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ΠΕΡΙΛΗΧΗ 

ηόρνη απηήο ηεο κειέηεο είλαη ν πξνζδηνξηζκόο κηαο θαηάιιειεο 

πξνεηνηκαζίαο ηεο επηθάλεηαο επνμηθώλ δεηγκάησλ θη ν ζρεκαηηζκόο κηαο 

νκνηόκνξθεο επηράιθσζεο, σο κέξε ηνπ πξνγξάκκαηνο Composite Applied to 

Waveguides Assemblies (CAWA).  Σα ζπκπεξάζκαηα ζα αμηνπνηεζνύλ ζηα πιαίζηα 

ηνπ CAWA πνπ απνζθνπεί ζηελ αλάπηπμε λέαο ηερλνινγίαο θπκαηνδεγώλ από 

ζπλζεηηθό πνιπκεξέο, ην εληζρπκέλν κε ίλεο άλζξαθα επνμύ, γηα ρξήζε ζηνλ ηνκέα 

ησλ ηειεπηθνηλσληώλ ζην δηάζηεκα. Όζνλ αθνξά ηε κειέηε ηεο πξνεηνηκαζίαο ηεο 

επνμηθήο επηθάλεηαο ρξεζηκνπνηνύληαη δείγκαηα από επνμύ πνπ ππνβάιινληαη ζε 

δηαθνξνπνηεκέλεο θαηεξγαζίεο πξνεηνηκαζίαο πξνθεηκέλνπ λα πξνζδηνξηζηεί ε 

βέιηηζηε πνπ ζα θαζηζηά ηελ επηθάλεηα αξθνύληνο ελεξγή ζηελ αληίδξαζε 

απόζεζεο ραιθνύ. Δηδηθόηεξα, πξαγκαηνπνηήζεθε απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθέο 

ζπλζήθεο,  «ιείαλζε» κε ραξηηά ππξηηίνπ δηαθνξεηηθώλ ηξαρπηήησλ θη έθζεζε ζε 

ζάιακν αθηηλνβνιίαο UV δηάξθεηαο κεηαμύ δπν θαη ηξηώλ σξώλ. Σειηθά πξνθύπηεη 

ην ζπκπέξαζκα όηη ε θαηάιιειε πξνεηνηκαζία, γηα λα γίλεη όζν ην δπλαηόλ πην 

ελεξγή ε επνμηθή επηθάλεηα γηα ηελ αληίδξαζε ηεο απόζεζεο, πεξηιακβάλεη ηα εμήο 

ζηάδηα: κία ώξα απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθέο ζπλζήθεο, «ιείαλζε» ηεο επηθάλεηαο 

κε ραξηηά ππξηηίνπ Ρ4000, in situ απαέξσζε ζε ζπλζήθεο πεηξάκαηνο θαη έθζεζε 

ζε ππεξηώδε αθηηλνβνιία γηα ηξεηο ώξεο. Σν ζπκπέξαζκα απηό ρξεζηκνπνηείηαη ζηε 

ζπλέρεηα γηα ηελ πξνεηνηκαζία δεηγκάησλ πνπ πξννξίδνληαη γηα ηελ απόζεζε 

ραιθνύ ζε αληηδξαζηήξα άκεζεο έγρπζεο πξόδξνκεο έλσζεο (Direct Liquid 

Injector) όπνπ ζρεκαηίδεηαη επηράιθσζε κε ηδηόηεηεο ζύκθσλεο κε απηέο πνπ 

απαηηνύληαη από ην CAWA. Αθνινπζεί ζύγθξηζε ησλ ηδηνηήησλ ηεο ζρεκαηηδόκελεο 

επηράιθσζεο κε ηηο αληίζηνηρεο εθείλεο από ειεθηξαπόζεζε πνπ πξαγκαηνπνίεζε 

ε εηαηξεία Prodec Metal. Πξνθύπηεη όηη ε ζπλνιηθή δηεξγαζία (πξνεηνηκαζία 

επηθάλεηαο θαη πεηξακαηηθή δηαδηθαζία ζε αληηδξαζηήξα άκεζεο έγρπζεο 

πξόδξνκεο νπζίαο) απνηειεί κία απνηειεζκαηηθή ελαιιαθηηθή κέζνδν 

επηράιθσζεο επνμηθώλ επηθαλεηώλ. 

  



7 

 

ΑΒSTRACT 

 

The aim of the present study is to define a suitable pretreatment for surface of 

the epoxy/C fiber material and the form of a uniform and conductive Cu coating, 

being a part of the Composite Applied to Waveguides Assemblies (CAWA) project. 

The results of this study will be employed in the complete CAWA project aiming at 

designing and manufacturing innovative technology waveguides of composite 

polymer, epoxy/C fiber, which are going to be used in space communications 

applications. Samples of epoxy/C fiber were subjected to different surfaces 

pretreatment. Pretreatments of one hour degassing in atmospheric pressure, 

polishing using polishing papers of different various roughness and UV irradiation 

for two or three hours were used to determine the optimum surface pretreatment 

which will increase surface functionalization. Finally, it came out that the optimum 

surface pretreatment comprised one hour degassing in atmospheric pressure, 

polishing with P4000 polishing paper, two and a half hours in situ degassing in 

deposition experiment conditions and exposure in UV irradiation for three hours. 

This specific series of pretreatments will be used in samples that will be coated by 

Cu in a Direct Liquid Injector (DLI) reactor where coatings can be formed with 

properties close to those required for the CAWA project. A comparison between 

DLI coatings and those made by electrodeposition by Prodec Metal company 

shows that the whole experimental procedure (from surface pretreatment to DLI 

experiment) is an efficient alternative procedure to coat composite epoxy/C fiber 

surfaces.  
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ΕΙΑΓΨΓΗ: ΠΡΟΓΡΑΜΜΑ CAWA 

 

