πεξίπησζε (ζπκπαγή πιηθά κεηά ηε 

ζπκπύθλσζε) ρξεζηκνπνηήζεθε ε αλάιπζε EDX. 

΢ηα δηαγξάκκαηα ησλ Δηθόλσλ 4.25 θαη 4.26 ζπγθξίλνληαη ε ζπκπύθλσζε θαη ν ξπζκόο 

ζπκπύθλσζεο ζπλαξηήζεη ηνπ ρξόλνπ θαη ηεο ζεξκνθξαζίαο, αληίζηνηρα. 

 

Cu NPs 

Κξύζηαιινο 

αλαηάζε 



 
76 

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

0,0

0,5

1,0

1,5

2,0

2,5

d
is

p
la

c
e
m

e
n
t 
z
 (

m
m

)

time (s)

 pure α-Al
2
O
3

 Cu5

 Cu6

 Cu7

1000 1200Temperature (°C)

 

 

 
Δηθόλα 4.25: Σύγθξηζε ηεο ζπκπύθλσζεο ησλ δεηγκάησλ θαζαξήο α-Al2O3, Cu5, Cu6 θαη 

Cu7 
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Δηθόλα 4.26: Σύγθξηζε ηνπ ξπζκνύ ζπκπύθλσζεο ησλ δεηγκάησλ θαζαξήο α-Al2O3, Cu5, 

Cu6 θαη Cu7 

 

Από ηελ παξαηήξεζε ησλ παξαπάλσ εηθόλσλ κπνξνύλ λα γίλνπλ νη αθόινπζεο 

παξαηεξήζεηο: Αξρηθά, ζα πξέπεη λα ηνληζηεί όηη ν ραιθόο σο κέηαιιν είλαη ζαθώο πην 

αγώγηκνο ζην ξεύκα από ηελ θαζαξή α-Al2O3. Έηζη, ην δείγκα ηεο θαζαξήο α- Al2O3 όηαλ 

βξεζεί ζην πιάζκα ζα ιηώζεη πην γξήγνξα. Σν δείγκα Cu5 πνπ θέξεη ην κηθξόηεξν 

πνζνζηό decoration ζε ραιθό, θαίλεηαη πσο κεηά ηνπο 1200
ν
C αθνινπζεί ηελ ίδηα κνξθή 

θακπύιεο όπσο θαη ην δείγκα ηεο θαζαξήο α- Al2O3. Απηό ζεκαίλεη πσο κε ην ειάρηζην 

πνζνζηό θόξηηζεο ηνπ δείγκαηνο ζε ραιθό δελ δηεπθνιύλεηαη ε ζπκπύθλσζε θαη ην δείγκα 

ηείλεη λα ζπκπεξηθεξζεί ζαλ λα πεξηείρε κόλν ην θεξακηθό ππόζηξσκα. Όζν όκσο ην 

πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό απμάλεηαη (δείγκαηα Cu6 θαη Cu7) ην densification γίλεηαη πην 

γξήγνξα. ΢πγθεθξηκέλα, ηα δείγκαηα Cu6 θαη Cu7 παξνπζηάδνπλ παξαπιήζηα 

ζπκπεξηθνξά. Σν δείγκα Cu7 κε ην πςειόηεξν πνζνζηό ζε ραιθό δεκηνπξγεί ηηο 
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θαηάιιειεο αγώγηκεο δηαδξνκέο πνπ εμαζθαιίδνπλ ην πην γξήγνξν θαη εύθνιν 

densification. 

 

Θα αθνινπζήζεη ε παξνπζίαζε εηθόλσλ από ηε κηθξνδνκή ησλ ζπκπαγώλ δεηγκάησλ 

ηνπ ραιθνύ κεηά ην SPS. ΢ηελ Δηθόλα 4.27 παξνπζηάδνληαη δπν εηθόλεο από ην Οπηηθό 

Μηθξνζθόπην γηα ην δείγκα Cu5 (0.5g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 2g 

ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3). Γηαθξίλνληαη κε άζπξν ρξώκα ηα ζσκαηίδηα ραιθνύ, 

κε καύξν νη πόξνη, ελώ νη γθξη πεξηνρέο απνδίδνληαη ζην ππόζηξσκα. 

 

  
Δηθόλα 4.27: Μηθξνδνκή δείγκαηνο Cu5 κεηά ην SPS (Οπηηθό Μηθξνζθόπην) 

 

Με ηε ρξήζε ηνπ Οπηηθνύ Μηθξνζθνπίνπ ππνινγίζακε ην πνζνζηό ηνπ πνξώδνπο ζην 

ζπγθεθξηκέλν δείγκα. Έηζη, από ην κέζν όξν ησλ ηηκώλ 5 κεηξήζεσλ πξνέθπςε ε ηηκή ηνπ 

πνξώδνπο γηα ην δείγκα Cu5 ζην 0.98%. Δπίζεο, πξνζδηνξίζηεθε ν αξηζκόο ησλ πόξσλ 

θαζώο θαη ε δηάκεηξνο απηώλ (Δηθόλα 4.28). 

 

 
Δηθόλα 4.28: Αξηζκόο θαη δηάκεηξνο πόξσλ δείγκαηνο Cu5 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.29 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Cu5 κεηά από παξαηήξεζε 

ζην Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο SEM. Γηαθξίλνληαη ηα ζσκαηίδηα ραιθνύ 

(άζπξεο πεξηνρέο), ηνπ ππνζηξώκαηνο (γθξη πεξηνρέο) θαζώο θαη νη πόξνη (καύξεο 

πεξηνρέο). Σν αξρηθό κέγεζνο ησλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ (πξηλ ην SPS) ήηαλ πεξίπνπ 1κm, 

ελώ κεηά ηε δηαδηθαζία ηεο ζπζζσκάησζεο απμήζεθε ζηα 14.7κm. Δπίζεο, ην πνζνζηό 

θόξηηζεο ζε ραιθό ζηελ αξρηθή ζθόλε απηνύ ηνπ δείγκαηνο ήηαλ 0.58%, ελώ ζην 

ζπκπαγέο πιηθό κεηώζεθε ζην 0.24%. 
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Δηθόλα 4.29: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο Cu5 κεηά ην SPS 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.30 δηαθξίλνπκε ζε κεγαιύηεξε κεγέζπλζε (x800) ηε κηθξνδνκή ησλ 

ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζην επόκελν δείγκα πνπ θαηέζηεη ζπκπαγέο κέζσ ηεο ηερληθήο SPS 

(δείγκα Cu6, 1.0g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-

Al2O3). 

Παξαηεξνύκε πσο ηα ζσκαηίδηα ραιθνύ έρνπλ αθαλόληζην ζρήκα, ελώ ε αλάιπζε EDX 

ζε απηά πηζηνπνίεζε ηελ ύπαξμε ηνπ ραιθνύ θαη ηελ πξνζδηόξηζε ζην 81.2%. Η ζπλνιηθή 

θόξηηζε ηνπ δείγκαηνο Cu6 ζε ραιθό ήηαλ ζην 17.32% (πξηλ ην SPS), ελώ κεηά ηε 

ζπζζσκάησζε κεηώζεθε ζην 10.62%. Δπίζεο, ην πνξώδεο ηνπ δείγκαηνο ήηαλ κόιηο 

0.26% θαη ν αξηζκόο ησλ πόξσλ αξθεηά κηθξόηεξνο ζε ζρέζε κε ην δείγκα Cu5 (Δηθόλα 

4.31). 

 

 
 

Δηθόλα 4.30: Μηθξνδνκή SEM ζσκαηηδίσλ Cu δείγκαηνο Cu6 κεηά ην SPS θαη EDX 

 

 
Δηθόλα 4.31: Αξηζκόο θαη δηάκεηξνο πόξσλ δείγκαηνο Cu6 
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Σέινο, ζα αθνινπζήζεη ε παξνπζίαζε ησλ απνηειεζκάησλ γηα ην δείγκα Cu8 κεηά ην 

SPS (2.0g πξόδξνκεο έλσζεο CuCl2*2H2O θαη 2g ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-Al2O3) πνπ 

θέξεη θαη ην πςειόηεξν αξρηθό πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό. 

΢ηελ Δηθόλα 4.32 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή SEM ηνπ δείγκαηνο Cu8 κεηά ηε 

ζπζζσκάησζε ηεο αξρηθήο ηνπ ζθόλεο. Σν αξρηθό κέγεζνο ησλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ (πξηλ 

ην SPS) ήηαλ γύξσ ζην 1κm, ελώ κεηά ην SPS απμήζεθε ζηα 7.4κm. Η ζπλνιηθή θόξηηζή 

ηνπ ζε ραιθό ήηαλ ζην 18.63% (πξηλ ην SPS), ελώ κεηά ηε ζπζζσκάησζε κεηώζεθε ζην 

12.11%. Δπίζεο, ην πνξώδεο ηνπ δείγκαηνο πξνζδηνξίζηεθε ζην 0.44%. Ο αξηζκόο θαη ε 

δηάκεηξνο ησλ πόξσλ δίλνληαη ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλα 4.33. 

 

 
Δηθόλα 4.32: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο Cu8 κεηά ην SPS 

 

 
Δηθόλα 4.33: Αξηζκόο θαη δηάκεηξνο πόξσλ δείγκαηνο Cu8 
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4.2 Απνηειέζκαηα ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ραξαθηεξηζκνύ δεηγκάηωλ 

Ni(OH)2 

 

Όπσο έρεη ήδε αλαθεξζεί, νη ζθόλεο πνπ ιήθζεθαλ κέζσ θπγνθέληξεζεο κεηά ηελ 

νινθιήξσζε ηεο ζπγθεθξηκέλεο ζπλζεηηθήο πνξείαο, δηαιπηνπνηήζεθαλ κε ζηόρν λα 

εμεηαζηνύλ ζην ICP-AES θαη λα πξνζδηνξηζηεί ην πνζνζηό θόξηηζήο ηνπο κε κεηαιιηθά 

ζσκαηίδηα. Αθνινύζσο, ιήθζεθαλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα επηιεγκέλσλ δεηγκάησλ ζθνλώλ 

θαη κειεηήζεθε ε κηθξνδνκή ηνπο κέζσ SEM. 

΢ηηο επόκελεο παξαγξάθνπο ζα παξαηεζνύλ αλαιπηηθά ηα απνηειέζκαηα γηα θάζε είδνο 

πεηξάκαηνο ραξαθηεξηζκνύ ησλ δεηγκάησλ ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ ζε δηάθνξα 

θεξακηθά ππνζηξώκαηα. 

 

4.2.1 Απνηειέζκαηα ICP-AES 

 

΢ηελ παξάγξαθν απηή ζα παξνπζηαζηνύλ ηα απνηειέζκαηα πνπ πξνέθπςαλ από ηελ 

επεμεξγαζία ησλ δεηγκάησλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ κεηά ηελ εμέηαζή ηνπο ζην ICP-

AES. Η αμηνιόγεζε ησλ δεδνκέλσλ έγηλε θαη ζε απηή ηελ πεξίπησζε κε ηνλ ίδην ηξόπν 

πνπ παξνπζηάδεηαη ζην Παξάξηεκα 2 θαη γηα ηελ πεξίπησζε ησλ δεηγκάησλ ηνπ ραιθνύ. 

Μέζσ ησλ δηαγξακκάησλ πνπ θαηαζθεπάζηεθαλ, επηρεηξείηαη ε κειέηε ηεο επίδξαζεο 

δηαθόξσλ παξακέηξσλ (όπσο ε πνζόηεηα ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο θαη ηνπ 

θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο, ην είδνο ηνπ θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο θαη ε αιιαγή ηεο 

έληαζεο ησλ ππεξήρσλ), ζηε θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ πιηθνύ. 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.34 παξνπζηάδεηαη ε επίδξαζε ηεο αιιαγήο ηεο πνζόηεηαο 

ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο Ni(CH3COO)2*4H2O γηα δπν δείγκαηα (Ni1 θαη Ni2) 

πνπ έρνπλ ην ίδην ππόζηξσκα 1g εκπνξηθήο α-Al2O3. Πην ζπγθεθξηκέλα, γηα ηε ζύλζεζε 

ηνπ δείγκαηνο Ni1 ρξεζηκνπνηήζεθαλ 20ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] ζε ππόζηξσκα 

1g εκπνξηθήο α-Al2O3, ελώ ζην δείγκα Ni2 ε πνζόηεηα ηεο πξόδξνκεο έλσζεο 

δηπιαζηάζηεθε (40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M]). 

