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Περίληψη 
 
Σκοπός της παρούσας διπλωµατικής εργασίας είναι η σύνθεση, µελέτη και 

παρασκευή  σύνθετων νανοκόνεων µε βελτιωµένες µηχανικές ιδιότητες για 

εφαρµογή σε  προηγµένα υλικά. Συγκεκριµένα πραγµατοποιήθηκε σύνθεση 

και χαρακτηρισµός σύνθετων νανοκόνεων µήτρας χαλκού (Cu) και αλούµινας 

(γ-Al2O3) µε σκοπό την παρασκευή σύνθετου µεταλλοκεραµικού υλικού 

(Al2O3-Cu) διαβαθµισµένης δοµής.  

Απώτερος στόχος ήταν η χρησιµοποιήση αυτής της σκόνης για την παρασκευή   

υλικών διαβαθµισµένης δοµής (functionally graded materials-FGM), των 

οποίων τόσο η σύνθεση όσο και η δοµή βαθµιαία µεταβάλλεται σε σχέση µε 

τον όγκο µε συνέπεια την αλλαγή των ιδιοτήτων τους, προκειµένου να 

εκτελέσουν µια συγκεκριµένη λειτουργία (ή λειτουργίες). Έτσι, οι ιδιότητες 

των υλικών αυτών εξαρτώνται από τη χωρική θέση στη δοµή. Η συνηθέστερη 

µορφή FGM συντίθεται βαθµιαία από κεραµικό σε µέταλλο. Σηµαντικές 

εφαρµογές των FGMs κεραµικού-µετάλλου εντοπίζονται στους τοµείς της 

αυτοκίνησης και της αεροδιαστηµικής. Τα FGM µε σύσταση Al2O3-Cu, 

χρησιµοποιούνται για εφαρµογή στην αεροδιαστηµική, η οποία εντοπίζεται 

στα συστήµατα προώθησης και αποβολής καυσαερίων (thrusters of rockets), 

όπου απαιτούνται αυξηµένες αντοχές στις υψηλές θερµοκρασίες, σε θερµικά 

σοκ, σε φθορά, οξείδωση και διάβρωση. Στη συγκεκριµένη πειραµατική 

διαδικασία πραγµατοποιήθηκε σύνθεση και χαρακτηρισµός σύνθετων 

νανοκόνεων µήτρας χαλκού (Cu) και αλούµινας (γ-Al2O3). Η παραγωγή της 

νανοκόνεως αλούµινας γ-Al2O3 έγινε µε την τεχνική sol-gel, ενώ η αρχική 

σκόνη χαλκού (Cu) που χρησιµοποιήθηκε είχε παρασκευασθεί  ηλεκτρολυτικά. 

Η συντιθέµενη νανοκόνις αλούµινας γ-Al2O3 και η κόνις ηλεκτρολυτικού 

χαλκού χρησιµοποιήθηκαν σαν πρώτες ύλες προκειµένου να παραχθούν οι 

σύνθετες νανοκόνεις. 

Η µικροδοµή της  νανοκόνεως γ-αλούµινας που παρασκευάσθηκε στο 

εργαστήριο εξετάστηκε µε τη βοήθεια της τεχνικής Περίθλασης Ακτίνων-Χ 

(XRD), της Ηλεκτρονικής Μικροσκοπίας Σάρωσης (SEM), της Ηλεκτρονικής 

Μικροσκοπίας ∆ιέλευσης (TEM) και της Ποροσιµετρίας αζώτου (N2), µέθοδος 

BET. 



 Μετά από την παραγωγή, τον χαρακτηρισµό και την επιλογή των κατάλληλων 

αρχικών κόνεων (ηλεκτρολυτικός χαλκός δενδριτικής δοµής και γ-αλούµινα 

παρασκευασµένη µε την µέθοδο sol-gel), εφαρµόστηκε, υψηλής ενέργειας 

λειοτρίβηση µε πλανητικό σφαιρόµυλο, προκειµένου να λάβουµε τις σύνθετες 

νανοκόνεις Al2O3-Cu. Πραγµατοποιήθηκαν πειράµατα µε διαφορετικούς 

χρόνους άλεσης (5, 10, 15, 30, 60 και 90 min), σε συµβατικές ταχύτητες 

περιστροφής (300 και 400 rpm) αλλά και υψηλές ταχύτητες περιστροφής (500 

- 1100 rpm) και οι αλεσµένες κόνεις εξετάστηκαν εκ νέου µέσω της 

ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης (SEM). Χρησιµοποιήθηκαν αλεστικά µέσα 

ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 10 και 1.5 mm και λόγοι βάρους της σύνθετης 

κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1, 5/1 και 3/1. 

 

 

 

 

Abstract 

The purpose of this diploma thesis is the synthesis and study of mechanical 

properties of advanced materials. Specifically we have synthesized and 

characterized the composite nanopowders Al2O3-Cu that are going to be used 

for the fabrication of functionally graded composite materials Al2O3-Cu.  

A functionally graded material is a material which both its composition and 

structure gradually change over volume therefore changing the properties of 

the material in order to perform a certain function(s).  Thus, material 

properties depend on the spatial position in the structure.  The most familiar 

FGM is compositionally graded from a refractory ceramic to a metal. It can 

incorporate incompatible functions such as the heat, wear, and oxidation 

resistance of ceramics with the high toughness, high strength, machinability, 

and bonding capability of metals without severe internal thermal stress. 

Important applications of ceramic-metal FGMs are located in the areas of 

automotive and aerospace. In this work composite nanopowders of Al2O3-Cu, 

to be as feedstock for the preparation of FGMs, were synthesized and 

characterized.  



The preparation of alumina powders which will serve as reinforcing phase in 

the copper matrix was made by the soft chemistry method, sol – gel. The Sol 

– gel method was preferred for the synthesis of alumina nanopowder due to 

the fact that it is cost effective and productive. Evaluation of the acquired 

alumina nanopowders was fully characterized. For this purpose properties of 

alumina nanopowders were examined by means of X-ray diffraction analysis 

(XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), Transmission Electron 

Microscopy (TEM) and N2 adsorption method measurements.  

After producing, characterizing and selecting the appropriate starting powders 

(electrolytic dendritic copper and γ-alumina by sol – gel), high energy ball 

milling was applied in order to obtain the composite powders Al2O3-Cu (for 

thruster application). Experiments with different milling time (5, 10, 15, 30, 

60 and 90 min) and rotation speeds (300 and 400 rpm), as well as 

experiments with high rotation speeds ( 500 – 1100 rpm) were performed 

and milled powders were once more examined via scanning electron 

microscopy. Further, used in ball milling grinding, zirconia (ZrO2) ball of two 

different diameters 10mm and 1.5mm was employed as grinding media in the 

milling procedure, and the weight ratios of the composite powder to that 

of grinding media, that were investigated were 10 / 1, 5 / 1 and 3 / 1. 

 

 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 



ΘΕΩΡΗΤΙΚΟ ΜΕΡΟΣ 

ΚΕΦΑΛΑΙΟ 1Ο 

1.1 Τεχνολογία Προηγµένων Υλικών στην Ευρώπη 

Εισαγωγή 

Η Τεχνολογία των Υλικών αποτελεί πολύ σηµαντικό παράγοντα για την 

ανάπτυξη των βιοµηχανιών στην Ευρώπη καθώς επηρεάζει την 

ανταγωνιστικότητα όχι µόνο των βιοµηχανιών τεχνολογίας υλικών αλλά 

πρακτικά των βιοµηχανιών όλων των τοµέων.  

Σήµερα ο κλάδος της τεχνολογίας των υλικών, που περιλαµβάνει την εξόρυξη, 

την επεξεργασία, την κατασκευή και την διάθεση των υλικών, αποτελεί έναν 

από τους κύριους εργοδότες και αντιπροσωπεύει το 1/5 του προϋπολογισµού 

της Ευρωπαϊκής Ένωσης. Όσον αφορά στον κλάδο των προηγµένων υλικών 

αναµένεται ότι θα απαιτήσει νέο προφίλ απασχόλησης λόγω της έντονης 

διερευνητικής φύσης του καθώς και ότι θα προσφέρει εργασία σε υψηλά 

εκπαιδευµένο προσωπικό. Επιπλέον, θα αποτελέσει βάση  για την ανάπτυξη 

νέων επιχειρήσεων στον τοµέα αυτό, στοχεύοντας σε υψηλούς ρυθµούς 

ανάπτυξης και σηµαντικές πιθανότητες απασχόλησης. Τέλος, θα προωθήσει 

την µετάβαση των Ευρωπαϊκών βιοµηχανιών τεχνολογίας υλικών από 

βιοµηχανίες resource-intensive σε knowledge-intensive. Γενικά, η ανάπτυξη 

της τεχνολογίας των υλικών θα λειτουργήσει ως καταλύτης σε πολλούς 

βιοµηχανικούς κλάδους, δηµιουργώντας καινοτοµίες στις βιοµηχανίες 

επεξεργασίας, κατασκευής µηχανών, ενέργειας, µεταφορών και 

αεροναυπηγικής.[1] 

Μάλιστα, η τεχνολογία των υλικών θεωρείται εδώ και δεκαετίες ως µία από τις 

µεγα-τεχνολογίες, µαζί µε εκείνες της πληροφορικής και της βιοτεχνολογίας, 

που προβλέπεται να έχουν σηµαντικό αντίκτυπο στην ανάπτυξη της 

βιοµηχανίας, της κοινωνίας και της ευηµερίας των πολιτών. Συγκεκριµένα, 

εφαρµογές που αφορούν στους ηµιαγωγούς, υπερκράµατα υψηλών 

θερµοκρασιών για µηχανές αεροσκαφών, τουρµπίνες αερίων και 

αεροναυπηγικά υλικά, έχουν αναγνωριστεί ως παράγοντες κλειδιά µείζονος 

τεχνολογικής σηµασίας.[1]       



Μέχρι τώρα οι Ηνωµένες Πολιτείες και η Ιαπωνία κυριαρχούν στην 

τεχνολογική ανάπτυξη νέων υλικών. Είναι συνεπώς ιδιαίτερης σηµασίας για 

την Ευρώπη η παραµονή της στην πρώτη γραµµή της τεχνολογικής εξέλιξης, 

αφού αυτό θα έχει καθοριστική επίδραση όχι µόνο στις βιοµηχανίες υλικών 

αλλά και σε όλες τις Ευρωπαϊκές βιοµηχανίες που εξαρτώνται από αυτά.[1]    

 

1.2 Σύγχρονες τάσεις και απαιτήσεις  

Η γενική τάση που επικρατεί στους περισσότερους µηχανολογικούς κλάδους 

κυρίως σε αυτούς υψηλής τεχνολογίας αφορά στην αναβάθµιση των υλικών 

από άποψη απόδοσης, ποιότητας και λειτουργικότητας. Συνεπώς, αποκτά 

ιδιαίτερησηµασία η ανάπτυξη νέων τεχνολογικών υλικών µε προηγµένες 

ιδιότητες που να επιδεικνύουν αντοχή σε περιβάλλοντα υψηλών 

θερµοκρασιών, πιέσεων και φορτίων.  

Οι επιδόσεις και τα χαρακτηριστικά που πρέπει να επιδεικνύουν τα προηγµένα 

αυτά υλικά διαφέρουν ανάλογα µε τους κλάδους βιοµηχανίας που δύνανται να 

βρουν εφαρµογή. Στις βιοµηχανίες µεταλλευτικής, αδρανών και δοµικών 

υλικών, ανακύκλωσης και µεταλλουργίας ο έλεγχος της φθοράς και η µηχανική 

αξιοπιστία αποτελούν τους πιο σηµαντικούς παράγοντες. Το κόστος για την 

επιδιόρθωση ή αντικατάσταση των φθαρµένων εξαρτηµάτων αποτελεί το 40% 

του συνολικού. Σε άλλες, όπως οι βιοµηχανίες χηµικών και οι 

χαρτοβιοµηχανίες η αντιδιαβρωτική προστασία και οι επιφανειακές ιδιότητες 

έχουν καθοριστική σηµασία. Οι φυσικές ιδιότητες όπως η θερµική 

αγωγιµότητα και υψηλή µηχανική αντοχή σε υψηλές θερµοκρασίες αποτελούν 

τα κυρίαρχα χαρακτηριστικά υλικών που χρησιµοποιούνται στα κοπτικά 

εργαλεία και σε εξαρτήµατα µηχανών. Ενώ τέλος, στους τοµείς µεταφορών 

και αεροναυπηγικής ο λόγος µηχανικής αντοχής – βάρους, ακαµψίας – βάρους 

και η αντίσταση σε φθορά και διάβρωση αποτελούν τα βασικότερα κριτήρια 

επιλογής των τεχνολογικών υλικών, δεδοµένου και της τάσης των τελευταίων 

ετών για αντικατάσταση των συµβατικών καυσίµων αµόλυβδης βενζίνης ή 

αργού πετρελαίου από εναλλακτικά καύσιµα (βιο-καύσιµα) που αυξάνουν τους 

κινδύνους αστοχίας των υλικών λόγω φθοράς ή διάβρωσης.[1] 



Πιο αναλυτικά, στο χώρο της βιοµηχανίας µεταφορών οι απαιτήσεις αυξάνουν 

συνεχώς και αφορούν στην βελτίωση της ασφάλειας, στην άνεση κατά τη 

µετακίνηση των επιβατών καθώς και στην τήρηση των ολοένα και πιο 

αυστηρών περιβαλλοντικών νοµοθεσιών. Στόχοι των κατασκευαστών 

αποτελούν η κατανάλωση λιγότερων καυσίµων, η τήρηση των χαµηλών ορίων 

εκποµπής των ρύπων, η επίτευξη υψηλών αποδόσεων αλλά και η 

ελαστικότητα στην παραγωγή. Όλα τα παραπάνω µπορούν να επιτευχθούν µε 

την χρήση ελαφριών κραµάτων που συντελούν στην µείωση του βάρους των 

οχηµάτων. Η ένταξη ελαφριών υλικών στο χώρο των µεταφορών εµφανίζει 

µεγάλο περιβαλλοντικό όφελος, αφού µε τον τρόπο αυτό µπορεί να 

πραγµατοποιηθεί µείωση των επιβλαβών εκποµπών διοξειδίου του άνθρακα 

µέχρι και 30 %.[1] 

Εκτός από την χρήση ελαφριών υλικών επιπλέων παράγοντας που έχει 

σηµαντικό οικονοµικό και περιβαλλοντικό αντίκτυπο είναι η βελτιστοποίηση 

των αντικειµένων ως προς την αντοχή σε φθορά, την αντιτριβική και την 

αντιδιαβρωτική τους συµπεριφορά. Υλικά µε τέτοια χαρακτηριστικά συντελούν 

στην µείωση της κατανάλωσης ενέργειας, βελτιώνουν την 

αποτελεσµατικότητα και την ποιότητα παραγωγής, αυξάνουν την αξιοπιστία 

και την ασφάλεια και µειώνουν το συνολικό κόστος κυρίως λόγω αύξησης της 

διάρκειας ζωής και ελάττωσης των περιβαλλοντικών κινδύνων.  

Έχει εκτιµηθεί ότι περίπου το µισό ποσό όλης της παραγόµενης ενέργειας 

καταναλώνεται στις βιοµηχανικά ανεπτυγµένες χώρες για την αντικατάσταση 

των φθαρµένων τµηµάτων. Συγκεκριµένα, σε µία βιοµηχανικά ανεπτυγµένη 

χώρα αυτό το κόστος ανέρχεται σε πολύ υψηλά επίπεδα, για παράδειγµα στη 

Γερµανία φτάνει τα 16 µε 20 δις € το χρόνο ενώ στη Φιλανδία τα 2,7 δις € 

(Survey on Tribology in Finland, VTT Manufacturing Technology, 1999). 

Μελέτες που έχουν πραγµατοποιηθεί σε αυτές αλλά και σε άλλες βιοµηχανικά 

ανεπτυγµένες χώρες έχουν αποδείξει ότι πολύ µεγάλο ποσοστό του ποσού 

αυτού µπορεί να εξοικονοµηθεί µε τη χρήση προηγµένων αντικειµένων µε 

βελτιστοποιηµένα τριβολογικά χαρακτηριστικά.[1]   

Αντίστοιχα, τα ετήσια κόστη που αφορούν στην επίδραση της διάβρωσης 

τόσο στις Ηνωµένες Πολιτείες της Αµερικής όσο και στην Ευρώπη, 



προσεγγίζουν το 3 % του ακαθάριστου εθνικού προϊόντος, ενώ και σε αυτή 

την περίπτωση σύµφωνα µε έρευνες το 70 % µπορεί να αποφευχθεί. Στις 

Ηνωµένες Πολιτείες της Αµερικής αξιολογείται ότι το ετήσιο ποσό που 

δαπανάται λόγω διάβρωσης των µετάλλων είναι κοντά στα 18 δις $. Αξίζει να 

σηµειωθεί ότι το συνολικό κόστος σε όλους τους υπόλοιπους τοµείς της 

οικονοµίας ανέρχεται στα 275 δις $ ετησίως (Corrosion Cost and Preventive 

Strategies in the United States, NACE International, 2003). Σε ορισµένες 

ωστόσο βιοµηχανίες όπως στις βιοµηχανίες χηµικών, διύλισης πετρελαίου και 

χαρτοβιοµηχανίες, τα αντίστοιχα κόστη λόγω ζηµίας από διάβρωση ξεπερνούν 

κατά πολύ τα ποσά που προαναφέρθηκαν. Εκτός από το οικονοµικό κόστος θα 

πρέπει να συµπεριληφθεί και το αντίκτυπο της διάβρωσης στον άνθρωπο και 

το περιβάλλον που αντιστοιχεί σε αυξηµένη θνησιµότητα και εκτεταµένη 

οικολογική καταστροφή. [1] 

  

1.3 Ταξινόµηση και ορισµός των προηγµένων υλικών 

Όπως προαναφέρθηκε, τα τελευταία χρόνια συνεχώς αυξάνει η ζήτηση για 

τεχνολογικά υλικά µε όσο το δυνατόν βελτιωµένες επιδόσεις, ικανά να 

ανταποκριθούν σε πληθώρα απαιτητικών και προηγµένων εφαρµογών ή να 

αποδίδουν εξίσου καλά κάτω από ακραίες συνθήκες λειτουργίας. Για το λόγο 

αυτό επιθυµούνται προηγµένα τεχνολογικά υλικά που να επιδεικνύουν 

ενισχυµένες ιδιότητες όπως υψηλή µηχανική αντοχή και µέτρο ελαστικότητας, 

αυξηµένη αντοχή σε φθορά, σε υψηλές θερµοκρασίες, σε θερµικούς 

αιφνιδιασµούς ή σε έντονα διαβρωτικά περιβάλλοντα καθώς και µειωµένο 

ειδικό βάρος.  

 Τα προηγµένα τεχνολογικά υλικά µπορούν να συνοψιστούν σε τρείς βασικές 

κατηγορίες: 

1. Υλικά που χρησιµοποιούνται σε περιβάλλοντα όπου επικρατούν ακραίες 

συνθήκες λειτουργίας. Χαρακτηρίζονται από µικρό ειδικό βάρος και 

αντοχή σε υψηλές θερµοκρασίες όπως τα ελαφριά υλικά και οι λεπτές 

επικαλύψεις.  

2. Πολύ-λειτουργικά υλικά µε µεταβαλλόµενες ιδιότητες   



3. Υβριδικά υλικά ή υλικά που αποτελούνται από πολλά συστατικά 

(multimaterials). Στην κατηγορία αυτή περιλαµβάνονται συστήµατα 

που συνδυάζουν προηγµένα µε συµβατικά υλικά.    

Τα υλικά αυτά βρίσκουν εφαρµογή κυρίως στους ακόλουθους τοµείς:  

1. Αεροναυπηγικής  

2. Αυτοκινητοβιοµηχανίας και ναυτιλίας  

3. Παραγωγής ενέργειας (τουρµπίνες αερίων, εξαρτήµατα 

ανεµογεννητριών, φωτοβολταϊκών συστηµάτων, κ.ά.) 

4. Ηλεκτρονικής / µικροηλεκτρονικής 

5. Βιοτεχνολογίας και Ιατρικής  

6. Μηχανολογίας  

Παρακάτω περιγράφονται πιο αναλυτικά τα πολύ-λειτουργικά υλικά µε 

µεταβαλλόµενες ιδιότητες.[1] 

1.3.1 Πολυλειτουργικά υλικά 

Στην κατηγορία αυτή ανήκουν εκείνα τα υλικά που επιδεικνύουν ενισχυµένες 

µηχανικές ιδιότητες (υψηλή αντοχή, σκληρότητα, κ.ά.) ενώ παράλληλα 

χαρακτηρίζονται από χαµηλό ειδικό βάρος, υψηλή αντοχή σε φθορά, 

εξαιρετική απόδοση σε περιβάλλοντα υψηλών θερµοκρασιών, υψηλή 

δυσθραυστότητα, αντοχή σε διάβρωση και θερµική οξείδωση, 

βιοσυµβατότητα για ιατρικές εφαρµογές, αντοχή σε κόπωση, κ.ά..  

Πιο συγκεκριµένα η κατηγορία αυτή περιλαµβάνει:  

1. Υλικά διαβαθµισµένων ιδιοτήτων 

2. Σύνθετα υλικά µεταλλικής ή κεραµικής µήτρας.  

3. Προηγµένα Κράµατα. 

4. Νανοδοµηµένα υλικά.  

5. Σύνθετα νανοδοµηµένα υλικά. 



Οι κατηγορίες των πολύ-λειτουργικών υλικών στα οποία απευθύνεται η κόνις 

που παράγεται στη παρούσα διπλωµατική εργασία είναι τα σύνθετα υλικά 

µεταλλικής ή κεραµικής µήτρας και τα υλικά διαβαθµισµένων ιδιοτήτων.[1] 

 

1.3.1.1 Σύνθετα υλικά µεταλλικής ή κεραµικής µήτρας 

Συµβατικά υλικά που χρησιµοποιούνταν µέχρι σήµερα όπως χάλυβες, κράµατα 

χαλκού, ελαφρά κράµατα (Al, Ti, Mg) δεν µπορούν να ανταπεξέλθουν στις 

σύγχρονες µηχανολογικές απαιτήσεις. Επιπλέον, η χρήση κεραµικών 

αντικειµένων σε µηχανολογικές εφαρµογές είναι περιορισµένη εξαιτίας της 

χαµηλής δυσθραυστότητας και φτωχής αντοχής σε θραύση (εφελκυστικές 

τάσεις). Η παρασκευή σύνθετων υλικών αποτελεί πλέον τον πιο 

αποτελεσµατικό τρόπο ενίσχυσης των µηχανικών ιδιοτήτων. Συγκεκριµένα, 

αντικείµενο µελέτης πολλών ερευνητών έχει αποτελέσει η επίδραση της 

ενσωµάτωσης όλκιµων φάσεων στην δυσθραυστότητα ψαθυρών υλικών. Η 

αύξηση της δυσθραυστότητας προκύπτει από ένα µηχανισµό γεφύρωσης των 

ρωγµατώσεων σύµφωνα µε τον οποίο η όλκιµη φάση αστοχεί µεταξύ των 

επιφανειών της ρωγµής και ο επερχόµενος επιµερισµός της ενέργειας λόγω 

πλαστικής παραµόρφωσης αυτής αποτελεί την κυριότερη παράµετρο που 

συνεισφέρει στη βελτίωση της δυσθραυστότητας. Τα όλκιµα εγκλείσµατα 

µπορούν να είναι είτε µεµονωµένη φάση είτε διαδοχικές στρώσεις όπως 

συµβαίνει σε στρωµατικά σύνθετα υλικά. Η αναλογία της µεταλλικής (όλκιµης) 

φάσης και οι ιδιότητές της όπως η ολκιµότητα, ενδοτράχυνση, καθώς και οι 

διεπιφανειακές ιδιότητες µεταξύ κεραµικής – µεταλλικής φάσης όπως η φύση 

του διεπιφανειακού δεσµού, επιδρούν σηµαντικά στην δυσθραυστότητα του 

σύνθετου υλικού. Εκτός από την βελτίωση των µηχανικών ιδιοτήτων, τα 

σύνθετα υλικά µε κεραµική µήτρα έχουν εκτενώς µελετηθεί λόγω της αντοχής 

που επιδεικνύουν σε έντονες θερµικές διαβαθµίσεις και σε ρωγµατώσεις λόγω 

θερµικών τάσεων. Είναι γνωστό ότι όταν τα υλικά υπόκεινται σε σηµαντικές 

θερµικές διαβαθµίσεις ή γρήγορες θερµοκρασιακές µεταβολές, όπως συµβαίνει 

σε θερµικά σοκ, αναπτύσσονται υψηλές θερµικές τάσεις που µπορούν να 

προκαλέσουν σηµαντικές και µόνιµες παραµορφώσεις στα όλκιµα υλικά ή 

ρωγµές στα ψαθυρά υλικά.[1]  



Για παράδειγµα αναφέρεται η αλούµινα η οποία παρουσιάζει εξαιρετικές 

φυσικοχηµικές ιδιότητες όπως υψηλή αντοχή, υψηλή σκληρότητα, υψηλό 

µέτρο ελαστικότητας, αντοχή σε υψηλή θερµοκρασία και διαβρωτικά 

περιβάλλοντα. Ωστόσο, οι εφαρµογές της περιορίζονται από τη φτωχή 

δυσθραυστότητα και τη χαµηλή αντίσταση σε θερµικούς αιφνιδιασµούς. 

Προσπάθειες για τη βελτίωση των µηχανικών ιδιοτήτων της έχουν αποτελέσει 

αντικείµενο µελέτης αρκετών ερευνητικών εργασιών. Ο πιο αποτελεσµατικός 

τρόπος βασίζεται στη διασπορά µικρών σωµατιδίων. Σύνθετα υλικά όπως 

Al2O3/W, Al2O3/Ni, Al2O3/Cu και Al2O3/Ni–Co, όπου η µήτρα της αλούµινας 

ενισχύεται µε µεταλλικά εγκλείσµατα, βρέθηκε ότι επιδεικνύουν πολύ 

ανώτερες µηχανικές ιδιότητες συγκρινόµενα µε µονολιθικές δοµές 

αλούµινας.[1] 

Εποµένως, διαπιστώνεται ότι ο συνδυασµός σύνθετων υλικών κεραµικής 

µήτρας – µεταλλικής φάσης που να διατηρούν την νανοδοµή τους µπορεί να 

οδηγήσει σε προϊόντα που θα επιδεικνύουν ιδιαίτερες µηχανικές, θερµικές, κ.ά. 