Σν πξόγξακκα CAWA, ηνπ νπνίνπ ε νλνκαζία πξνέξρεηαη από ην 

Composite Applied to Waveguides Assemblies δειαδή ζύλζεηα εθαξκνζκέλα 

πιηθά ζηνλ ηνκέα ηεο ζπλδεζκνινγίαο θπκαηνδεγώλ, απνηειεί κία ζπλεξγαζία 

κεηαμύ 4 θνξέσλ. Σσλ εηαηξεηώλ Mecano&ID, Citra, Cobham θαη ηνπ 

παλεπηζηεκηαθνύ εξγαζηεξίνπ CIRIMAT ηνπ INP Toulouse. ηόρνο ηεο 

ζπλεξγαζίαο είλαη ν ζρεδηαζκόο θπκαηνδεγώλ πςειήο ζπρλόηεηαο πνπ ζα 

ρξεζηκνπνηεζνύλ ζηνλ ηνκέα ησλ ηειεπηθνηλσληώλ ζην δηάζηεκα. Καζέλαο 

ζπλεξγάηεο επηηειεί έλα ζπγθεθξηκέλν ξόιν. Δηδηθόηεξα, ε εηαηξεία Mecano&ID 

είλαη ν απνθιεηζηηθόο πξνκεζεπηήο θαη ζρεδηαζηήο ηνπ ζύλζεηνπ πιηθνύ πνπ 

πξόθεηηαη λα ρξεζηκνπνηεζεί θαη πνπ είλαη ην εληζρπκέλν κε ίλεο άλζξαθα επνμύ 

(epoxy/C fibers). Ζ εηαηξεία Cobham εμεηδηθεύεηαη ζηελ ηερλνινγία ζεκάησλ 

πςειήο ηερλνινγίαο θαη ζρεηίδεηαη κε ηηο ηξνπνπνηήζεηο θαη ηελ πώιεζε ησλ 

θπκαηνδεγώλ. Ζ Citra, πνπ ππάγεηαη ζηελ Mecano&ID έρεη επσκηζζεί λα 

πξνκεζεύεη ην πξόγξακκα κε δείγκαηα πάλσ ζηα νπνία έρεη γίλεη απόζεζε ραιθνύ 

κέζσ ειεθηξνρεκηθήο απόζεζεο. Σν εξγαζηήξην CIRIMAT είλαη επηθνξηηζκέλν λα 

εθηειέζεη ηελ πεηξακαηηθή δηαδηθαζία απόζεζεο ραιθνύ πάλσ ζην ζύλζεην πιηθό 

κέζσ Υεκηθήο Απόζεζεο Αηκώλ ραιθνύ (CVD).  Σν πξόγξακκα CAWA 

πεξηιακβάλεη ην ζρεδηαζκό, ηελ θαηαζθεπή θαη ηε ζπλδεζκνινγία ησλ 

θπκαηνδεγώλ θαζώο θαη ηελ πξνζαξκνγή ησλ ζεκάησλ πςειήο ζπρλόηεηαο. Οη 

θπκαηνδεγνί πνπ πξόθεηηαη λα θαηαζθεπαζζνύλ ζα απνηειέζνπλ ην βαζηθό 

εμάξηεκα ησλ ηειεπηθνηλσληαθώλ δνξπθόξσλ [1]. Κάζε δνξπθόξνο ζα δηαζέηεη 

500-3000 θπκαηνδεγνύο κήθνπο 5 εθαηνζηώλ πνπ ζα ιεηηνπξγνύλ ζε έλα 

ζεξκνθξαζηαθό εύξνο κεηαμύ -120ν C θαη 200o C. Οη θύξηεο ηδηόηεηεο πνπ πξέπεη 

λα παξνπζηάδνπλ είλαη ζεξκηθή θαη κεραληθή ζηαζεξόηεηα. Οη λέαο ηερλνινγίαο 

θπκαηνδεγνί πξόθεηηαη λα αληηθαηαζηήζνπλ ηνπο ήδε ππάξρνληεο θπκαηνδεγνύο 

αινπκηλίνπ ζπληειώληαο ζεκαληηθά ζηε κείσζε ηνπ βάξνπο ησλ δνξπθόξσλ αιιά 

θαη ηνπ ζπλνιηθνύ θόζηνπο θαηαζθεπήο ηνπο. Οη ηειηθέο ηδηόηεηεο ησλ θπκαηνδεγώλ 

πξέπεη λα είλαη ε θαιή πξόζθπζε θη αληνρή ηνπ απνηεζεηκέλνπ ζηξώκαηνο ραιθνύ 

ζην εζσηεξηθό ηνπ θπκαηνδεγνύ ώζηε λα είλαη αλζεθηηθό ζηηο ζεξκνθξαζηαθέο 

αιιαγέο γηα ρξόλν δσήο θνληά ζηα 20 ρξόληα. Αθόκα, ην ζηξώκα ραιθνύ πξέπεη λα 
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έρεη πάρνο 5 nm θαη ειεθηξηθή αληίζηαζε θνληά ζηελ ηηκή ηνπ ζηδήξνπ (1,6 κΧ*cm) 

θαη ηηκή ηξαρύηεηαο 0,4< Ra<0,8. Οη παξαπάλσ ηδηόηεηεο είλαη πιήξσο 

ελαξκνληζκέλεο κε ηνπο αεξνδηαζηεκηθνύο θαλνληζκνύο θαη λνκνζεζίεο. 
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Κεφάλαιο 1. ΤΝΘΕΣΟ ΕΠΟΞΙΚΟ ΤΛΙΚΟ ΚΑΙ 

ΤΣΗΜΑ ΜΟCVD 

  ηελ παξνύζα κειέηε ηα δείγκαηα πνπ πξόθεηηαη λα επηραιθσζνύλ είλαη 

επνμηθά δείγκαηα εληζρπκέλα κε ίλεο άλζξαθα.  απηό ην ζύλζεην πιηθό ζεκαληηθό 

ξόιν δηαδξακαηίδνπλ νη ίλεο άλζξαθα θαζώο ζπκβάιινπλ ζηε βειηίσζε ηεο 

κεραληθήο ηνπ αληνρήο θαζηζηώληαο ην αλζεθηηθό ελάληηα ζηελ θόπσζε θαη ζηελ 

ειαζηηθή παξακόξθσζε. Οη ίλεο είλαη ελζσκαησκέλεο ζην εζσηεξηθό ηνπ επνμηθνύ 

πιηθνύ θαη είλαη πεπιεγκέλεο θαηά ηέηνην ηξόπν ώζηε λα εληζρύνπλ ηε δνκή ηνπ θαη 

λα παξνπζηάδεηαη άθακπην θαη ζθιεξό. 

1.1  ΤΝΘΕΣΟ ΤΛΙΚΟ 

 Σν επνμύ είλαη έλα ζπκπνιπκεξέο θη ε ζπλζεζή ηνπ απαηηεί δύν αληηδξώληα: 

ηε ξεηίλε θαη ην ζθιεξπληή. Ζ ξεηίλε απνηειείηαη από κνλνκεξή πνπ έρνπλ έλα 

επνμηδηθό δεζκό ζην άθξν ηνπο, ελώ ν ζθιεξπληήο είλαη έλα πνιπακηδηθό 

κνλνκεξέο. Ζ δηαδηθαζία ζρεκαηηζκνύ ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ νλνκάδεηαη 

« σξίκαλζε » (curing) θαη κπνξεί λα ειεγρζεί θαη λα επεξεαζηεί από ηε 

ζεξκνθξαζία, ηε ζπγθέληξσζε ησλ ζπζηαηηθώλ θαη ηε κεηαμύ ηνπο αλαινγία. Σν 

επνμύ είλαη γλσζηό γηα ηελ πνιύ θαιή ηνπ πξόζθπζε, ρεκηθή θαη ζεξκηθή αληνρή 

θαη γηα ηε ρξήζε ηνπ σο ειεθηξηθόο θαη ζεξκηθόο κνλσηήο. 