Παξαηεξνύκε πσο ην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ληθέιην ζην δείγκα Ni1 είλαη 19.84%, ελώ 

ζην δείγκα Ni2 θηάλεη ην 29.99%. Σν ζηνηρείν απηό είλαη απόιπηα αλακελόκελν, θαζώο 

όζν απμάλεηαη ε πνζόηεηα ηνπ κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ, ηόζν απμάλεηαη θαη ε αληίζηνηρε 

θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ πιηθνύ. Καη ηα δπν απηά δείγκαηα απέδσζαλ έλα αξθεηά 

ηθαλνπνηεηηθό πνζνζηό θόξηηζεο πνπ θπκαίλεηαη από 20-30% πεξίπνπ. 

 

 
Δηθόλα 4.34: Δπίδξαζε πνζόηεηαο πξόδξνκεο έλσζεο ζηε θόξηηζε ησλ δεηγκάησλ Ni1 

θαη Ni2 
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Αληίζηνηρεο είλαη θαη νη παξαηεξήζεηο γηα ηα δπν επόκελα δείγκαηα (Ni3 θαη Ni4, 

Δηθόλα 4.35) ηα νπνία έρνπλ 20ml θαη 40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] ζε ππόζηξσκα 

2g εκπνξηθήο α-Al2O3, αληίζηνηρα. Σα πνζνζηά θόξηηζεο ζε απηή ηελ πεξίπησζε είλαη 

κηθξόηεξα ζε ζρέζε κε απηά ηνπ δηαγξάκκαηνο ηεο Δηθόλαο 4.33. Σν ζηνηρείν απηό είλαη 

ινγηθό θαζώο ε πνζόηεηα ηνπ ππνζηξώκαηνο δηπιαζηάζηεθε ζηα 2g. Πην ζπγθεθξηκέλα, ην 

δείγκα Ni3 έδσζε πνζνζηό θόξηηζεο 10.12%, ελώ ην δείγκα Ni4 16.14%.  

 

 
Δηθόλα 4.35: Δπίδξαζε πνζόηεηαο πξόδξνκεο έλσζεο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ  δεηγκάησλ 

Ni3 θαη Ni4 

 

Η επόκελε παξάκεηξνο, ηεο νπνίαο δηεξεπλήζεθε ε επίδξαζε ζηε θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ 

πιηθνύ, είλαη απηή ηεο αιιαγήο ηεο πνζόηεηαο ηνπ ππνζηξώκαηνο γηα ζηαζεξή πνζόηεηα 

κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ. Πην ζπγθεθξηκέλα, ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλα 4.36 

παξνπζηάδνληαη ηέζζεξα δείγκαηα κε ηελ ίδηα πνζόηεηα (40ml Ni(CH3COO)2*4H2O 

[0.2M]) κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ θαη δηαθνξεηηθέο πνζόηεηεο ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-

Al2O3. Σα δείγκαηα μεθηλνύλ από κεδεληθή πνζόηεηα ππνζηξώκαηνο (δείγκα Ni5) θαη 

θηάλνπλ έσο ηα 2g ππνζηξώκαηνο (δείγκα Ni4). Σν δείγκα Ni5 πνπ δελ δηαζέηεη 

ππόζηξσκα έρεη κεηαηξέςεη ηελ πξόδξνκε έλσζε ζε πνζνζηό 55.5%, ελώ όζν ε πνζόηεηα 

ηνπ ππνζηξώκαηνο αξρίδεη λα απμάλεηαη, ην πνζνζηό ηεο θόξηηζεο κεηώλεηαη. Έηζη, ην 

δείγκα Ni4 πνπ δηαζέηεη σο ππόζηξσκα 2g εκπνξηθήο α-Al2O3, εκθαλίδεη ην κηθξόηεξν 

πνζνζηό θόξηηζεο ζην 16.14%. 

 

 
Δηθόλα 4.36: Δπίδξαζε πνζόηεηαο ππνζηξώκαηνο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ δεηγκάησλ Ni5, 

Ni6, Ni2 θαη Νη4 αληίζηνηρα 

 

΢ηα δηαγξάκκαηα ησλ Δηθόλσλ 4.37 θαη 4.38 ζα εμεηαζηεί ε επίδξαζε ηνπ δηαθνξεηηθνύ 

είδνπο θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο ζηε θόξηηζε ηνπ πιηθνύ. ΢πγθεθξηκέλα, ε Δηθόλα 4.37 

παξνπζηάδεη ηα πνζνζηά θόξηηζεο ησλ δεηγκάησλ Ni1 θαη Ni7. Καη ηα δπν απηά δείγκαηα 
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δηαζέηνπλ ηελ ίδηα πνζόηεηα πξόδξνκεο έλσζεο (20ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M]). Σν 

δείγκα Ni1 όκσο θέξεη σο ππόζηξσκα 1g εκπνξηθήο α-Al2O3, ελώ ην Ni7 1g GDC. Από 

ηελ παξαηήξεζε ηνπ δηαγξάκκαηνο είλαη εκθαλέο πσο ην δπν ππνζηξώκαηα έδσζαλ 

ζρεδόλ ην ίδην πνζνζηό θόξηηζεο γηα ην ηειηθό πιηθό. Η δηαθνξά κεηαμύ ησλ δεηγκάησλ 

δελ μεπεξλά ην 8.7%, γεγνλόο πνπ ππνδειώλεη ηελ επθνιία θαη ησλ δπν απηώλ θεξακηθώλ 

πιηθώλ λα ρξεζηκνπνηεζνύλ απνηειεζκαηηθά σο ππνζηξώκαηα ερνρεκηθήο ελαπόζεζεο 

κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ. 

 

 
Δηθόλα 4.37: Δπίδξαζε δηαθνξεηηθνύ είδνπο ππνζηξώκαηνο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ 

δεηγκάησλ Ni1 θαη Ni7 

 

Αληίζηνηρεο είλαη θαη νη παξαηεξήζεηο γηα ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλα 4.38. ΢ε απηή 

παξνπζηάδνληαη 3 δείγκαηα πνπ θέξνπλ ηελ ίδηα πνζόηεηα πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο 

(40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M]) θαη δηαθνξεηηθά είδε θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο. 

΢πγθεθξηκέλα, ην δείγκα Ni8 έρεη σο ππόζηξσκα 0.25g πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε, ην 

δείγκα Ni9 έρεη 0.25g εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 (600) θαη ηέινο ην δείγκα Ni6 

έρεη 0.25g εκπνξηθήο α-Al2O3. 

Καη ηα ηξία απηά θεξακηθά πιηθά απνδεηθλύνληαη θαηάιιεια γηα ρξήζε σο 

ππνζηξώκαηα, κηαο θαη ε θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ πιηθνύ ζε όιεο ηηο πεξηπηώζεηο είλαη 

κεγαιύηεξε από 25%. Μάιηζηα, ζηελ πεξίπησζε ηεο ρξήζεο ππνζηξώκαηνο εκπνξηθήο α-

Al2O3 ην πνζνζηό απηό πξνζεγγίδεη θαη ην 40%. Σα δύν άιια εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλα 

πιηθά θπκαίλνληαη κεηαμύ 26 θαη πεξίπνπ 30%.  

 

 
Δηθόλα 4.38: Δπίδξαζε δηαθνξεηηθνύ είδνπο ππνζηξώκαηνο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ 

δεηγκάησλ Ni8, Ni9 θαη Ni7 αληίζηνηρα 
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Η ηειεπηαία παξάκεηξνο πνπ ζα εμεηαζηεί είλαη ε αιιαγή ζηελ έληαζε ησλ ππεξήρσλ 

θαηά ηε ζύλζεζε ησλ πιηθώλ, θαη θαηά πόζν απηή επεξεάδεη ή όρη ηελ ηειηθή ηνπο 

θόξηηζε. Έηζη, ζην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.39 παξνπζηάδνληαη ηα δείγκαηα Ni2 θαη Ni10 

πνπ ζπληέζεθαλ ερνρεκηθά κε ρξήζε ππεξήρσλ έληαζεο 100 θαη 30W/cm
2
, αληίζηνηρα. 

Καη ηα δπν απηά δείγκαηα δηαζέηνπλ 40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε 

κεηαιιηθή έλσζε θαη 1g εκπνξηθήο α-Al2O3 σο ππόζηξσκα. 

Δίλαη εκθαλήο κηα κείσζε (ηεο ηάμεο ηνπ 15%) ζην πνζνζηό θόξηηζεο ηνπ δείγκαηνο 

Ni10 πνπ ζπληέζεθε κε έληαζε ππεξήρνπ 30W/cm
2
, ζε ζρέζε κε ην δείγκα Ni2. Παξόια 

απηά, ην πνζνζηό θόξηηζεο ηνπ δείγκαηνο Ni10 εμαθνινπζεί λα δηαηεξείηαη αξθεηά πςειά 

(πεξίπνπ ζην 25%), γεγνλόο πνπ δίλεη ηε δπλαηόηεηα ρξήζεο ππεξήρσλ κηθξόηεξεο 

έληαζεο, κε κηθξέο απώιεηεο σο πξνο ηελ ηειηθή θόξηηζε ηνπ πιηθνύ. Σν ζηνηρείν απηό, 

πνπ επηζεκάλζεθε θαη ζηελ πεξίπησζε ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ελαπόζεζεο 

ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα, εμαζθαιίδεη ηελ αύμεζε ηεο δηάξθεηαο 

δσήο ηεο κύηεο ηνπ ερνδίνπ, κηαο θαη απηή δελ ζα θζείξεηαη ηόζν έληνλα. 

 

 
Δηθόλα 4.39: Δπίδξαζε κείσζεο ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ ζηα δείγκαηα Ni2 θαη Ni10 

 

Πην ελδηαθέξνλ είλαη ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.40 γηα ηα δείγκαηα Ni5 θαη Ni11. Σα 

δείγκαηα απηά δηαζέηνπλ 40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε έλσζε, ρσξίο 

ππόζηξσκα. Καηά ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ηνπ δείγκαηνο Ni5 ρξεζηκνπνηήζεθαλ ππέξερνη 

έληαζεο 100W/cm
2
, ελώ γηα ην Ni11 ππέξερνη έληαζεο 30W/cm

2
. Η δηαθνξά ζηε θόξηηζε 

ησλ δπν δεηγκάησλ είλαη πεξίπνπ 6.5%, ελώ ην πνζνζηό ηεο είλαη ηδηαίηεξα πςειό θαη 

θπκαίλεηαη κεηαμύ 50-55% θαη ζηηο δπν πεξηπηώζεηο. ΢ηε ζπγθεθξηκέλε πεξίπησζε, ε 

ρξήζε ησλ ππεξήρσλ ηεο κηθξόηεξεο έληαζε είλαη εκθαλώο ζπκθέξνπζα. 

 

 
Δηθόλα 4.40: Δπίδξαζε κείσζεο ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ ζηα δείγκαηα Ni5 θαη Ni11 
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4.2.2 Απνηειέζκαηα XRD 

 

΢ηελ παξνύζα ππνελόηεηα ζα παξαηεζνύλ αθηηλνδηαγξάκκαηα από επηιεγκέλα δείγκαηα 

θαη ζα γίλνπλ ζπγθξίζεηο κεηαμύ νξηζκέλσλ εμ απηώλ πξνθεηκέλνπ λα εληνπηζηνύλ νη 

αθξηβείο ελώζεηο πνπ πξνέθπςαλ από ηνλ ζπγθεθξηκέλν ηξόπν ζύλζεζεο θαη νη πηζαλέο 

δηαθνξέο κεηαμύ ηνπο. 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.41 παξνπζηάδνληαη ηα δηαγξάκκαηα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-

ρ γηα ηα δείγκαηα Ni12 θαη Ni1. Σν δείγκα Ni12 δηαζέηεη 20ml Ni(CH3COO)2*4H2O 

[0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε θαη δελ έρεη θάπνην ππόζηξσκα, ελώ ην δείγκα Ni1 

θέξεη 20ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε ζε ππόζηξσκα 1g 

εκπνξηθήο α-Al2O3. ΢ην αθηηλνδηάγξακκα ηνπ δείγκαηνο Ni12 εκθαλίδνληαη νη θνξπθέο 

ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ, ελώ ζην δείγκα Ni1 θαίλεηαη ε ζπλύπαξμε ησλ θνξπθώλ ηνπ 

Ni(OH)2 θαη ηνπ ππνζηξώκαηνο ηεο α-Al2O3. Καη ζηηο δπν πεξηπηώζεηο, απνπζηάδνπλ νη 

θνξπθέο πνπ ζα κπνξνύζαλ λα απνδνζνύλ ζε αθαζαξζίεο. 
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Δηθόλα 4.41: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Ni12 θαη Ni1 (■ Ni(OH)2, □ 

εκπνξηθή α-Al2O3) 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.42 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ ησλ δεηγκάησλ 

Ni1 θαη Ni2. ΢ηόρνο ηεο ζύγθξηζεο απηήο είλαη ε κειέηε ηεο επίδξαζεο αύμεζεο ηεο 

πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ζηα ιακβαλόκελα αθηηλνδηαγξάκκαηα. To δείγκα Ni1 θέξεη 

20ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε ζε ππόζηξσκα 1g 

εκπνξηθήο α-Al2O3, ελώ ην δείγκα Ni2 δηαζέηεη 40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο 

πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε ζε ππόζηξσκα 1g εκπνξηθήο α-Al2O3. 