ιδιότητες, καθιστώντας τα, κατάλληλα σε πλήθος εφαρµογών που απαιτούνται 

προηγµένες επιδόσεις. Ωστόσο, παρά την δυνατότητα παραγωγής και 

διάθεσης µεγάλων ποσοτήτων νανοκόνεων στο εµπόριο, προκειµένου να 

επιτευχθεί η παρασκευή νανοδοµηµένων αντικειµένων θα πρέπει να 

ξεπεραστεί ένας σηµαντικός αριθµός προβληµάτων και δυσκολιών που 

αφορούν κυρίως στην διαχείριση, στη µορφοποίηση και στη 

πυροσυσσωµάτωση των νανοκόνεων.[1] 

 

 

 

1.3.1.2 Υλικά διαβαθµισµένων ιδιοτήτων 

Τα υλικά αυτά είναι ανοµοιογενή και χαρακτηρίζονται από µη γραµµική 

τρισδιάστατη κατανοµή διαφορετικών φάσεων και ιδιοτήτων. Ο κύριος στόχος 

είναι η παραγωγή υλικών τα οποία είναι στο µεγαλύτερο µέρος τους οµογενή, 

έχοντας ελεγχόµενη µικροδοµή και έτσι, ελεγχόµενες θερµοµηχανικές 

ιδιότητες.  Παρουσιάζουν διαβάθµιση στην σύσταση, στην δοµή, στην 

κατανοµή των διαφορετικών φάσεων, στο πορώδες και άρα στις ιδιότητες 



τους όπως σκληρότητα, πυκνότητα, αντοχή, θερµική αγωγιµότητα, µέτρο 

ελαστικότητας, µε αποτέλεσµα την επίτευξη υψηλότερων αποδόσεων από τα 

αντίστοιχα οµοιογενή (ισοτροπικά) υλικά που αποτελούνται από ίδια ή 

παρόµοια συστατικά. Έτσι, µια ποικιλία από σύνθετα µετάλλων/κεραµικών και 

κεραµικών επιστρώσεων θερµικού φράγµατος έχουν αναπτυχθεί σε µια 

προσπάθεια να επωφεληθούν από τις αντίστοιχες ευνοϊκές ιδιότητες αυτών 

των δύο µεγάλων οµάδων υλικών. Ωστόσο, ακόµα και σε αυτού του είδους τα 

σύνθετα υλικά, σε διάφορους θερµοκρασιακούς βαθµούς, η οξείδωση και η 

χαµηλή ανθεκτικότητα εξακολουθούν να αποτελούν πρόβληµα, ενώ τα 

µειονεκτήµατα των κεραµικών επιστρώσεων φαίνεται να είναι οι φτωχοί 

διεπιφανειακοί δεσµοί σε σχέση µε το υπόστρωµα (συνήθως µεταλλικό), οι 

υψηλές παραµένουσες/θερµικές τάσεις, η χαµηλή ανθεκτικότητα, και η 

επακόλουθη τάση προς την ρωγµάτωση και τον θρυµµατισµό.[1] 

 Οι τοµείς στους οποίους βρίσκουν εφαρµογή είναι εκείνοι της 

αεροδιαστηµικής, ηλεκτρονικής, συστήµατα τηλεπικοινωνιών, βιο-υλικών, 

κοπτικών εργαλείων, κ.ά..  

 

 

 

 

 

 

1.4 Υλικά ∆ιαβαθµισµένης ∆οµής (Functionally Graded Materials) 

Εισαγωγή 

Σήµερα, στους περισσότερους κλάδους εφαρµοσµένης µηχανικής, ειδικά σε 

κλάδους υψηλής τεχνολογίας (αυτοκινητοβιοµηχανίες,αεροδιαστηµική), 

υπάρχει µια επιτακτική τεχνολογική ανάγκη για την ανάπτυξη νέων προϊόντων 

µε τις καλύτερες ιδιότητες και καινοτόµες λειτουργίες που µπορούν να 

αντισταθούν σε υψηλότερες θερµοκρασίες, δυνάµεις πίεσης, φορτία κόπωσης, 

βελτιωµένη αντοχή σε διάβρωση καθώς επίσης, και καλύτερες δυνατότητες 

ανακύκλωσης. Συγκεκριµένα, ένας συνδυασµός ακραίων περιβαλλοντικών 



συνθηκών και σύνθετων θερµοµηχανικών φορτώσεων απαιτεί προηγµένα 

υλικά µε ποικίλες ιδιότητες στο πεδίο εφαρµογής τους. Ο µεγαλύτερος όγκος 

των εργασιών στον τοµέα αυτό έχει γίνει στην επεξεργασία διαφόρων 

σύνθετων υλικών, κεραµικών, κραµάτων και επικαλύψεων. [2] 

Τα συµβατικά υλικά όπως οι χάλυβες, τα κράµατα χαλκού, τα ελαφριά 

κράµατα (Al, Ti, Mg), ο χυτοσίδηρος ή ακόµα και τα µέταλλοκεραµικά σύνθετα 

υλικά αποτυγχάνουν συχνά να καλύψουν τέτοιες αυστηρές απαιτήσεις. Σε 

υψηλές θερµοκρασίες τα µέταλλα και τα κράµατα µετάλλων φαίνεται να είναι 

ιδιαίτερα ευαίσθητα στην οξείδωση, στον ερπυσµό, και γενικά να 

παρουσιάζουν απώλεια της δοµικής τους ακεραιότητας. Το µειονέκτηµα των 

κεραµικών, από την άλλη,  ήταν πάντα η ευθραυστότητά τους. 

Λύση για αυτά τα προβλήµατα µπορεί να δοθεί µέσα από τα µέταλλο-κεραµικά 

-λειτουργικά διαβαθµισµένα υλικά (FGM) που προσφέρουν µια υπερµεγέθη 

τεχνολογική δυνατότητα στις εφαρµογές της µηχανικής. ∆ιάφορες 

ασυµβίβαστες λειτουργίες των διαβαθµισµένων υλικών (FGM) όπως η θερµική 

αγωγιµότητα, η διάβρωση και η αντοχή φόρτισης έναντι της ανθεκτικότητας  

και της κατεργασιµότητας ενσωµατώνονται όλα σε ένα ενιαίο πλαίσιο. Οι 

διαφορετικοί συνδυασµοί αυτών των φαινοµενικά ασυµβίβαστων λειτουργιών 

µπορούν να πετύχουν και να φθάσουν σε νέα υλικά για τις εφαρµογές π.χ. 

στην αεροδιαστηµική, τις αυτοκινητοβιοµηχανίες, χηµικές και βιοµηχανίες 

πυρηνικών εγκαταστάσεων. Εξ’ορισµού τα FGMs απαιτούν αξιόλογες  

επιστηµονικές δεξιότητες, πείρας και επεξεργασίας και είναι, εποµένως, κατ' 

εξοχήν υλικά βασισµένα σε εξαιρετική γνώση. [2] 

Τα µέταλλοκεραµικά FGMs χαρακτηρίζονται από ποικίλες ιδιότητες στο χώρο 

εξαιτίας της σύστασης, της µικροδοµής, της µορφής ή/ και του µεγέθους τους 

(π.χ. αντίσταση σε υψηλές θερµοκρασίες, σκληρότητα και αντοχή σε µια 

πλευρά του στοιχείου, ενώ δύναµη, ολκιµότητα και ανθεκτικότητα θλίψης 

στην άλλη πλευρά). Είναι δηλαδή σύνθετα υλικά που παράγονται σκοπίµως µε 

χωρικές ανοµοιοµορφίες στην µικροδοµή τους. Αντιµετωπίζοντας την 

µικροδοµή ως µία µεταβλητή που εξαρτάται από τη θέση, διαφορετικά 

χαρακτηριστικά µπορούν να ενσωµατωθούν σε ένα και µόνο συστατικό. Ένα 

τέτοιο συστατικό µπορεί να θεωρηθεί ένα ολοκληρωµένο υλικό σύστηµα σε 



επίπεδο µικροδοµής, ικανό να επιτύχει βέλτιστη απόδοση σε µία συγκεκριµένη 

εφαρµογή.[2] Το FGM είναι λοιπόν, ένα υλικό του οποίου τόσο η σύνθεση όσο 

και η δοµή του βαθµιαία µεταβάλλεται σε σχέση µε τον όγκο µε συνέπεια την 

αλλαγή των ιδιοτήτων του υλικού, προκειµένου να εκτελέσει µια συγκεκριµένη 

λειτουργία (ή λειτουργίες). Έτσι, οι ιδιότητες του υλικού εξαρτώνται από τη 

χωρική θέση στη δοµή. [3] 

 

Σχήµα 1.1. Απεικόνιση FGM µε τα κλάσµατα όγκου των φάσεων των 

συστατικών διαβαθµισµένα σε µία (κάθετη) διεύθυνση [3] 

Η δοµική µονάδα σε ένα FGM αναφέρεται σε ένα στοιχείο [4] ή σε ένα υλικό 

συστατικό [5, 6]. Είναι µια εννοιολογική µονάδα για την δόµηση ενός FGM 

που περιλαµβάνει διάφορες πτυχές της χηµικής του σύστασης, της φυσικής 

του κατάστασης και της γεωµετρικής του διαµόρφωσης. Ο όρος υλικό 

συστατικό, πιθανότατα εκφράζει καλύτερα την συνολική ιδέα. Μερικά 

αντιπροσωπευτικά παραδείγµατα παρατίθενται στον πίνακα (1.1) .  

Τα υλικά συστατικά µπορούν να παροµοιαστούν µε βιολογικές µονάδες όπως 

τα κύτταρα και  οι ιστοί. Για παράδειγµα, το µπαµπού, τα κελύφη, τα δόντια 

και τα κόκκαλα έχουν διαβαθµισµένες δοµές που αποτελούνται από βιολογικά 

συστατικά.  

 

Πίνακας 1.1 : Τα FGMs µπορούν να συντεθούν από διάφορα υλικά συστατικά. 



Χηµικά Ανόργανα, οργανικά, κεραµικά, µεταλλικά,  πολυµερικά 

Φυσικά 

 

Ηλεκτρονικής κατάστασης, ιοντικής κατάστασης, 

κρυσταλλικής κατάστασης, διπολικής ροπής, µαγνητικής 

ροπής, ζώνης χάσµατος, φράγµατος 

Γεωµετρικά 

 

Κόκκος, ράβδος, βελόνα, ίνα, αιµοπετάλιο, στρώµα πόρων, 

υφή, προσανατολισµός 

Βιολογικά Σύµπλεγµα µακροµορίων, όργανο, κύτταρο, ιστός 

 

Στην πιο απλή περίπτωση FGM, δύο διαφορετικά υλικά συστατικά αλλάζουν 

βαθµιαία από το ένα συστατικό στο άλλο, όπως φαίνεται στο σχήµα 1.2(a). 

Τα υλικά συστατικά µπορούν επίσης να µεταβάλλονται µε µη συνεχή τρόπο 

όπως φαίνεται στο σχήµα 1.2(b). Αυτού του είδους η δοµή επίσης 

εκλαµβάνεται ως FGM. Η συνηθέστερη µορφή FGM συντίθεται βαθµιαία από 

σκληρό και πυρίµαχο κεραµικό σε µέταλλο. Τέτοιες δοµές µπορούν να 

ενσωµατώσουν ασυµβίβαστες λειτουργίες όπως την αντίσταση στην 

θερµότητα, την φθορά και την οξείδωση των κεραµικών µε την υψηλή 

σκληρότητα, την υψηλή αντοχή, την κατεργασιµότητα και την δυνατότητα 

συγκόλλησης των µετάλλων χωρίς σοβαρές εσωτερικές θερµικές τάσεις.  

 

Σχήµα 1.2. (a) Συνεχής και (b) σταδιακή διαβαθµισµένη δοµή. 

 



Οι πόροι είναι επίσης σηµαντικά υλικά συστατικά των FGM. Μία βαθµιαία 

αύξηση στην κατανοµή των πόρων από το εσωτερικό στην επιφάνεια µπορεί 

να προσδώσει πολλές ιδιότητες όπως αντοχή σε θερµικό/µηχανικό σοκ, 

θερµική µόνωση, καταλυτική απόδοση και χαλάρωση της θερµικής τάσης. 

Ακόµα και εάν η διαβάθµιση των υλικών συστατικών είναι περιορισµένη σε µία 

συγκεκριµένη τοποθεσία στο υλικό όπως η διεπιφάνεια, µία συναρµογή ή µία 

επιφάνεια όπως φαίνεται στο σχήµα 1.3, το υλικό µπορεί να θεωρηθεί FGM 

διότι ενσωµατώνει την έννοια του FGM. Αν και η έννοια αυτή µπορεί να 

επεκταθεί σε υλικά µε λειτουργίες που είναι σχεδιασµένες να αλλάζουν 

σταδιακά µε την πάροδο του χρόνου µε τις περιβαλλοντικές συνθήκες, αυτές 

οι χρονικά εξαρτώµενες λειτουργίες παράγονται στην πραγµατικότητα 

προσαρµόζοντας την χωρική διαβάθµιση των υλικών συστατικών [7]. 

 

 

Σχήµα 1.3 Τοπικές διαβαθµισµένες δοµές στον αρµό (a) και στην επιφάνεια 

(b). 

 

Η πλέον ευρεία εφαρµογή της έννοιας των FGM που µελετάται περιλαµβάνει 

την συναρµολόγηση ανόµοιων υλικών (για παράδειγµα σύνδεση κεραµικού-

µετάλλου), όπου αναπτύσσονται παραµένουσες τάσεις κατά την διάρκεια της 

ψύξης και έχουν σαν αποτέλεσµα την αστοχία των ιδιοτήτων κατά µήκος της 

διεπιφάνειας σύνδεσης. Αυτά τα FGMs συνήθως αποτελούνται από ένα 

παρεµβαλλόµενο στρώµα µεταξύ του κεραµικού και του µετάλλου το οποίο 



παρουσιάζει µια βαθµιαία µετάβαση στα σχετικά ποσά (κλάσµατα όγκου) της 

πλούσιας κεραµικής φάσης και της πλούσιας µεταλλικής φάσης. Η χωρική 

µεταβολή του κλάσµατος του όγκου βελτιστοποιείται προκειµένου να µειώσει 

τις θερµικές καταπονήσεις οι οποίες µπορεί να προκαλέσουν  την αστοχία της 

συνάρθρωσης κατά την κατασκευή του υλικού ή κατά την εφαρµογή του. Αν 

και αυτή είναι µία από τις πιο σηµαντικές εφαρµογές για τα FGMs, η έννοια 

των FGMs µπορεί να επεκταθεί πολύ παραπέρα. Έχει προταθεί, κατά αρχήν, 

ότι µία χωρική διακύµανση σε κάθε µικροδοµικό χαρακτηριστικό µπορεί να 

παραχθεί µέσω κατάλληλου χειρισµού του υλικού και των µεταβλητών 

επεξεργασίας. Άπειροι συνδυασµοί υλικών και µικροδοµικών ρυθµίσεων, είναι 

συνεπώς δυνατοί. Είναι λοιπόν εύλογο να αναµένουµε ότι όλοι οι τύποι 

µικροδοµών που είναι γνωστοί από την µελέτη των χωρικά οµοιόµορφων 

υλικών είναι σχετικοί στο πεδίο των FGMs.[8]  

Τα  FGMs µπορούν να παραχθούν από πολυάριθµες µεθόδους επεξεργασίας. 

Αναµφισβήτητα, τα FGMs που παράγονται από διαφορετικές µεθόδους 

επεξεργασίας θα παρουσιάσουν πάρα πολλές διαφορετικές µικροδοµές. 

Προκειµένου να απεικονίσουµε το µεγάλο εύρος των πιθανοτήτων, 

παρατίθεται το σχήµα 1.4 στο οποίο απεικονίζονται πολλά παραδείγµατα 

διαβαθµισµένων υλικών. ∆ιαφορές συµβαίνουν και εξαιτίας άλλων 

παραγόντων πέραν της µεθόδου επεξεργασίας, αφού στο εσωτερικό ενός 

συγκεκριµένου διαβαθµισµένου υλικού, διαφορετικοί τύποι µικροδοµής 

υφίστανται σε διαφορετικές θέσεις. Αυτού του επιπέδου η πολυπλοκότητα 

παρουσιάζει σηµαντικές προκλήσεις για ποσοτικές αναλύσεις. Για τον λόγο 

αυτό είναι σηµαντικό να θεσπιστεί ένα κοινό πλαίσιο για να περιγράψει και να 

αναλύσει τις µικροδοµές των FGMs [9].           



 

Σχήµα 1.4 Παραδείγµατα διαφορετικών διαβαθµισµένων µικροδοµών τα οποία 

έχουν παραχθεί από διαφορετικές µεθόδους (a) επεξεργασµένη σκόνη 

αλούµινα-νικέλιο (Al2O3-Ni), (b) φυσικά εναποτιθέµενα µέσω ατµού άργυρος-

πυρίτιο (Ag-Si), (c) χηµικά εναποτεθοιµένα µέσω ατµού καρβίδιο του 

πυριτίου-άνθρακας (SiC-C), (d) σύνθετο διαβαθµισµένο πολυιµιδίου-χαλκού. 

 

 

1.5 Κεντρική  ιδέα και στόχοι 

Σήµερα, στους περισσότερους κλάδους εφαρµοσµένης µηχανικής, υπάρχει 

ανάγκη για την ανάπτυξη νέων προϊόντων µε καλύτερες ιδιότητες για 

καινοτόµες λειτουργίες. Συγκεκριµένα στους τοµείς της αεροδιαστηµικής και 

της αυτοκινητοβιοµηχανίας λόγω των ακραίων συνθηκών λειτουργίας που 

επικρατούν, είναι επιτακτική η ανάγκη σχεδιασµού και επεξεργασίας νέων 

προηγµένων υλικών που θα επιδεικνύουν ανώτερες ιδιότητες και αυξηµένες 

αντοχές.  Οι ιδιότητες αυτές αναφέρονται στην αντοχή σε υψηλές 

θερµοκρασίες, σε δυνάµεις πίεσης, σε φορτία κόπωσης, βελτιωµένη αντοχή σε 

διάβρωση καθώς επίσης, και καλύτερες δυνατότητες ανακύκλωσης. Ένας 

συνδυασµός ακραίων περιβαλλοντικών συνθηκών και σύνθετων 

θερµοµηχανικών φορτώσεων απαιτεί προηγµένα υλικά µε ποικίλες ιδιότητες 

στο πεδίο εφαρµογής τους. Η ανωτέρω διάγνωση των τρεχουσών 



τεχνολογικών απαιτήσεων στους αεροδιαστηµικούς τοµείς και στην 

αυτοκινητοβιοµηχανία ήταν η αφετηρία για να παρασκευαστούν και να 

προταθούν FGMs που θα παρέχουν λύσεις στα παραπάνω προβλήµατα. 

 Με την γενικότερη έννοια, ένα διαβαθµισµένο υλικό µπορεί να οριστεί ως ένα 

υλικό στο οποίο η µικροδοµή παρουσιάζει µία χωρική κατανοµή σε µία 

τουλάχιστον διάσταση. Τα FGMs αναφέρονται σε µία ειδική κατηγορία των 

διαβαθµισµένων υλικών στα οποία η µικροδοµική κατανοµή (και οι συναφές 

κατανοµές ιδιοτήτων ή λειτουργιών) έχουν σχεδιαστεί και σκοπίµως εισαχθεί 

στο υλικό για να βελτιώσουν την απόδοσή του σε µία συγκεκριµένη εφαρµογή 

ή κάτω από µία συγκεκριµένη οµάδα λειτουργικών απαιτήσεων.  

 

Στη συγκεκριµένη διπλωµατική εργασία παρασκευάζεται σύνθετη σκόνη 

χαλκού-αλούµινας που συνίσταται από µεταλλική µήτρα χαλκού µε 

εγκλείσµατα νάνο- σωµατιδίων αλούµινας (Al2O3) τα οποία χρησιµεύουν ως 

φάση ενίσχυσης στο υλικό µας. Η σύνθετη αυτή σκόνη θα αποτελέσει την 

πρώτη ύλη για την παρασκευή συγκεκριµένου λειτουργικά διαβαθµισµένου 

υλικού µε εφαρµογή στην αεροδιαστηµική. Συγκεκριµένα, τα προτεινόµενα 

FGMs αποτελούν εξαιρετικά υλικά για τους προωθητές καυσαερίων 

(thrusters). 

1.6 Προωθητές καυσαερίων 

Η κύρια εφαρµογή της συγκεκριµένης οµάδας λειτουργικά διαβαθµισµένων 

υλικών (FGMs) στον τοµέα της αεροδιαστηµικής, είναι οι προωθητές 

καυσαερίων των πυραύλων ( thrusters of rockets). Το υλικό που 

χρησιµοποιείτο µέχρι τώρα για την βασική δοµή των προωθητών είναι το 

κράµα  CuAg3Zr0.5. Ο προωθητής αποτελείται από µια θερµή πλευρά – 

χαλκός (Cu) και από µια θερµή πλευρά – νικέλιο (Ni). Τα λεπτά κανάλια που 

υπάρχουν στην δοµή των προωθητών χρησιµεύουν για τη µεταφορά 

καυσίµου, υγρού οξυγόνου και υδρογόνου που δρουν ως µέσο ψύξης. Η 

χρήση λεπτών επιστρώσεων δεν είναι επιθυµητή, διότι στη περίπτωση αυτή 

µπορεί να δηµιουργηθεί τοπικά αστοχία του υλικού και κατά συνέπεια 

ρωγµάτωσή του, οδηγώντας στην τοπική υπερθέρµανση του υποκείµενου 

χαλκού (Cu). Το περίβληµα νικελίου που βρίσκεται στην ψυχρή πλευρά του 



συστήµατος παρέχει την αναγκαία µηχανική αντοχή για όλο το σύστηµα αλλά 

παράλληλα παρεµποδίζει τη θερµική διαστολή της θερµής πλευράς του υλικού 

οδηγώντας στον κυριότερο καταστρεπτικό µηχανισµό του συστήµατος κατά 

την διάρκεια κόπωσης χαµηλών κύκλων φόρτισης. Η ύπαρξη ρωγµατώσεων, 

ατελειών, πόρων και κενών µέσα στο σύστηµα πρέπει αυστηρώς να 

αποφεύγονται καθώς προκαλούν διαρροή καυσίµων και άρα πτώση της 

απόδοσης. 

Η λύση στo ανωτέρω πρόβληµα επιτυγχάνεται µέσα από τα FGMs υλικά 

(Al2O3 – Cu) µε βαθµιαία µεταβαλλόµενο όγκο της αλούµινας  µέσα στην 

µήτρα του χαλκού(Cu), όπως απεικονίζεται στο παρακάτω σχήµα (1.5). 

 

 

 

Σχήµα 1.5 Βασική αρχή της δοµής προωθητών και της προτεινόµενης λύσης 

του FGM. 

 

Το πλεονέκτηµα της χρήσης των FGMs είναι ότι µε τη διαβάθµιση της 

περιεκτικότητας σε αλούµινα (Al2O3) οι θερµικές τάσεις που αναπτύσσονται 

εξαιτίας της διαφορετικής θερµικής διαστολής στο εσωτερικό τοίχωµα του 



προωθητή ελαττώνονται σηµαντικά ενώ παράλληλα βελτιώνονται διάφορες 

βασικές ιδιότητες. Επιπλέον, η χρήση της αλούµινας ως φάση ενίσχυσης 

παρουσιάζει το επιπλέον πλεονέκτηµα να προσδίδει στο υλικό ιδιότητες 

παρόµοιες µε αυτές των κραµάτων του χαλκού αλλά παράλληλα µε  

υψηλότερη θερµική αγωγιµότητα λόγω της παρουσίας  καθαρού χαλκού (Cu).  

 

  

 

1.7 Συνθήκες λειτουργίας των προωθητών 

Το συγκεκριµένο είδος προωθητών που χρησιµοποιείται ανήκει στην 

οικογένεια των κρυογόνων προωθητών που λειτουργούν µε ένα µίγµα από 

υγρό οξυγόνο (LO2)  και υγρό υδρογόνο (LH2) ως προωθητικά αέρια. Για να 

προστατευτούν τα τοιχώµατα του θαλάµου του προωθητή από την 

θερµότητα καύσεως, το εσωτερικό τοίχωµα του θαλάµου ψύχεται µε την 

βοήθεια της προώθησης υγρού υδρογόνου (LH2), που διατρέχει στα ψυχρά 

κανάλια µέσα  στο εσωτερικό υλικό του θαλάµου του προωθητή πριν φθάσει 

στο ακροφύσιο (εικόνα 1.1). 

Στις συνθήκες λειτουργίας του προωθητή, η µεγάλη διαφορά θερµοκρασίας 

ανάµεσα στην θερµή και στην ψυχρή πλευρά προκαλεί τεράστιες θερµικές 

πιέσεις, οι οποίες τελικά δηµιουργούν ρωγµές στο θερµαινόµενο υλικό, 

περιορίζοντας τον χρόνο ζωής του προωθητή. Για την εφαρµογή αυτή, το 

θερµαινόµενο υλικό παρουσιάζει εξαιρετική δοµική σταθερότητα σε υψηλές 

θερµοκρασίες και αντίσταση σε θερµικούς αιφνιδιασµούς και σε συνδυασµό µε 

την καλή θερµική αγωγιµότητα διαδραµατίζει πρωταρχικό ρόλο στην 

εφαρµογή.   



 

Εικόνα 1.1 Σχήµα λειτουργίας του θαλάµου του προωθητή. 

Οι συνθήκες καύσης του υγρού οξυγόνου (LO2) και του υγρού υδρογόνου 

(LH2) µέσα στον θάλαµο του προωθητή είναι περίπου 3600οC και πίεση στα 

120 bar. Στην θερµική ισορροπία η θερµοκρασία στην θερµή πλευρά είναι 

στους 550 οC και στην ψυχρή πλευρά του θερµαινόµενου υλικού στους 250 οC. 

Η πυκνότητα ροής της θερµότητας φθάνει στα 80MW/m2 στην περιοχή µε την 

µεγαλύτερη φόρτωση. 

Κατά την διάρκεια ανάφλεξης του προωθητή, το υλικό θερµαίνεται από τους 

250οC, θερµοκρασία του υγρού υδρογόνου (LH2) σε κανονικές συνθήκες 

πίεσης, στους 550οC σε διάρκεια κλάσµατος του δευτερολέπτου. 