 ήκεξα, ηα επνμηθά πιηθά ρξεζηκνπνηνύληαη ζηε βηνκεραλία ζε πνιιέο 

εθαξκνγέο ράξε ζηηο ηδηόηεηεο πνπ επηδεηθλύνπλ. πγθεθξηκέλα βξίζθνπλ 

εθαξκνγή: 

 Χο ζθιεξέο θαη πξνζηαηεπηηθέο επηθάλεηεο αλζεθηηθέο ζε δηάθνξα ρεκηθά, 

ζεξκόηεηα θαη δηάβξσζε. 

 ε ειεθηξηθά ζπζηήκαηα σο επηθαιππηηθά θαη κνλσηέο πξνζηαηεύνληαο από 

ζθόλε, πγξαζία θαη βξαρπθπθιώκαηα. 

 ζηα πινία σο επηδηνξζσηηθέο επηθάλεηεο. 

 ηελ βηνκεραλία απηνθηλήησλ σο θνιιεηηθά πξνθεηκέλνπ λα εληζρύζνπλ ηελ 

θαηαζθεπή θαη ηε ζπλδεζκνινγία ησλ δηαθόξσλ εμαξηεκάησλ. 
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 ηηο εθαξκνγέο ηεο αεξνπινΐαο θαη ηεο αεξνδηαζηεκηθήο, αληηθαζηζηώληαο 

ηα παιηόηεξεο ηερλνινγίαο πιηθά ράξε ζηηο βειηησκέλεο ηνπο ηδηόηεηεο  

 ε κηα πιεζώξα βηνκεραληθώλ εθαξκνγώλ επεηδή ζπκβάιινπλ ζεκαληηθά 

ζηε κείσζε ηνπ θόζηνπο ηεο ηειηθήο θαηαζθεπήο ελόο πξντόληνο. 

Όζνλ αθνξά ηηο ίλεο άλζξαθα, είλαη πνιιέο ιεπηέο πεπιεγκέλεο ίλεο θαη 

εκθαλίδνπλ αθακςία,  κεγάιε αληνρή ζε εθειθπζκό, πςειέο ζεξκνθξαζίεο θαη 

δνλήζεηο, ελώ έρνπλ κηθξό βάξνο θαη  κηθξή ζεξκηθή δηαζηνιή. Υάξε ζηηο ηδηόηεηέο 

ηνπο νη ίλεο ρξεζηκνπνηνύληαη επξέσο σο πξόζζεηα ζπζηαηηθά ζε άιια πιηθά 

πξνθεηκέλνπ λα εληζρύζνπλ ηε δνκή ηνπ αξρηθνύ πιηθνύ. Γη απηό ην ιόγν ζηε 

βηνκεραλία βξίζθνπλ εθαξκνγή νη ίλεο αληηθαζηζηώληαο άιια πιηθά όπσο κέηαιια, 

θαζώο πξνζθέξνπλ βειηησκέλεο ηδηόηεηεο ζηα πιηθά πνπ ελζσκαηώλνληαη κε 

ρακειό θόζηνο παξαγσγήο. 

 

 

Εηθόλα 1: Επηθάλεηα ελόο επνμηθνύ πιηθνύ εληζρπκέλνπ κε ίλεο άλζξαθα. 

 

1.2  ΠΕΡΙΓΡΑΦΗ ΣΟΤ ΤΣΗΜΑΣΟ ΟΡΓΑΝΟΜΕΣΑΛΛΙΚΗ ΕΝΑΠΟΘΕΗ 

(ΜΟCVD) 

Ζ νξγαλνκεηαιιηθή απόζεζε αηκώλ (MetalOrganic Chemical Vapor 

Deposition) είλαη κηα ρεκηθή δηαδηθαζία θαηά ηελ νπνία αηκνί κίαο κεηαιιηθήο 

πξόδξνκεο έλσζεο (precursor), πνπ θέξεη ην  κέηαιιν πνπ ζα ρξεζηκνπνηεζεί 

ζηελ απόζεζε, αληηδξνύλ κε ηελ επηθάλεηα ελόο πιηθνύ ζρεκαηίδνληαο πάλσ ηεο 
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κία κεηαιιηθή επίζηξσζε. ηελ παξνύζα πεηξακαηηθή δηαδηθαζία, πεξηγξάθεηαη ε 

νξγαλνκεηαιιηθή απόζεζε ραιθνύ κέζσ αηκώλ ηεο πξόδξνκεο νπζίαο Cu-amd 

ζηελ επηθάλεηα επνμηθνύ πιηθνύ εληζρπκέλνπ κε ίλεο άλζξαθα [6]. Σν ζύζηεκα πνπ 

ζα ρξεζηκνπνηεζεί γη’ απηή ηε ζεηξά πεηξακάησλ απνηειείηαη από έλα νξηδόληην 

ζεξκώλ ηνηρσκάησλ αληηδξαζηήξα, έλαλ εμαρλσηήξα (sublimator), κία αληιία 

πξσηνγελνύο θελνύ, 2 γξακκέο εηζαγσγήο θαη ξνήο αεξίσλ θαη ην ζύζηεκα 

ζέξκαλζεο. ηελ εηθόλα 2 παξνπζηάδεηαη ην ζύζηεκα πνπ ζπλαξκνινγήζεθε γηα 

ηνπο ζθνπνύο ηεο ζεηξάο ησλ πεηξακάησλ. 