Ο δηπιαζηαζκόο ηεο πνζόηεηαο ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ηνπ ληθειίνπ, 

θαίλεηαη πσο αληηθαηνπηξίδεηαη ζην εύξνο ησλ θνξπθώλ ηνπ δηαγξάκκαηνο πνπ αληηζηνηρεί 

ζην δείγκα Ni2. Πην ζπγθεθξηκέλα, νη θνξπθέο ηνπ Ni(OH)2 ζε 2ζ=33.2
ν
 θαη 59.2

ν
 

παξνπζηάδνληαη αξθεηά κεγαιύηεξεο ζε ζρέζε κε απηέο ηνπ δείγκαηνο Ni1. Σν ζηνηρείν 

απηό βξίζθεηαη ζε πιήξε ζπκθσλία θαη κε ηα απνηειέζκαηα ησλ κεηξήζεσλ ICP γηα ηα 

ζπγθεθξηκέλα δείγκαηα (ην δείγκα Ni1 έρεη πνζνζηό θόξηηζεο ζε ληθέιην ίζν κε 19.84%, 

ελώ ην δείγκα Ni2 έρεη 29.99%). 
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Δηθόλα 4.42: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Ni1 θαη Ni2 (■ Ni(OH)2, □ 

εκπνξηθή α-Al2O3) 

 

΢ην επόκελν γξάθεκα ηεο Δηθόλαο 4.43 εκθαλίδεηαη θαη πάιη ε επίδξαζε ηεο αύμεζεο 

ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ζε δπν δείγκαηα πνπ έρνπλ 2g ππόζηξσκα θαη 

ερνβνιήζεθαλ κε κηθξόηεξε έληαζε ππεξήρσλ (30W/cm
2
). Πην ζπγθεθξηκέλα, 

παξαηίζεληαη ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα ησλ δεηγκάησλ Ni13 θαη Ni10 κε 20 θαη 40ml 

πξόδξνκεο έλσζεο Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] ζε ππόζηξσκα 1g εκπνξηθήο α-Al2O3, 

αληίζηνηρα. Αλεμάξηεηα από ηε κείσζε ηεο έληαζεο ησλ ππεξήρσλ θαηά ην ζηάδην ηεο 

ζύλζεζεο, θαη ζηα δπν πεξηζιαζηνγξαθήκαηα εκθαλίδνληαη νη ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο 

ηόζν ηεο θάζεηο ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ, όζν θαη ηνπ ππνζηξώκαηνο. ΢ηελ 

πεξίπησζε όκσο ηνπ δείγκαηνο Ni10 πνπ θέξεη ηε κεγαιύηεξε πνζόηεηα πξόδξνκεο 

έλσζεο, δηαθξίλνπκε θαη πάιη πσο νξηζκέλεο θνξπθέο έρνπλ κεγαιύηεξν εύξνο ζε ζρέζε 

κε ηηο αληίζηνηρεο ηνπο δείγκαηνο Ni13. Έηζη, ζην δείγκα Ni10 νη θνξπθέο ηνπ Ni(OH)2 ζε 

2ζ=33.2
ν 

θαη 59.2
ν
 παξνπζηάδνληαη ειαθξώο κεγαιύηεξεο από απηέο ηνπ Ni13. Καη ζε 

απηή ηελ πεξίπησζε, ην ζηνηρείν απηό ζπκβαδίδεη κε ηα αληίζηνηρα απνηειέζκαηα ησλ 

κεηξήζεσλ ICP ζρεηηθά κε ηε θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ πιηθνύ (δείγκα Ni13: 34.17%, δείγκα 

Ni10: 25.28%). 
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Δηθόλα 4.43: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Ni13 θαη Ni10 (■ Ni(OH)2, □ 

εκπνξηθή α-Al2O3) 

 

Η παξάγξαθνο απηή ζα νινθιεξσζεί κε ηελ παξάζεζε ελόο ζπγθξηηηθνύ δηαγξακκάησλ 

πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ ζην νπνίν ζα παξνπζηαζηνύλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα δπν δεηγκάησλ 
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πνπ απνηεινύληαη από ηηο ίδηεο πνζόηεηεο θαη είδνο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ππνζηξώκαηνο, 

αιιά ζπληέζεθαλ ερνρεκηθά κε ρξήζε δηαθνξεηηθήο έληαζεο ππεξήρσλ (100 θαη 

30W/cm
2
, αληίζηνηρα). ΢ηόρνο είλαη λα εμεηαζηεί θαηά πόζν ε κείσζε ηεο έληαζεο ησλ 

ππεξήρσλ, επέθεξε θάπνηα αιιαγή ζηηο ιακβαλόκελεο θάζεηο ή όρη. 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλα 4.44 παξνπζηάδνληαη ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα ησλ δεηγκάησλ 

Ni2 θαη Ni10. Σα δπν απηά δείγκαηα δηαζέηνπλ ίζεο πνζόηεηεο πξόδξνκεο έλσζεο (40ml 

Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M]) θαη ππνζηξώκαηνο (1g εκπνξηθήο α-Al2O3), αιιά 

ζπληέζεθαλ κε ρξήζε ππεξήρσλ έληαζεο 100 θαη 30W/cm
2
, αληίζηνηρα. 

΢ηελ πεξίπησζε ηνπ δείγκαηνο Ni2 νη θνξπθέο ηνπ Ni(OH)2 ζε 2ζ=33.2
ν 

θαη 59.2
ν
 

παξνπζηάδνληαη μαλά κεγαιύηεξεο από απηέο ηνπ δείγκαηνο Ni10. Δπνκέλσο, ην δείγκα 

Ni2 θέξεη θαη κεγαιύηεξν πνζνζηό θόξηηζεο ζε ληθέιην. Πξάγκαηη, ε παξαηήξεζε απηή 

επαιεζεύεηαη θαη από ηηο κεηξήζεηο ICP-AES ζηα δπν απηά δείγκαηα. Σν Ni2 δηαζέηεη 

29.99% θόξηηζε ζε ληθέιην, ελώ ην Ni10 25.28%.  
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Δηθόλα 4.44: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ Ni2 θαη Ni10 (■ Ni(OH)2, □ 

εκπνξηθή α-Al2O3) 

 

 

4.2.3 Απνηειέζκαηα SEM/EDX 

 

΢ηελ παξνύζα ππνελόηεηα ζα παξνπζηαζηνύλ εηθόλεο από ην Ηιεθηξνληθό 

Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο (SEM) γηα επηιεγκέλα δείγκαηα πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ πνπ 

ζπληέζεθαλ ερνρεκηθά θαη ελαπνηέζεθαλ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα. Οξηζκέλα από απηά 

ζα ζπλνδεύνληαη θαη από ηηο αληίζηνηρεο αλαιύζεηο EDX κε ζηόρν λα ειέγρεη εάλ ηα 

απνηειέζκαηα ζρεηηθά κε ηε θόξηηζε ζε ληθέιην, βξίζθνληαη ζε θαιή ή όρη ζπκθσλία κε 

ηα αληίζηνηρα δεδνκέλα πνπ πξνήιζαλ από ηηο κεηξήζεηο ηνπ ICP. 

΢ηελ Δηθόλα 4.45 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Ni5 πνπ δηαζέηεη 40ml 

Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε, ρσξίο ππόζηξσκα. 

Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίσλ ηνπ ληθειίνπ κεγέζνπο ηάμεο λαλνκέηξσλ. 
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Δηθόλα 4.45: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο Ni5 

 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.46 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή (κεγέζπλζε x400) ηνπ δείγκαηνο Ni1 πνπ 

δηαζέηεη 20ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε θαη 1g 

εκπνξηθήο α-Al2O3 σο ππόζηξσκα. Γηαθξίλνπκε ηα ζσκαηίδηα ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ 

ληθειίνπ (άζπξεο πεξηνρέο) θαη απηά ηνπ ππνζηξώκαηνο ηεο αινύκηλαο (γθξη πεξηνρέο). 

 

 

 
Δηθόλα 4.46: Μηθξνδνκή SEM (x400) δείγκαηoο Ni1 

 

 

΢ηελ επόκελε εηθόλα παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ ίδηνπ δείγκαηνο Ni1 ζε 

κεγαιύηεξε κεγέζπλζε (x1000). ΢ε απηή δηαθξίλνληαη πιένλ μεθάζαξα ηα ζσκαηίδηα 

Ni(OH)2 «δηαθνζκεκέλα» πάλσ ζην θεξακηθό ππόζηξσκα ηεο α-Al2O3. Σν κέγεζνο ηνπο 

ππνινγίδεηαη πεξίπνπ ζηα 15-20κm, ελώ ην ζρήκα ηνπο είλαη ζθαηξνεηδέο. Σν πνζνζηό 

θόξηηζεο ζε ληθέιην ζην ζπγθεθξηκέλν δείγκα ππνινγίζηεθε κε βάζε ην ICP-AES ζην 

19.84%, ελώ ην EDX ζε κεγέζπλζε x400 έδσζε πνζνζηό ληθειίνπ 17.69%. 

 

α-Al2O3 

Ni(OH)2 

Ni(OH)2 

Ni(OH)2 
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Δηθόλα 4.47: Μηθξνδνκή SEM (x1000) δείγκαηoο Ni1 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.48 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Ni7 πνπ δηαζέηεη 20ml 

Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε θαη 1g GDC σο ππόζηξσκα. 

Η κεγέζπλζε ηεο απηήο ηεο κηθξνδνκήο είλαη x100 θαη ζ’ απηή δηαθξίλνληαη νη θόθθνη ηνπ 

ππνζηξώκαηνο ζε κεγέζε πνπ μεθηλνύλ από πεξίπνπ 10κm θαη θηάλνπλ έσο ηα 250κm. 

 

 
Δηθόλα 4.48: Μηθξνδνκή SEM (x100) δείγκαηoο Ni7 

 

Μηα κεγαιύηεξε κεγέζπλζε (x400) ηνπ ίδηνπ δέηγκαηνο παξνπζηάδεηαη ζηελ Δηθόλα 

4.49. ΢ε απηή δηαθξίλνπκε ηα ζσκαηίδηα ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ «δηαθνζκεκέλα» 

πάλσ ζηνπο θόθθνπο ηνπ GDC. 
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Δηθόλα 4.49: Μηθξνδνκή SEM (x400) δείγκαηoο Ni7 

 

Σν κέγεζνο θαη ην ζρήκα ησλ ζσκαηηδίσλ ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ παξνπζηάδεηαη 

επθξηλέζηεξα ζηελ Δηθόλα 4.50. ΢ε απηή, ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Ni7 εκθαλίδεηαη ζε 

κεγέζπλζε x4000 θαη ηα ζσκαηίδηα ηνπ Ni(OH)2 δηαθξίλνληαη πιένλ μεθάζαξα. Σν 

κέγεζόο ηνπο θπκαίλεηαη από 1-5κm θαη ην ζρήκα ηνπο είλαη ζθαηξνεηδέο. Ο 

πξνζδηνξηζκόο ηνπ πνζνζηνύ θόξηηζεο ζε ληθέιην ζην ζπγθεθξηκέλν δείγκα κε βάζε ηηο 

κεηξήζεηο ηνπ ICP ήηαλ ζην 18.115, ελώ ην αληίζηνηρν λνύκεξν από ην EDX ήηαλ ζην 

17.015. 

Παξαηεξνύκε όηη θαη ζηα δπν δείγκαηα πνπ εμεηάζακε ζην SEM, νη ιακβαλόκελεο 

κηθξνδνκέο παξνπζηάδνπλ ην επηηπρεκέλν decoration ησλ κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ ζηα 

δηαθνξεηηθά θεξακηθά ππνζηξώκαηα. Δπίζεο, ηα δεδνκέλα γηα ηα πνζνζηά θόξηηζεο πνπ 

πξνέξρνληαη ηόζν από ηηο κεηξήζεηο ICP, όζν θαη από ηελ αλάιπζε EDX, θαίλεηαη πσο 

βξίζθνληαη ζε πνιύ θαιή ζπκθσλία κεηαμύ ηνπο. 