Τα διαβρωτικά µέσα, µε τα οποία πρέπει η θερµαινόµενη επιφάνεια να 

αντισταθεί, είναι τα προωθητικά αέρια οξυγόνο (O2) και υδρογόνο (H2). Η 

σοβαρότερη αιτία καταστροφής που οφείλεται στην οξείδωση µέσα στο µίγµα 

των αερίων LO2 / LH2 των προωθητών είναι αυτό που ονοµάζεται «blenching». 

Το «blenching» προκαλείται από την προσωρινή κυµαινόµενη αναλογία του 

οξειδωτικού οξυγόνου(O2) και του αέριου υδρογόνου (H2), το οποίο αλλάζει 

την συνθήκη λειτουργίας του υλικού από την οξείδωση, στη µείωσή της και 

την επαναφορά. 

Τέλος, η µεγάλη ταχύτητα ροής των προϊόντων καύσης προκαλεί λείανση 

στην εσωτερική επιφάνεια του προωθητή.     

 



1.8 Χρησιµοποιούµενα υλικά αυτήν την περίοδο (state of the art 

materials) 

Το υλικό που χρησιµοποιείτο µέχρι τώρα στους προωθητές είναι το κράµα  

CuAg3Zr0.5, οι προδιαγραφές του οποίου παρατίθενται στον πίνακα 1.2. Το 

συγκεκριµένο υλικό έχει σταδιακή διαβάθµιση των επιθυµητών ιδιοτήτων σε 

όλη την έκτασή του. Σηµαντικό πρόβληµα που παρουσιάζει το υλικό 

CuAg3Zr0.5, για το λόγο αυτό χρήζει αντικατάστασης είναι ότι η ψυχρή 

πλευρά του θαλάµου του προωθητή είναι φτιαγµένη από CuAgZr, η οποία δεν 

είναι ικανή να αντέξει τα µηχανικά φορτία που εµφανίζονται, λόγω των 

ιδιοτήτων των υλικών και της κατασκευής των ψυχρών καναλιών. Κατά 

συνέπεια, η κατασκευή ενός στρώµατος ενισχυµένου µε ένα ανθεκτικό υλικό 

στην εξωτερική πλευρά του θαλάµου, έχει ως στόχο να αποκτήσει µηχανική 

σταθερότητα και δυνατότητα συγκόλλησης µε βελτιωµένες τεχνικές. Για αυτό 

το λόγο το στρώµα από νικέλιο (Ni) είναι αυτό που θα χρησιµοποιηθεί στην 

συγκεκριµένη εφαρµογή.  

Τα αίτια της αποτυχίας χρήσης αυτών των συστατικών: 

• Παρεµποδίζουν την θερµική επέκταση του θερµού τοιχώµατος, εξαιτίας 

του περιβάλλοντος υλικού από νικέλιο (Ni). Αυτό οδηγεί στην πλαστική 

παραµόρφωση και τελικά στην ρωγµάτωση του τοιχώµατος του 

καναλιού µε την δοµή CuAgZr. 

• Υποβάθµιση του υλικού λόγω της χηµικής αντίδρασής του µε το 

καύσιµο.   

 

 

 

Πίνακας 1.2: Στοιχεία του υλικού αναφοράς. 

 

Cu-alloy CuAg3Zr0.5 (no graded systems) 

Αντοχή τάνυσης στα RT/420°C > 260/150 MPa. 

Παραγωγή δύναµης στα RT/420°C > 140/110 MPa. 



Αντοχή στην πίεση    A5 at RT/420°C > 30/40%. 

Μείωση περιοχής > 40/50%. 

Θερµική αγωγιµότητα > 300 W/mK. 

Αποδεκτό µέγεθος ζηµίας < 0.8 mm. 

 

 

 

1.9 Επιθυµητές ιδιότητες – στόχοι του πολυστρωµατικού υλικού 

 

Στόχοι πολυστρωµατικού υλικού: 

 

•  Βελτιωµένη διάρκεια ζωής κατά 50%. 

•  Βελτιωµένη αντοχή σε διάβρωση, στο θερµό εσωτερικό 

τοίχωµα του θαλάµου του προωθητή, κατά 10%. 

•  Βελτιωµένη αντοχή σε οξείδωση, στο θερµό εσωτερικό 

τοίχωµα του θαλάµου, κατά 20 %. 

• Βελτιωµένη αντοχή σε υψηλές θερµοκρασίες στο θερµό 

τοίχωµα του υλικού κατά 20%. 

• Παραµονή της θερµικής αγωγιµότητας σε υψηλά επίπεδα 

>300W/mK στο θερµό τοίχωµα του υλικού συστήµατος. 

• Χαµηλότερη θερµική διαστολή σε σχέση µε το τυποποιηµένο 

υλικό αναφοράς: CuAg3Zr0.5, µε στόχο τη µείωση των 

θερµοµηχανικών πιέσεων.  

 

 

 

 

 

 

 

 



1.10 Συστατικά του λειτουργικά διαβαθµισµένου υλικού 

 

Αλούµινα  (Al2O3) 

Η αλούµινα (Al2O3) είναι το πλέον αποτελεσµατικό και ευρέως 

χρησιµοποιούµενο υλικό στην οικογένεια των κεραµικών για µηχανολογικές 

εφαρµογές. Υπερισχύει κυρίως στο πεδίο υψηλής τεχνολογίας λόγω του ότι 

συνδυάζει χαµηλό κόστος µε εξαιρετικές φυσικοχηµικές ιδιότητες. Οι 

κυριότερες φυσικοχηµικές της ιδιότητες είναι: υψηλή αντοχή, υψηλή 

σκληρότητα, υψηλό µέτρο ελαστικότητας, αντοχή σε υψηλή θερµοκρασία και 

διαβρωτικά περιβάλλοντα. Ωστόσο, οι εφαρµογές της περιορίζονται από τη 

φτωχή δυσθραυστότητα και τη χαµηλή αντίσταση σε θερµικούς 

αιφνιδιασµούς. [11, 12]. 

Η αλούµινα κρυσταλλώνεται σε διαφορετικές φάσεις. Ο µετασχηµατισµός της 

αλούµινας περιλαµβάνει µία σειρά µεταβολών µεταβατικών φάσεων όπως είναι 

η γ-, δ-, θ-Al2O3, µέχρι να καταλήξει στην σταθερή φάση της α-Al2O3.[11, 

12]Αρχικά, η µετάβαση της γ-αλούµινας στη πολυµορφική µορφή της θ-

αλούµινας συµβαίνει µέσω ενός µαρτενσιτικού µετασχηµατισµού χωρίς να 

επέλθει πλήρης µεταβολή των δοµικών χαρακτηριστικών . Σε υψηλότερες 

όµως θερµοκρασίες, η θ-αλούµινα µεταβαίνει στην θερµοδυναµικά σταθερή 

φάση της α-αλούµινας µέσω ενός διαχυσιακού µετασχηµατισµού που 

συνοδεύεται από φαινόµενα πυρήνωσης – ανακρυστάλλωσης. Ο τελικός αυτός 

µετασχηµατισµός οδηγεί σε σκωληκοειδείς µικροδοµές που εµφανίζουν ένα 

δίκτυο από πολύ µεγάλους πόρους [11, 12, 13]. 

Χαλκός (Cu) 

Ο χαλκός είναι ένα σηµαντικό υλικό της σύγχρονης εφαρµοσµένης µηχανικής 

δεδοµένου ότι χρησιµοποιείται ευρέως και στην καθαρή µορφή του και στα 

κράµατα µε άλλα µέταλλα. Στην καθαρή µορφή του ο χαλκός αποτελεί το 

σηµαντικότερο υλικό στην ηλεκτρική βιοµηχανία. Έχει υψηλή θερµική 

αγωγιµότητα, ηλεκτρική αγωγιµότητα   καθώς επίσης, µπορεί εύκολα 

κατεργαστεί. Εξίσου σηµαντικές ιδιότητες του χαλκού είναι η αντοχή σε 

υψηλή τάνυση, ελέγξιµες ιδιότητες στην ανόπτηση και γενικά έχει χρήση ως 

µέσο συγκόλλησης. Ο κραµατωµένος χαλκός υπό µορφή ορείχαλκου και 



µπρούτζου χρησιµοποιείται εκτενώς σε όλη την βιοµηχανία εφαρµοσµένης 

µηχανικής, όπως κατασκευή αγωγών, µετασχηµατιστών, γεννητριών, 

ηλεκτρικών εξαρτηµάτων κ.τ.λ. Οι παραπάνω ιδιότητες σε συνδυασµό µε την 

ισχυρή αντιοξειδωτική δράση του χαλκού, κάτω από ορισµένες προϋποθέσεις, 

καθώς και η µεγάλη αντοχή του µαζί µε την αντίσταση στη κόπωση που 

παρουσιάζουν ο χαλκός και τα κράµατά του, είναι τα χαρακτηριστικά που τον 

κάνουν ιδιαίτερα ελκυστικό για χρήση. [14, 15] 

Τέλος, ο χαλκός κρυσταλλώνεται στο κυβικό ενδροκεντρωµένο σύστηµα  και 

είναι 100% ανακυκλώσιµος, χωρίς καµία απώλεια ποιότητας είτε σε 

πρωτογενή κατάσταση είτε ως συστατικό βιοµηχανικού προϊόντος. Ο χαλκός 

είναι το τρίτο πιο ανακυκλωµένο µέταλλο µετά το σίδηρο (Fe) και το 

αλουµίνιο (Al). Εκτιµάται ότι το 80% του χαλκού που έχει εξορυχτεί ποτέ είναι 

ακόµα σε χρήση σήµερα.[14, 15,16]      

 

1.11 Περιγραφή του τύπου και της θέσης της διαβάθµισης 

Για την εφαρµογή αυτή υπάρχουν πολλές επιδεκτικές λύσεις π.χ. κεραµικά 

υλικά, αλλά τα περισσότερα από αυτά θα είχαν ως αποτέλεσµα βασικές 

αλλαγές στην υπάρχουσα δοµή. Απόδειξη για αυτό αποτελεί η βελτιωµένη 

τεχνολογία ένωσης των υλικών, όπου πρωταρχικό ρόλο να παίζει η τεχνολογία 

των συγκολλήσεων.  

Για να υπάρξει η δυνατότητα της µελλοντικής χρήσης ενός τέτοιου υλικού, 

στόχος είναι  η αντικατάσταση του υλικού που χρησιµοποιείτο µέχρι σήµερα 

µε ένα υλικό, το οποίο να διαθέτει ίδιες σχεδόν ιδιότητες µε αυτές που 

παρουσιάζει το τρέχον υλικό του προωθητή, αλλά να έχει ενισχυµένη αντοχή 

στην οξείδωση και επιπλέον τουλάχιστον µια από τις παρακάτω παραµέτρους :  

• Υψηλή αντοχή έναντι  θερµοµηχανικών πιέσεων. 

• Υψηλή θερµική αγωγιµότητα. 

• Χαµηλό συντελεστή θερµικής διαστολής (CTE). 

Κάθε µια από τις παραπάνω παραµέτρους, µειώνει τα αίτια της µηχανικής 

αστοχίας, γεγονός που επιβεβαιώνεται σε αυτή την εφαρµογή. 



1. Υψηλή αντοχή έναντι θερµοµηχανικών πιέσεων έχει ως αποτέλεσµα την 

παράταση του χρόνου ζωής. 

2. Βελτιωµένη θερµική αγωγιµότητα µειώνει την θερµοκρασία του θερµού 

τοιχώµατος, και η διαβάθµιση αυτή έχει ως αποτέλεσµα την µείωση 

των θερµοµηχανικών πιέσεων. 

3. Ο χαµηλός συντελεστής θερµικής διαστολής (CTE) µειώνει και αυτός τις 

πιέσεις. 

Λαµβάνοντας υπόψη αυτές τις εκτιµήσεις, ένα σύστηµα διαβαθµισµένου 

υλικού µπορεί να έχει πλεονεκτήµατα στην πλευρά του θερµού τοιχώµατος 

του θαλάµου, εάν η µέγιστη περιεκτικότητα σε νάνο σωµατίδια αλούµινας 

(Al2O3) βρίσκεται στην εσωτερική θερµή πλευρά του τοιχώµατος, µε σταδιακή 

µείωση της διαβάθµισης του υλικού προς την πλευρά των καναλιών ψύξης, 

όπως φαίνεται στην παρακάτω εικόνα (1.2). 

 

Εικόνα 1.2 Σχηµατική παράσταση της εφαρµογής στους προωθητές. 

 

 

Η φάση ενίσχυσης της νάνοαλούµινας (Al2O3) αναµένεται να συµβάλει στην 

βελτίωση  της θερµοµηχανικής κόπωσης καθώς και στη µείωση της θερµικής 

διαστολής. Εκτιµάται ότι το στρώµα µε την υψηλότερη περιεκτικότητα σε 



νάνο–Al2O3 που είναι τοποθετηµένο στην εσωτερική πλευρά του προωθητή 

όπου επικρατούν οι υψηλές θερµοκρασίες συντελεί στην ενίσχυση της 

αντοχής σε φθορά ( βελτίωση του χρόνου ζωής).  

Ωστόσο, θα πρέπει να δοθεί ιδιαίτερη βαρύτητα στην περιεκτικότητα της Al2O3, 

η οποία δεν θα πρέπει να υπερβαίνει ένα συγκεκριµένο όριο διότι υψηλή 

περιεκτικότητα συνεπάγεται και µείωση της ολκιµότητας του συστήµατος. 

Επιπλέον, όπως έχει διαπιστωθεί και στην περίπτωση ενίσχυσης µε 

νανοσωµατίδια κραµάτων µαγνησίου (Mg) και αλουµινίου (Al), υπάρχει υψηλή 

επικινδυνότητα συσσωµάτωσης των νάνο-σωµατιδίων όταν η συγκέντρωσή 

τους αυξάνει άνω του 10 κ.ο. %. Εποµένως όλες οι προαναφερθείσες 

παράµετροι θα πρέπει να ληφθούν υπόψη προκειµένου να επιλεχθεί η µέγιστη 

περιεκτικότητα νανοσωµατιδίων αλούµινας (Al2O3). 

Επί παραδείγµατι, µια τυπική διαβάθµιση που θα έχει το λειτουργικά 

διαβαθµισµένο υλικό θα κυµαίνεται µεταξύ 2 / 4 / 6 vol % (Χ / Ψ / Ζ) µέχρι 3 

/ 6 / 10 κ.ο.%, όπως φαίνεται στην εικόνα 1.3.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



1.12 Μέθοδοι παρασκευής των σύνθετων κόνεων 

Σύνθεση κεραµικών κόνεων µε υγρές χηµικές µεθόδους για την 

παρασκευή νάνοσωµατιδίων αλούµινας (Al2O3) 

Οι υγρές χηµικές µέθοδοι χρησιµοποιούνται µε σκοπό την παραγωγή 

σύνθετων νάνο-κόνεων µε ελεγχόµενα επιθυµητά χαρακτηριστικά. Ως 

νανουλικά αναφέρονται σωµατίδια µε µέγεθος κάτω από 100 nm. Τα υλικά 

αυτά χαρακτηρίζονται από υψηλές τιµές ειδικής επιφάνειας και ιδιαίτερη 

µορφολογία. Μεγάλη ειδική επιφάνεια συνεπάγεται και µεγαλύτερο ποσοστό 

ατόµων σε διεπιφάνειες και όρια κόκκων, που οδηγεί σε αύξηση της 

επιφανειακής ενεργότητας. Οι εξαιρετικές καταλυτικές, ηλεκτρονικές και 

µαγνητικές ιδιότητες των νανουλικών λόγω του µικρού τους µεγέθους τα 

καθιστά απαραίτητο κοµµάτι της σύγχρονης τεχνολογίας.  

 

1.12.1 Μέθοδος Λύµατος – Πηκτής ( Sol-Gel) 

Η µέθοδος της διάλυσης - ζελατινοποίησης (SOLution - GELation) ανήκει στις 

υγρές χηµικές µεθόδους σύνθεσης κεραµικών υλικών. Η τεχνική sol-gel 

αποτελεί µία από τις απλούστερες από ένα ευρύ φάσµα µεθόδων απόθεσης 

που χρησιµοποιούνται σήµερα για την κατασκευή νανοκεραµικών Η βασική 

αρχή αυτών των µεθόδων είναι ότι χρησιµοποιούν ως πρόδροµα υλικά, υγρά 

αντιδραστήρια που περιέχουν τα στοιχεία (µέταλλα και αµέταλλα) από τα 

οποία αποτελείται η προς σύνθεση κεραµική σκόνη. Τα κύρια πλεονεκτήµατα 

της σύνθεσης στην υγρή φάση είναι η αυξηµένη οµοιογένεια και η 

δυνατότητα χηµικής αντίδρασης των συστατικών µεταξύ τους. Κανένας 

τρόπος “συµβατικής” ανάµιξης στερεών σωµατιδίων δεν µπορεί να πετύχει την 

οµοιογένεια που επιτυγχάνεται στο υγρό διάλυµα. Είναι µία ήπια χηµική 

µέθοδος φιλική προς το περιβάλλον και παρουσιάζει χαµηλό κόστος,. Η 

διαδικασία αυτή µπορεί να παράγει πάρα πολύ µικρού µεγέθους ή σφαιρικού 

σχήµατος σκόνη που περιέχει µικροπόρους. Ο όρος «sol-gel» αποδίδεται σε 

όλες τις διεργασίες κατά τις οποίες ένα διάλυµα ή αλλιώς «sol» (κυρίως 

κολλοειδές) µετατρέπεται σε µία άκαµπτη πορώδη µάζα, δηλαδή µία γέλη ή 

αλλιώς πήκτωµα (gel).[11, 12, 13] 



Αρχή της µεθόδου 

Η σύνθεση κεραµικών υλικών µέσω πηκτώµατος (Sol – Gel) περιλαµβάνει την 

διάλυση πρόδροµων οργανοµεταλλικών αντιδραστηρίων σε οργανικούς 

διαλύτες (αλκοόλη) και την υδρόλυση του παραγόµενου διαλύµατος παρουσία 

καταλύτη  (οξύ ή βάση), σε ελεγχόµενη θερµοκρασία και pH. Οι πρόδροµες 

ενώσεις διαδραµατίζουν πολύ σηµαντικό ρόλο στην διαδικασία sol-gel 

επηρεάζοντας άµεσα το πορώδες, τον δείκτη διάθλασης, τη σκληρότητα και 

άλλες µηχανικές ή ηλεκτρικές ιδιότητες των υµενίων που εναποτίθενται. 

Συνήθως, η πρόδροµος ένωση υποβάλλεται σε µία σειρά από υδρολύσεις και 

αντιδράσεις πολυµερισµού για να σχηµατίσει το κολλοειδές αιώρηµα που 

αποκαλείται «sol». Στην διαδικασία sol-gel, οι πρόδροµες ενώσεις (precursors) 

που χρησιµοποιούνται για την παρασκευή του «sol» είναι συνήθως ανόργανα 

άλατα µετάλλων ή οργανοµεταλλικές ενώσεις, όπως µεταλλικά αλκοξείδια. Τα 

µεταλλικά αλκοξείδια αποτελούνται από µεταλλικά ή µεταλλοειδή άτοµα που 

περιβάλλονται από οργανικό υποκαταστάτη (ligand). Οι σχηµατικές 

αναπαραστάσεις που απεικονίζονται στο σχήµα 1.6, 1.7, 1.8 δείχνουν τις 

αντιδράσεις υδρόλυσης και πολυµερισµού. Περαιτέρω επεξεργασία του «sol» 

απαιτείται για την παραγωγή υλικών σε διαφορετικές µορφές.[12, 13, 14, 15] 

 

Σχήµα 1.6 Μηχανισµός υδρόλυσης αλκοξειδίων.[14]  

 



Σχήµα 1.7 Συµπύκνωση των υδροξειδίων του µετάλλου µε δηµιουργία 

γεφυρών οξυγόνου µεταξύ των ατόµων του µετάλλου.

 

 

Σχήµα 1.8 Μηχανισµός δηµιουργίας γεφυρών ΟΗ

µετάλλων. 

 

 Μία γέλη (gel) σχηµατίζεται είτε από την χύτευση του «sol» σε 

µε απόθεση αυτού πάνω σε ένα υπόστρωµα. Περαιτέρω ξήρανση ή θερµική 

επεξεργασία πραγµατοποιείται, ανάλογα µε τις απαιτήσεις τη

δεδοµένης εφαρµογής.[15]

1.7 Συµπύκνωση των υδροξειδίων του µετάλλου µε δηµιουργία 

γεφυρών οξυγόνου µεταξύ των ατόµων του µετάλλου.

Σχήµα 1.8 Μηχανισµός δηµιουργίας γεφυρών ΟΗ- µεταξύ των ατόµων των 

) σχηµατίζεται είτε από την χύτευση του «sol» σε 

µε απόθεση αυτού πάνω σε ένα υπόστρωµα. Περαιτέρω ξήρανση ή θερµική 

επεξεργασία πραγµατοποιείται, ανάλογα µε τις απαιτήσεις τη

[15] 

 

1.7 Συµπύκνωση των υδροξειδίων του µετάλλου µε δηµιουργία 

γεφυρών οξυγόνου µεταξύ των ατόµων του µετάλλου.[15] 

 

µεταξύ των ατόµων των 

) σχηµατίζεται είτε από την χύτευση του «sol» σε ένα καλούπι ή 

µε απόθεση αυτού πάνω σε ένα υπόστρωµα. Περαιτέρω ξήρανση ή θερµική 

επεξεργασία πραγµατοποιείται, ανάλογα µε τις απαιτήσεις της εκάστοτε 



Οι αντιδράσεις συµπύκνωσης και πολυµερισµού που λαµβάνουν χώρα 

οδηγούν σιγά-σιγά στην δηµιουργία ενός µεγαλοµορίου που εκτείνεται σε όλο 

το χώρο του αρχικού διαλύµατος. Το σηµείο σχηµατισµού αυτού του τελικού 

µεγαλοµορίου ορίζεται ως το σηµείο ζελατινοποίησης και οδηγεί στην 

δηµιουργία ενός πηκτώµατος (gel), δηλαδή ενός συνεχούς στερεού σκελετού 

που εγκλείει µια επίσης συνεχή υγρή φάση. Αυτό το πήκτωµα κατά την έψηση 

µετασχηµατίζεται στο τελικό κεραµικό προϊόν. Το προϊόν αυτής της 

διαδικασίας κατά τη µετατροπή sol-gel ονοµάζεται alcogel. Αφού τελειώσει η 

µετατροπή sol-gel, τότε ο διαλύτης µπορεί να αποµακρυνθεί. Ανάλογα µε τον 

τρόπο αποµάκρυνσης του διαλύτη έχουµε διαφορετικά προϊόντα. Αν ο 

διαλύτης αποµακρύνεται µε κλασική ξήρανση, όπως για παράδειγµα εξάτµιση, 

το παραγόµενο προϊόν ονοµάζεται xerogel (Σχήµα 1.9). Εάν η αποµάκρυνσή 

του γίνεται µε υπερκρίσιµη εκκένωση, χρησιµοποιώντας υψηλή θερµοκρασία, 

τότε το προϊόν ονοµάζεται aerogel (Σχήµα 1.9). Σε αυτή τη περίπτωση το 

παραγόµενο aerogel έχει πολύ χαµηλή πυκνότητα και πολύ καλές θερµικές 

µονωτικές ιδιότητες ιδιαίτερα αν τοποθετηθεί ανάµεσα σε πλάκες υάλου και 

εκκενωθεί. Τα xerogels είναι πιο πυκνά από τα aerogels, έχουν µεγάλες 

περιοχές επιφάνειας και είναι συχνά µικροπορώδη. Μπορούν να 

χρησιµοποιηθούν ως υποστρώµατα καταλυτών, ως ιοντικοί αγωγοί (εάν τους 

γίνει εισαγωγή κατάλληλων προσµίξεων) και ως πρόδροµα για ένα µεγάλο 

φάσµα γυαλιών, κεραµικών, επιστρωµάτων, φιλµ και ινών, ανάλογα µε τον 

τρόπο παρασκευής.[13,14,16,17]  



 

Σχήµα 1.9 Σχηµατισµός alcogels, xerogels και aerogels. 

 

 

Τέλος, τα χαρακτηριστικά και οι ιδιότητες των προϊόντων που παράγονται από 

την εφαρµογή της µεθόδου σχετίζονται µε τις παραµέτρους που επηρεάζουν 

τις αντιδράσεις υδρόλυσης, συµπύκνωσης-πολυµερισµού. Οι παράµετροι αυτοί 

αφορούν τη συγκέντρωση του διαλύτη, το pH, τη θερµοκρασία στην οποία 

λαµβάνουν χώρα οι αντιδράσεις και το χρόνο αντίδρασης, τη φύση και τη 

συγκέντρωση του καταλύτη, την αναλογία Η2Ο/M (r) , και τη θερµοκρασία 

έψησης.[16, 17] 

 



 

Σχήµα 1.10 Σχηµατική περιγραφή της µεθόδου Sol-Gel και των παραγόµενων 

προϊόντων της.[17] 

 

1.13 Λειοτρίβηση υψηλής ενέργειας (High-energy milling) για την 

παρασκευή σύνθετων κόνεων 

Υπάρχουν γενικά δύο µέθοδοι µε τις οποίες νανοσωµατίδια µπορούν να 

παραχθούν µε τη χρήση λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας: (i) απλή λειοτρίβηση 

και (ii) συνδυασµός χηµείας και λειοτρίβησης (που αναφέρεται σαν 

µηχανοχηµική λειοτρίβηση επεξεργασίας).[18] Πρωταρχική διεργασία σε αυτή 

την φάση είναι η  λειοτρίβηση των πρώτων υλών για την µείωση του 

µεγέθους των σωµατιδίων τους, που συνήθως ακολουθείται από ταξινόµηση 

κατά µέγεθος. Σκοπός της κατάτµησης είναι η αποφυγή συσσωµατώσεων που 

έχουν ενδεχόµενα σχηµατισθεί, η µείωση του µεγέθους των σωµατιδίων της 

κόνεως και η ελάττωση του αριθµού των ανεπιθύµητων µεγάλων σωµατιδίων 

µε µέγεθος πάνω από ένα όριο και, κυρίως, η αύξηση της ειδικής επιφάνειας 

και η ενεργοποίησή της. Όλοι οι παραπάνω παράγοντες είναι αυτοί που θα  



επηρεάσουν σηµαντικά την ποιότητα του προϊόντος που θα ληφθεί κατά το 

στάδιο της έψησης. [18] 

Έχει αποδειχθεί ότι για την παραγωγή προϊόντων υψηλών προδιαγραφών και 

σταθερής ποιότητας απαιτούνται λεπτόκοκκες πρώτες ύλες, µε µέγεθος 

κόκκων που µπορεί να είναι και µικρότερο του 1µm. 