 

Εηθόλα 2: ύζηεκα απόζεζεο ραιθνύ 
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Εηθόλα 3: ύζηεκα απόζεζεο ραιθνύ 

1: Γξακκέο ιεηηνπξγίαο ησλ αεξίσλ πδξνγόλνπ θη αδώηνπ 

2: Αληηδξαζηήξαο ζεξκώλ ηνηρσκάησλ 

3: Ρπζκηζηήο ηεο ζεξκνθξαζίαο ζην εζσηεξηθό ηνπ αληηδξαζηήξα 

4: Ρπζκηζηήο ηεο πίεζεο ηνπ ζπζηήκαηνο  

5: πζθεπή ξύζκηζεο θη ειέγρνπ ησλ ξνώλ κάδαο ησλ αεξίσλ 

6:  Δμαρλσηήξαο ηεο πξόδξνκεο νπζίαο 

7: Έλαιιάθηεο ζεξκόηεηαο ησλ αεξίσλ πδξνγόλνπ θαη αδώηνπ 

8: Ρπζκηζηέο ξνήο κάδαο ησλ αεξίσλ 

9: Ζ δηαδξνκή πνπ αθνινπζεί ην άδσην (θέξνλ αέξην) θαηά ηε δηάξθεηα 

πεηξάκαηνο απόζεζεο. 

10: Ζ δηαδξνκή πνπ αθνινπζεί ην άδσην όηαλ δε πξαγκαηνπνηείηαη πείξακα 

απόζεζεο. 
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 Ο αληηδξαζηήξαο είλαη ην ζεκαληηθόηεξν κέξνο ηνπ ζπζηήκαηνο θαζώο εθεί 

πξαγκαηνπνηείηαη ε αληίδξαζε απόζεζεο. Χζηόζν, ηδηαίηεξε πξνζνρή πξέπεη λα 

δίλεηαη θαη ζηα ππόινηπα κέξε γηαηί θαζνξίδνπλ ηηο ζπλζήθεο θαη ηελ 

απνηειεζκαηηθόηεηα ηεο αληίδξαζεο. 

1.3 ΦΗΜΕΙΑ ΑΜΙΔΙΚΟΤ ΦΑΛΚΟΤ 

 Ζ αληίδξαζε πνπ ιακβάλεη ρώξα ζηνλ αληηδξαζηήξα είλαη εηεξνγελήο 

θύζεσο θαη πεξηιακβάλεη ηελ αιιειεπίδξαζε ηεο πξόδξνκεο έλσζεο Cu(amd) κε 

ηελ επνμηθή επηθάλεηα.  Ζ πξόδξνκε έλσζε είλαη ν ακηδηθόο ραιθόο ( Cu(amd) ) θη 

ε ρεκηθή ηνπ νλνκαζία είλαη  Υαιθόο Η Ν,Ν-δπηζνπξόππιναθεηακίδην. Ζ 

ζπγθεθξηκέλε νπζία είλαη κία κε νμπγνλνύρα νπζία θαη είλαη πνιύ επαίζζεηε ζηνλ 

αηκνζθαηξηθό αέξα. Δπνκέλσο, θαζίζηαηαη απαξαίηεην λα κελ έξζεη ζε επαθή κε 

ην αηκνζθαηξηθό πεξηβάιινλ ζε θαλέλα ζηάδην ηεο πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο. Σν 

πην ζεκαληηθό ζηάδην είλαη εηζαγσγή ηνπ ακηδηθνύ ραιθνύ ζηνλ εμαρλσηήξα. Απηό 

γίλεηαη ζε έλα εηδηθό όξγαλν πνπ είλαη γλσζηό σο <<θνπηί κε γάληηα>> (glovebox) 

ηνπ νπνίνπ ν εζσηεξηθόο ρώξνο πεξηέρεη αηκόζθαηξα αξγνύ ώζηε λα κελ 

επεξεάδεηαη ε νπζία.  

Δθηόο ηεο επαηζζεζίαο ζηνλ αηκνζθαηξηθό αέξα ν ακηδηθόο ραιθόο 

παξνπζηάδεη ζεξκηθή ζηαζεξόηεηα κέρξη ηνπο 130Ο C θαζώο ζε πςειόηεξε 

ζεξκνθξαζία αξρίδεη λα απνζπληίζεηαη. Από ρεκηθήο πιεπξάο ε ζπγθεθξηκέλε 

πξόδξνκε έλσζε θέξεη δεζκνύο πδξνγόλνπ θαη αδώηνπ θαη ηα παξαπξντόληα πνπ 

ζρεκαηίδνληαη θαηά ηε ρξεζηκνπνίεζή ηνπ εμαξηώληαη από ηηο ζπλζήθεο πνπ έρνπλ 

επηιεγεί γηα ηελ αληίζηνηρε πεηξακαηηθή δηαδηθαζία. Δηδηθόηεξα, ζε ζπλζήθεο θελνύ 

ρσξίο ηελ παξνπζία πδξνγόλνπ (ή θάπνηνπ άιινπ αεξίνπ) ζρεκαηίδνληαη πξνπέλην 

CH
2
=CHCH

3
, αθεηνληηξίιην CH

3
C≡N θαη ακηλνπξνπάλην CH

3
C(CH

3
)=NH. Αληίζεηα, 

ππό ζπλζήθεο θελνύ κε παξνπζία πδξνγόλνπ ην κνλαδηθό παξαπξντόλ πνπ 

ζρεκαηίδεηαη είλαη ην πξσηνληνκέλν Ζ(amd), όπνπ amd είλαη ε ελσκέλε ζην  ραιθό 

νπζία (ligand) πνπ νδεγεί ηελ πξόδξνκε έλσζε ραιθνύ κέρξη ηνλ αληηδξαζηήξα 

όπνπ ιόγσ ησλ πςειώλ ζεξκνθξαζηώλ πνπ επηθξαηεί απνζπληίζεηαη θη 

ειεπζεξώλεη ην ραιθό [11]. 
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ηελ παξνύζα πεηξακαηηθή δηαδηθαζία, νη ζπλζήθεο πνπ επηθξαηνύλ είλαη 

πίεζεο 10 torr κε αληίζηνηρε παξνπζία αεξίσλ πδξνγόλνπ θαη αδώηνπ. ηηο 

ζπλζήθεο απηέο ηνπ αληηδξαζηήξα θαη ζε ζπλδπαζκό κε ηελ πςειή ζεξκνθξαζίαο 

παξαηεξείηαη πξσηνλίσζε ηεο παξάπιεπξεο έλσζεο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο, 

ιύζε ησλ δεζκώλ ηεο κε ην ραιθό, ειεπζεξώλνληαο ηνλ λα αιιειεπηδξάζεη κε ην 

επνμύ ώζηε λα ζρεκαηηζηεί ε επηράιθσζε κε παξάιιειν ζρεκαηηζκό Ζ(amd) σο 

παξαπξντόλ. Ζ ζεηξά ησλ αληηδξάζεσλ πνπ αθνινπζείηαη θαηά ηελ απόζεζε 

ραιθνύ είλαη: [11] 