 

 
Δηθόλα 4.50: Μηθξνδνκή SEM (x4000) δείγκαηoο Ni7 

 

Σέινο, ζηελ Δηθόλα 4.51 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο Ni9 πνπ δηαζέηεη 

40ml Ni(CH3COO)2*4H2O [0.2M] σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε θαη 0.25g 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλε ε-Al2O3 (600) σο ππόζηξσκα. Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε 

Ni(OH)2 

Ni(OH)2 
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ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ ηα νπνία κνηάδνπλ λα είλαη ειαθξώο 

ζπζζσκαησκέλα. Σα κηθξόηεξα ζσκαηίδηα εμ απηώλ θπκαίλνληαη ζε κέγεζνο ηάμεσο 

λαλνκέηξσλ. 

 

 
Δηθόλα 4.51: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο Ni9 

 

Ni(OH)2 
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4.3 Απνηειέζκαηα ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη ραξαθηεξηζκνύ δεηγκάηωλ 

Ni 

 

Όπσο έρεη ήδε αλαθεξζεί, νη ζθόλεο πνπ ιήθζεθαλ κέζσ θπγνθέληξεζεο κεηά ηελ 

νινθιήξσζε ηεο ζπγθεθξηκέλεο ζπλζεηηθήο πνξείαο, δηαιπηνπνηήζεθαλ κε ζηόρν λα 

εμεηαζηνύλ ζην ICP θαη λα πξνζδηνξηζηεί ην πνζνζηό θόξηηζήο ηνπο κε κεηαιιηθά 

ζσκαηίδηα. Η αθξηβήο δηαδηθαζία ηεο δηαιπηνπνίεζεο αλαθέξεηαη ζην Παξάξηεκα 1. 

Αθνινύζσο, ιήθζεθαλ ηα αθηηλνδηαγξάκκαηα επηιεγκέλσλ δεηγκάησλ ζθνλώλ ληθειίνπ 

«δηαθνζκεκέλα» ζε δηάθνξα θεξακηθά ππνζηξώκαηα θαη κειεηήζεθε ε κηθξνδνκή ηνπο 

κέζσ SEM. 

΢ηηο επόκελεο παξαγξάθνπο ζα παξαηεζνύλ ηα απνηειέζκαηα γηα θάζε είδνο 

πεηξάκαηνο κε δείγκαηα ληθειίνπ «δηαθνζκεκέλα» ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα. 

 

4.3.1 Απνηειέζκαηα ICP-AES 

 

΢ηελ παξάγξαθν απηή ζα παξνπζηαζηνύλ ηα απνηειέζκαηα πνπ πξνέθπςαλ από ηελ 

επεμεξγαζία ησλ δεηγκάησλ ηνπ ληθειίνπ κεηά ηελ εμέηαζή ηνπο ζην ICP. Η αμηνιόγεζε 

ησλ δεδνκέλσλ έγηλε θαη ζε απηή ηελ πεξίπησζε κε ηνλ ίδην ηξόπν πνπ παξνπζηάδεηαη ζην 

Παξάξηεκα 2. 

Μέζσ ησλ δηαγξακκάησλ πνπ θαηαζθεπάζηεθαλ, επηρεηξείηαη ε κειέηε ηεο επίδξαζεο 

δηαθόξσλ παξακέηξσλ (όπσο ε πνζόηεηα ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο, ην είδνο ηνπ 

θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο θαη ε ρξνληθή εμέιημε ελόο πεηξάκαηνο), ζηε θόξηηζε ηνπ 

ηειηθνύ πιηθνύ ζε ληθέιην. 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.52 παξνπζηάδεηαη ε επίδξαζε ηεο αιιαγήο ηεο πνζόηεηαο 

ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο NiCl2*6H2O γηα δπν δείγκαηα κε ην ίδην ππόζηξσκα. 

Πην ζπγθεθξηκέλα, εμεηάζηεθαλ ηα δείγκαηα NiA θαη NiB πνπ δηαζέηνπλ 0.25g ππόζηξσκα 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 (600) θαη 0.9245 θαη 0.2502g πξόδξνκεο έλσζεο 

NiCl2*6H2O, αληίζηνηρα. 

Καζώο ε πνζόηεηα ηνπ κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ ζρεδόλ ηεηξαπιαζηάζηεθε, ην πνζνζηό 

ηεο θόξηηζεο ζε ληθέιην απμήζεθε. ΢πγθεθξηκέλα, ζηελ πεξίπησζε ηνπ δείγκαηνο NiA ην 

πνζνζηό ηνπ ληθειίνπ κεηξήζεθε ζην 29.8%, ελώ ζην δείγκα NiΒ έθηαζε ην 38.48% 

παξνπζηάδνληαο αύμεζε θαηά 22.5%. Σν ζηνηρείν απηό είλαη απόιπηα αλακελόκελν, θαζώο 

νθείιεηαη ζηελ αύμεζε ηεο πνζόηεηαο ηνπ πξνδξόκνπ ηνπ ληθειίνπ. 

 

 
Δηθόλα 4.52: Δπίδξαζε αύμεζεο πνζόηεηαο πξόδξνκεο έλσζεο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ 

δεηγκάησλ NiΑ, NiB 
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΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλα 4.53 παξνπζηάδεηαη ε επίδξαζε ηνπ δηαθνξεηηθνύ είδνπο 

θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ηνπ πιηθνύ ζε ληθέιην. Σα δείγκαηα πνπ 

παξνπζηάδνληαη είλαη ην NiC κε 0.9245g πξόδξνκεο έλσζεο NiCl2*6H2O θαη 0.25g 

ππόζηξσκα εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 (1200) θαη ην NiΑ κε ηελ ίδηα πνζόηεηα 

πξόδνξκεο έλσζεο θαη 0.25g ππνζηξώκαηνο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 (600). 

΢ην δείγκα NiC ην πνζνζηό ηεο θόξηηζεο ππνινγίζηεθε ζην 26.86%, ελώ ζην δείγκα NiΑ 

ζην 38.48%. Καη ηα δπν απηά πνζνζηά είλαη αξθεηά ηθαλνπνηεηηθά, κηαο θαη θπκαίλνληαη 

από πεξίπνπ 26% έσο 38%. 

 

 
Δηθόλα 4.53: Δπίδξαζε δηαθνξεηηθνύ είδνπο ππνζηξώκαηνο ζηελ ηειηθή θόξηηζε ησλ 

δεηγκάησλ NiC, NiA 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.54 παξνπζηάδεηαη ε ρξνληθή εμέιημε ηεο ερνρεκηθήο 

ζύλζεζεο ηνπ δείγκαηνο NiD. Σν δείγκα απηό απνηειείηαη από 0.2502g πξόδξνκεο έλσζεο 

NiCl2*6H2O θαη 0.25g ππόζηξσκα εκπνξηθήο α-Al2O3. Καηά ηε δηαμαγσγή ηνπ δίσξνπ 

πεηξάκαηνο ηεο ερνβόιεζεο, ιακβάλνληαλ δείγκα θάζε 20min θαη κεηά ηε θπγνθέληξεζε 

ηνπ ζηεξενύ πιηθνύ απηό εμεηάδνληαλ ζην ICP-AES γηα λα δηεξεπλεζεί ην πνζνζηό 

θόξηηζεο ζε ληθέιην ζε θάζε βήκα ηεο ερνβόιεζεο. Καη ζε απηή ηελ πεξίπησζε ε 

αλαγξαθόκελε ηηκή γηα ηα 120min αθνξά ηε κέηξεζε ηνπ ηειηθνύ, ζπλνιηθνύ πιηθνύ θαη 

όρη ην δείγκα πνπ ιήθζεθε κε ηε ζπκπιήξσζε ηνπ δίσξνπ. 

Από ηελ παξαηήξεζε ηνπ δηαγξάκκαηνο πξνθύπηεη όηη ήδε από ηα πξώηα 20min ηεο 

ερνβόιεζεο, επεηεύρζεη έλα ηθαλνπνηεηηθό πoζνζηό θόξηηζεο ζε ληθέιην ηεο ηάμεο ηνπ 

40%. Απηό ην πνζνζηό θαίλεηαη πσο δηαηεξείηαη πεξίπνπ κέρξη ην ηέινο ηνπ δίσξνπ 

πεηξάκαηνο, κηαο θαη ζε όιεο ηηο ελδηάκεζεο δεηγκαηνιεςίεο δελ έπεζε θάησ από ην 36%. 

Η κέγηζηε ηηκή decoration εκθαλίζηεθε ζηα 40min θαη ήηαλ 45.79%, ελώ ζηνπο δπν 

επόκελνπο ρξόλνπο κεηώζεθε. ΢ηε ζπλέρεηα (ζηα 100min) ε ηηκή θαίλεηαη λα απμάλεηαη 

μαλά ειαθξά ζε πνζνζηό 42.29%. 
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Δηθόλα 4.54: Φξνληθή εμέιημε πεηξάκαηνο ερνβόιεζεο γηα ην δείγκα NiD 

 

Οη κηθξέο απηέο απμνκεηώζεηο είλαη πηζαλό λα νθείινληαη ζην γεγνλόο όηη ε ζπλνιηθή 

πνζόηεηα δείγκαηνο πνπ ιακβάλνληαο ζηνπο ελδηάκεζνπο απηνύο ρξόλνπο ήηαλ πνιύ 

κηθξή θαη γηα θάζε πεξίπησζε ε ηειηθή πνζόηεηα πνπ πξνέθπςε κεηά ηε θπγνθέληξεζε 

θαη ζπλεπώο ηε δηαιπηνπνίεζε δελ ππεξέβε ηα 10mg. Απηό ην ζηνηρείν ίζσο ήηαλ 

θαζνξηζηηθό θαη ηα απνηειέζκαηα ηνπ ICP-AES πνπ πξνέθπςαλ κηαο θαη νη πνζόηεηεο 

απηέο θηλνύληαη ζηα όξηα ηεο δηαθξηηηθήο ηθαλόηεηαο ηνπ νξγάλνπ. 

 

 

4.3.2 Απνηειέζκαηα XRD 

 

΢ηελ παξνύζα ππνελόηεηα ζα παξαηεζνύλ αθηηλνδηαγξάκκαηα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ 

από επηιεγκέλα δείγκαηα πξνθεηκέλνπ λα εληνπηζηνύλ νη αθξηβείο ελώζεηο πνπ πξνέθπςαλ 

από ηνλ ζπγθεθξηκέλν ηξόπν ζύλζεζεο θαη νη πηζαλέο δηαθνξέο κεηαμύ ηνπο. 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.55 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ 

γηα ην δείγκα NiE. Σν δείγκα απηό δηαζέηεη κόλν 0.2502g πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο 

NiCl2*6H2O θαη κεδεληθό ππόζηξσκα. Γηαθξίλνληαη νη ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο ηνπ 

ληθειίνπ ζε 2ζ=44.4
ν
, 51.7

ν
, 76.3

ν
, 92.8

ν
 θαη 98.5

ν
. Οη 3 πξώηεο θύξηεο θνξπθέο 

αληηζηνηρνύλ ζηα επίπεδα Miller (111), (200) θαη (222) αληίζηνηρα. Σν ζηελό εύξνο ησλ 

θνξπθώλ ππνδεηθλύεη ηελ θξπζηαιιηθή θύζε ησλ ζρεκαηηδόκελσλ ζσκαηηδίσλ, ελώ δελ 

παξαηεξνύληαη θνξπθέο αθαζαξζηώλ. 
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Δηθόλα 4.55: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δείγκαηνο NiE ((■ Ni) 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.56 παξνπζηάδεηαη ην δηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ 

γηα ην δείγκα NiD. Σν δείγκα απηό δηαζέηεη 0.2502g πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο 

NiCl2*6H2O θαη 0.25g εκπνξηθή α-Al2O3 σο ππόζηξσκα. Γηαθξίλνληαη νη ραξαθηεξηζηηθέο 

θνξπθέο ηνπ ππνζηξώκαηνο ηεο αινύκηλαο, αιιά θαη ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ. Καη ζε 

απηή ηελ πεξίπησζε απνπζηάδνπλ νη θνξπθέο πνπ ζα κπνξνύζαλ λα απνδνζνύλ ζε 

αθαζαξζίεο. 
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Δηθόλα 4.56: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δείγκαηνο NiD (■ Ni, □ α-Al2O3) 

 

΢ην δηάγξακκα ηεο Δηθόλαο 4.57 παξνπζηάδνληαη ηα δηαγξάκκαηα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-

ρ γηα ηα δείγκαηα NiA. θαη NiC. Σν δείγκα NiA δηαζέηεη 0.9245g πξόδξνκεο κεηαιιηθήο 

έλσζεο NiCl2*6H2O θαη 0.25g εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 (600) σο ππόζηξσκα, 

ελώ ην δείγκα NiC δηαζέηεη 0.9245g πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο NiCl2*6H2O θαη 0.25g 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 (1200) σο ππόζηξσκα. 