Αρχή της µεθόδου 

 Η αρχή της κατάτµησης επικεντρώνεται στην εφαρµογή φυσικών δυνάµεων 

στα υλικά, έτσι ώστε να προκληθεί θραύση σε µικρότερα µεγέθη. Οι δυνάµεις 

που απαιτούνται για την αποτελεσµατική θραύση είναι συνήθως ένας 

συνδυασµός κρούσης και διάτµησης. Το υλικό εισάγεται σε έναν θάλαµο 

λειοτρίβησης, στον οποίο περιλαµβάνονται τα µέσα λειοτρίβησης. Λειοτρίβηση 

συµβαίνει όταν τα µέσα τίθενται σε κίνηση είτε µε ανάδευση 

(χρησιµοποιώντας έναν δροµέα) ή µε ανατάραξη/δόνηση του θαλάµου και 

έρχονται σε επαφή µε το προς λειοτρίβηση υλικό, µεταδίδοντάς του κατά 

συνέπεια, ανάλογα µε τις παραµέτρους λειοτρίβησης, είτε δυνάµεις κρούσης ή 

διατµητικές. Θραύση µπορεί να συµβεί µέσα από µια ποικιλία µηχανισµών που 

γενικά περιγράφονται ως τριβή, εκτριβή, κατακερµατισµός, ή τεµαχισµός 

(chipping) και διαδραµατίζονταιι τόσο σε µακροσκοπικό όσο και µικροσκοπικό 

επίπεδο [18]. Τα παραπάνω απεικονίζονται στα σχήµατα (1.11) και (1.12). Ο 

ρυθµός µε τον οποίο συµβαίνει ο θρυµµατισµός εξαρτάται από το µέγεθος και 

την συχνότητα µε την οποία οι δυνάµεις εφαρµόζονται. Η θραύση επηρεάζεται 

τόσο από εξωγενείς όσο και από ενδογενείς παράγοντες. Οι ενδογενείς 

παράγοντες αφορούν στις ιδιότητες των υλικών: σκληρότητα, πυκνότητα, 

µέγεθος, ενώ οι εξωγενείς παράγοντες προσδιορίζονται από το ποσό της 

ενέργειας που εισάγουν στο σύστηµα και την αποδοτικότητα µε την οποία η 

ενέργεια αυτή µεταφέρεται στην διαδικασία λειοτρίβησης. Η τελευταία 

καθορίζεται από µεταβλητές όπως η συχνότητα δόνησης (για µύλο που δεν 

χρησιµοποιεί δροµέα), η ταχύτητα του δροµέα (σε αναδευόµενο µύλο), ο 

σχεδιασµός του µύλου, το µέγεθος των λειοτριβικών µέσων και η ποσότητα 

αυτών που εισάγεται στον µύλο, η ποσότητα των προς λειοτρίβηση στερεών 

που εισάγεται στον µύλο (solids loading) και το εάν αυτή πραγµατοποιείται σε 

ξηρό ή υγρό περιβάλλον. Οι µεταβλητές αυτές υπαγορεύουν το είδος των 



δυνάµεων που επικρατεί (δηλαδή διατµητικές ή κρούσης), οι οποίες µε την 

σειρά τους υπαγορεύουν τον ρυθµό λειοτρίβησης και την 

αποτελεσµατικότητα.[19, 20, 21, 22] 

  

 

Σχήµα 1.11 Μηχανισµοί θραύσης: (α) τριβή, (β) εκτριβή, (γ) κατάτµηση, 

(δ) τεµαχισµός (chipping). 

 

Σχήµα 1.12 Θραύση σε µακροσκοπικό και µικροσκοπικό επίπεδο. 



 

Η λειοτρίβηση γίνεται αρχικά µε ξηρή και στη συνέχεια όσο µειώνεται το 

µέγεθος µε υγρή λειτρίβηση σε ειδικούς σφαιρόµυλους (ball milling). Η υγρή 

λειοτρίβηση γίνεται αφού παρασκευάσουµε ένα αιώρηµα της σκόνης σε 

κατάλληλο υγρό συνήθως νερό µε προσθήκη διασπορέα ή αποκροκιδωποιητή. 

Στο µίγµα προστίθενται η κατάλληλη ποσότητα από µπίλιες ενός σκληρού 

κεραµικού, συνήθως αλούµινας ή ζιρκονίας.[23, 24] Οι σφαίρες οδηγούν στην 

παραγωγή πολύ ευρείας κατανοµής µεγέθους κόκκων, λόγω της πολλαπλής 

κατάτµησης που υφίστανται οι κόκκοι του υλικού µε την κίνηση των σφαιρών.  

Στόχος της όλης διεργασίας είναι να αποφευχθεί η µόλυνση του υλικού από τα 

αλεστικά µέσα ή τα τοιχώµατα του σφαιρόµυλου. Για το λόγο αυτό συνήθως 

επιλέγονται ως αλεστικά µέσα σκληρά κεραµικά µε σκληρότητα µεγαλύτερη 

από αυτήν του προς λειοτρίβηση υλικού, ενώ τα εσωτερικά τοιχώµατα του 

σφαιρόµυλου είναι επενδυµένα µε ένα ανθεκτικό πλαστικό, αφού τυχόν 

µόλυνση µε αυτό αποµακρύνεται πλήρως κατά την έψηση. Οι δυνατότητες 

της απλής λειοτρίβησης σε σφαιρόµυλο για µείωση µεγέθους είναι 

περιορισµένες και συνήθως το κατώτερο όριο µεγέθους κόκκων το οποίο 

µπορεί να επιτευχθεί δεν είναι µικρότερο των 2µm. Πιο αποτελεσµατική 

λειοτρίβηση επιτυγχάνεται µε εξελιγµένους σφαιρόµυλους δονητικής ή 

πλανητικής κίνησης ή και µε τα πολύ υψηλής ενέργειας τριβεία (agitation 

mill).[24, 25, 26]   

 

 

Τέλος, αξίζει να αναφερθεί ότι µία ποικιλία µύλων είναι διαθέσιµοι στο εµπόριο 

και κυµαίνονται από περιστροφικούς, αναδευόµενους, δονούµενους, 

πλανητικούς και µύλους αναδευόµενων σφαιρών. Η παραγωγή 

νανοσωµατιδίων µε αυτήν την τεχνική περιορίζεται πολλές φορές από την 

ανάγκη για εκτεταµένους χρόνους λειοτρίβησης, απο τις ιδιότητες του υλικού, 

θέµατα µόλυνσης και από την ανοµοιογενή κατανοµή του µεγέθους των 

λαµβανόµενων κόνεων. Οι µέθοδοι τριβής επιτρέπουν την παραγωγή 

κραµάτων και σύνθετων υλικών που δεν µπορούν να συντεθούν µε 



συµβατικές µεθόδους χύτευσης. Τα είδη των νανοσωµατιδίων που παράγονται 

από την τεχνική λειοτρίβησης µε τριβή είναι συνήθως κράµατα ή µονοφασικές 

κόνεις.[26,27,28,29] 

 

 

1.14 Μορφοποίηση των πολυστρωµατικών υλικών 

Οι µέθοδοι που χρησιµοποιήθηκαν για την µορφοποίηση των λειτουργικά 

διαβαθµισµένων υλικών(FGMs) διακρίνονται σε δύο κατηγορίες: 

1. Μορφοποίηση των FGMs µε κόνιο – µεταλλουργία. 

2. Μορφοποίηση των FGMs µε τεχνικές ψεκασµού. 

 1) Θερµή ισοστατική συµπίεση (Hot Isostating Pressing: HIP) 

Η θερµή ισοστατική συµπίεση είναι διαδικασία βιοµηχανικής επεξεργασίας που  

χρησιµοποιείται µε σκοπό να µειώσει το πορώδες των µετάλλων και να 

επηρεάσει την πυκνότητα των κεραµικών υλικών.  

Η θερµή ισοστατική συµπίεση είναι η µέθοδος ταυτόχρονης θέρµανσης και 

συµπίεσης, όπως συµβαίνει και στην απλή συµπίεση µε τη διαφορά ότι σε 

αυτήν την περίπτωση η θέρµανση γίνεται µέσα σε κλίβανο αυτόκλειστο και η 

συµπίεση γίνεται ισοστατικά, προς όλες τις κατευθύνσεις πίεσης, µε την 

βοήθεια ενός αδρανούς αερίου. Οι πιέσεις που εφαρµόζονται σε αυτού του 

είδους την µορφοποίηση µπορεί να είναι πολύ υψηλές και να κυµαίνονται 

ανάµεσα στα 100 και στα 320 MPa, ενώ ταυτόχρονα το κεραµικό αντικείµενο 

βρίσκεται σε θερµοκρασία 2000οC ή και µεγαλύτερη. Γίνεται φανερό ότι η  

θερµή ισοστατική συµπίεση είναι µια τεχνική πολύ πιο αποτελεσµατική από 

την απλή συµπίεση και εφαρµόζεται όταν πρόκειται να κατασκευάσουµε 

κεραµικά υλικά από υλικά που πυροσυσσωµατώνονται πολύ δύσκολα, όπως τα 

καθαρά καρβίδια και τα νιτρίδια και βεβαίως όταν έχουµε ειδικές απαιτήσεις 

από τα προϊόντα µας, γιατί η θερµή ισοστατική συµπίεση είναι η µέθοδος που 

δίνει την βέλτιστη ποιότητα στα παραγόµενα αντικείµενα.[30, 31, 32] 

Η πίεση εξασκείται οµοιόµορφα και κάθετα στο υλικό ισοστατικά προς όλες τις 

πλευρές µε τη βοήθεια ενός αδρανούς αερίου συνήθως αργού(Ar), λόγω 

χαµηλού κόστους και υψηλής διαθεσιµότητας. Το αέριο, πρέπει, όµως να 



εµποδίζεται ώστε να µην εισχωρεί µέσα σε κενά και πόρους του υπό 

πυροσυσσωµάτοση σώµατος και για αυτό συνήθως το κεραµικό πριν την 

έψησή του εγκιβωτίζεται µέσα σε µια µεταλλική, κεραµική ή γυάλινη επένδυση 

ή κάψα όπως ονοµάζεται. Με αυτόν τον τρόπο εξασφαλίζεται η 

αδιαπερατότητα του κεραµικού από το αέριο και αποφεύγονται τυχόν 

αντιδράσεις. Επιπρόσθετα, αέρια προϊόντα που παράγονται κατά την 

πυροσυσσωµάτοση, εγκλωβίζονται και δεν µπορούν να φύγουν. Αυτό είναι 

συνήθως επιθυµητό, για υλικά που διασπώνται σε αυτές τις υψηλές 

θερµοκρασίες. Αν το παραγόµενο αέριο εµποδίζεται από το να διαφύγει, σε 

κάποια πίεση επέρχεται ισορροπία και η διάσπαση σταµατά. Τα υλικά που θα 

επιλεγούν για την επένδυση της επιφάνειας του σώµατος πρέπει να έχουν 

επαρκή αντοχή και δυνατότητα µορφοποίησης, για να µπορέσουν να αντέξουν 

τις συνθήκες θερµοκρασίας και πίεσης της µεθόδου και να µεταδίδουν την 

ισοστατική καταπόνησης στο δείγµα χωρίς να σπάζουν ή να επιτρέπουν την 

είσοδο αερίου µέσα στο δείγµα.[32, 33] 

Παρόλα αυτά µπορεί πολλές φορές να είναι επιθυµητό να έρχεται το κεραµικό 

σε επαφή µε το αέριο που εξασκεί (π.χ. για να γίνει µια επιθυµητή αντίδραση) 

και να µπορούν να διαφύγουν τα παραγόµενα αέρια. Σε αυτή την περίπτωση, 

το κεραµικό τοποθετείται µέσα στο θάλαµο της θερµής ισοστατικής πρέσσας 

προµορφοποιηµένο. 

Η µέθοδος αυτή µπορεί να εφαρµοστεί για την παρασκευή πολύ πολύπλοκων 

σχηµάτων, καθώς το αντικείµενο συµπιέζεται οµοιόµορφα και η πίεση ασκείται 

κατακόρυφα και µε την ίδια έκταση σε κάθε προσιτό σηµείο της επιφάνειας 

του σώµατος. Σε ιδανικές συνθήκες στο σώµα δε παρουσιάζεται καµιά αλλαγή 

στο σχήµα, αλλά µόνο στο µέγεθός του. Η απουσία διατµητικών τάσεων στο 

δείγµα, αλλά και η απουσία τριβής σε κάθε είδους καλούπι και  σε συνδυασµό 

µε την κατά 5 έως 10 φορές µεγαλύτερη πίεση που ασκείται στο συµπύκνωµα 

σε σχέση µε την µέθοδο της θερµής συµπίεσης, καθιστούν τη µέθοδο της 

θερµής ισοστατικής συµπίεσης πολύ σηµαντική. Ακόµα πιο σηµαντική από 

εµπορικής πλευράς είναι η δυνατότητα της µεθόδου για παρασκευή προϊόντων 

µε εξαιρετικά καλά καθορισµένο αλλά και πολύπλοκο σχήµα. Η υψηλή πίεση 

του αερίου κάνει το προϊόν αρκετά άκαµπτο και απαθές σε εξωτερικές 



επιδράσεις, κάτι ιδιαίτερα σηµαντικό για τα αρχικά στάδια του φαινοµένου 

όπου οι δεσµοί ανάµεσα στα σωµατίδια είναι ακόµα χαλαροί. Είναι, όπως 

αναφέρθηκε η µέθοδος που δίνει τα καλύτερα αποτελέσµατα από πλευράς 

ιδιοτήτων των τελικών προϊόντων καθώς το παραγόµενο αντικείµενο είναι 

λεπτοκρυσταλλικής και πολύ οµοιογενούς δοµής,  µε µεγάλη ισοτροπία των 

µηχανικών ιδιοτήτων λόγω της ισοστατικής συµπίεσης και κατά συνέπεια 

µεγάλη αξιοπιστία και µικρότερες διακυµάνσεις στις ιδιότητες. Παρέχει ακόµη 

το πλεονέκτηµα παραγωγής κεραµικών πολύ υψηλής πυκνότητας µε 

σηµαντική ελάττωση των πρόσθετων που συνήθως υποβαθµίζουν τις 

ιδιότητες. Η µέθοδος αυτή µπορεί να χρησιµοποιηθεί για κεραµικά η  

πυροσυσσωµατωση των οποίων είναι αρκετά δύσκολη.[32, 33, 34]  

Ωστόσο, το υψηλό κόστος της µεθόδου εµποδίζει την εφαρµογή της για την 

µαζική παραγωγή κεραµικών προϊόντων, εφαρµόζεται όµως για την παραγωγή 

εξειδικευµένων αντικειµένων πολύ υψηλής προστιθέµενης αξίας όπως ρότορες 

αεριοστροβίλων, πτερύγια, εξαρτήµατα, σωλήνες, αγωγοί κ.τ.λ. 

 



 

Σχήµα 1.13 Στάδια µορφοποίησης των FGMs µε κόνιο-µεταλλουργία. 

 

2)  Οι τεχνικές ψεκασµού που θα χρησιµοποιηθούν µε σκοπό την 

µορφοποίηση της νανο κόνεως, θα είναι οι ακόλουθες: 

• Ψεκασµός καύσιµου οξυγόνου υψηλής ταχύτητας 

(High Velocity Oxygen Fuel - HVOF) 

• Ψυχρός ψεκασµός (Cold Spraying)  

A) Ψεκασµός καύσιµου οξυγόνου υψηλής ταχύτητας (HVOF) 

Ο ψεκασµός υψηλής ταχύτητας µε καύση οξυγόνου HVOF είναι σχετικά µια 

νέα σύγχρονη µέθοδος ψεκασµού. Επιτυγχάνονται µε την µέθοδο αυτή 

υπερηχητικές ταχύτητες ψεκασµού (έως και 1100 m/s) µε αποτέλεσµα τη 

σηµαντική βελτίωση στη θέρµανση, τήξη και πυκνή απόθεση του υλικού. Η 



καύση γίνεται σε θάλαµο πολύ υψηλής πίεσης µε έξοδο µικρής διαµέτρου για 

να δηµιουργείται αέριο ρεύµα υπερηχητικής ταχύτητας. Οι επικαλύψεις είναι 

υψηλής ποιότητας µε µεγάλη πυκνότητα, υψηλή σκληρότητα και καλή 

πρόσφυση µε το υπόστρωµα. Η θερµοκρασία ξεπερνά τους 3000 οC. Η 

µέθοδος είναι ιδανική για επικαλύψεις κεραµικών και ιδίως καρβιδίων. Ένα 

παράδειγµα όπλου ψεκασµού φαίνεται στο σχήµα 1.14.[34, 35, 36] 

 

Σχήµα 1.14 Ψεκασµός µε υψηλής ταχύτητας καύση µε οξυγόνο.[36] 

 

 

 Β) Ψυχρός ψεκασµός (Cold Spraying) 

Η µέθοδος του ψυχρού ψεκασµού είναι το επόµενο βήµα προόδου στην 

ανάπτυξη διεργασιών επίστρωσης υψηλής κινητικής ενέργειας. Όπως και µε 

τις άλλες µεθόδους θερµού ψεκασµού, ακολουθεί την τάση αύξησης της 

ταχύτητας των σωµατιδίων ψεκασµού και την µείωση της θερµοκρασίας των 

σωµατιδίων σε σχέση µε τις άλλες διεργασίες HVOF/HVAF, αλλά σε πιο ακραία 

επίπεδα λειτουργίας.[37] 

Η µέθοδος του ψυχρού ψεκασµού, βασικά, χρησιµοποιεί την ενέργεια που 

αποθηκεύεται στο υψηλής πίεσης συµπιεσµένο αέριο προωθώντας τα λεπτά 

σωµατίδια της σκόνης σε πολύ υψηλές ταχύτητες 500 – 1500 m/s. Το 

συµπιεσµένο αέριο, συνήθως ήλιο (He), τροφοδοτείται µέσω µιας µονάδας 

θέρµανσης (electric heater) στο electro gun όπου το αέριο βγαίνει µέσω ενός 



ειδικά σχεδιασµένου ακροφυσίου σε πολύ υψηλή τα

αέριο, επίσης, παρέχεται µέσω ενός τροφοδότη κόνεως υψηλής πίεσης µε 

σκοπό να εισαγάγει την 

Τα σωµατίδια της κόνεως επιταχύνονται και θερµαίνονται ελεγχόµενα σε µια 

ορισµένη ταχύτητα και θερµοκρασία, και καθώς προσκρούουν σε ένα 

υπόστρωµα παραµορφώνονται και συνδέονται προκειµένου να διαµορφώσουν 

ένα επίστρωµα. Όπως και µε τις άλλες διεργασίες µια λεπτή ισορροπία µεταξύ 

του µεγέθους των σωµατιδίων, της πυκνότητας, της θερµοκρασίας και 

ταχύτητας είναι σηµαντικά κριτήρια για να πετύχουµε το επιθυµητό 

επίστρωµα. Η διαδικασία σύνδεσης στηρίζεται στην απαραίτητη ενέργεια που 

παρέχεται για να προκαλέσει πλαστική παραµόρφωση των σ

υποστρώµατος.[37, 38, 39]

Τέλος, αξίζει να αναφερθεί ότι οι επιστρώσεις,

σε όλκιµα υλικά όπως το αλουµίνιο, 

τιτάνιο και διάφορα κράµατα. Σκληρά και εύθραυστα υλικά όπως τα κεραµικά, 

δεν µπορούν να ψεκαστούν στην καθαρή τους µορφή, αλ

εφαρµοστούν ως σύνθετα υλικά µε όλκιµη µητρική φάση. Τα υλικά 

υποστρώµατος περιορίζονται σε εκείνα που µπορούν να αντέξουν την 

επιθετική δράση των σωµατιδίων του ψεκασµού. Τα µαλακά και εύθρυπτα 

υποστρώµατα θα διαβρωθούν παρά θα επικαλυφθούν.

 

Σχήµα 1.15 Σχηµατική παράσταση της µεθόδου του ψυχρού ψεκασµού.

ειδικά σχεδιασµένου ακροφυσίου σε πολύ υψηλή ταχύτητα. Το συµπιεσµένο 

αέριο, επίσης, παρέχεται µέσω ενός τροφοδότη κόνεως υψηλής πίεσης µε 

σκοπό να εισαγάγει την σκόνη του υλικού µέσα στο υψηλής ταχύτητας αέριο. 

Τα σωµατίδια της κόνεως επιταχύνονται και θερµαίνονται ελεγχόµενα σε µια 

και θερµοκρασία, και καθώς προσκρούουν σε ένα 

υπόστρωµα παραµορφώνονται και συνδέονται προκειµένου να διαµορφώσουν 

ένα επίστρωµα. Όπως και µε τις άλλες διεργασίες µια λεπτή ισορροπία µεταξύ 

του µεγέθους των σωµατιδίων, της πυκνότητας, της θερµοκρασίας και 

ταχύτητας είναι σηµαντικά κριτήρια για να πετύχουµε το επιθυµητό 

επίστρωµα. Η διαδικασία σύνδεσης στηρίζεται στην απαραίτητη ενέργεια που 

παρέχεται για να προκαλέσει πλαστική παραµόρφωση των σωµατιδίων και του 

[37, 38, 39] 

αναφερθεί ότι οι επιστρώσεις, προς το παρόν, περιορίζονται 

σε όλκιµα υλικά όπως το αλουµίνιο, ο ανοξείδωτος χάλυβας, 

κράµατα. Σκληρά και εύθραυστα υλικά όπως τα κεραµικά, 

δεν µπορούν να ψεκαστούν στην καθαρή τους µορφή, αλλά µπορούν να 

εφαρµοστούν ως σύνθετα υλικά µε όλκιµη µητρική φάση. Τα υλικά 

υποστρώµατος περιορίζονται σε εκείνα που µπορούν να αντέξουν την 

επιθετική δράση των σωµατιδίων του ψεκασµού. Τα µαλακά και εύθρυπτα 

υποστρώµατα θα διαβρωθούν παρά θα επικαλυφθούν.[38,39] 
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χύτητα. Το συµπιεσµένο 

αέριο, επίσης, παρέχεται µέσω ενός τροφοδότη κόνεως υψηλής πίεσης µε 

κόνη του υλικού µέσα στο υψηλής ταχύτητας αέριο. 

Τα σωµατίδια της κόνεως επιταχύνονται και θερµαίνονται ελεγχόµενα σε µια 

και θερµοκρασία, και καθώς προσκρούουν σε ένα 

υπόστρωµα παραµορφώνονται και συνδέονται προκειµένου να διαµορφώσουν 

ένα επίστρωµα. Όπως και µε τις άλλες διεργασίες µια λεπτή ισορροπία µεταξύ 

του µεγέθους των σωµατιδίων, της πυκνότητας, της θερµοκρασίας και της 

ταχύτητας είναι σηµαντικά κριτήρια για να πετύχουµε το επιθυµητό 

επίστρωµα. Η διαδικασία σύνδεσης στηρίζεται στην απαραίτητη ενέργεια που 

ωµατιδίων και του 

προς το παρόν, περιορίζονται 

, ο χαλκός, το 

κράµατα. Σκληρά και εύθραυστα υλικά όπως τα κεραµικά, 

λά µπορούν να 

εφαρµοστούν ως σύνθετα υλικά µε όλκιµη µητρική φάση. Τα υλικά 

υποστρώµατος περιορίζονται σε εκείνα που µπορούν να αντέξουν την 

επιθετική δράση των σωµατιδίων του ψεκασµού. Τα µαλακά και εύθρυπτα 

 

Σχήµα 1.15 Σχηµατική παράσταση της µεθόδου του ψυχρού ψεκασµού. 



ΠΕΙΡΑΜΑΤΙΚΟ ΜΕΡΟΣ  

ΚΕΦΑΛΑΙΟ 20 

Εισαγωγή 

Στην παρούσα εργασία έγιναν συγκεκριµένα πειράµατα µε σκοπό  την 

σύνθεση και τον χαρακτηρισµό σύνθετων νάνο-κόνεων βάσης (µήτρας) 

χαλκού (Cu) και νάνο-εγκλείσµατα γ–αλούµινας (Al2O3). Η σύνθεση και ο 

χαρακτηρισµός των σύνθετων νάνο-κόνεων  Al2O3-Cu έγιναν στα πλαίσια του 

ερευνητικού προγράµµατος MATRANS (Micro and Nanocrystalline Functionally 

Graded Materials for Transport Applications), αρ. συµβ.228869, κωδ. 63/1757, 

NMP2008-2.5.1. Η παραγωγή της νανοκόνεως  αλούµινας γ-Al2O3 γίνεται µε 

χηµική µέθοδο και συγκεκριµένα µε την τεχνική λύµατος - πηκτής (sol-gel). Η 

συντιθέµενη νανοκόνις γ-αλούµινας (Al2O3) και η ποσότητα της κόνεως του 

ηλεκτρολυτικού χαλκού θα χρησιµοποιηθούν ως πρώτες ύλες προκειµένου να 

παραχθούν οι σύνθετες νανοκόνεις. Για την παραγωγή της (σύνθετης) κόνεως 

Al2O3-Cu χρησιµοποιήθηκε λειοτρίβηση υψηλής ενέργειας σε πλανητικό 

σφαιρόµυλο. Οι νανοκόνεις που παρήχθησαν µε την τεχνική λύµατος – πηκτής 

(sol-gel) θα χρησιµοποιηθούν ως φάσεις ενίσχυσης του υλικού µας. 

Μελετήθηκαν οι παράγοντες που επηρεάζουν την διαδικασία της άλεσης και η 

επίδρασή τους στις ιδιότητες των σύνθετων νανοκόνεων. Στους παράγοντες 

αυτούς συµπεριλαµβάνονται η επιτάχυνση, ο χρόνος άλεσης, η διάµετρος των 

µέσων λείανσης και ο λόγος των µέσων λείανσης προς την σύνθετη σκόνη. 