 1o Βήκα: [Cu (amd)] 2  {Cu (amd) - H} surf + H (amd) gas + Cusurf 

 2
ν Βήκα (πεξεηαίξσ απνζύλζεζε ηνπ {Cu (amd) - H} surf : {Cu (amd) - H} surf 

 Cusurf + {HN=C (CH3)2 + CHCN + CH2=CHCH3} gas 

 Οινθιεξσκέλε αληίδξαζε: [Cu (amd)] 2 + H2  2Cusurf + 2H (amd) gas    [11] 

1.4 ΠΕΙΡΑΜΑΣΙΚΗ ΔΙΑΔΙΚΑΙΑ ΕΠΙΦΑΛΚΨΗ 

 Όηαλ ην πείξακα είλαη ζε εμέιημε ν ακηδηθόο ραιθόο εηζέξρεηαη ζην 

αληηδξαζηήξα  κε ηε κνξθή αηκώλ όπνπ απνζπληίζεληαη θη απνδεζκεύεηαη ν 

ραιθόο. Ζ πξόδξνκε έλσζε εηζάγεηαη ζηνλ εμαρλσηήξα πνπ είλαη έλα κεηαιιηθό 

πιέγκα πάλσ ζην νπνίν ηνπνζεηείηαη ε πξόδξνκε έλσζε θη είλαη άκεζα 

ζπλδεδεκέλνο κε ηε γξακκή ξνήο ηνπ αδώηνπ. Ο ξόινο ηνπ εμαρλσηήξα όπσο 

δειώλεη θη ε νλνκαζία ηνπ είλαη λα εμαρλώζεη ην ζηεξεό ιεπθό ακηδηθό ραιθό 

ζρεκαηίδνληαο ηνπο απαξαίηεηνπο αηκνύο γηα ηελ πεηξακαηηθή δηαδηθαζία. Ζ 

ζεξκνθξαζία ζηελ νπνία πξέπεη λα ζεξκαίλεηαη ε ζπγθεθξηκέλε πξόδξνκε έλσζε 

γηα λα ζρεκαηίδεη θαη λα πξνκεζεύεη κε αηκνύο είλαη γύξσ ζηνπο 95-98 ν C. Ζ 

ζεξκνθξαζία πξέπεη λα παξακέλεη ζηαζεξή εληόο απηώλ ησλ νξίσλ γηαηί 

απνθιίζεηο ελδέρεηαη λα πξνθαιέζνπλ πξόσξε απνζύλζεζε ηεο πξόδξνκεο 

έλσζεο κέζα ζηνλ εμαρλσηήξα κεηώλνληαο ηελ πνζόηεηα θαη ηελ πνηόηεηα ησλ 

αηκώλ ακηδηθνύ ραιθνύ κε αξλεηηθά απνηειέζκαηα ζηελ πεηξακαηηθή δηαδηθαζία 

θαζώο ε απόζεζε κπνξεί λα κελ είλαη απνηειεζκαηηθή. Γη’ απηό ην ιόγν, ν 

εμαρλσηήξαο ζεξκαίλεηαη κε ηε ρξήζε ελόο ζεξκηθά ξπζκηδόκελνπ πδαηόινπηξνπ. 

Όπσο πξναλαθέξζεθε, ν εμαρλσηήξαο βξίζθεηαη άκεζα ζπλδεδεκέλνο κε ηε 
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γξακκή ιεηηνπξγίαο ηνπ αδώηνπ. Καηά ηε δηάξθεηα ηνπ πεηξάκαηνο απόζεζεο, ην 

άδσην ξέεη κέζα από ηνλ εμαρλσηήξα ζπκπαξαζύξνληαο καδί ηνπ ηνπο αηκνύο ηεο 

πξόδξνκεο έλσζεο κεηαθέξνληαο ηνπ ζηνλ αληηδξαζηήξα γηα λα πξαγκαηνπνηεζεί 

ε εηεξνγελήο αληίδξαζε απόζεζεο. Δπνκέλσο, ε ζεξκνθξαζία ηεο γξακκήο ηνπ 

θέξνληνο αεξίνπ αδώηνπ πξέπεη λα είλαη πςειόηεξε ώζηε ν ακηδηθόο ραιθόο λα 

παξακέλεη ζηελ αέξηα κνξθή ζε όιε ηελ πνξεία ηνπ κέρξη ηνλ αληηδξαζηήξα. Γη 

απηό νη γξακκέο ξνήο ησλ αεξίσλ ζεξκαίλνληαη ώζηε λα απνθεπρζεί 

επαλαζπκπύθλσζε πξνθαιώληαο πξνβιήκαηα ζην ζύζηεκα θαη ζηελ 

απνηειεζκαηηθόηεηα ηεο αληίδξαζεο. Αμίδεη λα ζεκεησζεί όηη θη ε ζεξκνθξαζία ηεο 

γξακκήο πδξνγόλνπ πξέπεη λα ξπζκίδεηαη ώζηε ζην ζεκείν αλάκεημεο ησλ δύν 

αεξίσλ ε ζεξκνθξαζία λα κελ είλαη ζεκαληηθά ρακειόηεξε επεξεάδνληαο ηνπο 

αηκνύο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο.  ηε παξνύζα ζεηξά πεηξακάησλ ε πνζόηεηα ηνπ 

ακηδηθνύ ραιθνύ (Cu{amd})πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε είλαη 200 mg θη ε κέγηζηε ηηκή 

ηνπ κνξηαθνύ ηνπ θιάζκα ππνινγίζηεθε όηη ήηαλ 0,025 [5].

 

Εηθόλα 4: Μεξηθή πίεζε ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζε ζπλάξηεζε κε ηε ζεξκνθξαζία ηνπ 

εμαρλσηήξα [5] 

Σα αέξηα πνπ ρξεζηκνπνηνύληαη είλαη ην άδσην θαη ην πδξνγόλν. Καζέλα 

επηηειεί κία δηαθνξεηηθή ιεηηνπξγία. Σν άδσην είλαη ην θέξνλ αέξην θαη κεηαθέξεη 

ηνπο αηκνύο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζηνλ αληηδξαζηήξα ελώ ην πδξνγόλν 
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ζπκκεηέρεη ζηελ πξσηνλίσζε ηνπο ώζηε λα απνδεζκεύζεη ην ραιθό. Αλ ην 