΢ην δείγκα NiC δηαθξίλνληαη θαη νη 5 βαζηθέο θνξπθέο ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ, ελώ 

αληίζεηα ζην δείγκα NiA ε θνξπθή ηνπ ληθειίνπ ζε 2ζ=45
ν
 θαίλεηαη λα απνπζηάδεη. 
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Δηθόλα 4.57: Γηάγξακκα πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ δεηγκάησλ NiΑ θαη NiC(■ Ni, □ εκπνξηθή 

α-Al2O3, ● ε-Al2O3(600)) 

 

 

4.3.3 Απνηειέζκαηα SEM/EDX 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.58 δηαθξίλεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο NiE πνπ απνηειείηαη από 

0.2502g πξόδξνκεο έλσζεο NiCl2*6H2O θαη κεδεληθό ππόζηξσκα. Σα ζσκαηίδηα ηνπ 

ληθειίνπ εκθαλίδνπλ κηθξνδνκή κε ηε κνξθή ξάβδσλ ζηα άθξα ησλ νπνίσλ θαίλνληαη λα 

βξίζθνληαη ηνπνζεηεκέλα θαη νξηζκέλα δηζθνεηδή ζσκαηίδηα. Γηαθξίλεηαη επίζεο θαη ε 

ύπαξμε νξηζκέλσλ ιεπηόηεξσλ ζρεκαηηζκώλ κε ηε κνξθή δελδξηηώλ. 

 

 
Δηθόλα 4.58: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο NiE 

 

Μηα κεγαιύηεξε κεγέζπλζε ηνπ ίδηνπ δείγκαηνο (Δηθόλα 4.59) απνδεηθλύεη όλησο ηνλ 

παξαπάλσ ηζρπξηζκό καο. Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε επηκέξνπο δηζθνεηδώλ ζσκαηηδίσλ 

ληθειίνπ ηεο ηάμεσο ησλ λαλνκέηξσλ πνπ ζρεκαηίδνπλ ηηο επξύηεξεο δελδξνεηδείο 

δηακνξθώζεηο ληθειίνπ πνπ παξαηεξήζεθαλ. 

 

Ράβδνη – 

δελδξίηεο 

Ni 
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Δηθόλα 4.59: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο NiE ζε κεγαιύηεξε κεγέζπλζε 

 

΢ηελ Δηθόλα 4.60 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο NiΑ κεηά ηελ εμέηαζή ηνπ 

ζην Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο. Σν ζπγθεθξηκέλν δείγκα απνηειείηαη από 

0.9245g πξόδξνκεο έλσζεο NiCl2*6H2O θαη 0.25g εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 

(600). Σα ζσκαηίδηα ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ παξνπζηάδνπλ ξαβδνεηδέο ζρήκα θαη ην 

κέγεζόο ηνπο θπκαίλεηαη ζηελ θιίκαθα ησλ λαλνκέηξσλ.  

 

 
Δηθόλα 4.60: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο NiΑ 

 

Σέινο, ζηελ Δηθόλα 4.61 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ηνπ δείγκαηνο NiD κεηά ηελ 

εμέηαζή ηνπ ζην Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο ζε δπν δηαθνξεηηθέο κεγεζύλζεηο 

(x400 θαη x4000). Σν δείγκα απηό απνηειείηαη από 0.2502g πξόδξνκεο έλσζεο 

NiCl2*6H2O θαη 0.25g εκπνξηθήο α-Al2O3 σο ππόζηξσκα. ΢ηελ εηθόλα κε ηε κεγαιύηεξε 

κεγέζπλζε (δεμηά) δηαθξίλεηαη ε ύπαξμε ησλ ζσκαηηδίσλ ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ (ηάμεσο 

λαλνκέηξσλ). 

 

Ni 

Ni 

Γίζθνη Ni 



 
97 

  

Δηθόλα 4.61: Μηθξνδνκή SEM δείγκαηνο NiD (κεγέζπλζε x400 θαη x4000) 

 

 

4.3.3 Απνηειέζκαηα ΣEM 

Δπηιεγκέλα δείγκαηα από ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε θαη ελαπόζεζε ηνπ κεηαιιηθνύ 

ληθειίνπ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα εμεηάζηεθαλ κε Ηιεθηξνληθή Μηθξνζθνπία 

Γηέιεπζεο TEM κε ζηόρν ηελ κειέηε ηεο κηθξνδνκήο ηνπο θαη ηελ παξαηήξεζε ησλ 

ζρεκαηηδόκελσλ λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ. 

Έηζη, ζηελ Δηθόλα 4.62 παξνπζηάδεηαη ε κηθξνδνκή ην δείγκαηνο NiC πνπ 

δηαζέηεη 0.25g πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο ληθειίνπ ζε 0.25g εκπνξηθήο ζθόλεο α-

Al2O3 σο ππόζηξσκα ζε δηάθνξεο κεγεζύλζεηο. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 4.62: Μηθξνδνκή TEM δείγκαηνο NiC ζε δηάθνξεο κεγεζύλζεηο 

Ni 

 

  

 

α-Al2O3 Ni NPs 
Ni NPs 

Ni NPs Ni NPs 
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Γηαθξίλεηαη ε ύπαξμε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ 

«δηαθνζκεκέλσλ» ζηνπο θόθθνπο ηεο ζθόλεο ηεο α-Al2O3. Σν κέγεζνο ησλ 

λαλνζσκαηηδίσλ ληθειίνπ θπκαίλεηαη γύξσ ζηα 5nm. 
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ΚΔΦΑΛΑΙΟ 5. ΢πδήηεζε - ΢πκπεξάζκαηα 
 

΢ηελ παξνύζα εξγαζία επηρεηξήζεθε ε ερνρεκηθή ζύλζεζε λαλνζσκαηηδίσλ Cu, 

Ni(OH)2 θαη Ni θαη ε ελαπόζεζε απηώλ ζε δηάθνξα θεξακηθά ππνζηξώκαηα. Οη ηξεηο 

δηαθνξεηηθέο πνξείεο ζύλζεζεο πνπ αθνινπζήζεθαλ, απνδείρζεθαλ απνηειεζκαηηθέο γηα 

ηελ παξαιαβή λαλνζσκαηηδίσλ κεηαιιηθνύ ραιθνύ, πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ θαη 

κεηαιιηθνύ ληθειίνπ «δηαθνζκεκέλσλ» ζηα δηάθνξα θεξακηθά ππνζηξώκαηα. 

Μεηά ηελ επηηπρή ηνπο ζύλζεζε, αθνινύζεζε ν ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ ηόζν ζε 

όηη αθνξά ην πνζνζηό θόξηηζεο ησλ ηειηθώλ πιηθώλ ζε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα (κεηξήζεηο 

ICP-AES), όζν θαη ηε κειέηε ηεο κηθξνδνκήο ηνπο κε ηερληθέο πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ 

(XRD), Ηιεθηξνληθήο Μηθξνζθνπίαο ΢άξσζεο (SEM) θαη Ηιεθηξνληθήο Μηθξνζθνπίαο 

Γηέιεπζεο (TEM) ζε επηιεγκέλα δείγκαηα. ΢πγθεθξηκέλα δείγκαηα πνπ πξνέθπςαλ από 

ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ηνπ κεηαιιηθνύ ραιθνύ ζε ππόζηξσκα ζθόλεο εκπνξηθήο α-Al2O3, 

θαηέζηεζαλ επίζεο ππθλά κέζσ ηεο ηερληθήο Spark Plasma Sintering γηα ηνλ πεξαηηέξσ 

ραξαθηεξηζκό ηνπο. 

 

Ξεθηλώληαο από ηα απνηειέζκαηα ηεο ερνρεκηθήο ζύλζεζεο θαη «δηαθόζκεζεο» ησλ 

λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ ζηα δηάθνξα θεξακηθά ππνζηξώκαηα ζα κπνξνύζακε λα 

ζηαζνύκε ζηηο αθόινπζεο παξαηεξήζεηο: 

Αξρηθά, ε κέζνδνο ζύλζεζεο πνπ επηιέρζεθε από ηε βηβιηνγξαθία [69] απνδείρζεθε 

απνηειεζκαηηθή γηα ηελ ερνρεκηθή ζύλζεζε ζσκαηηδίσλ ραιθνύ δηαθνζκεκέλσλ ζε 

θεξακηθέο ζθόλεο. Καηά ηελ εθηέιεζή ηεο δελ παξαηεξήζεθε θάπνηα δπζθνιία, ελώ όια 

ηα πεηξάκαηα ερνβόιεζεο νινθιεξώζεθαλ επηηπρώο. Η ζπιινγή θαη ε θπγνθέληξεζε ησλ 

δηαιπκάησλ πνπ πξνέθπςαλ κεηά ηελ ερνβόιεζε έγηλε ζύκθσλα κε ηηο πξνβιεπόκελεο 

δηαδηθαζίεο γηα ην δηαρσξηζκό ηνπ ππεξθείκελνπ πγξνύ από ηε ζηεξεή ζθόλε. Σν 

ππεξθείκελν πγξό θαη ε πνζόηεηα ζθόλεο πνπ πξνέθπςε απ’ όια ηα πεηξάκαηα ζύλζεζεο, 

θπιάρζεθαλ ζε εηδηθά πιαζηηθά θηαιίδηα γηα πεξαηηέξσ ρξήζε. 

Ο πνζνηηθόο ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ, ε κέηξεζε δειαδή ηνπ πνζνζηνύ θόξηηζεο 

ζε ραιθό πνπ θέξεη θάζε δείγκα, πξαγκαηνπνηήζεθε όπσο ήδε έρεη αλαθεξζεί κε 

κεηξήζεηο ICP-AES. Γηα λα γίλεη απηό, νη ζηεξεέο ζθόλεο δηαιπηνπνηήζεθαλ ζύκθσλα κε 

ηε δηαδηθαζία πνπ πεξηγξάθεηαη ζην Παξάξηεκα 1 θαη ελ ζπλερεία ηα απνηειέζκαηα πνπ 

πξνέθπςαλ κέζσ ηηο καζεκαηηθήο επεμεξγαζίαο (Παξάξηεκα 2), παξνπζηάζηεθαλ ζε 

κνξθή ζπγθξηηηθώλ δηαγξακκάησλ. 

Από ηελ αμηνιόγεζε ησλ δηαγξακκάησλ απηώλ παξαηεξήζεθε πσο θαζώο απμάλεηαη ε 

πνζόηεηα ηνπ κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ, απμάλεηαη θαη ην αληίζηνηρν πνζνζηό θόξηηζεο ζε 

ραιθό. Φάλεθε κάιηζηα, πσο ε ρξήζε 1g πξόδξνκεο έλσζεο είλαη ζεκαληηθή γηα ηελ 

επίηεπμε ελόο πνζνζηνύ θόξηηζεο ηεο ηάμεο ηνπ 35%. ΢ηηο πεξηζζόηεξεο πεξηπηώζεηο 

επίζεο, ε ρξήζε ησλ 2h ηεο ερνβόιεζεο απνδείρζεθε επαξθήο γηα ηελ επίηεπμε 

επηζπκεηνύ πνζνζηνύ decoration κεηαμύ 35-45%. 

Μηα αθόκα παξάκεηξνο πνπ εμεηάζηεθε ήηαλ θαη ε επίδξαζε ηεο ρξήζεο δηαθνξεηηθνύ 

είδνπο θεξακηθνύ ππνζηξώκαηνο. Πην ζπγθεθξηκέλα, ε ρξήζε ππνζηξσκάησλ από ζθόλεο 

εκπνξηθήο α-Al2O3, εκπνξηθήο TiO2, πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε Al(OH)3 θαη 

εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α-Al2O3 (1200
o
C) απνδείρζεθε νξζή ηόζν γηα ηελ επηηπρή 

«δηαθόζκεζε» ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ηνπ ραιθνύ πάλσ ζε απηά ηα ππνζηξώκαηα, όζν θαη 

γηα ηα ηθαλνπνηεηηθά πνζνζηά θόξηηζήο ηνπο ζε ραιθό. 