Αναµένεται η ελατότητα της σκόνης χαλκού να συνεισφέρει στον σχηµατισµό 

σωµατιδίων κατάλληλου µεγέθους σε σχέση µε τις παραµέτρους άλεσης. Η 

συσσωµάτωση των σωµατιδίων ελέγχθηκε µε την προσθήκη κατάλληλων 

πρόσθετων (αποκροκιδωτές ή διασπορείς) είτε κατά την διάρκεια της υψηλής 

ενέργειας λειοτρίβησης σε πλανητικό σφαιρόµυλο (high energy ball milling) ή 

κατά την διάρκεια της επακόλουθης επεξεργασίας µε υγρή άλεση. Οι σύνθετες 

κόνεις όπως επίσης και οι αρχικές κόνεις χαρακτηρίστηκαν πλήρως µε βάση 

την µορφολογία, την οµοιογένεια και το µέγεθος κόκκων (µελέτες TEM), τη 

σύσταση φάσης  και κρυσταλλώδους υφής και την ειδική τους επιφάνεια 



(BET). Η µορφολογία και το µέγεθος των παραγόµενων σωµατιδίων 

εξετάστηκαν µε την ηλεκτρονική µικροσκοπία σάρωσης (SEM).   

 

 

Παρασκευή σύνθετων νανοκόνεων 

 

2.1 Σύνθεση της νανοκόνεως γ-αλούµινας (Al2O3) µε την µέθοδο 

Λύµατος – Πηκτής 

Η µέθοδος λύµατος – πηκτής στην συγκεκριµένη διπλωµατική εργασία 

χρησιµοποιήθηκε µε σκοπό την παρασκευή νανοσωµατιδίων γ-αλούµινας Al2O3 

τα οποία αποτέλεσαν εγκλείσµατα στην µήτρα του χαλκού και προσέδωσαν 

επιθυµητές ενισχυµένες ιδιότητες στο υλικό µας. Η µέθοδος λύµατος – πηκτής 

που ακολουθήθηκε περιλαµβάνει τα εξής στάδια: 

 

• Προετοιµασία διαλύµατος – Υδρόλυση πρόδροµου 

αντιδραστηρίου: 

Για την σύνθεση νανοκόνεων Al2O3 χρησιµοποιούµε ως πρόδροµο          

αντιδραστήριο το ένυδρο νιτρικό αργίλιο Al(NO3)3*9H2O (Aluminum 

Nitrate). Η ποσότητα του  αντιδραστηρίου αναµιγνύεται µε 

απιονισµένο νερό σε µοριακή αναλογία Al(NO3)3*9H2O : Η2Ο = 1:33 

και αναδεύεται ισχυρά για περίπου 15-20 min σε  σταθερή 

θερµοκρασία 80 οC.  

•  Σχηµατισµός πηκτώµατος -  Αντίδραση πολυµερισµού 

συµπύκνωσης: 

Με την ολοκλήρωση της αντίδρασης υδρόλυσης ακολουθεί η προσθήκη 

του καταλύτη που σε αυτήν την περίπτωση είναι διάλυµα αµµωνίας 

NH3 25%. Η µοριακή αναλογία που ακολουθείται είναι Al(NO3)3*9H2O : 

ΝΗ3 = 1:3,2 και το διάλυµα αναδεύεται ισχυρά για περίπου 30 min 

επίσης σε σταθερή θερµοκρασία 80 οC.    

 



• Ξήρανση του πηκτώµατος -  Γήρανση: 

Το πήκτωµα που σχηµατίζεται ξηραίνεται για 24h στους 100 οC.  Κατά 

το διάστηµα αυτό είναι δυνατόν να συµβαίνουν αντιδράσεις υδρόλυσης 

και συµπύκνωσης που δεν είχαν λάβει χώρα πριν το σηµείο 

ζελατινοποίησης. Παρατηρείται επίσης συρρίκνωση του όγκου του 

πηκτώµατος. 

 

 

• Θερµική κατεργασία του πηκτώµατος - Σχηµατισµός τελικού 

προϊόντος: 

Το τελευταίο στάδιο της µεθόδου είναι η θερµική κατεργασία του 

πηκτώµατος η οποία οδηγεί στο σχηµατισµό του τελικού προϊόντος. Η 

θερµική κατεργασία του πηκτώµατος αλούµινας στους 600 οC για 2 h 

οδηγεί στο σχηµατισµό γ-αλούµινας Al2O3. 

 

2. 1.2  Αρχική κόνις χαλκού (Cu) 

Ως αρχική σκόνη χαλκού (Cu) χρησιµοποιήθηκε σκόνη που έχει παραχθεί µε 

την µέθοδο της ηλεκτρόλυσης (8 kg), χαρακτηρίζεται από δενδριτική δοµή και 

έχει χηµική σύσταση που συνοψίζεται στον παρακάτω πίνακα 2.1.  

 

 

 

Πίνακας 2.1 

Cu %   Pb %  Fe %  O2 %  SO4
2-  

99.5  0.05 – 0.1  0.02  0.3  0.01  

 

 



2.1.3 Παρασκευή της σύνθετης κόνεως χαλκού(Cu) – γ-

αλούµινας(Al2O3) µε την µέθοδο λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας 

Η µέθοδος λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας εφαρµόστηκε στην συγκεκριµένη 

διπλωµατική εργασία για τη παραγωγή σύνθετων κόνεων χαλκού – αλούµινας 

µε περιεκτικότητες σε γ-αλούµινα 2, 5 και 10% κ.ό. που εν συνεχεία θα 

αποτελέσουν πρώτη ύλη για τη παρασκευή του FGM που θα χρησιµοποιηθεί 

στους προωθητές των αεροσκαφών. Στην εικόνα (2.1) που ακολουθεί 

παρουσιάζεται η συσκευή του πλανητικού µύλου λειοτρίβησης που 

χρησιµοποιήθηκε στην πειραµατική µας διαδικασία. Χρησιµοποιήθηκαν δοχεία 

άλεσης καρβιδίου του πυριτίου µε εσωτερικά τοιχώµατα ζιρκονίας.  

 Ως πρώτες ύλες για την παραγωγή της σύνθετης νανοκόνης χαλκού – 

αλούµινας  χρησιµοποιήθηκαν οι κόνεις της νανοαλούµινας που 

παρασκευάστηκε µε την µέθοδο λύµατος – πηκτής και του ηλεκτρολυτικού 

χαλκού. Στόχος είναι η ανάκτηση σύνθετης κόνης υψηλής ποιότητας που να 

χαρακτηρίζεται δηλαδή από οµοιόµορφη διασπορά της φάσης ενίσχυσης (γ-

αλούµινα) στην µεταλλική µήτρα (χαλκός) και κατάλληλης µορφολογίας, 

σφαιρικού σχήµατος και µεγέθους κόκκου που κυµαίνεται µεταξύ   45±10µm. 

Η επίτευξη υψηλής διασποράς της γ-αλούµινας θα οδηγήσει στην παρασκευή 

τελικού προϊόντος υψηλών επιδόσεων, ενώ το σφαιρικό σχήµα και η 

κοκκοµετρία (45±10µm) αποτελούν προδιαγραφές προκειµένου να καταστεί 

δυνατή η παρασκευή υλικών διαβαθµισµένης δοµής µε τις τεχνικές ψεκασµού 

και ισοστατικής συµπίεσης.  

Προκειµένου να επιτευχθεί αυτό, εκπονήθηκαν πειράµατα µε διαφορετικές 

παραµέτρους όπως χρόνους άλεσης (1, 5, 10, 15, 30, 60 και 90 min), 

ταχύτητες περιστροφής (από 300 έως 1100 rpm), αναλογία βάρους αλεστικών 

µέσων/σκόνης (10/1, 5/1 και 3/1) και διάµετρος αλεστικών µέσων (10 και 1.5 

mm), καθώς και πειράµατα συνδυαστικά που περιλάµβαναν δύο διαδοχικές 

λειοτριβήσεις. Όλες οι διαφορετικές συνθήκες που εφαρµόστηκαν 

συνοψίζονται στον παρακάτω πίνακα 2.20. Ως αλεστικά µέσα 

χρησιµοποιήθηκαν σφαίρες ζιρκονίας προκειµένου να αποφευχθεί µόλυνση 

του υλικού (σύνθετη σκόνη) λόγω απόξεσης υλικού από τα τοιχώµατα του 

δοχείου άλεσης ή των αλεστικών µέσων αντίστοιχα.  Αξίζει να τονιστεί ότι 



κατά την διάρκεια των πειραµάτων προστέθηκε µικρή ποσότητα (5-6 

σταγόνες) διασπορέα αµµωνιακού άλατος του πολυµεθακρυλικού οξέος (NH4-

PMA – µε την εµπορική ονοµασία Darvan C) για την αποφυγή δηµιουργίας 

συσσωµατωµάτων µεταξύ των σωµατιδίων της σκόνης.  

 

Πίνακας 2.2 Μελέτη των παραµέτρων λειοτρίβησης.   

ΠΑΡΑΜΕΤΡΟΙ ΛΕΙΟΤΡΙΒΗΣΗΣ 

Κωδ./∆είγµατος Αναλογία: 

Σφαίρες / 

Σκόνη 

(%) 

∆ιάµετρος 

σφαιρών 

(mm) 

Ταχύτητα 

περιστροφής (rpm) 

Χρόνος 

(min) 

1o 2o 1o 2o 

1 10/1 10 — 300 5 — 

2 10/1 10 — 300 10 — 

3 10/1 10 — 300 15 — 

4 10/1 10 — 300 30 — 

5 10/1 10 — 300 60 — 

6 10/1 10 — 300 90 — 

7 10/1 10 — 400 5 — 

8 10/1 10 — 400 10 — 

9 10/1 10 —  400 15 —  

10 10/1 10 500 — 1 — 

11 10/1 10 600 — 1 — 

12 10/1 10 700 — 1 — 

13 10/1 10 800 — 1 — 

14 10/1 10 850 — 1 — 

15 10/1 10 900 — 1 — 

16 10/1 10 1000 — 1 — 

17 10/1 10 1100 — 1 — 

18 10/1 10 700 300 1 30 

19 10/1 10 700 400 1 30 



20 10/1 10 900 300 1 30 

21 10/1 10 1100 300 1 30 

22 10/1 1.5 700 300 1 30 

23 5/1 1.5 700 300 1 30 

24 5/1 1.5 900 300 1 30 

25 5/1 1.5 900 300 5 30 

26 5/1 1.5 900 300 1 60 

27 3/1 1.5 900 300 1 30 

 

Τέλος, πριν την διεξαγωγή των πειραµάτων λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας, η 

κόνις της γ-αλούµινας Al2O3 υπέστη µία προεπεξεργασία που περιλάµβανε 

λειοτρίβηση σε ήπιες συνθήκες, 300 rpm για 15 min µε αλεστικά µέσα σφαίρες 

ζιρκονίας διαµέτρου 5 mm. Το στάδιο αυτό θεωρήθηκε απαραίτητο για την 

διάσπαση των συσσωµατωµάτων µεταξύ των σωµατιδίων της αλούµινας που 

δηµιουργήθηκαν κατά την θερµική κατεργασία στους 600 οC.  

  

 

(α) 



 

(β) 

 

(γ) 

Εικόνα 2.1(α), (β), (γ): Πλανητικός µύλος λειοτρίβησης. 

 

 

 

2.2 Τεχνικές χαρακτηρισµού των νανοκόνεων 

Οι αναλύσεις που γίνονται στις κόνεις περιλαµβάνουν χηµικές αναλύσεις, 

ορυκτολογικές αναλύσεις µε περίθλαση ακτίνων Χ, µορφολογικές 

παρατηρήσεις στο ηλεκτρονικό µικροσκόπιο σάρωσης, µετρήσεις του 

πορώδους και της κατανοµής µεγέθους πόρων µε ποροσιµετρία αζώτου (N2) 

και ακόµη προσδιορισµός της κοκκοµετρικής κατανοµής τους.  

 

2.2.1 Περίθλαση Ακτίνων – Χ (XRD) 

Για την ανάκτηση των διαγραµµάτων περίθλασης ακτίνων – Χ (XRD) 

χρησιµοποιείται η συσκευή Siemens D5000 ακτινοβολίας Kα χαλκού (µέσο 

µήκος κύµατος = 1.54056 Å). Οι συνθήκες που χρησιµοποιήθηκαν κατά την 

λήψη των διαγραµµάτων περίθλασης ήταν: τάση = 40 kV, ένταση ρεύµατος = 

30 mA και βήµα = 0.02ο. 

 

 

 



Αρχή λειτουργίας 

Οι ακτίνες-Χ είναι ηλεκτροµαγνητική ακτινοβολία που αποτελεί τµήµα του 

ηλεκτροµαγνητικού φάσµατος. Η ηλεκτροµαγνητική ακτινοβολία είναι 

ενεργειακή µορφή η οποία διαδίδεται στο χώρο και µπορεί να αλληλεπιδράσει 

µε άτοµα και να µεταβάλλει την ενεργειακή τους κατάσταση. Η ακτινοβολία 

αποτελείται από δύο ορθογώνια κύµατα, που έχουν ίδια συχνότητα και ίδιο 

µήκος κύµατος. Το ένα κύµα είναι ένα παλλόµενο ηλεκτρικό πεδίο και το άλλο 

ένα παλλόµενο µαγνητικό πεδίο. Στο κενό η ταχύτητα διάδοσης του κύµατος 

είναι ίση µε την ταχύτητα του φωτός c. Το µήκος κύµατος λ της 

ηλεκτροµαγνητικής ακτινοβολίας και η συχνότητα του ν συνδέονται µε τη 

σχέση c = λ· ν. 

Η παραγωγή ακτίνων-Χ σε εργαστηριακές συσκευές γίνεται από συµβατικές 

πηγές που ονοµάζονται λυχνίες ακτίνων-Χ. Η αρχή λειτουργίας βασίζεται στην 

παραγωγή ηλεκτρονίων µε θερµιονική εκποµπή ηλεκτρονίων και επιτάχυνσή 

τους σε κενό. Τα επιταχυνόµενα ηλεκτρόνια προσπίπτουν στην άνοδο και 

παράγουν τις ακτίνες-Χ. 

Οι χαρακτηριστικές γραµµές ακτίνων-Χ παράγονται κατά τον ιονισµό των 

ατόµων από τη µετάπτωση ηλεκτρονίων σε χαµηλότερες ενεργειακές 

στοιβάδες. Ο ιονισµός των ατόµων επιτυγχάνεται µε βοµβαρδισµό τους µε 

ηλεκτρόνια υψηλής κινητικής ενέργειας και εκδίωξη ηλεκτρονίων από τις 

εσωτερικές στοιβάδες. Με την παρουσία στη λυχνία ηλεκτρικού πεδίου 

µερικών δεκάδων χιλιάδων Volts, ώστε να ισχύει  

 

 e·V = Ειον  

 

όπου      e: το φορτίο του ηλεκτρονίου,  

             V: το δυναµικό και 

          Ειον: η ενέργεια ιονισµού,  

επιτυγχάνεται η απαιτούµενη κινητική ενέργεια. Η ενέργεια hv της 

εκπεµπόµενης ακτινοβολίας είναι όση και η διαφορά ενέργειας των στοιβάδων 

µεταξύ των οποίων µεταπίπτει το ηλεκτρόνιο. Για το λόγο αυτό οι 



παραγόµενες ακτίνες-Χ έχουν συγκεκριµένα µήκη κύµατος που είναι 

χαρακτηριστικά για κάθε στοιχείο.

 

Σχήµα 2.1 Η βασική γεωµετρική διάταξη ενός φασµατόµετρου ακτίνων

 

Τα µήκη κύµατος των ακτίνων

αποστάσεις των ατόµων στα υλικά, κυρίως τα κρυσταλλικά. Η αλληλεπίδραση 

των ακτίνων-Χ και των κρυστάλλων βασίζεται στο φαινόµενο της περίθλασης. 

Οι ακτίνες-Χ έχουν αξιοποιηθεί στη µελέτη της ύλης σε οποιαδήποτε µορφή, 

αλλά κυρίως στη µελέτη κρυσταλλικών στερεών. Κύριο χαρακτηριστικό των 

κρυστάλλων είναι η περιοδική τους ανάπτυξη. Μετά τη

ακτίνων-Χ στην κρυσταλλική επιφάνεια, αυτή σκεδάζεται µερικώς από τα 

άτοµα του πρώτου επιπέδου, ένα άλλο µέρος σκεδάζεται από το δεύτερο 

επίπεδο και η διαδικασία συνεχίζεται µε αποτέλεσµα να λαµβάνουν χώρα 

φαινόµενα συµβολής (Σχήµα 2.2).

δέσµης σε σχέση µε την προσπίπτουσα δέσµη καθορίζεται από το νόµο του 

Bragg, ο οποίος περιγράφεται από την εξίσωση:

 

Χ έχουν συγκεκριµένα µήκη κύµατος που είναι 

χαρακτηριστικά για κάθε στοιχείο. 

ασική γεωµετρική διάταξη ενός φασµατόµετρου ακτίνων

Τα µήκη κύµατος των ακτίνων-Χ είναι της ίδιας τάξης µεγέθους µε τις 

αποστάσεις των ατόµων στα υλικά, κυρίως τα κρυσταλλικά. Η αλληλεπίδραση 

Χ και των κρυστάλλων βασίζεται στο φαινόµενο της περίθλασης. 

Χ έχουν αξιοποιηθεί στη µελέτη της ύλης σε οποιαδήποτε µορφή, 

αλλά κυρίως στη µελέτη κρυσταλλικών στερεών. Κύριο χαρακτηριστικό των 

κρυστάλλων είναι η περιοδική τους ανάπτυξη. Μετά την πρόσπτωση δέσµης 

Χ στην κρυσταλλική επιφάνεια, αυτή σκεδάζεται µερικώς από τα 

άτοµα του πρώτου επιπέδου, ένα άλλο µέρος σκεδάζεται από το δεύτερο 

επίπεδο και η διαδικασία συνεχίζεται µε αποτέλεσµα να λαµβάνουν χώρα 

φαινόµενα συµβολής (Σχήµα 2.2). Η γεωµετρική θέση της περιθλόµενης 

δέσµης σε σχέση µε την προσπίπτουσα δέσµη καθορίζεται από το νόµο του 

Bragg, ο οποίος περιγράφεται από την εξίσωση: 

Χ έχουν συγκεκριµένα µήκη κύµατος που είναι 

ασική γεωµετρική διάταξη ενός φασµατόµετρου ακτίνων-Χ. 

Χ είναι της ίδιας τάξης µεγέθους µε τις 

αποστάσεις των ατόµων στα υλικά, κυρίως τα κρυσταλλικά. Η αλληλεπίδραση 

Χ και των κρυστάλλων βασίζεται στο φαινόµενο της περίθλασης. 

Χ έχουν αξιοποιηθεί στη µελέτη της ύλης σε οποιαδήποτε µορφή, 

αλλά κυρίως στη µελέτη κρυσταλλικών στερεών. Κύριο χαρακτηριστικό των 

ν πρόσπτωση δέσµης 

Χ στην κρυσταλλική επιφάνεια, αυτή σκεδάζεται µερικώς από τα 

άτοµα του πρώτου επιπέδου, ένα άλλο µέρος σκεδάζεται από το δεύτερο 

επίπεδο και η διαδικασία συνεχίζεται µε αποτέλεσµα να λαµβάνουν χώρα 

Η γεωµετρική θέση της περιθλόµενης 

δέσµης σε σχέση µε την προσπίπτουσα δέσµη καθορίζεται από το νόµο του 



                                                      

εξίσωση) 

 

όπου   n: η τάξη της αρµονικής, 

          λ: το µήκος κύµατος της ακτινοβολίας, 

           d: η απόσταση δύο διαδοχικών επιπέδων µιας οικογένειας 

κρυσταλλογραφικών επιπέδων και

          θ: η γωνία πρόσπτωσης (ή ανάκλασης) στο κρυσταλλογραφικό επίπεδο

 

Σχήµα 

 

Η τεχνική περίθλασης ακτίνων

στο χαρακτηρισµό της δοµής κρυσταλλικών υλικών.

 

Τα φαινόµενα περίθλασης χρησιµοποιούνται µε τρεις διαφορετικούς τρόπους: 

 

• Ευρεία χρήση µονοκρυστάλλων γνωστής γεωµετρίας, πού αποτελούν 

το στοιχείο του µονοχρωµάτορα στα φασµατόµετρα ακτινών Χ. 

• Τα διαγράµµατα περίθλασης πού δίνει µια κρυσταλλική ουσία είναι ίσως 

ο πιο θετικός τρόπος ταυτοποίησης. 

                                                      n · λ = 2 d · sinθ  

ξη της αρµονικής,  

λ: το µήκος κύµατος της ακτινοβολίας,  

d: η απόσταση δύο διαδοχικών επιπέδων µιας οικογένειας 

κρυσταλλογραφικών επιπέδων και 

θ: η γωνία πρόσπτωσης (ή ανάκλασης) στο κρυσταλλογραφικό επίπεδο

Σχήµα 2.2. Περίθλαση ακτίνων-Χ από κρύσταλλο. 

Η τεχνική περίθλασης ακτίνων-Χ αξιοποιείται στην ταυτοποίηση ενώσεων και 

στο χαρακτηρισµό της δοµής κρυσταλλικών υλικών. [40,41] 

Τα φαινόµενα περίθλασης χρησιµοποιούνται µε τρεις διαφορετικούς τρόπους: 

ση µονοκρυστάλλων γνωστής γεωµετρίας, πού αποτελούν 

το στοιχείο του µονοχρωµάτορα στα φασµατόµετρα ακτινών Χ. 

Τα διαγράµµατα περίθλασης πού δίνει µια κρυσταλλική ουσία είναι ίσως 

ο πιο θετικός τρόπος ταυτοποίησης.  

(2.1 

d: η απόσταση δύο διαδοχικών επιπέδων µιας οικογένειας 

θ: η γωνία πρόσπτωσης (ή ανάκλασης) στο κρυσταλλογραφικό επίπεδο 

 

 

 

Χ αξιοποιείται στην ταυτοποίηση ενώσεων και 

Τα φαινόµενα περίθλασης χρησιµοποιούνται µε τρεις διαφορετικούς τρόπους:  

ση µονοκρυστάλλων γνωστής γεωµετρίας, πού αποτελούν 

το στοιχείο του µονοχρωµάτορα στα φασµατόµετρα ακτινών Χ.  

Τα διαγράµµατα περίθλασης πού δίνει µια κρυσταλλική ουσία είναι ίσως 



• Για την κρυσταλλογραφία, τα διαγράµµατα περίθλασης πού παίρνουµε 

από ένα µεγάλο αριθµό διευθύνσεων, µπορούν να ερµηνευθούν για να 

δώσουν έναν ακριβή και λεπτοµερή τρισδιάστατο χάρτη των ατόµων 

πού αποτελούν τον κρύσταλλο. 

 

Περίθλαση Ακτινών-Χ δειγµάτων κόνης 

 Μεγάλοι κρύσταλλοι ενός δείγµατος δεν είναι πάντοτε διαθέσιµοι. Ευτυχώς, 

για ταυτοποιήσεις ρουτίνας αυτό δεν είναι αναγκαίο, είναι δε προτιµότερο να 

τρίβουµε το δείγµα σε λεπτή σκόνη (200 µε 300 mesh). Ένα υλικό σε µορφή 

λεπτόκοκκης κόνης περιέχει ένα µεγάλο αριθµό από µικρούς κρυστάλλους 

(µικροκρυσταλλίτες) που έχουν τυχαίο προσανατολισµό µεταξύ τους. Αν σε 

ένα δείγµα το υλικό αυτό προσπέσει ακτινοβολία–Χ, µπορεί να παρατηρηθεί 

ενισχυτική συµβολή για εκείνα τα επίπεδα των κρυσταλλιτών του δείγµατος 

που είναι έτσι προσανατολισµένα ώστε να ικανοποιούν τη συνθήκη Bragg. Οι 

περιθλώµενες δέσµες θα σχηµατίζουν γωνία 2θ µε την προσπίπτουσα και 

επειδή οι κρυσταλλίτες έχουν τυχαίο προσανατολισµό στο χώρο, οι 

ανακλάσεις θα δηµιουργούν διάφορες κωνικές επιφάνειες µε γωνίες 4θ (Σχήµα 

2.3). 

 

 



Σχήµα 2.3 Κώνοι ακτινοβολίας, που παράγονται σε ένα πείραµα περίθλασης ακτίνων-

Χ, όπου το δείγµα είναι σε µορφή κόνης. Οι περιθλώµενες δέσµες καταγράφονται σε 

φωτογραφικό φιλµ ως οµόκεντροι κύκλοι. 

 

Εάν τοποθετηθεί κατακόρυφα ένα φωτογραφικό φιλµ, θα καταγραφεί ένα 

διαµόρφωµα που αποτελείται από οµόκεντρους κύκλους. Στην πράξη 

χρησιµοποιείται ένα φωτογραφικό φιλµ σε κυλινδρική µορφή που 

τοποθετείται περιµετρικά του δείγµατος όπως φαίνεται στο σχήµα 2.4. 

 

 

 

Σχήµα 2.4 (α)Σχηµατικό διάγραµµα κάµερας κόνης Debye-Scherrer,(b) το φιλµ µετα 

την εµφάνιση D1, D2 και Τ η θέση µέτρησης στο φιλµ. 

 

Το φιλµ έχει µία οπή για την είσοδο και µία για την έξοδο των ακτίνων-Χ, το 

δε δείγµα τοποθετείται στο κέντρο και περιστρέφεται. Αυτή η µέθοδος 

καταγραφής ήταν η αρχικά χρησιµοποιούµενη στην κρυσταλλογραφία και 

ονοµάζεται µέθοδος Debye- Scherrer. Οι κώνοι που σχηµατίζονται από την 

ανάκλαση των ακτίνων-Χ στο δείγµα ανιχνεύονται στο φωτογραφικό φιλµ. 

Εκεί καταγράφονται για κάθε έναν κώνο, δύο τόξα τα οποία είναι συµµετρικά 

ως προς τις δύο οπές του φιλµ (Σχήµα 2.4(b)).   

 



Αντί για το φωτογραφικό φιλµ, µπορεί επίσης να χρησιµοποιηθεί ένας 

ανιχνευτής (Geiger counter) που περιστρέφεται και είναι συνδεδεµένος µε ένα 

καταγραφικό µηχάνηµα. 