πδξνγόλν δελ ρξεζηκνπνηείην ε αληίδξαζε απόζεζεο δε ζα παξεκπνδηδόηαλ αιιά 

ζα αθνινπζνύζε έλα δηαθνξεηηθό κεραληζκό ζρεκαηίδνληαο δηαθνξεηηθά 

παξαπξντόληα. Πξνθεηκέλνπ λα επηηειέζνπλ απηέο ηηο ιεηηνπξγίεο πξέπεη λα έρνπλ 

ζπγθεθξηκέλε ηαρύηεηα ξνήο θαη ζεξκνθξαζία. Σν άδσην ξέεη κε 50 cm3/min θαη ην 

πδξνγόλν κε 30 cm3/min. Δίλαη πνιύ ζεκαληηθό νη γξακκέο ξνήο ησλ δύν αεξίσλ 

λα ζεξκαίλνληαη ζε ζπγθεθξηκέλε ζεξκνθξαζία ώζηε λα κελ ππάξρεη ζεκαληηθή 

ζεξκνθξαζηαθή δηαθνξά αλάκεζα ζηνλ εμαρλσηήξα όπνπ δεκηνπξγνύληαη νη αηκνί 

ηεο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ζηνλ αληηδξαζηήξα. Γηαηί ζε αληίζηνηρε πεξίπησζε 

ελδέρεηαη λα ζπκππθλσζεί ε πξόδξνκε έλσζε ζηα ηνηρώκαηα ησλ γξακκώλ 

πξνθαιώληαο πξνβιήκαηα ζην ζύζηεκα. Ζ ζεξκνθξαζία ησλ γξακκώλ ξνήο 

πξέπεη λα είλαη κεγαιύηεξε από 98ν C θαη κηθξόηεξε από 130ν C όπνπ ν ακηδηθόο 

ραιθόο απνζπληίζεηαη. Γηα λα ππάξρεη νκνηόκνξθε κεηαθνξά ζεξκόηεηαο θαη 

ζηαζεξή ζεξκνθξαζία ζε όιε ηε δηάξθεηα ηεο πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο νη γξακκέο 

έρνπλ ηπιηρηεί από ζεξκαληηθή ηαηλία (ρσξίο λα ελώλνληαη ζε θαλέλα ζεκείν γηαηί 

κπνξεί λα πξνθιεζεί ηνπηθή αύμεζε ηεο ζεξκνθξαζίαο θαη ζπλεπαγόκελε 

θαηαζηξνθή ηεο ηαηλίαο ζην ζπγθεθξηκέλν ζεκείν) ζπλδεδεκέλε κε ξπζκηζηή 

ζεξκνθξαζίαο. 

1.5 ΜΗΦΑΝΙΜΟ ΑΠΟΘΕΗ 

 ην ζεκείν απηό είλαη ζεκαληηθό λα πεξηγξαθεί ν κεραληζκόο θαη ηα 

θαηλόκελα πνπ ιακβάλνπλ ρώξα ζηνλ αληηδξαζηήξα ζεξκώλ ηνηρσκάησλ όηαλ ν ε 

πξόδξνκε έλσζε ραιθνύ θζάλεη ζην εζσηεξηθό ηνπ. Παξόιν πνπ νη αηκνί ηεο 

εμαηηίαο ηεο ξνήο ησλ αεξίσλ θζάλνπλ γξήγνξα ζηνλ αληηδξαζηήξα ιόγσ ηεο ξνήο 

αδώηνπ, ε απόζεζε ραιθνύ δελ μεθηλά ακέζσο. Μία ζεηξά βεκάησλ πξέπεη λα 

αθνινπζεζνύλ πξηλ ηελ απόζεζε [5]. 

Αξρηθά, νη αηκνί δηαρένληαη ζην νξηαθό ζηξώκα ηεο επηθάλεηαο ηνπ επνμηθνύ 

πιηθνύ θαη αθνύ ην δηαζρίζνπλ έξρνληαη ζε επαθή κε ηελ επηθάλεηα ηνπ όπνπ θη 

αληηδξνύλ. Οη αληηδξάζεηο πνπ πξαγκαηνπνηνύληαη νδεγνύλ ζηελ επίζηξσζε 

ραιθνύ ζηελ επηθάλεηα θαη ζηνλ ηαπηόρξνλν ζρεκαηηζκό παξαπξντόλησλ πνπ 

δηαρένληαη κε ηε ζεηξά ηνπο κέζσ ηνπ νξηαθνύ ζηξώκαηνο θαη ηειηθά 

απνκαθξύλνληαη από ηνλ αληηδξαζηήξα θαη ην ζύζηεκα. Σν κεγαιύηεξν κέξνο ηεο 
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πνζόηεηαο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο αθνινπζεί απηήλ ηελ πνξεία θαζόηη έλα άιιν 

κηθξόηεξν απνζπληίζεληαη όζν είλαη ζηελ αέξηα θάζε ελώ άιια δε ζπκκεηέρνπλ ζε 

θακία αληίδξαζε. Παξόιν πνπ θαηλνκεληθά ε απόζεζε ραιθνύ εκθαλίδεη πέληε 

βήκαηα ζηελ πξαγκαηηθόηεηα εμαξηάηαη από δύν βήκαηα, ηελ δηάρπζε ησλ αηκώλ 

ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζην νξηαθό ζηξώκα ηεο επηθάλεηαο θαη ηηο αληηδξάζεηο πνπ 

πξαγκαηνπνηνύληαη πάλσ ζε απηήλ [5]. 

ηελ πξώηε πεξίπησζε, ε πίεζε θη ε ζεξκνθξαζία ηνπ ζπζηήκαηνο είλαη 

ρακειέο. Οη αηκνί ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ξένπλ κε κεγάιε ηαρύηεηα κέρξη ηνλ 

αληηδξαζηήξα όπνπ θαη δηαρένληαη ζην ιεπηό νξηαθό ζηξώκα. Χζηόζν, ιόγσ ηεο 

ρακειήο ζεξκνθξαζίαο ε θηλεηηθή ησλ αληηδξάζεσλ απόζεζεο είλαη ρακειή 

απνηειώληαο θαη ην πεξηνξηζηηθό ζηάδην ηνπ κεραληζκνύ. Αληίζεηα, όηαλ πίεζε θαη 

ζεξκνθξαζία έρνπλ πςειέο ηηκέο ηόηε ην νξηαθό ζηξώκα είλαη παρύ ελώ νη 

επηθαλεηαθέο αληηδξάζεηο πξαγκαηνπνηνύληαη ηαρύηαηα. Σν πεξηνξηζηηθό ζηάδην 

είλαη ε δηάρπζε ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζην νξηαθό ζηξώκα θαζώο ε ηαρύηεηα 

ξνήο ησλ αεξίσλ είλαη ρακειή. Δμαηηίαο ηεο πςειήο ζεξκνθξαζίαο ηνπ 

αληηδξαζηήξα ζπάλε εύθνια θαη γξήγνξα νη δεζκνί κεηαμύ ηνπ ραιθνύ θαη ησλ 

παξάπιεπξσλ αηόκσλ ηεο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ε αληίδξαζε απόζεζεο 

ιακβάλεη ρώξα κε πςειό ξπζκό. Όπσο γίλεηαη πξνθαλέο, ε επηινγή ησλ 

θαηάιιεισλ ηηκώλ πίεζεο ζεξκνθξαζίαο είλαη πνιύ ζεκαληηθό θνκκάηη ηεο 

πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο γηαηί επεξεάδεη άκεζα ην πείξακα θαη ηελ 

απνηειεζκαηηθόηεηα ηνπ ηειηθνύ πξντόληνο ζρεηηθά κε ην ξπζκό αλάπηπμεο, ην 

πάρνο θαη ηελ νκνηνκνξθία ηνπ ζηξώκαηνο ραιθνύ [5]. 