Η αμηνιόγεζε ηνπ πνζνζηνύ θόξηηζεο ζπλερίζηεθε κε ηε κειέηε ηεο επίδξαζεο ηεο 

κείσζεο ηεο έληαζε ησλ ππεξήρσλ (από ηα 100 ζηα 30 W/cm
2
). ΢ε απηή ηελ πεξίπησζε ηα 

δείγκαηα πνπ ζπληέζεθαλ κε ηε ρακειόηεξε έληαζε ππεξήρσλ εκθάληζαλ κηα κείσζε ζην 

ηειηθό πνζνζηό θόξηηζήο ηνπο ζε ραιθό, ε νπνία όκσο δελ ήηαλ ηδηαίηεξα ζεκαληηθή. 
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Έηζη, κπνξεί λα πξνηαζεί ε ρξήζε ππεξήρσλ κηθξόηεξεο έληαζεο, ρσξίο ηδηαίηεξα 

αξλεηηθέο επηπηώζεηο ζην πνζνζηό θόξηηζεο, πνπ ζα απμήζεη ηε δηάξθεηα δσήο ηεο 

ρξεζηκνπνηνύκελεο κύηεο ηνπ ερνδίνπ. 

Σέινο ε κειέηε ηνπ decoration ζε ραιθό θαηά ηε ρξνληθή εμέιημε ελόο πεηξάκαηνο (κε 

ελδηάκεζεο δεηγκαηνιεςίεο αλά 20min) έδεημε θάπνηεο δηαθπκάλζεηο ζηηο ηηκέο ηεο 

θόξηηζεο. Πην ζπγθεθξηκέλα, παξαηεξήζεθε ζηαδηαθή αύμεζε ηνπ πνζνζηνύ θόξηηζεο ζε 

ραιθό από ηελ έλαξμε ηεο ερνβόιεζεο έσο θαη ηε ζπκπιήξσζε ηεο πξώηεο ώξαο 

ερνβόιεζεο θαη κεηέπεηηα κείσζε κέρξη ηε ζπκπιήξσζε ησλ 100min. Οη δηαθπκάλζεηο 

απηέο ζηηο ηηκέο ηεο θόξηηζεο κπνξνύλ λα εξκελεπηνύλ σο εμήο: Αξρηθά, κπνξνύκε λα 

ππνζέζνπκε πσο ζην αηώξεκα εθηόο από ηα δηαθνζκεκέλα ζσκαηίδηα ραιθνύ, είλαη πηζαλό 

λα βξίζθνληαη θαη νξηζκέλα ειεύζεξα ζσκαηίδηα. Έηζη, από ηελ έλαξμε ηεο ερνβόιεζεο 

έσο ηα 60min νη ππέξερνη δξνπλ επεξγεηηθά θαη βνεζνύλ λα «γεκίζεη» ην ππόζηξσκα κε 

ζσκαηίδηα κεηαιιηθνύ ραιθνύ. Από ηα 80 έσο ηα 100min ην decoration κεηώλεηαη, γηαηί 

θαζώο απμάλεηαη ν ρξόλνο ηεο ερνβόιεζεο ηα πην κεγάια ζε κέγεζνο ζσκαηίδηα ραιθνύ 

«ζπάλε» ζε κηθξόηεξα εμαηηίαο ηεο δξάζεο ησλ ππεξήρσλ. Έηζη, ε ιήςε δείγκαηνο ζηνπο 

κεγαιύηεξνπο ρξόλνπο είλαη πηζαλό λα πεξηειάκβαλε θαη ηέηνηνπ είδνπο ζσκαηίδηα ηα 

νπνία δελ κπόξεζαλ λα ζπιιερζνύλ θαηά ηε θπγνθέληξεζε, αιιά παξέκεηλαλ ζην 

ππεξθείκελν δηάιπκα. Έηζη, έλα πνζνζηό ραιθνύ δελ θαηάθεξε λα κεηξεζεί ζην ICP-AES. 

Μηα δεύηεξε εμήγεζε γηα ηε κείσζε ζην πνζνζηό ηεο θόξηηζεο κεηά ηε κηα ώξα, ζα 

κπνξνύζε λα εξκελεπηεί ππνζέηνληαο όηη από θάπνην ζεκείν θαη κεηά ε δξάζε ησλ 

ππεξήρσλ θαηαθέξλεη λα «απνγπκλώζεη» θάπνην πνζνζηό ηνπ δηαθνζκεκέλνπ ραιθνύ από 

ην ππόζηξσκα. Ίζσο δειαδή νη ππέξερνη λα δξνπλ αξλεηηθά, ή έζησ ζαλ έλα 

αληαγσληζηηθό θαηλόκελν πνπ νδεγεί ζηελ απνδόκεζε ηνπ decoration. 

Ο πνηνηηθόο ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ μεθίλεζε κε ηε ιήςε δηαγξακκάησλ 

πεξίζιαζεο αθηίλσλ-Υ. ΢ε απηά παξνπζηάζηεθαλ νη ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο ηνπ 

κεηαιιηθνύ ραιθνύ, αιιά θαη ησλ εθάζηνηε ππνζηξσκάησλ. Η απνπζία θνξπθώλ πνπ ζα 

κπνξνύζαλ λα απνδνζνύλ ζε αθαζαξζίεο (πρ CuO ή Cu2O) ππνδεηθλύεη ηε κεηαιιηθή 

θύζε ησλ ζρεκαηηδόκελσλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ, ελώ ην ζηελό εύξνο ησλ θνξπθώλ 

απνηειεί έλδεημε ηεο πςειήο θξπζηαιιηθόηεηάο ηνπο. 

Η παξαηήξεζε ησλ δεηγκάησλ κε ην Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζε έδεημε θάπνηα 

ελδηαθέξνληα ζηνηρεία. Αξρηθά, ζηα δείγκαηα πνπ δελ δηέζεηαλ θάπνην ππόζηξσκα, αιιά 

ήηαλ κόλν κεηαιιηθόο ραιθόο, εκθαλίζηεθαλ δπν δηακνξθώζεηο απηνύ. Δληνπίζηεθαλ 

ηόζν θάπνηα δηζθνεηδή ζσκαηίδηα ραιθνύ, όζν θαη νξηζκέλεο ξάβδνη ραιθνύ πνπ 

ιεηηνπξγνύζαλ ζαλ γέθπξεο κεηαμύ ησλ δίζθσλ. Η πξνζεθηηθόηεξε κειέηε ησλ δπν απηώλ 

δηακνξθώζεσλ απνθάιπςε πσο ηόζν νη δίζθνη, όζν θαη νη ξάβδνη ζπλίζηαληαη από 

επηκέξνπο ζπζζσκαηώκαηα δηζθνεηδώλ ζσκαηηδίσλ ραιθνύ ηεο ηάμεο ησλ λαλνκέηξσλ. Η 

ίδηα παξαηήξεζε εληνπίζηεθε θαη ζηα δείγκαηα όπνπ ν κεηαιιηθόο ραιθόο είλαη 

«δηαθνζκεκέλνο» ζε θάπνην θεξακηθό ππόζηξσκα. 

Η ύπαξμε ησλ λαλνζσκαηηδίσλ ραιθνύ (δηαζηάζεσλ 3-5nm) επαιεζεύηεθε θαη από ηε 

ιήςε εηθόλσλ TEM γηα έλα δείγκα ραιθνύ ρσξίο ππόζηξσκα θαη γηα δείγκα ραιθνύ 

«δηαθνζκεκέλν» ζε ζθόλε εκπνξηθήο ηηηαλίαο. 

Η αμηνιόγεζε ησλ δεηγκάησλ ζπλερίζηεθε κε ηε ζπκπύθλσζε (κέζσ ηεο ηερληθήο SPS) 

δεηγκάησλ απνηεινύκελσλ από δηαθνξεηηθέο πνζόηεηεο ραιθνύ «δηαθνζκεκέλεο» πάλσ ζε 

ζθόλε εκπνξηθήο αινύκηλαο. Έηζη, από ηε κειέηε ησλ δηαγξακκάησλ ηνπ ξπζκνύ 

ζπκπύθλσζεο δηαπηζηώζεθε πσο δείγκα απνηεινύκελν από θαζαξήο α- Al2O3 όηαλ βξεζεί 

ζην πιάζκα ιηώλεη πην αξγά ελ ζπγθξίζεη κε ηα «δηαθνζκεκέλα» δείγκαηα. Δπίζεο, ην 

δείγκα πνπ θέξεη ην κηθξόηεξν πνζνζηό decoration ζε ραιθό, θαίλεηαη πσο κεηά ηνπο 

1200
ν
C αθνινπζεί ηελ ίδηα ζπκπεξηθνξά κε ηελ θαζαξή α- Al2O3. Απηό ζεκαίλεη πσο κε ην 

ειάρηζην πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό δελ εμαζθαιίδεηαη κε επθνιία ε ζπκπύθλσζε θαη ην 

πιηθό ηείλεη λα ζπκπεξηθεξζεί ζαλ λα πεξηείρε κόλν ην θεξακηθό ππόζηξσκα. Όζν όκσο ην 
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πνζνζηό θόξηηζεο ζε ραιθό απμάλεηαη, ην densification γίλεηαη πην γξήγνξα. Καη απηό 

γηαηί ε ύπαξμε κεγάιεο πνζόηεηαο ραιθνύ δεκηνπξγεί ηηο θαηάιιειεο αγώγηκεο δηαδξνκέο 

πνπ εμαζθαιίδνπλ ην πην γξήγνξν θαη εύθνιν densification. 

Η παξαηήξεζε ησλ δεηγκάησλ κεηά ην SPS ζην νπηηθό κηθξνζθόπην θαη ην 

Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην ΢άξσζεο βνήζεζε ζηνλ ππνινγηζκό ηνπ πνξώδνπο ησλ 

ζπκππθλσκέλσλ δνκώλ. Σν πνξώδεο ησλ δεηγκάησλ δελ μεπέξαζε ην 1%, ελώ ην κέγεζνο 

ησλ ζσκαηηδίσλ ηνπ ραιθνύ κεηά ηε ζπκπύθλσζε ειαθξώο απμήζεθε. 

 

Η δεύηεξε πνξεία ζύλζεζεο αθνξνύζε ηελ ερνρεκηθή παξαζθεπή λαλνζσκαηηδίσλ 

πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ θαη ηε «δηαθόζκεζε» απηώλ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα. Η 

βαζηθή ζπληαγή πνπ αθνινπζήζεθε [47] ρξεζηκνπνίεζε σο πξόδξνκε κεηαιιηθή έλσζε ην 

ηεηξαέλπδξν νμηθό ληθέιην, ελώ ε ερνβόιεζε δηήξθεζε 2h ζε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο. 

Καη ζε απηή ηελ πεξίπησζε ηα πεηξάκαηα ηεο ερνβόιεζεο νινθιεξώζεθαλ επηηπρώο θαη 

ζπληέζεθαλ ηόζν δείγκαηα απνηεινύκελα από θαζαξό πδξνμείδην ηνπ ληθειίνπ, όζν θαη 

«δηαθνζκεκέλα» ζσκαηίδηα πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ πάλσ ζε δηάθνξα θεξακηθά 

ππνζηξώκαηα. 

Με ηε βνήζεηα ηεο θπγνθέληξεζεο θαηέζηεη εθηθηόο ν δηαρσξηζκόο ηνπ ππεξθείκελνπ 

δηαιύκαηνο θαη ηεο ζηεξεήο ζθόλεο κε ζηόρν ηε ζπλέρηζε ηνπ ραξαθηεξηζκνύ ηεο. Έηζη, νη 

ζθόλεο δηαιπηνπνηήζεθαλ κε βάζε ην πξσηόθνιιν ηνπ Παξαξηήκαηνο 1 γηα λα εμεηαζηεί 

ην πνζνζηό θόξηηζήο ηνπο ζε ληθέιην κέζσ ηεο κεζόδνπ ICP-AES. 

Γηεξεπλήζεθε ε πεξίπησζε αύμεζεο ηεο πνζόηεηαο ηεο πξόδξνκεο κεηαιιηθήο έλσζεο 

ζηε θόξηηζε ηνπ ηειηθνύ πιηθνύ θαη δηαπηζηώζεθε πσο όζν απηή απμάλεηαη, απμάλεηαη θαη 

ην αληίζηνηρν πνζνζηό «δηαθόζκεζεο». Δπίζεο, παξνπζηάζηεθε γξαθηθά όηη ε αύμεζε ηεο 

πνζόηεηαο ηνπ ππνζηξώκαηνο, νδεγεί ζηε κείσζε ηνπ πνζνζηνύ θόξηηζεο ησλ 

αληίζηνηρσλ δεηγκάησλ. Μαδί κ’ απηά κειεηήζεθε θαη ε ρξήζε δηαθνξεηηθώλ εηδώλ 

ππνζηξσκάησλ όπσο απηά ηεο εκπνξηθήο α-Al2O3, ηεο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο 

πξόδξνκεο έλσζεο κπαγεξίηε, ηεο εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο ε-Al2O3 θαη ηνπ GDC. 