Η µέθοδος αυτή (µέθοδος περιθλασίµετρου, diffractometry) είναι η 

χρησιµοποιούµενη σήµερα και δίνει τη δυνατότητα καταγραφής του 

διαµορφώµατος περίθλασης ως ένα σύνολο κορυφών (peaks). Η κάθε κορυφή 

αντιστοιχεί στην ανάκλαση από συγκεκριµένη οµάδα κρυσταλλικών επιπέδων 

και βρίσκεται ως προς τον άξονα x σε µία ορισµένη γωνία Bragg θ. Από το 

διάγραµµα που προκύπτει µπορούµε εύκολα να προσδιορίσουµε τις θέσεις 

αλλά και τις εντάσεις των διαφόρων ανακλάσεων, πράγµα που διευκολύνει την 

κρυσταλλογραφική ανάλυση του δείγµατος. Κάθε κρυσταλλική φάση έχει ένα 

χαρακτηριστικό περιθλασίγραµµα κόνης που µπορεί να χρησιµοποιηθεί για 

ανίχνευση και ταυτοποίηση στη µελέτη δοµής ενός υλικού. Πάντως η 

κρυσταλλογραφική ανάλυση δειγµάτων σκόνης είναι δύσκολη καθώς δεν 

γνωρίζουµε ποια από τα επίπεδα hkl είναι υπεύθυνα για κάθε ανάκλαση που 

λαµβάνουµε, ιδιαίτερα σε πολύπλοκα συστήµατα χαµηλής συµµετρίας. 

Προσδιορισµός της Κρυσταλλικής ∆οµής 

 Για τη µελέτη της κρυσταλλικής δοµής απαιτούνται µονοκρύσταλλοι 

(τουλάχιστον λίγα δέκατα του mm), επειδή πρέπει να γνωρίζουµε τον 

προσανατολισµό των κρυσταλλικών επιπέδων ως προς τη διεύθυνση της 

δέσµης των ακτινών Χ. Ο κρύσταλλος τοποθετείται σε µια γωνιοµετρική 

κεφαλη µε ένα µηχανισµό δύο κάθετων τόξων που προσανατολίζουν τον 

κρύσταλλο σε οποιαδήποτε κατεύθυνση. ∆ιαγράµµατα περίθλασης 

λαµβάνονται από χιλιάδες προσανατολισµούς. Από αυτά τα δεδοµένα ο 

κρυσταλλογράφος µπορεί να πάρει τρισδιάστατους χάρτες της ηλεκτρονιακής 

πυκνότητας για διάφορες τοµές του κρυστάλλου. [41 – 45] 

 

 

 



2.2.2 Ηλεκτρονική Μικροσκοπία διερχόµενης δέσµης (TEM) 

Χρησιµοποιήθηκε συσκευή FEI CM20 TEM εξοπλισµένη µε ανιχνευτή 

φασµατοσκοπίας διασποράς ενέργειας ακτίνων – Χ (EDAX) που φέρει αναλυτή 

µε υπέρλεπτο παράθυρο και ενεργειακό φίλτρο Gatan GIF 200 για στοιχειακή 

χαρτογράφηση. Το εύρος της περιοχής που καλύπτει η σηµειακή ανάλυση 

κυµαίνονταν µεταξύ 20–50 nm. Η προετοιµασία των δειγµάτων για την 

ανάκτηση εικόνων TEM περιλάµβανε την προσθήκη ελάχιστης ποσότητας 

σκόνης του καταλυτικού φορέα σε περίπου 5 mL αιθανόλης και χρήση 

λουτρού υπερήχων για την καλύτερη διασπορά της. Μία σταγόνα αυτού του 

διαλύµατος αποτέθηκε σε ειδικό δειγµατοφορέα αποτελούµενο από πλέγµα 

χαλκού µε επίστρωση άνθρακα. 

Αρχή λειτουργίας 

Στο σχήµα 2.5 παρουσιάζονται το διάγραµµα ενός ηλεκτρονικού µικροσκοπίου 

διερχόµενης δέσµης (TEM).  

 

Σχήµα 2.5 TEM 

Αποτελείται από ένα electron gun, το οποίο είναι υπεύθυνο για την  παραγωγή 

της δέσµης των ηλεκτρονίων που επιταχύνονται µε µία τάση 100-400kV. 

Κατόπιν η δέσµη εστιάζεται από δύο συµπυκνωτές φακούς σε µία συνήθως 



παράλληλη δέσµη η οποία διέρχεται µέσα από ένα λεπτό δείγµα πάχους 

~100nm. Τέλος το σχηµατιζόµενο είδωλο εστιάζεται και µεγεθύνεται από ένα 

αντικειµενικό και δύο προβολικούς φακούς και προβάλλεται είτε σε µια 

φθορίζουσα οθόνη είτε σε ένα CCD. Θα πρέπει να τονιστεί ότι το δείγµα 

πρέπει να είναι πολύ λεπτό έτσι ώστε τα ηλεκτρόνια να διέλθουν από µέσα 

του. Συνεπώς τα περισσότερα ηλεκτρόνια σκεδάζονται ελαστικά ή δεν 

σκεδάζονται καθόλου σε αντίθεση µε το SEM όπου τα ηλεκτρόνια σταµατούν 

µέσα στο δείγµα.  

Για να γίνει κατανοητή η αρχή λειτουργίας ενός ΤΕΜ θα πρέπει να 

ανατρέξουµε στους µηχανισµούς ελαστικής σκέδασης και συγκεκριµένα για τα 

κρυσταλλικά δείγµατα στο νόµο του Bragg. Στο σχήµα 2.6 παρουσιάζεται 

σχηµατικά η περίθλαση των ηλεκτρονίων της δέσµης από µία οµάδα 

κρυσταλλικών επιπέδων του δείγµατος. 

 

Σχήμα 2.6 Σχηματική περίθλαση Bragg στο ΤΕΜ. 

 

Τα ηλεκτρόνια που ικανοποιούν την συνθήκη Bragg σκεδάζονται κατά γωνία 

2θ και το ίχνος τους είναι µία κηλίδα στην φθορίζουσα οθόνη που απέχει 

απόσταση R από τα µη σκεδασµένα ηλεκτρόνια. Η γωνία σκέδασης είναι πολύ 



µικρή (~mrad) και κατά συνέπεια sinθ ≈ tanθ ≈ θ, οπότε η σχέση n · λ = 2 d 

· sinθ γίνεται:  

 

R d = λ L          ( 2.2 εξίσωση)     

 

Γνωρίζοντας το µήκος L, το µήκος κύµατος των ηλεκτρονίων λ και µετρώντας 

την απόσταση R από την παραπάνω σχέση είναι δυνατό να υπολογίσουµε την 

πλεγµατική απόσταση d των επιπέδων του υλικού. Στο σχήµα 2.7 

παρουσιάζεται µια σχηµατική παράσταση ενός µονοκρυστάλλου Si, όπως 

φαίνεται παράλληλα µε την διεύθυνση [011] και η αντίστοιχη εικόνα 

περίθλασης ηλεκτρονίων λόγω των επιπέδων {1-11) και (-1-11) του Si. Με 

αυτό τον τρόπο είναι δυνατό να προσδιορίσουµε την κρυσταλλική δοµή µιας 

περιοχής µε διαστάσεις µερικά nm ενός υλικού ή την σχετική διάταξη 

διαφορετικών δοµών µέσα σε ένα υλικό. Εάν το υλικό είναι πολυκρυσταλλικό 

αντί για κηλίδες περίθλασης έχουµε δακτυλίους εφόσον οµοειδή επίπεδα του 

υλικού έχουν τυχαίο προσανατολισµό όπως φαίνεται στο σχήµα 2.8.  

 

Σχήµα 2.7 Σχηµατική αναπαράσταση µονοκρυστάλλου Si και αντίστοιχη εικόνα 

περίθλασης ηλεκτρονίων. 

 



Σχήµα 2.8 Σχηµατισµός εικόνας περίθλασης ηλεκτρονίων από πολυκρυσταλλικό 

υλικό. 

 

 

Για το σχηµατισµό εικόνας περίθλασης εστιάζουµε τον ενδιάµεσο φακό στο 

πίσω εστιακό επίπεδο του αντικειµενικού φακού και επιλέγουµε την περιοχή 

του δείγµατος που θέλουµε να αναλύσουµε µε το διάφραγµα επιλογής 

περιοχής όπως φαίνεται στο σχήµα 2.9(α). Εάν ο ενδιάµεσος φακός εστιαστεί 

στο επίπεδο ειδώλου του αντικειµενικού φακού τότε παίρνουµε εικόνα του 

ειδώλου του δείγµατος, όπως φαίνεται στο σχήµα 2.9(β). Σηµειωτέον ότι µε 

το διάφραγµα του αντικειµενικού φακού επιλέγουµε αν και ποιά από τα 

ηλεκτρόνια που έχουν υποστεί σκέδαση συµµετέχουν στην δηµιουργία της 

εικόνας. 



 

Σχήµα 2.9 Σχηµατικό διάγραµµα των ηλεκτρονίων της δέσµης κατά τη λήψη (α) 

εικόνας περίθλασης και (β) εικόνας φωτεινού πεδίου στο ΤΕΜ. 

 

 

Το κοντράστ σε µία εικόνα φωτεινού πεδίου οφείλεται στην σκέδαση των 

ηλεκτρονίων στα διάφορα σηµεία του δείγµατος. Σκουρόχρωµες 

παρουσιάζονται οι περιοχές όπου τα ηλεκτρόνια σκεδάζονται ισχυρότερα. Σε 

ένα δείγµα που αποτελείται από διάφορα στοιχεία οι περιοχές που περιέχουν 

τα βαρύτερα στοιχεία σκεδάζουν εντονότερα τα ηλεκτρόνια και φαίνονται πιο 

σκούρες. Ακριβώς το ίδιο συµβαίνει και όταν το δείγµα έχει διαφορετικά πάχη. 

Σε ένα κρυσταλλικό δείγµα η σκέδαση Bragg είναι ο πιο σηµαντικός 

παράγοντας για την εµφάνιση κοντράστ γιατί είναι δυνατό µε το διάφραγµα 

του αντικειµενικού φακού να αποκλείσουµε ηλεκτρόνια που έχουν σκεδαστεί 

κατά Bragg να συνεισφέρουν στην εικόνα. Στην εικόνα 2.2(α) παρουσιάζεται 

µια εικόνα του φωτεινού πεδίου ενός πολυκρυσταλλικού δείγµατος Si. Οι 

κρυσταλλίτες που ικανοποιούν την συνθήκη Bragg φαίνονται σκούροι. Αν 

αντίθετα µε το διάφραγµα του αντικειµενικού φακού επιτρέψουµε µόνο στα 

ηλεκτρόνια που έχουν σκεδαστεί κατά Bragg να σχηµατίσουν εικόνα, η οποία 



ονοµάζεται εικόνα σκοτεινού πεδίου, τότε φωτεινοί φαίνονται οι κρυσταλλίτες 

που ικανοποιούν την συνθήκη περίθλασης, εικόνα 2.2(β). 

  

Εικόνα 2.2 εικόνα (α) φωτεινού και (β) σκοτεινού πεδίου πολυκρυσταλλικού Si. 

 

 

Τα σύγχρονα ΤΕΜ έχουν διακριτική ικανότητα 0.15-0.35nm. Εάν µε το 

διάφραγµα του αντικειµενικού φακού επιτρέψουµε την αλληλεπίδραση 

ηλεκτρονίων που έχουν σκεδαστεί κατά Bragg σε διαφορετικά κρυσταλλικά 

επίπεδα είναι δυνατό να πάρουµε εικόνες στις οποίες το κοντράστ οφείλεται 

στην διαφορετική φάση των ηλεκτρονίων και ονοµάζονται εικόνες υψηλής 

ευκρίνειας (High Resolution Transmission Electron Microscopy HRΤEM). Στην 

εικόνα 2.3(α) παρουσιάζεται µία εικόνα HREM του Si στην διεύθυνση (110). Η 

εικόνα αυτή δίνει πληροφορίες για την περιοδική διάταξη των ατόµων του Si 

στην διεύθυνση αυτή. Με την βοήθεια προσοµοιώσεων είναι δυνατή η 

ανασύνθεση της διάταξης των θέσεων των ατόµων όπως φαίνεται στην εικόνα 

2.3(β) και κατά συνέπεια η απεικόνιση σε ατοµικό επίπεδο κρυστάλλων, 

διεπιφανειών και κρυσταλλικών ατελειών. [46 - 52] 

 



  

Εικόνα 2.3 (α) Εικόνα HRΤEM του Si στην διεύθυνση (110). (β) Προσοµοίωση της εικόνας και 

θέση των ατόµων Si σε αυτή τη διεύθυνση. 

 

2.2.3 Ηλεκτρονική Μικροσκοπία Σάρωσης (Scanning Electron Microscope 

SEM) 

Η συσκευή που χρησιµοποιήθηκε ήταν η Jeol JSM-6380LV εξοπλισµένη µε αναλυτή 

ακτίνων – Χ διαχεόµενης ενέργειας EDS (OXFORD INCA ENERGY 250 Premium 

Resolution 10mm2/133eV, LN2).  

 

Αρχή λειτουργίας ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης  

Σε ένα SEM µικροσκόπιο [53-61] καθώς το δείγµα σαρώνεται το παραγόµενο σήµα 

µετατρέπεται σε εικόνα µε τη βοήθεια µίας φθορίζουσας οθόνης καθοδικού σωλήνα 

(cathode ray tube, CRT) καθώς αυτή σαρώνεται µε τον ίδιο ρυθµό µε το δείγµα. Η 

µεγέθυνση ορίζεται ως το εµβαδό της οθόνης προς το εµβαδό της περιοχής όπου 

σαρώνεται. Ένα τυπικό SEM µικροσκόπιο αποτελείται από τα εξής:  

 

1. Ένα electron gun. 

2. Ένα σύστηµα ανίχνευσης ηλεκτρονίων καθώς και µια µονάδα απεικόνισης. 

3. Ένα σύστηµα κενού.  



Στο σχήµα που ακολουθεί, φαίνεται 

µικροσκοπίου σάρωσης.

Σχήµα 2.10 ∆ιάταξη ηλεκτρονικού µικροσκοπίου σάρωσης.

Εικόνα 2.4 Ηλεκτρονικό µικροσκόπιο σαρωσης  

 

Το electron gun παράγει µια έντονη δέσµη ηλεκτρονίων η οποία εστιάζεται πάνω σε ένα 

µικρό σηµείο στο εξεταζόµενο δείγµα 

Στο σχήµα που ακολουθεί, φαίνεται αναλυτικά η διάταξη ενός ηλεκτρονικού  

µικροσκοπίου σάρωσης.  

 

Σχήµα 2.10 ∆ιάταξη ηλεκτρονικού µικροσκοπίου σάρωσης.

Εικόνα 2.4 Ηλεκτρονικό µικροσκόπιο σαρωσης  Hitachi SU

παράγει µια έντονη δέσµη ηλεκτρονίων η οποία εστιάζεται πάνω σε ένα 

µικρό σηµείο στο εξεταζόµενο δείγµα - στόχο (target). Η αρχή λειτουργίας του 

αναλυτικά η διάταξη ενός ηλεκτρονικού  

 

Σχήµα 2.10 ∆ιάταξη ηλεκτρονικού µικροσκοπίου σάρωσης. 

 

Hitachi SU-70 Schottky. 

παράγει µια έντονη δέσµη ηλεκτρονίων η οποία εστιάζεται πάνω σε ένα 

στόχο (target). Η αρχή λειτουργίας του 



µικροσκοπίου  έχει ως ακολούθως. Ένα νήµα βολφραµίου (tungsten filament) στο ρόλο 

της καθόδου θερµαίνεται σε υψηλές θερµοκρασίες µεταξύ 2500Κ και 2700 K µε 

αποτέλεσµα να εκπέµπονται από αυτό ηλεκτρόνια, ενώ παράλληλα τα ηλεκτρόνια των 

εξωτερικών στοιβάδων αποκτούν αρκετή ενέργεια ώστε να υπερνικήσουν το έργο 

εξόδου από αυτές. Αυτό ο τύπος ονοµάζεται θερµιονικός εκποµπός (thermionic emitter). 

Τα ηλεκτρόνια αυτά επιταχύνονται προς ένα διάφραγµα το οποίο διατηρεί υψηλά θετικό 

δυναµικό. Σπανιότερα χρησιµοποιείται εκποµπός πεδίου (field emitter) όπου τα 

ηλεκτρόνια αναγκάζονται να διαφύγουν από πολύ λεπτή ακίδα καθώς αυτή βρίσκεται σε 

διαφορά δυναµικού αρκετά µεγάλη ώστε να ηλεκτρόνια να διαφύγουν του υλικού µέσω 

του φαινοµένου σήραγγας.  

Επιστρέφοντας στον πρώτο τύπο µικροσκοπίου, το νήµα βρίσκεται στο εσωτερικό ενός 

συγκλίνοντα ηλεκτροστατικού φακού όπου αναλαµβάνει να εστιάσει τα παραγόµενα 

ηλεκτρόνια και µε τη βοήθεια του διαφράγµατος παράγεται τελικά µία αποκλίνουσα 

δέσµη ηλεκτρονίων περιορισµένης διαµέτρου. Ο φακός αυτός ονοµάζεται Wehnelt cap 

και διατηρεί αρνητικό δυναµικό. Το µήκος κύµατος της δέσµης των ηλεκτρονίων 

καθορίζεται από τη διαφορά δυναµικού V µεταξύ καθόδου και ανόδου. Τα ηλεκτρόνια σε 

τέτοιο δυναµικό αποκτούν κινητική ενέργεια eV. 

Η ποιότητα της εικόνας εξαρτάται κυρίως από τους εξής παράγοντες: 

 

• Το µέγεθος της διατοµής της ακτίνας (όσο πιο µικρό τόσο το καλύτερο). 

• Το σχήµα της διατοµής της ακτίνα (υπό ιδανικές συνθήκες πρέπει να είναι 

κυκλικό). 

• Η µέγιστη ένταση της δέσµης ηλεκτρονίων (όσο πιο έντονη τόσο το καλύτερο) 

[53 -58] 

Το σύστηµα κενού είναι απαραίτητο προκειµένου να παραχθούν, ανιχνευτούν και να 

µετρηθούν τα ηλεκτρόνια. Τυπικές τιµές για το κενό είναι τα 10-6 mmHg. 

Καθώς η εξερχόµενη από το electron gun δέσµη δεν είναι παράλληλη, ένα µαγνητικό 

πεδίο αναλαµβάνει να εστιάσει τη δέσµη αυτή ακριβώς πάνω στο τελικό διάφραγµα. Το 

µαγνητικό πεδίο χαρακτηρίζεται από κυλινδρική συµµετρία και δηµιουργείται από δύο 

κατάλληλα διατεταγµένα ζεύγη µαγνητικών πόλων. Τότε έχουµε έναν φακό 

συµπύκνωσης (condensation lens). Καθώς τα ηλεκτρόνια της δέσµης διέρχονται από το 



µαγνητικό φακό αναγκάζονται να διαγράψουν ελικοειδή τροχιά. Η σύγκλιση, θα πρέπει 

ωστόσο να τονιστεί εδώ, ότι δεν είναι τέλεια καθώς τέτοιου είδους φακοί ηλεκτρονίων 

χαρακτηρίζονται από σφάλµατα, όπως εξάλλου και οι οπτικοί φακοί. ∆ιασπορά της 

ενέργειας των ηλεκτρονίων έχει ως αποτέλεσµα και διαφορετικό σηµείο εστίασης αυτών 

των ηλεκτρονίων. Το φαινόµενο αυτό ονοµάζεται χρωµατική εκτροπή (chromatic 

aberration). 

Επιπλέον, καθώς το µαγνητικό πεδίο είναι ισχυρότερο σε µεγάλες αποστάσεις από τον 

κεντρικό άξονα τα ηλεκτρόνια δέχονται µεγαλύτερη δύναµη από αυτό µε αποτέλεσµα να 

εστιάζονται σε µικρότερες αποστάσεις. Τότε έχουµε σφάλµα σφαιρικής εκτροπής 

(spherical aberration). 

Η µονάδα ανίχνευσης µετράει τον αριθµό των ηλεκτρονίων τα οποία προσπίπτουν σε 

αυτή και έχει τέτοια θέση έτσι ώστε µόνο ηλεκτρόνια από το δείγµα να ανιχνεύονται.  

Επιπλέον, η ποιότητα της τελικής εικόνας εξαρτάται και από χαρακτηριστικά του 

ανιχνευτή:  

 

• Την ευαισθησία του (όσο υψηλότερη τόσο το καλύτερο). 

• Το επίπεδο θορύβου του (είναι επιθυµητό να βρίσκεται σε χαµηλά επίπεδα). 

 

Η σάρωση του δείγµατος και η σάρωση της οθόνης γίνονται συγχρονισµένα καθώς 

χρησιµοποιούν το ίδιο σήµα, σήµα το οποίο παράγεται από κοινή πηγή, τη γεννήτρια 

σάρωσης (scan generator). ∆ύο ζεύγη πλακών δηµιουργούν δύο µεταβαλλόµενα κάθετα 

µεταξύ τους και παράλληλα στην επιφάνεια ηλεκτρικά πεδία, µε τρόπο που ορίζει η 

γεννήτρια σάρωσης. Κατά αυτό τον τρόπο επιτυγχάνεται η εστίαση της δέσµης σε κάθε 

σηµείο του δείγµατος. Κατά τη διάρκειά της, ο ανιχνευτής αναλαµβάνει τη µετάδοσή του 

σε καθοδικό σωλήνα, όπου εκεί τα ηλεκτρόνια επιταχύνονται από τη διαφορά 

δυναµικού, η οποία επικρατεί µεταξύ καθόδου και ανόδου και διεγείρουν κάθε σηµείο 

της φθορίζουσας οθόνης, τόσο περισσότερο όσο περισσότερα είναι στον αριθµό. Καθώς 

το δείγµα δεν είναι ανάγκη να βρίσκεται κοντά στο τελικό διάφραγµα µπορεί να 

επιτευχθεί ευρύ βάθος εστίασης (depth of focus) αν η µεταξύ τους απόσταση είναι 

µεγάλη. Όπως ήδη αναφέρθηκε, καθώς η δέσµη των ηλεκτρονίων προσπίπτει στο 



δείγµα ένα πλήθος διαφορετικής φύσης αλληλεπιδράσεων λαµβάνει χώρα. Τα 

δευτερεύοντα ηλεκτρόνια, όπου παράγονται, είναι σχετικά λίγα σε αριθµό κι εποµένως 

χρειάζεται ενίσχυση του ανάλογου σήµατος.  

 

 

Σχήµα 2.11 Συλλογή και ενίσχυση δευτερευόντων ηλεκτρονίων. 

Επιπλέον, επειδή οι διευθύνσεις που παράγονται είναι τυχαίες, πρέπει µε κάποιο τρόπο 

να συλλεχθούν. Για αυτό το σκοπό χρησιµοποιείται µια πλάκα ,η πλάκα p του σχήµατος, 

υψηλού θετικού δυναµικού όπου έλκει τα δευτερεύοντα ηλεκτρόνια. Κατά την 

πρόσπτωσή τους σε αυτή επιπλέον παράγονται φωτόνια. Τα φωτόνια αυτά προσπίπτουν 

στην πλάκα Ε του σχήµατος και παράγονται ηλεκτρόνια. Με διαδοχικά τέτοια βήµατα 

επιτυγχάνεται ενίσχυση του σήµατος. Τα ηλεκτρόνια αυτά παραγόµενα από ένα µικρό 

βάθος της επιφάνειας του δείγµατος, το πολύ 10 nm , φέρουν πληροφορίες για αυτήν 

αλλά χάνουν την πληροφορία της κατεύθυνσης από όπου προήλθαν καθώς συλλέγονται 

από διάφορες κατευθύνσεις και οδεύουν προς µία.  

Λιγότερα είναι τα οπισθοσκεδαζόµενα ηλεκτρόνια τα οποία έχουν ενέργεια όση αυτή της 

αρχικής δέσµης. Σε αντίθεση µε τα δευτερεύοντα µπορούν να δώσουν πληροφορία για 

τη δοµή της επιφάνειας καθώς περιέχουν την πληροφορία της διεύθυνσης από όπου 

προήλθαν. Επίσης δεν υπάρχει ανάγκη για ενίσχυση του ήδη ισχυρού σήµατος ενώ πριν 

από την πλάκα βρίσκεται πλέγµα αρνητικού δυναµικού το οποίο εµποδίζει τα 

δευτερεύοντα ηλεκτρόνια να εισέλθουν στον ανιχνευτή. Οι ακτίνες Χ τέλος, έχοντας 

ενέργειες χαρακτηριστικές των ατοµικών ειδών, ανιχνεύονται δίνοντας πληροφορίες για 

τη χηµική σύσταση του δείγµατος. Ένας τρόπος ανίχνευσης στηρίζεται στη µέτρηση της 

έντασης των παλµών όπου δηµιουργούνται καθώς τα εκπεµπόµενα φωτόνια 

προσπίπτουν σε επαφή p-n δηµιουργώντας έτσι ζεύγη οπών-ηλεκτρονίων. Η µέθοδος 

 



αυτή ονοµάζεται φασµατοµετρία διασποράς ενέργειας ακτίνων Χ (energy dispersive x-

ray spectrometry, EDX ).[53-61] 

Τέλος, θα εξεταστεί στο τι πληροφορίες παίρνουµε από τα διαφορετικά σήµατα που 

χρησιµοποιούµε συνήθως σε ένα SEM.  

Στο σχήµα 2.12 φαίνεται ότι λόγω του µικρού πάχους από το οποίο προέρχονται τα 

δευτερογενή ηλεκτρόνια όταν η δέσµη των ηλεκτρονίων σχηµατίζει µικρή γωνία µε την 

επιφάνεια του δείγµατος τα παραγόµενα δευτερογενή ηλεκτρόνια είναι περισσότερα από 

την περίπτωση µεγάλης γωνίας. Κατά συνέπεια η εικόνα που παίρνουµε από τα 

δευτερογενή ηλεκτρόνια είναι µία εικόνα που παρουσιάζει το ανάγλυφο της επιφάνειας 

του δείγµατος. Οι φωτεινές περιοχές αντιστοιχούν σε προεξοχές ενώ οι σκοτεινές σε 

εσοχές της επιφάνειας. 

 

Σχήµα 2.12 Εκποµπή δευτερογενών ηλεκτρονίων αναλόγως της επιφανειακής 

µορφολογίας του δείγµατος. 

 

Στην εικόνα (2.5) παρουσιάζεται η εικόνα δευτερογενών ηλεκτρονίων ενός 

ολοκληρωµένου κυκλώµατος στην οποία φαίνεται το ανάγλυφο της επιφάνειας του 

σχεδίου. 



 

Εικόνα 2.5 εικόνα δευτερογενών ηλεκτρονίων ολοκληρωµένου κυκλώµατος. 