ηελ παξνύζα ζεηξά πεηξακάησλ ε ηηκή ηεο ζεξκνθξαζίαο πνπ επηιέρζεθε 

είλαη 2200 C θαη ηεο πίεζεο 10 torr. εκεηώλεηαη όηη πξηλ μεθηλήζεη νπνηαδήπνηε 

ζεηξά πεηξακάησλ κπαίλεη ζε ιεηηνπξγία ε αληιία πξσηνγελνύο θελνύ κέρξη ε 

πίεζε ηνπ ζπζηήκαηνο λα θζάζεη ζην 1,4 * 10-2 mbar. Απηό ην ζηάδην είλαη 

αλαγθαίν ώζηε λα απνκαθξπλζνύλ ηπρώλ αθαζαξζίεο  πνπ πεξηέρνληαη ζηνλ 

αηκνζθαηξηθό αέξα ή έρνπλ ζρεκαηηζηεί από πξνεγνύκελε ζεηξά πεηξακάησλ. ηε 

ζπλέρεηα γίλεηαη ε εηζαγσγή ησλ αεξίσλ θη ε πίεζε ξπζκίδεηαη ζηελ επηζπκεηή ηηκή 

(10 torr όπσο πξναλαθέξζεθε). 
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Εηθόλα 5: Επίδξαζε ηεο a) ρακειήο θαη b) πςειήο ζεξκνθξαζίαο θαη πίεζεο ζην κεραληζκό 
ηεο απόζεζεο [5]. 

  

 Μία αληίδξαζε πνπ εμεγεί ηελ επίδξαζε θάπνησλ παξαγόλησλ ζηελ ηειηθή 

απόζεζε ραιθνύ είλαη: 

 Fpr= (Fcg *PT/Ptot)[1 – exp(-b*Q/Fcg)]   

Όπνπ: 

  Fpr , Fcg είλαη νη ξνέο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ηνπ θέξνληνο αεξίνπ 

αληίζηνηρα (ζε  cm3/ min). 

 PT and Ptot είλαη ε κεξηθή πίεζε ηεο πξόδξνκεο έλσζεο θαη ε πίεζε ηνπ 

ζπζηήκαηνο αληίζηνηρα. 

 Q είλαη ε κάδα ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ακηδηθνύ ραιθνύ θαη 

 b ν ζπληειεζηήο κεηαθνξάο κάδαο πνπ εμαξηάηαη από ηε θύζε ηνπ ηεο 

πξόδξνκεο έλσζεο, ηα ραξαθηεξηζηηθά ηεο επηθάλεηαο, ηελ πεηξακαηηθή 

ζεξκνθξαζία θαη ηελ απόδνζε ηνπ εμαρλσηήξα ζην ζρεκαηηζκό αηκώλ πξόδξνκεο 

έλσζεο [12]. 
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Αλαθνξηθά κε ηελ παξαπάλσ εμίζσζε όηαλ: 

 

 Ζ ξνή ηνπ θέξνληνο απμάλεη ηόηε θη ε ξνή ηεο πξόδξνκεο έλσζεο πξέπεη 

λα απμάλεη. Απηό όκσο ζπκβαίλεη κέρξη κία κέγηζηε ηηκή πνπ αληηζηνηρεί 

ζηελ ηηκή θνξεζκνύ ηνπ θέξνληνο αεξίνπ από αηκνύο πξόδξνκεο έλσζεο 

Fpr= b*Q*PT/Ptot. 

 Ζ πίεζε ηνπ ζπζηήκαηνο απμάλεη ηόηε ε ηηκή ηεο ξνήο ηεο πξόδξνκεο 

έλσζεο κεηώλεηαη. Τςειή πίεζε ζπληζηά ρακειή ηαρύηεηα ησλ αεξίσλ 

αδώηνπ θαη πδξνγόλνπ. Υακειή ξνή ηνπ θέξνληνο αεξίνπ (αδώηνπ) ζεκαίλεη 

όηη νη αηκνί ηεο πξόδξνκεο έλσζεο πνπ ζπκπαξαζύξνληαη, ξένπλ κε 

κηθξόηεξε ηαρύηεηα κε απνηέιεζκα κηθξόηεξε πνζόηεηα αηκώλ λα θζάλεη 

ζηνλ αληηδξαζηήξα όπνπ αληηδξά κε ηελ επνμηθή επηθάλεηα. 

 Ζ πεηξακαηηθή ζεξκνθξαζία αιιάδεη, νπόηε επεξεάδεηαη ζεκαληηθά θη ε ξνή 

ηεο πξόδξνκεο έλσζεο. Γηα ην ζθνπό απηό κία ζεηξά πεηξακάησλ πξέπεη 

λα πξαγκαηνπνηεζεί ώζηε λα δηεπθξηληζζεί ε επίδξαζε ηεο ζεξκνθξαζίαο 

[12]. 