Όιεο απηέο νη θεξακηθέο ζθόλεο απνδείρζεθαλ επαξθείο γηα ρξήζε σο ππνζηξώκαηα 

ερνρεκηθήο ελαπόζεζεο ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ ζε πνζνζηό 18-38%. Καη ζε 

απηή ηελ πεξίπησζε, ηέινο, δηεξεπλήζεθε ε επίδξαζε ηεο κείσζεο ηεο έληαζεο ησλ 

ππεξήρσλ (από ηα 100 ζηα 30 W/cm
2
) ζηελ ηειηθή θόξηηζε ηνπ πιηθνύ. Σα ζρεηηθά 

δηαγξάκκαηα έδεημαλ κηα κείσζε ηνπ πνζνζηνύ «δηαθόζκεζεο» κε ηε κείσζε ηεο έληαζεο 

θαηά 6% σο ειάρηζηε κείσζε θαη θαηά 25% σο ηε κεγαιύηεξε κείσζε. Σν ζηνηρείν απηό 

ππνδειώλεη πσο νη ππέξερνη ηεο ρακειόηεξεο έληαζεο κπνξνύλ λα ρξεζηκνπνηεζνύλ θαηά 

ηε ζύλζεζε ησλ πιηθώλ, ζα πξέπεη λα ιεθζεί ππόςε όκσο ην πνζνζηό κείσζεο ηεο 

«δηαθόζκεζεο» ζε κεηαιιηθά εγθιείζκαηα. 

Ο πνζνηηθόο ραξαθηεξηζκόο ησλ δεηγκάησλ ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ πξνρώξεζε 

κε ηε ζπιινγή ησλ αληίζηνηρσλ δηαγξακκάησλ πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ. ΢ε απηά 

εληνπίδνληαη νη βαζηθέο θνξπθέο ηόζν ηνπ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ, όζν θαη ησλ 

δηαθόξσλ ππνζηξσκάησλ. Η απνπζία άιισλ θνξπθώλ ππνδεηθλύεη ηελ επηηπρή ζύλζεζε 

ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ. Η έληαζε ή αθόκα θαη ε ίδηα ε ύπαξμε νξηζκέλσλ 

θνξπθώλ ηνπ Ni(OH)2 ζε νξηζκέλα δείγκαηα αμηνινγήζεθε ζε ζρέζε κε ηα πνζνζηά 

θόξηηζεο ησλ αληίζηνηρσλ δεηγκάησλ όπσο απηά ππνινγίζηεθαλ από ηηο κεηξήζεηο ηνπ 

ICP. 

Σέινο, ε κηθξνδνκή ησλ δεηγκάησλ κειεηήζεθε κε ηε ρξήζε Ηιεθηξνληθήο 

Μηθξνζθνπίαο ΢άξσζεο. ΢ην δείγκα πνπ δε δηέζεηε θάπνην θεξακηθό ππόζηξσκα, 

εληνπίζηεθε ε ύπαξμε λαλνζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ, ελώ ζηα 

«δηαθνζκεκέλα» δείγκαηα πάλσ ζε θεξακηθά ππνζηξώκαηα δηαθξίλεηαη ε ύπαξμε 

ζσκαηηδίσλ πδξνμεηδίνπ ηνπ ληθειίνπ ηα νπνία κνηάδνπλ λα είλαη ειαθξώο 
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ζπζζσκαησκέλα. Σα κηθξόηεξα ζσκαηίδηα εμ απηώλ θπκαίλνληαη ζε κέγεζνο ηάμεσο 

λαλνκέηξσλ. 

 

Η ηξίηε θαη ηειεπηαία πνξεία ζύλζεζεο αθνξνύζε ηελ ερνρεκηθή παξαζθεπή 

λαλνζσκαηηδίσλ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ [70] θαη ηε «δηαθόζκεζή» ηνπο ζε θεξακηθά 

ππνζηξώκαηα. Σν πξνο ερνβόιεζε δηάιπκα ζε απηή ηελ πεξίπησζε πεξηειάκβαλε 

ζπγθεθξηκέλεο πνζόηεηεο κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ (εμαέλπδξν ρισξηνύρν ληθέιην), 

θαπζηηθό λάηξην, πδξαδίλε θαη αηζπιελνγιπθόιε. Ο ρεηξηζκόο ησλ ελώζεσλ απηώλ ήηαλ 

ηδηαίηεξα πξνζεθηηθόο θαη θαηά ηε ζύλζεζε δελ παξνπζηάζηεθε θάπνην πξόβιεκα. Η 

ερνβόιεζε δηήξθεζε 2h θαη ε ζεξκνθξαζία βξέζεθε πσο πξέπεη λα είλαη κεγαιύηεξε από 

απηή ηνπ πεξηβάιινληνο (ζπγθεθξηκέλα ηα πεηξάκαηα δηεμήρζεζαλ ζε ζεξκνθξαζία 62
ν
C). 

Από ηε θπγνθέληξεζε ησλ αησξεκάησλ δηαρσξίζηεθε ην ππεξθείκελν πιηθό από ηε 

ζηεξεή ζθόλε θαη απηή απνζεθεύηεθε γηα ηνλ πεξαηηέξσ ραξαθηεξηζκό ηεο. Καη ζε απηή 

ηελ πεξίπησζε αξρηθά κειεηήζεθε ην πνζνζηό θόξηηζεο θάζε ζθόλεο ζε κεηαιιηθό 

ληθέιην κέζσ ηνπ ICP-AES, έπεηηα από ηε δηαιπηνπνίεζε απηήο. 

Απνδείρζεθε πσο όζν ε πνζόηεηα ηνπ κεηαιιηθνύ πξνδξόκνπ απμάλεηαη, απμάλεηαη θαη 

ην πνζνζηό θόξηηζεο ηνπ εθάζηνηε δείγκαηνο ζε ληθέιην. Η αμηνιόγεζε ηεο ρξήζεο δπν 

δηαθνξεηηθώλ εηδώλ ππνζηξώκαηνο (εξγαζηεξηαθά ζπληεζεηκέλεο α θαη ε-Al2O3) απέδεημε 

ηε δπλαηόηεηα ρξήζεο ησλ παξαπάλσ πιηθώλ σο ππνζηξώκαηα ερνρεκηθήο 

«δηαθόζκεζεο» κεηαιιηθώλ ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ θαη έδσζε πνζνζηά θόξηηζεο 26 θαη 

38%, αληίζηνηρα. Σέινο, ε παξαθνινύζεζε ηεο θόξηηζεο ζε έλα πείξακα κε ελδηάκεζεο 

ιήςεηο δείγκαηνο αλά 20min, απέδεημε ήδε από ηα πξώηα 20min ηεο ερνβόιεζεο, 

επεηεύρζε έλα ηθαλνπνηεηηθό πoζνζηό θόξηηζεο ζε ληθέιην ηεο ηάμεο ηνπ 40%. Απηό ην 

πνζνζηό θαίλεηαη πσο δηαηεξείηαη πεξίπνπ κέρξη ην ηέινο ηνπ δίσξνπ πεηξάκαηνο, κηαο θαη 

ζε όιεο ηηο ελδηάκεζεο δεηγκαηνιεςίεο δελ έπεζε θάησ από ην 36%. Η κέγηζηε ηηκή 

decoration εκθαλίζηεθε ζηα 40min, ελώ ζηνπο δπν επόκελνπο ρξόλνπο κεηώζεθε. ΢ηε 

ζπλέρεηα (ζηα 100min) ε ηηκή θαίλεηαη λα απμήζεθε μαλά ειαθξά ζε πνζνζηό 42.29%. Οη 

απμνκεηώζεηο απηέο ζηηο ηηκέο ηεο θόξηηζεο ζα κπνξνύζαλ λα απνδνζνύλ ζηνπο ίδηνπο 

ιόγνπο πνπ δόζεθαλ θαη γηα ηελ πεξίπησζε ηνπ αληίζηνηρνπ πεηξάκαηνο ραιθνύ. 

Ο ραξαθηεξηζκόο ησλ ερνρεκηθά ζπληεζεηκέλσλ ζθνλώλ ζπλερίζηεθε κε ηελ 

θαηαγξαθή ησλ δηαγξακκάησλ πεξίζιαζεο αθηίλσλ-ρ. ΢ην αθηηλνδηάγξακκα ηνπ δείγκαηνο 

πνπ δε δηέζεηε θάπνην είδνο ππνζηξώκαηνο εληνπίζηεθαλ νη ραξαθηεξηζηηθέο θνξπθέο ηνπ 

κεηαιιηθνύ ληθειίνπ, ελώ ζηα δείγκαηα πνπ ην ληθέιην «δηαθνζκήζεθε» ζε θάπνηα 

θεξακηθή ζθόλε, εληνπίζηεθαλ θαη νη θνξπθέο απηήο. 

Σέινο, ε παξαηήξεζε ηεο κηθξνδνκήο ησλ δεηγκάησλ κε Ηιεθηξνληθό Μηθξνζθόπην 

΢άξσζεο απνθάιπςε πσο ηα ζσκαηίδηα ηνπ κεηαιιηθνύ ληθειίνπ εκθαλίδνπλ κηθξνδνκή 

κε ηε κνξθή ξάβδσλ πάλσ ζηηο νπνίεο θαίλνληαη λα βξίζθνληαη ηνπνζεηεκέλα νξηζκέλα 

δηζθνεηδή ζσκαηίδηα. Με ηε βνήζεηα κεγαιύηεξσλ κεγεζύλζεσλ θάλεθε όλησο ε ύπαξμε 

επηκέξνπο δηζθνεηδώλ ζσκαηηδίσλ ληθειίνπ ηεο ηάμεσο ησλ λαλνκέηξσλ πνπ ζρεκαηίδνπλ 

απηέο ηηο επξύηεξεο ξαβδνεηδείο δηακνξθώζεηο ληθειίνπ, ζηνηρείν πνπ επαιεζεύηεθε θαη 

από ηηο εηθόλεο ηνπ TEM. 
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ΠΑΡΑΡΣΗΜΑ 1 

Πξωηόθνιιν δηαιπηνπνίεζεο 
 

1) Σνπνζεηώ ηελ πιαηίλα ζε όξζηα ζέζε κέζα ζε έλα πνηήξη δέζεσο 

2) Πξνζζέησ απηνληζκέλν λεξό γύξσ από ηελ πιαηίλα κέρξη λα θαιπθζεί ε κέζε ηεο 

πεξίπνπ 

3) Θέησ ζε ιεηηνπξγία ηε ζεξκαληηθή πιάθα 

4) Αλνίγσ ηνλ απαγσγό 

5) Πξνζζέησ 25ml πδξνρισξηθνύ νμέσο ζε δνθηκαζηηθό ζσιήλα θαη ηα απνρύλσ εληόο 

ηεο πιαηίλαο 

6) Με ηε ρξήζε κηαο γπάιηλεο βνεζεηηθήο ξάβδνπ πνπ πξνεγνπκέλσο έρεη θαζαξηζηεί κε 

απηνληζκέλν λεξό (ζε δηπιαλό δνρείν θαη όρη κέζα ζην πνηήξη δέζεσο πνπ ππάξρεη ε 

πιαηίλα), «γπξίδσ» ηελ πιαηίλα, ώζηε λα έξζεη ζε πιάγηα ζέζε εληόο ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο 

7) Καζαξίδσ, κέζα ζην πνηήξη δέζεσο, κε απηνληζκέλν λεξό ηε γπάιηλε ξάβδν πνπ 

ρξεζηκνπνίεζα ζην βήκα 6 θαη ζηε ζπλέρεηα ηελ ηνπνζεηώ παξαπιεύξσο 

8) Πξνζζέησ επηπιένλ πνζόηεηα απηνληζκέλνπ λεξνύ ζην πνηήξη δέζεσο, ώζηε ν ππζκέλαο 

ηεο πιαηίλαο λα θαιπθζεί πιήξσο από απηό 

9) Καζαξίδσ ζε δηπιαλό βνεζεηηθό δνρείν ηελ επηθάλεηα ελόο θπξηνύ πξνζηαηεπηηθνύ 

γπαιηνύ θαη ζηε ζπλέρεηα ην ηνπνζεηώ πάλσ ζην πνηήξη δέζεσο 

 

 
 

10) Πεξηκέλσ 30min ώζηε ν ππζκέλαο ηεο πιαηίλαο λα θαζαξίζεη πιήξσο. Καηά ηε 

δηάξθεηα ηνπ βξαζκνύ, ε πιαηίλα κπνξεί λα αλαδεύεηαη έληνλα εληόο ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο. 