Τα οπισθοσκεδαζόµενα ηλεκτρόνια όπως είδαµε προέρχονται από µεγαλύτερο βάθος και 

εξαρτώνται από το Ζ του υλικού. Κατά συνέπεια µπορούν να µας δώσουν µια εικόνα της 

χηµικής σύστασης του υλικού, όπως φαίνεται στην εικόνα 2.6. 

 

Εικόνα 2.6 εικόνα (α) δευτερογενών και (β) οπισθοσκεδαζόµενων 

ηλεκτρονίων. 

 

 

 



2.2.4 Ποροσιµετρία Αζώτου (N2) 

Η µελέτη της ειδικής επιφάνειας και της πορώδους δοµής των παραχθέντων δειγµάτων 

πραγµατοποιήθηκε µε τη µέθοδο της φυσικής ρόφησης αζώτου, Ν2 σε θερµοκρασία -

196 οC, µε την χρήση της συσκευής Quantachrome Nova 1200. Πριν την ανάκτηση των 

µετρήσεων προηγήθηκε απαέρωση των δειγµάτων για 1 h στους 250 oC. 

Αρχή λειτουργίας της ποροσιµετρίας αζώτου Ν2. 

Κατά αυτήν τη µέθοδο το δείγµα τοποθετείται σε ειδικό γυάλινο δειγµατοφορέα και 

απαεριώνεται  µε τη δηµιουργία υψηλού κενού. Στη συνέχεια ο δειγµατοφορέας που 

φέρει το δείγµα εµβαπτίζεται µέσα σε υγρό άζωτο, ώστε η όλη µέτρηση να γίνει στη 

θερµοκρασία υγρού αζώτου 77Κ ή -196οC. Ακολουθεί η διοχέτευση στο δείγµα γνωστού 

ογκοµετρηµένου υπό κανονικές συνθήκες όγκου αερίου και µετράται η τιµή της πίεσης 

στο δειγµατοφορέα. Καθώς το αέριο διεισδύει στο εσωτερικό των πόρων του υλικού η 

πίεση στο δειγµατοφορέα µειώνεται µέχρι που ισορροπεί σε κάποια τιµή η οποία 

καταγράφεται από το όργανο. Από την µεταβολή της πίεσης, το όργανο υπολογίζει τον 

όγκο του αζώτου υπό κανονικές συνθήκες που εισήλθε στο υλικό. Εν συνεχεία, 

διοχετεύεται εκ νέου ίσος όγκος µε τον προηγούµενο και επαναλαµβάνεται η καταγραφή 

της πίεσης ισορροπίας. Η σταδιακή διοχέτευση αερίου αζώτου συνεχίζεται έως ότου η 

πίεση ισορροπίας γίνει περίπου ίση µε την ατµοσφαιρική και καταγράφονται όλες οι 

ενδιάµεσες τιµές των πιέσεων ισορροπίας. Το πείραµα δηλαδή διεξάγεται συνεχώς υπό 

κενό µέχρι η πίεση να φθάσει την ατµοσφαιρική, δηλαδή σε σχετικές πιέσεις P/PO από 0 

έως 1. Ακολουθεί, µε τον ίδιο τρόπο, σταδιακή εκρόφηση του αερίου από τους πόρους 

και καταγραφή των πιέσεων ισορροπίας. 

Το πειρατικό αποτέλεσµα είναι ένα διάγραµµα που εκφράζει τον όγκο του αζώτου που 

εισήλθε στους πόρους του υλικού ως προς τη σχετική πίεση ισορροπίας, το οποίο 

εµφανίζει ένα χαρακτηριστικό βρόγχο υστέρησης κατά την εκρόφηση (σχήµα 2.12), 

καθώς υπάρχει υστέρηση στην έξοδο του αερίου στις µεγάλες πιέσεις. 



 

Σχήµα 2.12: τυπικό διάγραµµα απορρόφησης / εκρόφησης υδρογόνου (H2). 

Τα φαινόµενα που συµβαίνουν κατά την διάρκεια του πειράµατος είναι κατά αρχήν 

µονοµοριακή προσρόφηση ενός στρώµατος στην επιφάνεια των πόρων. Αυτό συµβαίνει 

µέχρι το σηµείο Β που σηµειώνεται στο διάγραµµα, που αντιστοιχεί στην καµπή της 

καµπύλης προσρόφησης. Ακολουθεί στη συνέχεια πολυστρωµατική προσρόφηση µέχρι 

περίπου σχετική πίεση 0,4. Σε µεγαλύτερες όµως πιέσεις αρχίζει να συµβαίνει ένα άλλο 

φαινόµενο που είναι η τριχοειδής συµπύκνωση του αζώτου µέσα στους πόρους. 

Γνωρίζουµε από την φυσικοχηµεία ότι η τάση των ατµών ενός αερίου πάνω από µια 

κοίλη επιφάνεια ενός τριχοειδούς είναι µικρότερη από την τάση των ατµών πάνω από 

µια επίπεδη επιφάνεια και είναι τόσο µικρότερη όσο µικρότερη είναι η ακτίνα 

καµπυλότητας της επιφάνειας. Συνεπώς, το άζωτο µέσα στους πόρους του υλικού θα 

συµπυκνώνεται σε πίεση µικρότερη από την ατµοσφαιρική. Πρέπει, εδώ να τονίσουµε 

ότι το πείραµα διεξάγεται στη θερµοκρασία του υγρού αζώτου, δηλαδή στη 

θερµοκρασία που το άζωτο βρίσκεται στην υγρή κατάσταση όταν η πίεση είναι 1 atm. 

Συνεπώς, το αέριο που εισάγεται στο δειγµατοφορέα παραµένει σε αέρια κατάσταση και 

αναµένεται να συµπυκνωθεί όταν η πίεση γίνει 1 atm. Όµως, όπως ήδη αναφέρθηκε, 

µέσα στους πόρους του υλικού η συµπύκνωση γίνεται σε χαµηλότερη πίεση που 



εξαρτάται από την ακτίνα των πόρου. Εποµένως, από µια πίεση και πάνω θα έχουµε 

συµπύκνωση του αζώτου µέσα σε κάποιους πόρους, οπότε αυτοί θα γεµίζουν πλήρως, 

ενώ στους µεγαλύτερους συνεχίζεται η προσρόφηση µέχρι να έλθει η σειρά τους να 

γεµίσουν όταν η πίεση πάρει την κατάλληλη τιµή. Κατά το αντίθετο φαινόµενο της 

απόσυρσης του αζώτου από την δοµή, αρχικά γίνεται τριχοειδής εξάτµιση καθώς 

κατεβάζουµε την πίεση και στη συνέχεια σε χαµηλές πιέσεις γίνεται η εκρόφηση. Η 

τριχοειδής εξάτµιση παρουσιάζει υστέρηση που οφείλεται στις αλληλοσυνδέσεις των 

πόρων. Αυτό, συµβαίνει, γιατί κατά αυτήν γίνεται τριχοειδής εξάτµιση του αζώτου 

πρώτα από τους µεγάλους πόρους. Αν όµως η δίοδος κλείνεται από µικρότερους πόρους 

τότε η εξάτµιση θα καθυστερήσει. 

Βασιζόµενη στα παραπάνω και µε συλλογισµούς που στηρίζονται στη γεωµετρία των 

πόρων, έχουν αναπτυχθεί µαθηµατικά µοντέλα που υπολογίζουν την κατανοµή πόρων 

από πειραµατικά δεδοµένα.[62 – 66] 

 

 

 

2.2.5 Ανάλυση κοκκοµετρικής κατανοµής µε LASER 

Ο προσδιορισµός της κοκκοµετρικής κατανοµής στην περίπτωση λεπτόκοκκων 

κόνεων γίνεται µε την βοήθεια µιας ειδικής συσκευής που προσδιορίζει την 

κοκκοµετρική κατανοµή της κόνεως από την σκέδαση που προκαλεί το πολύ 

αραιό αιώρηµά της, σε µια ακτίνα laser. Ο αναλυτής µεγέθους κόκκων µε 

σκέδαση µε laser καθίσταται ικανός να µετρήσει µεγέθη µεταξύ 0.05µm και 

3.000µm, εποµένως είναι ιδιαίτερα κατάλληλος για όλους τους τύπους 

ορυκτών κόνεων, καθώς, και για τα  πολυµερή υλικά. 



ΚΕΦΑΛΑΙΟ 3Ο ΑΠΟΤΕΛΕΣΜΑΤΑ – ΣΥΖΗΤΗΣΗ 

 

3.1 Χαρακτηρισµός αρχικής κόνεως γ-αλούµινας (Al2O3) 

 

Η µικροδοµή των παραγόµενων νάνο-κόνεων γ-αλούµινας εξετάστηκε µε τη 

βοήθεια της τεχνικής περίθλασης ακτίνων-Χ (XRD), της ηλεκτρονικής 

µικροσκοπίας σάρωσης (SEM) και της ηλεκτρονικής µικροσκοπίας διέλευσης 

(TEM), ενώ η ειδική επιφάνεια της σκόνης µετρήθηκε µε την µέθοδο 

ποροσιµετρίας αζώτου N2 (BET). Όπως παρατηρείται στο σχήµα 3.1, όπου 

παρουσιάζεται το διάγραµµα XRD, εµφανίζονται όλες οι κορυφές που 

αντιστοιχούν στα χαρακτηριστικά πλεγµατικά επίπεδα της γ-αλούµινας Al2O3 

(JCPDS No 29-0063). Η χαµηλή ένταση και η διεύρυνση των κορυφών είναι 

ενδεικτικά της φύσης της νανοδοµής.  

Αυτό επιβεβαιώνεται περαιτέρω από την απεικόνιση της µικροδοµής µε την 

ηλεκτρονική µικροσκοπία διερχόµενης δέσµης (TEM) (εικόνα 3.1) που 

αποδεικνύουν το σχήµα ράβδου των σωµατιδίων της αλούµινας Al2O3 και µε 

διάµετρο περίπου στα 7 nm. 

Ανάλογα, οι εικόνες της ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης (SEM) 

εµφανίζουν εξαιρετικά οµοιογενή µικροδοµή συσσωµατωµένων νάνο-

σωµατιδίων (εικόνα 3.2). 

Τέλος, µετρήσεις απορρόφησης αζώτου N2 έδειξαν ότι η κόνις γ-αλούµινας 

Al2O3 διαθέτει µία πολύ υψηλή τιµή ειδικής επιφάνειας της τάξης των 174 

m2/g, συνολικό όγκο πόρων περίπου 0.4 cm3/g. Στα σχήµατα 3.3-3.5 

παρουσιάζονται οι ισόθερµες κατανοµές αζώτου στους -196 oC, αθροιστικές 

και διαφορικές κατανοµές µεγέθους πόρων (PSD).  

 

 



 

 

Σχήµα 3.1: ∆ιάγραµµα XRD το οποίο αποκαλύπτει τα χαρακτηριστικά κρυσταλλικά 

επίπεδα της γ-Al2O3 (JCPDS No 29-0063). 

 

Εικόνα 3.1: Εικόνα SEM της µικροδοµής  νανοκόνεως γ-Al2O3 στην οποία εµφανίζεται 

υψηλός βαθµός συσσωµάτωσης. 

 



 

 

 

Εικόνα 3.2: Εικόνα TEM της µικροδοµής  νανοκόνεως γ-Al2O3 από την οποία 

προκύπτει µέγεθος κρυσταλλιτών στα 7 nm. 

 

 

 
Σχήµα 3.2:  Ισόθερµη ρόφησης-εκρόφησης  της κόνεως γ-Al2O3. 

 



 

 

Σχήµα 3.3: Αθροιστική κατανοµή µεγέθους πόρων της κόνεως γ-Al2O3. 

 
Σχήµα 3.4 ∆ιαφορική κατανοµή µεγέθους πόρων (dV – dlogD) της κόνεως γ-Al2O3. 

 

 

 

 

 

 

 

 



3.2 Χαρακτηρισµός αρχικής

Η µικροδοµή της κόνεως 

µικροσκοπίας σάρωσης (

δενδριτικού σχήµατος και διαστάσεων περίπου 60 µ

Μετρήσεις απορρόφησης αζώτου 

επιφάνειας της τάξης των 0.24 

cm3/g και µία µέση ακτίνα πόρων κοντά στα 213 

δοµής των πόρων της κόνεως 

(σχήµατα 3.5, 3.6, 3.7 ), τα οποία περιλαµβάνουν τις ισόθερµες καµπύλες 

αζώτου στους -196 oC και τις αθροιστικές και διαφορικές κατανοµές µεγέθους 

πόρων (PSD).  

Εικόνα 

3.2 Χαρακτηρισµός αρχικής κόνεως χαλκού (Cu) 

κόνεως του χαλκού (Cu) εξετάστηκε µέσω της ηλεκτρονικής 

µικροσκοπίας σάρωσης (SEM). Όπως παρατηρείται στην εικόνα 3.3, σωµατίδια 

δενδριτικού σχήµατος και διαστάσεων περίπου 60 µm µπορούν να διακριθούν. 

σης αζώτου N2 αποκάλυψαν µία πολύ µικρή τιµή ειδικής 

των 0.24 m2/g, συνολικό όγκο πόρων περίπου 0.0013 

και µία µέση ακτίνα πόρων κοντά στα 213 Å. Τα χαρακτηριστικά της 

κόνεως αυτής αποκαλύπτονται στα ακόλουθα σχήµατα 

(σχήµατα 3.5, 3.6, 3.7 ), τα οποία περιλαµβάνουν τις ισόθερµες καµπύλες 

και τις αθροιστικές και διαφορικές κατανοµές µεγέθους 

Εικόνα 3.3: Χαλκός δενδριτικής δοµής. 

 

) εξετάστηκε µέσω της ηλεκτρονικής 

). Όπως παρατηρείται στην εικόνα 3.3, σωµατίδια 

µπορούν να διακριθούν.  

αποκάλυψαν µία πολύ µικρή τιµή ειδικής 

, συνολικό όγκο πόρων περίπου 0.0013 

Τα χαρακτηριστικά της 

αυτής αποκαλύπτονται στα ακόλουθα σχήµατα 

(σχήµατα 3.5, 3.6, 3.7 ), τα οποία περιλαµβάνουν τις ισόθερµες καµπύλες 

και τις αθροιστικές και διαφορικές κατανοµές µεγέθους 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

Σχήµα 3.5: Ισόθερµη ρόφησης-εκρόφησης  της αρχική κόνεως χαλκού (Cu). 

 

Σχήµα 3.6: Αθροιστική κατανοµή µεγέθους πόρων αρχικής κόνεως χαλκού Cu. 



 

Σχήµα 3.7: ∆ιαφορική κατανοµή µεγέθους πόρων (dV – dlogD) αρχικής 

κόνεως χαλκού Cu. 

 

3.3 Χαρακτηρισµός σύνθετων κόνεων µήτρας χαλκού(Cu) µε 

εγκλείσµατα νάνοσωµατιδίων γ-αλούµινας(Al2O3) µε τη µέθοδο 

λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας 

Η µέθοδος λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας εφαρµόζεται στην συγκεκριµένη 

διπλωµατική εργασία για τη παραγωγή της σύνθετης κόνεως χαλκού (Cu)  – γ-

αλούµινας (Al2O3) που εν συνεχεία θα αποτελέσει την πρώτη ύλη για τη 

παρασκευή του FGM που θα χρησιµοποιηθεί στην συγκεκριµένη εφαρµογή 

στους προωθητές των αεροσκαφών (thrusters of rockets). 

Μετά από την παραγωγή, τον χαρακτηρισµό και την επιλογή των κατάλληλων 

αρχικών κόνεων, ηλεκτρολυτικός χαλκός (Cu) δενδριτικής δοµής και γ-

αλούµινα (Al2O3)  παρασκευασµένη µε την µέθοδο λήµατος-πηκτής (sol-gel), 

υπέστη υψηλής ενέργειας λειοτρίβιση σε πλανητικό σφαιρόµυλο προκειµένου 

να λάβουµε τις σύνθετες κόνεις για την παρασκευή του υλικού 

διαβαθµισµένης δοµής.  

Η επίδραση συγκεκριµένων παραµέτρων όπως η ταχύτητα περιστροφής, 

χρόνος άλεσης, διάµετρος των αλεστικών µέσων και αναλογία βάρους 

αλεστικών µέσων/σκόνης, στις τελικές ιδιότητες των σύνθετων νάνο-κόνεων 



ερευνήθηκε εκτενώς προκειµένου να παραχθεί κόνις αυξηµένης οµοιογένειας 

(υψηλή διασπορά της φάσης ενίσχυσης της γ-αλούµινας) µε τα επιθυµητά 

µορφολογικά χαρακτηριστικά: µέγεθος κόκκου > 10µm και σφαιρικό σχήµα, 

ώστε να εµφανίζει ικανοποιητική ρεολογική συµπεριφορά. Η µορφολογία και 

το µέγεθος των παραχθέντων σύνθετων κόνεων εξετάστηκαν µε την βοήθεια 

της  ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης (SEM) και της ανάλυσης µεγέθους 

κόκκων Laser. 

Πειράµατα µε διαφορετικούς χρόνους άλεσης (1, 5, 10, 15, 30, 60 και 90 min) 

και ταχύτητες περιστροφής (από 300 rpm έως 1100 rpm) πραγµατοποιήθηκαν 

προκειµένου οι κόνεις που υπέστησαν λειοτρίβηση να εξεταστούν εκ νέου 

µέσω της ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης (SEM). Αλεστικά µέσα 

ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 1.5 mm & 10 mm και λόγου βάρους της σύνθετης 

κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 3/1, 5/1 και 10/1, χρησιµοποιήθηκαν 

στην πειραµατική διαδικασία. 

 

 

 

Εικόνα 3.5. Ο χρησιµοποιηθείς πλανητικός σφαιρόµυλος.   

 

 



3.3.1 ∆ιερεύνηση των πειραµατικών παραµέτρων της σύνθετης 

κόνεως χαλκού (Cu) /  10% κ.β. γ-αλούµινας (Al2O3) 

I) Λειοτρίβηση σε συµβατικές ταχύτητες περιστροφής 

 Αρχικά παρασκευάστηκαν και χαρακτηρίστηκαν σύνθετες κόνεις µε 

λειοτρίβηση σε συµβατικές ταχύτητες περιστροφής στα 300 rpm και 400 rpm, 

για χρόνους 5, 10, 15, 30, 60, 90 min.  

Στις εικόνες  3.6 – 3.12  παρατίθενται οι µικρογραφίες ηλεκτρονικής 

µικροσκοπίας σάρωσης για τα δείγµατα που υπέστησαν λειοτρίβηση στις εξής 

συνθήκες: συµβατική ταχύτητα στα 300 rpm, για χρόνους 5, 10, 15 min, 

διάµετρος σφαιρών ζιρκονίας (ZrO2) 10 mm και λόγος βάρους της σύνθετης 

σκόνης προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1. 

Το συµπέρασµα που προκύπτει από την µελέτη των εικόνων είναι ότι για 

χρόνους άλεσης 5, 10 ,15 min σε ταχύτητα 300 rpm  λαµβάνονται ευδιάκριτα 

συσσωµατώµατα της αλούµινας (Al2O3), εποµένως δεν επιτυγχάνεται καλή 

διασπορά της φάσης ενίσχυσης, ενώ για χρόνους άλεσης 30 min και πάνω 

(εικόνες 3.9 – 3.11) επιτεύχθηκε ικανοποιητική διασπορά της αλούµινας 

(Al2O3). Το γεγονός ότι εµφανίζονται συσσωµατώµατα γ-αλούµινας (Al2O3) 

επιβεβαιώνεται και από την στοιχειακή χαρτογράφηση (elemental mapping) 

των εικόνων SEM (εικόνες 3.6 – 3.8).  

 



Εικόνα 3.6: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

1 (5 min στα 300 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.6: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 1

dZrO2

 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1

 

 

: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 1 (5 min στα 300 

ZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

και αναλογία 10/1 ). 

στα 300 rpm µε 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.6: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 1 (5 min στα 300 rpm µε 

dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

 

 

Εικόνα 3.7: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

2 (10 min στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.7: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 2

300 rpm

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 2 (µετά από 

rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1).  

 

 

µετά από 10 min στα 



 

Εικόνα 3.8: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

3 (15 min στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

Εικόνα 3.8: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 3

µε 

Στην συνέχεια παρουσιάζονται οι εικόνες 3.9 

µικροσκοπία σάρωσης (

υλικού που έχει λειοτριβηθεί για συµβατική ταχύτητα περιστροφής  στα 

300rpm, για χρόνους  30, 60 και 90 

(ZrO2) µε διάµετρο 10 

των αλεστικών µέσων 10/1.

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 3 (15 min 

µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

 

 

 

παρουσιάζονται οι εικόνες 3.9 – 3.11 από την ηλεκτρονική 

µικροσκοπία σάρωσης (SEM), που αποκαλύπτουν την µορφολογία σύνθετου 

υλικού που έχει λειοτριβηθεί για συµβατική ταχύτητα περιστροφής  στα 

, για χρόνους  30, 60 και 90 min,χρησιµοποιώντας σφαίρες

διάµετρο 10 mm και λόγο βάρους της σύνθετης κόνης 

των αλεστικών µέσων 10/1. 

 στα 300 rpm 

3.11 από την ηλεκτρονική 

), που αποκαλύπτουν την µορφολογία σύνθετου 

υλικού που έχει λειοτριβηθεί για συµβατική ταχύτητα περιστροφής  στα 

χρησιµοποιώντας σφαίρες ζιρκονίας 

και λόγο βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό 



 

 

Εικόνα 3.9: Μικρογραφίες ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

4 (30 min στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 



 

 

Εικόνα 3.10: Μικρογραφίες ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του 

δείγµατος 5 (60 min στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 



 

 

Εικόνα 3.11: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης του δείγµατος 

6 (90 min στα 300 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

 

 



Αξίζει, επίσης, να σηµειωθεί ότι, στην περίπτωση που ο χρόνος περιστροφής 

της σύνθετης κόνης αυξήθηκε από 60 

3.12 b) παρατηρήθηκε αύξηση στο µέγεθος  των σχηµατιζόµενων 

συσσωµατωµάτων και περισσότερη ανοµοιογένεια στο υλικό.

 

Εικόνα 3.12: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης των σύνθετων 

κόνεων µετά από (A) 60 

=10 mm και αναλογία 10/1

 

 

Αξίζει, επίσης, να σηµειωθεί ότι, στην περίπτωση που ο χρόνος περιστροφής 

της σύνθετης κόνης αυξήθηκε από 60 min (εικόνα 3.12 a) σε 90 

) παρατηρήθηκε αύξηση στο µέγεθος  των σχηµατιζόµενων 

περισσότερη ανοµοιογένεια στο υλικό. 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης των σύνθετων 

) 60 min και (B) 90 min χρόνου άλεσης στις 300 

=10 mm και αναλογία 10/1 αντίστοιχα.  

Αξίζει, επίσης, να σηµειωθεί ότι, στην περίπτωση που ο χρόνος περιστροφής 

) σε 90 min (εικόνα 

) παρατηρήθηκε αύξηση στο µέγεθος  των σχηµατιζόµενων 

 

 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης των σύνθετων 

χρόνου άλεσης στις 300 rpm µε dZrO2 



Οι παρακάτω εικόνες 3.13 – 3.15 από την ηλεκτρονική µικροσκοπία σάρωσης 

(SEM), αποκαλύπτουν την µορφολογία σύνθετου υλικού που έχει 

λειοτριβηθεί για συµβατική ταχύτητα περιστροφής  στα 400 rpm, για 

χρόνους  5, 10 και 15 min, µε σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 10 mm, 

χρησιµοποιώντας λόγο βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των 

αλεστικών µέσων 10/1. 

 

 

 

Εικόνα 3.13: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 7 (5 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1).  

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.13: Στοιχειακή χαρτογράφηση (elemental mapping) του δείγµατος 7 (5 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

 

 



 

Εικόνα 3.14: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 8 (10 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1).  

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.14: Στοιχειακή χαρτογράφηση (elemental mapping) του δείγµατος 8 (10 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.14: Στοιχειακή χαρτογράφηση (elemental mapping) του δείγµατος 8 (10 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

 

Εικόνα 3.15: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 

9 (15 min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Εικόνα 3.15: Στοιχειακή χαρτογράφηση (elemental mapping) του δείγµατος 9 (15 

min στα 400 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

Στην περίπτωση των κόνεων που αλέστηκαν στα 400 rpm για χρόνους 5, 

10 ,15 min το συµπέρασµα που προκύπτει από τις εικόνες SEM (3.13 - 3.15) 

είναι ότι ο χρόνος άλεσης για 15 min ήταν αρκετός για να επιτευχθεί 

οµοιογενής κατανοµή της νανοκόνεως γ-(Al2O3) αλούµινας στην µήτρα του 

ηλεκτρολυτικού χαλκού (Cu). Τα παραπάνω φαίνονται, επίσης, και από τις 

αντίστοιχες εικόνες (3.13 - 3.15)  στοιχειακής χαρτογράφησης (elemental 

mapping). 

 



II) Λειοτρίβηση υψηλής ενέργειας 

Επίσης, εκτελέστηκαν πειράµατα λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας µε ταχύτητες 

περιστροφής (500, 600, 700, 800, 900, 1000 και 1100 rpm) και σε µικρούς 

χρόνους άλεσης (1 και 5 min). Αρχικά παρατίθενται οι εικόνες 3.16 – 3.21 από 

την ηλεκτρονική µικροσκοπία σάρωσης για όλες τις σύνθετες κόνεις που 

επεξεργάστηκαν σε συνθήκες για ταχύτητες περιστροφής  > 500 rpm, για 

χρόνους 1 min, µε σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 10 mm και 

χρησιµοποιώντας λόγο βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των αλεστικών 

µέσων 10/1. 

 

Εικόνα 3.16:  Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 11 (1 

min στα 600 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

 

 



 

Εικόνα 3.17: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 12 (1 

min στα 700 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

Εικόνα 3.18: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 13 (1 

min στα 800 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 



 

Εικόνα 3.19: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 15 (1 

min 900 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 

 

Εικόνα 3.20: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 16 (1 

min στα 1000 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1). 



 

Εικόνα 3.21: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 17 (1 

min στα 1100 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1 ). 

 

 

Όπως προκύπτει από την παράθεση των εικόνων (3.16 – 3.21), η επεξεργασία 

σε αυτές τις υψηλές ταχύτητες περιστροφής είχε αισθητή επίδραση στην 

µορφολογία των σύνθετων κόνεων, ωστόσο τα σωµατίδια διατηρούν την 

δενδριτική δοµή της αρχικής κόνης χαλκού (Cu). Αξίζει να σηµειωθεί ότι οι 

µικροί χρόνοι (1 min) λειοτρίβησης που εφαρµόστηκαν για αυτές τις 

ταχύτητες δεν επαρκούσαν όσον αφορά στην ικανοποιητική διασπορά της 

φάσης ενίσχυσης της γ-αλούµινας (Al2O3) στην µήτρα του χαλκού, όπως είναι 

προφανές στην εικόνα 3.22, δεδοµένου ότι ισχυρά συσσωµατώµατα γ-

αλούµινας (Al2O3)  είναι ανιχνεύσιµα.  

 



Εικόνα 3.22: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 13

min στα 800 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 13

800 rpm µε dZrO2 =10 mm και αναλογία 10/1) .

 

 

 

 

 

 

 

 

: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 13 ( 1 

. 



Ευδιάκριτα συσσωµατώµατα γ-αλούµινας (Al2O3) παρατηρούνται για ταχύτητα 

περιστροφής στα 800 rpm, για χρόνο 1 min και µε διάµετρο σφαιρών dZrO2 = 

10 mm. 

Εν συνεχεία,  παρουσιάζονται οι εικόνες 3.23(a) και 3.23(b), από την 

ηλεκτρονική µικροσκοπία σάρωσης,  για ταχύτητες περιστροφής στα  900 rpm, 

για χρόνους 1 min, λόγο βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των 

αλεστικών µέσων 10/1 για διάµετρο σφαιρών ζιρκονίας (ZrO2) 10 mm και για 

λόγο βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 5/1 για 

διάµετρο σφαιρών ζιρκονίας (ZrO2) 1.5mm. 

Λειοτρίβηση υψηλής ενέργειας εφαρµόστηκε στα δείγµατα 15 & 24 για χρόνο 

1 min στα 900 rpm, µε διαφορετικές όµως διαµέτρους σφαιρών: dZrO2 = 10 

mm και dZrO2 = 1,5 mm. 

 

 

 

Εικόνα 3.23(a): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 15 

(1 min 900 rpm µε dZrO2 = 10 mm και αναλογία 10/1). 



 

Εικόνα 3.23(a): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 24 

(1 min στα 900 rpm µε dZrO2 = 1,5 mm και αναλόγια 5/1 ). 

 

Από την παρατήρηση των παραπάνω εικόνων 3.23(a) και 3.23(b) γίνεται 

αντιληπτό, ότι η χρήση αλεστικών µέσων ζιρκονίας (ZrO2) µικρότερης 

διαµέτρου, έχει σηµαντική επίδραση στην µορφολογία της σύνθετης σκόνης 

αφού πλέον παρατηρείται έντονη  συσσωµάτωση της κόνης µε σχήµα αισθητά 

διαφοροποιηµένο από αυτό της αρχικής σκόνης του χαλκού που προσεγγίζει 

το σφαιρικό.   

Εποµένως, όπως τονίζεται και στην εικόνα SEM (3.23), η χρήση αλεστικών 

µέσων (σφαίρες ζιρκονίας) µε διάµετρο 10 mm οδηγεί µόνο στην εκλέπτυνση 

των κόκκων ενώ η αρχική δενδριτική δοµή (του ηλεκτρολυτικού χαλκού) 

διατηρείται. Αντίθετα σφαίρες λειοτρίβησης µε διάµετρο 1.5 mm προκαλούν 

ισχυρή πλαστική παραµόρφωση στη δοµή του κόκκου, καθώς πλέον 

παρατηρούνται συσσωµατώµατα της σύνθετης σκόνης σφαιρικού σχήµατος.  

 

 



Παρακάτω παρουσιάζεται η εικόνα 3.24(a) και 3.24(b) από την ηλεκτρονική 

µικροσκοπία σάρωσης του σύνθετου υλικού που έχει παρασκευαστεί στις εξής 

συνθήκες: ταχύτητες περιστροφής στα  900 rpm, για χρόνους 1 & 5 min, 

λόγος βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1 και 

διάµετρος σφαιρών ζιρκονίας (ZrO2) 1.5mm. 

 

 

Εικόνα 3.24(a): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 24 

(1 min στα 900 rpm µε dZrO2 = 1,5 mm και αναλογία 10/1). 



 

Εικόνα 3.24(b): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 25 

(5 min στα 900 rpm µε dZrO2 = 1,5 mm και αναλογία 10/1). 

 

Από τις εικόνες 3.24(a) και 3.24(b) συµπεραίνουµε ότι σηµαντική επίδραση 

στο σύνθετο υλικό  έχει και ο χρόνος λειοτρίβησης, καθώς είναι εµφανές στην 

εικόνα 3.24  ότι αυξάνοντας τον χρόνο από 1 σε 5 min ανακτάται υλικό µε 

λεπιδωτό σχήµα. Κάτι τέτοιο δεν είναι επιθυµητό διότι σύνθετη σκόνη που 

επιδεικνύει µορφολογία που αποκλίνει από την σφαιρική χαρακτηρίζεται  από 

υποβαθµισµένη ρεολογία. 

 

 

 

 

 

 



III) Λειοτρίβηση δύο σταδίων 

 Τέλος, εξετάστηκε η σύνθετη κόνις Cu/ 10%.κ.β - γ-(Al2O3) που προέκυψε µε 

συνδυασµό δύο σταδίων λειοτρίβησης, σε υψηλές και συµβατικές ταχύτητες 

περιστροφής καθώς, επίσης, και για µικρούς και µεγάλους χρόνους άλεσης 

αντίστοιχα. Συγκεκριµένα, οι συνθήκες που εφαρµόστηκαν ήταν οι εξής:     

�   i) 1 min 700 rpm και 30 min 300 rpm, 

�  ii) 1 min 700 rpm και 30 min 400 rpm,  

� iii) 1 min 900 rpm και 30 min 300 rpm, 

� iv) 5 min 900 rpm και 30 min 300 rpm, 

�  v) 1 min 900 rpm και 60 min 300 rpm και 

� vi) 1 min 1100 rpm και 30 min 300 rpm, 

για διαφορετική αναλογία λόγου βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των 

αλεστικών µέσων (5/1 και 10/1) και για δυο διαφορετικές διαµέτρους των 

σφαιρών ζιρκονίας 1.5 mm και 10 mm. 

Παρακάτω παρουσιάζονται οι εικόνες που πήραµε από την Ηλεκτρονική 

Μικροσκοπία Σάρωσης (3.25 – 3.28) για τις περιπτώσεις που προαναφέρθηκαν 

παραπάνω για σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 10 mm και για αναλογία 

λόγου βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1.   



 

Εικόνα 3.25: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 18 (1 

min στα 700 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 10mm και αναλογία 10/1 ). 

 

Εικόνα 3.26: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 19 (1 

min στα 700 rpm και 30 min στα 400 rpm µε dZrO2 = 10mm και αναλογία 10/1   ). 



 

Εικόνα 3.27: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 20 (1 

min στα 900 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 10mm και αναλογία 10/1). 

 

Εικόνα 3.28: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 21 (1 

min στα 1100 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 10mm και αναλογία 10/1). 

 



Επιπλέον παρουσιάζονται οι εικόνες (3.29 – 3.33) που πήραµε από την 

Ηλεκτρονική Μικροσκοπία Σάρωσης για τις περιπτώσεις που προαναφέρθηκαν 

παραπάνω για σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 1.5 mm και για αναλογία 

λόγου βάρους της σύνθετης κόνης προς των αλεστικών µέσων 10/1 και 5/1.  

 

 

 

 

Εικόνα 3.29: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 22 (1 

min στα 700 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 10/1 ). 

 



 

Εικόνα 3.30: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 23 (1 

min στα 700 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 5/1). 

 

Εικόνα 3.31: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 24 (1 

min στα 900 rpm και 30 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 5/1). 



 

Εικόνα 3.32: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 25 (5 

min στα 900 rpm και 30 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 5/1). 

 

Εικόνα 3.33: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 26(1 

min στα 900 rpm και 60 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 5/1). 

 



Παρακάτω παρουσιάζονται, επίσης,  οι εικόνες 3.34(a) και 3.34(b) που πήραµε 

από την Ηλεκτρονική Μικροσκοπία Σάρωσης για τις περιπτώσεις που 

προαναφέρθηκαν παραπάνω, για σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 1.5 και 

για αναλογία λόγου βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των αλεστικών 

µέσων 3/1. 

 

 

 

Εικόνα 3.34(a): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 27 

(1 min στα 900 rpm και 30 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 1.5mm και αναλογία 3/1) . 

 



 

Εικόνα 3.34(b): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για το δείγµα 27 

(1 min στα 900 rpm και 30 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 1.5mm  και αναλογία 3/1). 

 

 

Ακόµα, η µέτρηση του µέσου µεγέθους των κόκκων του σύνθετου υλικού 

πραγµατοποιήθηκε µε την τεχνική Laser και ανακτήθηκαν οι µέσες τιµές (d50) 

µεγέθους των κόκκων του υλικού  για τα δείγµατα: 

• δείγµα 23: 1 min στα 700 rpm και 30 min στα 300 rpm µε dZrO2 = 

1.5mm και αναλογία 5/1. 

• δείγµα 24: 900 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30min, µε dZrO2 = 

1.5mm και αναλογία 5/1   

• δείγµα 26: 1 min στα 900 rpm και 60 min στα 300 rpm, µε dZrO2 = 

1.5mm και αναλογία 5/1 

 Οι αντίτοιχες κατανοµές παρουσιάζονται στις παρακάτω εικόνες 3.35 – 3.37 

που πήραµε. 



 

Εικόνα 3.35: Κατανοµή µέσου µεγέθους κόκκων για το δείγµα 23.  

� d50 = 9.75 µm 

 

Εικόνα 3.36: Κατανοµή µέσου µεγέθους κόκκων για το δείγµα 24.  

� d50 = 8.41 µm 



 

Εικόνα 3.37: Κατανοµή µέσου µεγέθους κόκκων για το δείγµα 26.  

� d50 = 15.33 µm 

 

 

Παρατίθενται  στην συνέχεια δύο εικόνες 3.38(a) και 3.38(b), µε σύνθετη 

σκόνη που έχει υποστεί λειοτρίβηση µόνο για 300 rpm και για χρόνο 30 min 

3.38(a) και κόνις µετά από 2 στάδια λειοτρίβησης, σε υψηλή ταχύτητα 

περιστροφής 900 rpm για 1 min και συµβατική ταχύτητα περιστροφής στα 

300 rpm για 30 min 3.38(b), για σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) διαµέτρου 10 mm 

και  αναλογία λόγου βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών 

µέσων 10/1. 

Σε αυτή την περίπτωση, συµπεραίνεται, πως η επεξεργασία της σκόνης µε ένα 

επιπλέον στάδιο σε υψηλή ταχύτητα λειοτρίβησης συντελεί στην δηµιουργία 

υλικού αυξηµένης οµοιογένειας καθώς διακρίνονται συσσωµατώµατα µε πιο 

στενή κατανοµή µεγέθους. Αντίθετα όπως παρατηρείται στην παρακάτω 

εικόνα (3.38(a)) το υλικό χαρακτηρίζεται από αυξηµένη ανοµοιογένεια, 

συγκεκριµένα εντοπίζονται συσσωµατώµατα µε διαστάσεις κοντά στα 60 µm. 



 

Εικόνα 3.38(a): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 

1 (300 rpm για 30 min, µε dZrO2 = 10mm και αναλογία 10/1). 

 

Εικόνα 3.38(b): Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 
20 (900 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30 min, µε dZrO2 = 10mm και 
αναλογία 10/1). 
 
 
 



Όπως παρατηρείται µε την µηχανική επεξεργασία των δύο σταδίων (για 

µικρούς χρόνους σε υψηλές ταχύτητες και για µεγάλους χρόνους σε χαµηλές 

ταχύτητες περιστροφής) επιτυγχάνεται µείωση του µεγέθους των κόκκων, 

αφού το αρχικό µέγεθος του δενδριτικού ηλεκτρολυτικού χαλκού (Cu) 

κυµαινόταν στα 60 µm ενώ τώρα παρατηρείται δηµιουργία συσσωµατωµάτων 

µε µέσο µέγεθος 10 ~ 15 µm, όπως επέδειξε και η τεχνική Laser παραπάνω. 

Επιπλέον, δηµιουργούνται συσσωµατώµατα σύνθετης κόνεως µε ενσωµάτωση 

των νανοσωµατιδίων της γ-αλούµινας (Al2O3) στην µεταλλική µήτρα του 

χαλκού (Cu) µέσω πλαστικής παραµόρφωσης, κατάτµησης και ψυχρής 

συγκόλλησης των σωµατιδίων της κόνεως του χαλκού καθώς, επίσης, 

ανακτάται µια οµοιόµορφη διασπορά των νάνο-σωµατιδίων της γ-αλούµινας 

(Al2O3) στη µήτρα του χαλκού (Cu).  

 

Επιπλέων παράµετρος  που επιδρά στην µορφολογία της κόνης, είναι ο λόγος 

βάρους της σύνθετης κόνης προς αυτό των αλεστικών µέσων. Παρακάτω 

ακολουθούν οι εικόνες (3.39 -3.42)  από την ηλεκτρονική µικροσκοπία 

σάρωσης, όπου κόνις λειοτριβηµένη µε  ταχύτητες περιστροφής στα 700 rpm 

για 1 min και στα 300 rpm για χρόνο 30 min, µε σφαίρες ζιρκονίας (ZrO2) 

διαµέτρου 1.5 µm και αναλογία 10/1 & 5/1. Επίσης, παρατίθεται  σκόνη 

λειοτριβηµένη στα 900 rpm για 1 min και στα 300 rpm για χρόνο 30 min µε 

σφαίρες διαµέτρου 1.5 µm και µε αναλογίες 5/1 και 3/1. Αυτό που 

παρατηρείται είναι ότι η µείωση του λόγου από 10/1 σε 5/1 έχει ως συνέπεια 

την αύξηση του µεγέθους των σχηµατιζόµενων συσσωµατωµάτων ενώ 

αντίθετα η µείωση από 5/1 σε 3/1 δεν επιφέρει σηµαντική επίδραση  στο µέσο 

µέγεθος των συσσωµατωµάτων.  

 



 

Εικόνα 3.39: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 22 

(700 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30min, µε dZrO2 = 1.5mm και 

αναλογία 10/1). 

 

Εικόνα 3.40: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 23 

(700 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30min, µε dZrO2 = 1.5mm και 

αναλογία 5/1) 



 

Εικόνα 3.41: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 24 

(900 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30min, µε dZrO2 = 1.5mm και 

αναλογία 5/1  ). 

 

Εικόνα 3.42: Μικρογραφία ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης για δείγµα 27 

(900 rpm για 1 min και στα 300 rpm για 30min, µε dZrO2 = 1.5mm και 

αναλογία 3/1). 

 



Τέλος αύξηση του χρόνου λειοτρίβησης από 30 σε 60 

στάδιο, για ταχύτητες περιστροφής στα 300 

λειοτριβηθεί αρχικά στα 900 

στην δηµιουργία υλικού µε µεγαλύτερο µέσο µέγεθος συσσωµατωµάτων

(που προσεγγίζει περισσότερο τις απαιτούµενες από την 

δηλαδή συσσωµατώµατα 

φανερώνεται στις εικόνες 

26 (εικόνα 3.33), από την στοιχειακή χαρτογράφηση

3.43)  καθώς και από τις µετρήσεις κοκκοµετρίας µε την τεχνική 

3.37). 

Εικόνα 3.43: Στοιχειακή χαρτογράφηση του 

min στα 300 rpm, µε dZrO2

 

 

Τέλος αύξηση του χρόνου λειοτρίβησης από 30 σε 60 min κατά το δεύτερο 

στάδιο, για ταχύτητες περιστροφής στα 300 rpm, (υλικού που έχει 

λειοτριβηθεί αρχικά στα 900 rpm µε σφαίρες 1.5 µm και αναλογία 5/1) οδηγεί 

στην δηµιουργία υλικού µε µεγαλύτερο µέσο µέγεθος συσσωµατωµάτων

που προσεγγίζει περισσότερο τις απαιτούµενες από την EADS προδιαγραφές

συσσωµατώµατα µε µέσο µέγεθος κόκκων d50 > 10 µ

φανερώνεται στις εικόνες ηλεκτρονικής µικροσκοπίας σάρωσης 

, από την στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 26 (εικόνα 

καθώς και από τις µετρήσεις κοκκοµετρίας µε την τεχνική 

Εικόνα 3.43: Στοιχειακή χαρτογράφηση του δείγµατος 26 (1 min στα 

ZrO2 = 1.5mm και αναλογία 5/1) επιθυµητών ιδιοτήτων. 

κατά το δεύτερο 

, (υλικού που έχει 

και αναλογία 5/1) οδηγεί 

στην δηµιουργία υλικού µε µεγαλύτερο µέσο µέγεθος συσσωµατωµάτων, 

προδιαγραφές), 

> 10 µm. Αυτό 

του δείγµατος 

του δείγµατος 26 (εικόνα 

καθώς και από τις µετρήσεις κοκκοµετρίας µε την τεχνική Laser (εικόνα 

 

στα 900 rpm και 60 

και αναλογία 5/1) επιθυµητών ιδιοτήτων.  



Ο λόγος που εφαρµόζεται και διερευνάται η µηχανική λειοτρίβηση της κόνης 

χαλκού (Cu) – αλούµινας (Al2O3)  έγκειται, αρχικά στην δηµιουργία σύνθετης 

σκόνης µε αυξηµένη οµοιογένεια της φάσης ενίσχυσης (γ-αλούµινας) στην 

µήτρα του ηλεκτρολυτικού χαλκού(Cu), για την ανάκτηση τελικού σύνθετου 

προϊόντος βελτιωµένων επιδόσεων.  

Επιπλέον, σηµαντικός παράγοντας είναι η επίτευξη κόνεως µε καλή ρεολογία 

για την διευκόλυνση των περαιτέρω σταδίων µορφοποίησης. Ως γνωστόν 

κόνεις που επιδεικνύουν σφαιρικό σχήµα, στενή κοκκοµετρική κατανοµή και 

ένα µέσο µέγεθος κόκκων κοντά στα 15 µε 20 µm είναι οι καταλληλότερες για 

µορφοποίηση µε τις τεχνικές της κονιοµεταλλουργίας (HIP) και του ψεκασµού 

(Cold Spraying και HVOF) 

Τέλος, µια βασική επίδραση της µηχανικής επεξεργασίας της σύνθετης κόνεως 

είναι η ενεργοποίησή της έτσι ώστε να προωθηθούν τα στάδια 

πυροσυσσωµάτωσης του µορφοποιηµένου προϊόντος διαβαθµισµένης δοµής.  

Ένας πολύ αποτελεσµατικός τρόπος περιορισµού της αύξησης του κόκκου 

κατά την διάρκεια της λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας είναι να µειώσουµε την 

θερµοκρασία πυροσυσσωµάτωσης.  

 Η διαδικασία αυτή περιλαµβάνει αρχική µείωση του µεγέθους του κόκκου, 

που ακολουθείται από πλαστική παραµόρφωση του κρυσταλλικού πλέγµατος, 

ενώ ο υπερβολικός χρόνος άλεσης µπορεί τελικά να οδηγήσει σε αύξηση της 

επιφανειακής ενέργειας. Κάτω από αυτή την παραµόρφωση το κρυσταλλικό 

πλέγµα µετασχηµατίζεται, διαταράσσεται ή και καταστρέφεται ολοκληρωτικά. 

Αυτό σηµαίνει ότι η παραµόρφωση και η αύξηση των διαταραχών στη δοµή 

µπορούν να φέρουν το στερεό σε νάνο-κρυσταλλική δοµή ή ακόµα και σε 

άµορφη δοµή. Τελικά, ο στόχος  είναι να αποφύγουµε ανεπιθύµητα φαινόµενα 

µεγέθυνσης κρυσταλλιτών, µε τελικό επακόλουθο να µην επιτυγχάνεται 

υψηλής πυκνότητας υλικό που είναι απαραίτητο για τις απαιτήσεις της 

εφαρµογής µας.  

 



Οι συνθήκες λειοτρίβησης που τελικά επιλέχθηκαν για την παραγωγή 

σύνθετης κόνεως και αποστάλθηκαν στην EADS για µορφοποίηση µε τις 

τεχνικές της κονιοµεταλλουργίας (HIP) και του ψεκασµού (Gold Spraying & 

HVOF)  και άρα την παρασκευή υλικού διαβαθµισµένης δοµής ήταν οι εξής: 

� 1 min σε ταχύτητα περιστροφής στα 900 rpm και 60 min σε 

συµβατική ταχύτητα περιστροφής 300 rpm, µε σφαίρες 

ζιρκονίας(ZrO2) διαµέτρου  1.5 mm και αναλογία λόγου βάρους 

της σύνθετης κόνης προς αυτό των αλεστικών µέσων 5 / 1.  

Ο λόγος που επιλέχθηκαν ήταν ότι επιτεύχθηκε σύνθετη σκόνη σφαιρικής 

µορφολογίας, αυξηµένης οµοιογένειας και υψηλής διασποράς της φάσης 

ενίσχυσης µε συσσωµατώµατα µέσου µεγέθους κοντά στα 15 µm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



ΣΥΜΠΕΡΑΣΜΑΤΑ 

Μετά το πέρας των πειραµάτων τα συµπεράσµατα της εργασίας αυτής θα 

µπορούσαν να συνοψιστούν στα εξής:  

 

Συµβατικές ταχύτητες περιστροφής: 

���� Σε χρόνους άλεσης 5, 10, 15 min και ταχύτητα περιστροφής στα 

300rpm, σφαίρες ζιρκονίας(ZrO2) διαµέτρου  10 mm και αναλογία 

λόγου βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 

10/1,  δεν επιτυγχάνεται καλή διασπορά της φάσης ενίσχυσης 

(αλούµινας) και λαµβάνονται  ευδιάκριτα συσσωµατώµατα της 

αλούµινας. Αντίθετα για χρόνο από 30 min και πάνω επιτεύχθηκε 

ικανοποιητική διασπορά της φάσης ενίσχυσης.  

���� Από την άλλη, για χρόνους 60 και 90 min και για ταχύτητες 

περιστροφής στα 300 rpm, σφαίρες ζιρκονίας(ZrO2) διαµέτρου  10 mm 

και αναλογία λόγου βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των 

αλεστικών µέσων 10/1,  παρατηρήθηκε ότι από τα 60 min αυξάνοντας 

το χρόνο στα  90 min είχαµε αύξηση στο µέγεθος των 

συσσωµατωµάτων και µεγάλη ανοµοιογένεια στο υλικό. Εποµένως, 

συµπεραίνεται ότι για χρόνους από 30 min µέχρι και τα 60 min 

επιτυγχάνεται ικανοποιητική διασπορά των νανοσωµατιδίων αλούµινας. 

���� Για ταχύτητες περιστροφής στα 400 rpm, για χρόνους 5, 10, 15 min, 

σφαίρες ζιρκονίας  (ZrO2) διαµέτρου 10 mm και αναλογία λόγου 

βάρους της σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1, 

φάνηκε ότι ο χρόνος άλεσης των 15 min ήταν αρκετός για την 

οµοιογενή κατανοµή της νανοκόνεως αλούµινας (Al2O3) στη µήτρα του 

ηλεκτρολυτικού χαλκού (Cu). 

 

 

 



Λειοτρίβηση υψηλής ενέργειας: 

���� Σε υψηλότερες ταχύτητες περιστροφής (500, 600, 700, 800, 900, 

1000, 1100), στα πειράµατα λειοτρίβησης υψηλής ενέργειας, για 

µικρούς χρόνους άλεσης ( 1 και 5 min), µε σφαίρες ζιρκονίας  (ZrO2) 

διαµέτρου 10 mm και αναλογία λόγου βάρους της σύνθετης κόνεως 

προς αυτό των αλεστικών µέσων 10/1, η επεξεργασία αυτή είχε 

αισθητή επίδραση στη µορφολογία των σύνθετων κόνεων, ωστόσο τα 

σωµατίδια διατηρούν τη δενδριτική δοµή της αρχικής κόνης 

χαλκού(Cu). 

���� Σηµαντική επίδραση στο σύνθετο υλικό έχει ο χρόνος λειοτρίβησης, ο 

οποίος όταν αυξάνεται από 1 σε 5 min ανακτάται υλικό µε λεπιδωτό 

σχήµα, γεγονός που δεν είναι επιθυµητό. 

 

Λειοτρίβηση δύο σταδίων (συνδυασµός συµβατικών και υψηλών 

ταχυτήτων λειοτρίβησης) : 

���� Η επεξεργασία της κόνεως µε ένα επιπλέον στάδιο σε υψηλή ταχύτητα 

λειοτρίβησης συντελεί στην δηµιουργία υλικού αυξηµένης οµοιογένειας 

καθώς διακρίνονται συσσωµατώµατα µε πιο στενή κατανοµή 

µεγέθους. 

���� Η µηχανική επεξεργασία των δύο σταδίων, (µικροί χρόνοι σε υψηλές 

ταχύτητες περιστροφής και µεγάλοι χρόνοι σε χαµηλές ταχύτητες 

περιστροφής), έχει ως αποτέλεσµα µείωση του µεγέθους των κόκκων ( 

από 60µm σε ~10µm). 

���� Επιπλέον, η µηχανική επεξεργασία των δύο σταδίων έχει ως 

αποτέλεσµα την δηµιουργία συσσωµατωµάτων στην σύνθετη κόνι µε 

ενσωµάτωση των νανοσωµατιδίων της αλούµινας (Al2O3) στην 

µεταλλική µήτρα του χαλκού µέσω πλαστικής παραµόρφωσης, 

κατάτµησης και ψυχρής συγκόλλησης των σωµατιδίων της κόνεως του 

χαλκού.  



Επίσης, ανακτάται µια οµοιόµορφη διασπορά των νανοσωµατιδίων της 

αλούµινας (Al2O3) στη µήτρα του ηλεκτρολυτικού χαλκού (Cu). 

���� Τα στοιχεία παραγωγής της τελικής επιθυµητής σύνθετης κόνεως είναι:  

1 min µε ταχύτητα περιστροφής στα 900 rpm και 60 min µε 

ταχύτητα περιστροφής στα 300 rpm, µε σφαίρες ζιρκονίας  

(ZrO2) διαµέτρου 1.5 mm και αναλογία λόγου βάρους της 

σύνθετης κόνεως προς αυτό των αλεστικών µέσων 5/1. 
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