Βεβαηώλνκαη όηη δελ δηαθεύγεη δηάιπκα από ην εζσηεξηθό ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο 

11) Όηαλ ν ππζκέλαο ηεο πιαηίλαο είλαη θαζαξόο, ζεθώλσ πξνζεθηηθά ην γπάιηλν 

πξνζηαηεπηηθό, έηζη ώζηε νη όπνηεο ζηαγόλεο έρνπλ απνκείλεη ζηελ επηθάλεηά ηνπ λα 

πξνζηεζνύλ ζην πνηήξη δέζεσο 

12) Με ηελ ειάρηζηε δπλαηή πνζόηεηα απηνληζκέλνπ λεξνύ θαζαξίδσ κηα θνξά ηελ 

επηθάλεηα ηνπ γπάιηλνπ πξνζηαηεπηηθνύ κέζα ζην πνηήξη δέζεσο θαη ην ηνπνζεηώ ζε 

παξαθείκελε ζέζε 

13) Καζαξίδσ κε απηνληζκέλν λεξό (ζε βνεζεηηθό πιεπξηθό δνρείν) κηα γπάιηλε ξάβδν θαη 

κε ηε βνήζεηά ηεο απνζπώ ηελ πιαηίλα από ην πνηήξη δέζεσο (πηζαλόλ ρξεηάδεηαη λα 

θέξνπκε ην πνηήξη δέζεσο ζε πιάγηα ζέζε, ώζηε λα δηεπθνιπλζεί ε παξαπάλσ θίλεζε) 

14) Κξαηώληαο κε ηε γπάιηλε ξάβδν ηελ πιαηίλα πάλσ από ην πνηήξη δέζεσο, θαζαξίδσ 

ηελ εμσηεξηθή ηεο επηθάλεηα κε ηελ ειάρηζηε δπλαηή πνζόηεηα απηνληζκέλνπ λεξνύ, κε 

ηέηνην ηξόπν ώζηε απηό ην λεξό λα θαηαιήμεη εληόο ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο 
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15) Κξαηώ ζηα ρέξηα κνπ ηελ πιαηίλα (κεηά ην βήκα 14 ε πιαηίλα βξίζθεηαη πιένλ ζε 

θαηάιιειε ζεξκνθξαζία ώζηε λα ηελ πηάζνπκε) θαη κε ηελ ειάρηζηε δπλαηή πνζόηεηα 

απηνληζκέλνπ λεξνύ (ζηάγδελ) θαζαξίδσ πεξηκεηξηθά 3 θνξέο ην ζηόκην απηήο (ην 

απηνληζκέλν λεξό πξέπεη θαη πάιη λα θαηαιήμεη εληόο ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο) 

16) Σνπνζεηώ ηελ πιαηίλα ζην ππξηαληήξην γηα 10-15 min πεξίπνπ 

17) Καζαξίδσ ηε γπάιηλε ξάβδν πνπ ρξεζηκνπνίεζα ζην βήκα 14 κε απηνληζκέλν λεξό, 

εμαζθαιίδνληαο όηη θαη απηό θαηαιήγεη κέζα ζην πνηήξη δέζεσο θαη ηελ ηνπνζεηώ ζε 

παξαθείκελε ζέζε απνζήθεπζεο 

18) Μόιηο ζπκπιεξσζεί ν ρξόλνο πνπ αλαθέξεηαη ζην βήκα 16, βγάδσ ηελ πιαηίλα από 

ηελ ππξηαληήξην θαη αθνύ πεξηκέλσ ιίγα ιεπηά λα έξζεη ζε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο, 

ηε δπγίδσ 

* Πξέπεη ην βάξνο ηεο πιαηίλαο ζε απηό ην ζηάδην λα είλαη κηθξόηεξν από ην αξρηθό βάξνο 

πνπ δύγηζα πξηλ μεθηλήζεη ε δηαδηθαζία ηεο δηαιπηνπνίεζεο 

** ΢ηελ πεξίπησζε πνπ ε πιαηίλα δπγίδεη πεξηζζόηεξν από ηελ αξρηθή ηεο ηηκή, 

επαλαιακβάλσ βήκαηα 1-16, παξαιείπνληαο όκσο ην βήκα 5. Έπεηηα, δπγίδσ εθ λένπ ηε 

πιαηίλα ώζηε λα εμαζθαιίζσ όηη ην βάξνο ηεο είλαη κηθξόηεξν από ην αξρηθό 

19) Αλ ε ζπλνιηθή πνζόηεηα δηαιύκαηνο πνπ ζπγθεληξώζεθε ηειηθά κέζα ζην πνηήξη 

δέζεσο είλαη κεγαιύηεξε ησλ 75ml, ην ηνπνζεηώ μαλά πάλσ ζηε ζεξκαληηθή πιάθα κέρξη 

λα εμαηκηζηεί ε επηπιένλ πνζόηεηα απηνύ 

20) Αλ ε ζπλνιηθή πνζόηεηα δηαιύκαηνο πνπ ππάξρεη κέζα ζην πνηήξη δέζεσο είλαη ίζε κε 

75ml, ην απνκαθξύλσ από ηε ζεξκαληηθή πιάθα θαη πεξηκέλσ κέρξη ε ζεξκνθξαζία ηνπ λα 

θηάζεη απηή ηνπ πεξηβάιινληνο (θαζ’ όιε απηή ηε δηάξθεηα ηνπνζεηώ επί ηεο επηθάλεηαο 

ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο έλα θπξηό πξνζηαηεπηηθό γπαιί γηα λα εμαζθαιίζσ όηη δελ ζα 

εηζέιζνπλ αθαζαξζίεο ζην δηάιπκα) 

21) Μόιηο ην δηάιπκα έξζεη ζε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο, θαζαξίδσ ην γπάιηλν 

πξνζηαηεπηηθό κε απηνληζκέλν λεξό κέζα ζην πνηήξη δέζεσο θαη αθνινύζσο ην 

απνζεθεύσ παξαπιεύξσο 

 

Αθνινπζεί ε δηαδηθαζία ηεο δηήζεζεο: 

 

22) Βξέρσ ηα ηνηρώκαηα ελόο ρσληνύ θαη ηνπνζεηώ εληόο απηνύ δηεζεηηθό ραξηί. 

Σνπνζεηώ δνθηκαζηηθό ζσιήλα πνπ ζα ζπιιέμσ ην δηάιπκα κε ηέηνηνλ ηξόπν θάησ από ην 

ρσλί, ώζηε ην άθξν ηνπ ρσληνύ λα είλαη εληόο ηνπ δνθηκαζηηθνύ ζσιήλα. Απνρύλσ 

πξνζεθηηθά πνζόηεηα ηνπ δηαιύκαηνο εληόο δηεζεηηθνύ ραξηηνύ θαη ην ζπιιέγσ ζην 

δνθηκαζηηθό ζσιήλα. Διέγρσ εάλ ε ξνή ηνπ δηαιύκαηνο είλαη θπζηνινγηθή 
 

 
 

23) Δπαλαιακβάλσ ην βήκα 22 κέρξηο όηνπ ηειεηώζεη όιν ην δηάιπκα πνπ πεξηέρνληαλ ζην 

πνηήξη δέζεσο 
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24) Καζαξίδσ 3 θνξέο κε ηελ ειάρηζηε δπλαηή πνζόηεηα απηνληζκέλνπ λεξνύ ηα 

εζσηεξηθά ηνηρώκαηα ηνπ πνηεξηνύ δέζεσο θαη απνρύλσ ηελ πνζόηεηα απηνληζκέλνπ 

λεξνύ ζην δηεζεηηθό ραξηί γηα λα θαηαιήμεη ζην δνθηκαζηηθό ζσιήλα 

25) Μόιηο νινθιεξσζεί ε δηήζεζε θαη ηεο ηειεπηαίαο ζηαγόλαο δηαιύκαηνο, απνκαθξύλσ 

ην δνθηκαζηηθό ζσιήλα θαη ζπκπιεξώλσ κε ηελ θαηάιιειε πνζόηεηα απηνληζκέλνπ 

λεξνύ, κέρξη ηε γξακκή πιεξώζεσο πνπ απηόο θέξεη 

26) Σνπνζεηώ ην πξνζηαηεπηηθό πώκα ηνπ δνθηκαζηηθνύ ζσιήλα θαη αλαθηλώ 3-4 θνξέο 

ην δηάιπκα εληόο απηνύ, γηα λα εμαζθαιίζσ ηελ νκνηνγελή ζύζηαζή ηνπ 

27) Σηηινδνηώ ην δνθηκαζηηθό ζσιήλα κε θσδηθή νλνκαζία πνπ θαλεξώλεη ηνλ θάηνρν 

ηνπ θαη ηνλ αξηζκό ηνπ πεηξάκαηνο 

28) Απνζεθεύσ ην δνθηκαζηηθό ζσιήλα ζε αζθαιέο κέξνο γηα κεηέπεηηα ρξήζε 

29) Καζαξίδσ κε λεξό ην άθξν ηνπ ρσληνύ θαη αιιάδσ ην δηεζεηηθό ραξηί ώζηε λα είλαη 

έηνηκν γηα κειινληηθή ρξήζε από άιιν κέινο ηνπ εξγαζηεξίνπ 

 



 

ΠΑΡΑΡΣΗΜΑ 2 

Αξηζκεηηθή επεμεξγαζία δεδνκέλωλ ICP-AES 

 Πείξακα Γείγκα 

Παξαζθεπή 

δείγκαηνο: κε 
δηαιπηνπνίεζε 

ή ζύληεμε 

Αξρηθό 

βάξνο 

ζηεξενύ  

Όγθνο πνπ 

δηαιπηνπνηεί
ηαη ην ζηεξεό 

δείγκα 

΢πληειεζηήο 

αξαίσζεο 
(Dilution 

factor) 

ΜΟ ζήκαηνο 

(έληαζε) ζην 

κήθνο θύκαηνο  

Θεσξεηηθή 

ζπγθέληξσζε 
πξνηύπσλ 

βαζκνλόκεζεο 

΢πγθέληξσζε 
πξνηύπσλ 

βαζκνλόκεζεο 

(πξνθύπηνπζα 
εμίζσζε) 

΢πγθέληξσζε 
κεηξνύκελσλ 

(πξνθύπηνπζα 

εμίζσζε) 
 

΢πγθέληξσζε 

ππεξθείκελνπ ή 
δηαιπηνπνηεκέλνπ 

ζηεξενύ ζηνλ 

αξρηθό όγθν 
δηαιπηνπνίεζεο 

 

Πνζόηεηα 
κεηάιινπ  

(g) ζην 

αξρηθό 
δηάιπκα ή 

αξρηθό 

ζηεξεό 

 

Πνζνζηό 

κεηάιινπ  

(g) ζην 
αξρηθό 

ζηεξεό (% 

decoration) 

 EXPERIMENT SAMPLE DIGESTION 

INIT. 

SAMPLE 

WT. (g) 

INIT. 

SAMPLE 

VOL. (ml) 

DILUTION 

FACTOR 

MEAN ΝΔΣ 

INT. 

CONC. TH. 

(ppm) 

CALIB. 

CONC. UNITS 

(ppm) 

SAMPLE 

PREP. (ppm) 

INIT. SAMPLE 

(ppm) 

ANALYTE 

WT. (g) 

ANALYTE 

IN 

SAMPLE 

(WT. %) 

 ANALYTE(S):      Cu 324.752  Cu 324.752 Cu 324.752 Cu 324.752 Cu 324.752 Cu 324.752 

Πξόηππα 

γηα 

θακπύιε 

βαζκνλό

κεζεο 

 
blank 0 ppm 

(2%HNO3) 
αξαίσζε    34321,5 0 -0,016274766     

Πξόηππα 
γηα 

θακπύιε 

βαζκνλό
κεζεο 

 0.1 ppm αξαίσζε    96805,6 0,1 0,060951109     

Πξόηππα 

γηα 
 0.2 ppm αξαίσζε    152315,1 0,2 0,129556878     



 

 

θακπύιε 

βαζκνλό
κεζεο 

Πξόηππα 

γηα 
θακπύιε 

βαζκνλό

κεζεο 

 0.5 ppm αξαίσζε    530036,6 0,5 0,596393614     

Πξόηππα 

γηα 

θακπύιε 

βαζκνλό
κεζεο 

 1 ppm αξαίσζε    867556,3 1 1,013543803     

Πξόηππα 

γηα 
θακπύιε 

βαζκνλό

κεζεο 

 2 ppm αξαίσζε    1704104,8 2 2,047457867     

Πξόηππα 

γηα 

θακπύιε 
βαζκνλό

κεζεο 

 5 ppm αξαίσζε    4067440,4 5 4,968371496     

΢ηεξεά 

δείγκαηα 
πνπ 

δηαι/θαλ 

κε 
ζύληεμε 

Cu4-DGSD 

2g 

CuCl2*2H2O 
1g Al2O3 

ζύληεμε 0,0314 100 50 2387016,9   2,8914883 144,57441 0,01445744 46,042807 
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