Αμίδεη λα ζεκεησζεί όηη ε ξνή ηεο πξόδξνκεο έλσζεο κπνξεί λα απμεζεί είηε 

απμάλνληαο ηελ πνζόηεηα ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζηνλ εμαρλσηήξα κέρξη κία 

κέγηζηε ηηκή πνπ αληηζηνηρεί ζηνλ θνξεζκό ηνπ θέξνληνο αεξίνπ ζε αηκνύο 

πξόδξνκεο έλσζεο, ή επηιέγνληαο κία πςειόηεξε ζεξκνθξαζίαο εμάρλσζεο 

απμάλνληαο κε απηόλ ηνλ ηξόπν ηελ πνζόηεηα ησλ παξαγόκελσλ αηκώλ. Ο 

ηξόπνο πνπ ζα αθνινπζεζεί εμαξηάηαη από ην θόζηνο αγνξάο ηεο ζηεξεήο 

πξόδξνκεο έλσζεο, ηε ζεξκηθή ηεο ζηαζεξόηεηα ζε πςειέο ζεξκνθξαζίεο 

ιεηηνπξγίαο, αιιά θαη ζε ζεηξέο πεηξακάησλ κεγάιεο ρξνληθήο δηάξθεηαο θαη ηνλ 

όγθν ηνπ εμαρλσηήξα. Απηέο νη παξάκεηξνη αξθεηέο θνξέο απνηεινύλ 

πεξηνξηζηηθνί παξάγνληεο ηεο πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο [12]. 
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1.6 ΠΟΡΕΙΑ ΠΕΙΡΑΜΑΣΟ ΑΠΟΘΕΗ 

Πξνθεηκέλνπ λα δηεμαρζεί έλα πείξακα απόζεζεο ραιθνύ, κηα ζεηξά 

εξγαζηώλ πξέπεη λα πξνεγεζεί ώζηε λα πξνεηνηκαζηεί θαηάιιεια ην ζύζηεκα. 

Απηέο είλαη θαηά ζεηξά: 

1. Εύγηζε ησλ δεηγκάησλ (ιίγν πξηλ ην πείξακα) 

2. Σνπνζέηεζε ησλ δεηγκάησλ ζε θαζνξηζκέλεο ζέζεηο ζην εζσηεξηθό ηνπ 

γπάιηλνπ pyrex ζσιήλα.  

 

 

Εηθόλα 6: Θέζε θαη ζεηξά ησλ δεηγκάησλ. 

3. Λεηηνπξγία αληιίαο:  Δίλαη απαξαίηεηε ε ιεηηνπξγία ηεο αληιίαο ώζηε λα 

απνκαθξπλζνύλ όιεο νη αθαζαξζίεο πνπ πεξηέρνληαη ζην ζύζηεκα θαη λα 

δηακνξθσζεί ε θαηάιιειε αηκόζθαηξα ώζηε λα πξαγκαηνπνηεζεί ην πείξακα. 

Ζ αληιία πνπ ρξεζηκνπνηείηαη είλαη αληιία πξσηνγελνύο θελνύ κεηώλνληαο ηελ 

πίεζε θνληά ζην 1,3 – 1,4 * 10-2mbar. Πξέπεη λα ζεκεησζεί όηη ζπρλή είλαη ε 

ειεύζεξε ξνή αδώηνπ κέζα από ην ζύζηεκα παξάιιεια κε ηε ιεηηνπξγία ηεο 

αληιίαο ώζηε λα είλαη πην απνηειεζκαηηθή ε απνκάθξπλζε ησλ κε επηζπκεηώλ 

νπζηώλ. 

4. Θέξκαλζε ζπζηήκαηνο: Όηαλ ε ηηκή ηεο πίεζεο πέζεη ζηελ επηζπκεηή ηηκή 

μεθηλά ε ζέξκαλζε ηνπ ζπζηήκαηνο πνπ πεξηιακβάλεη ηε ζέξκαλζε ηνπ 

αληηδξαζηήξα, ηεο ζεξκαληηθήο ηαηλίαο πνπ θαιύπηεη ηηο γξακκέο ησλ αεξίσλ,  

ηνπο ελαιιάθηεο ησλ αεξίσλ θαζώο θαη ην πδαηόινπηξν. Καηά ηε ζέξκαλζε ηνπ 
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ζπζηήκαηνο, νη γξακκέο ξνήο ηνπ πδξνγόλνπ θαη ηνπ αδώηνπ θαιύπηνληαη κε 

αινπκηλόραξην (ή αληίζηνηρν πιηθό) ώζηε λα κεησζνύλ νη απώιεηεο ζεξκόηεηαο 

θαη ε ζεξκνθξαζία παληνύ λα κελ παξνπζηάδεη απνθιίζεηο.  

5. Κιείζηκν βάλαο bypass θη άλνηγκα βάλαο εμαρλσηήξα: Σν πείξακα απόζεζεο 

μεθηλά αθξηβώο όηαλ ην άδσην πεξλά από ηνλ εμαρλσηήξα κεηαθέξνληαο ηνπο 

αηκνύο ζην εζσηεξηθό ηνπ αληηδξαζηήξα. 

 

Εηθόλα 7:Σα δύν δηαθνξεηηθά κνλνπάηηα ξνήο ηνπ θέξνληνο αεξίνπ αδώηνπ. 

 

ηελ εηθόλα 7 παξνπζηάδνληαη νη δύν πηζαλέο πνξείεο πνπ κπνξεί λα 

αθνινπζήζεη ην θέξνλ αέξην. Όηαλ ε ζεξκνθξαζία ζηνλ αληηδξαζηήξα θηάζεη 

ζηνπο 220ν C ηόηε μεθηλά ην πείξακα απόζεζεο. Δλώ αθόκα ε βάλα 1 είλαη αλνηρηή 

αλνίγνπλ νη βάλεο 2 θαη 3. Μεηά θιείλεη εξκεηηθά ε βάλα 1 ώζηε ην άδσην λα πεξλά 

εμνινθιήξνπ από ηε γξακκή ηεο πξόδξνκεο έλσζεο (πνξεία 32). Δίλαη 

ζεκαληηθό λα αθνινπζεζεί απηή ε δηαδηθαζία δηαθνξεηηθά ζεκαληηθά πξνβιήκαηα 

ελδέρεηαη λα πξνθιεζνύλ. Γηα παξάδεηγκα, ζηελ πεξίπησζε πνπ ελώ ε βάλα 1 

είλαη αλνηρηή θη ε βάλα 2 θιεηζηή, αλ αλνηρηεί ε βάλα 3 ηόηε πνζόηεηα αεξίνπ 

αδώηνπ ζα δηέιζεη από ηελ πξόδξνκε έλσζε εμαρλώλνληάο ηελ. Καζώο ε βάλα 2 

είλαη θιεηζηή ηόηε νη αηκνί ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζα θηλεζνύλ πξνο ηε βάλα 1 ( 
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αθνινπζώληαο αληίζεηε πνξεία) θαη ζα δηαζθνξπηζηνύλ ζε όιε ηε γξακκή ξνήο 

ηνπ αδώηνπ κνιύλνληαο θαη ην ππόινηπν ζύζηεκα. 

1. Έλαξμε πεηξάκαηνο απόζεζεο. 

2. Σέινο πεηξάκαηνο απόζεζεο. 

3. Φύμε ηνπ αληηδξαζηήξα θαη ηνπ ππόινηπνπ ζπζηήκαηνο: Όινη νη 

ξπζκηζηέο ζεξκνθξαζίαο απελεξγνπνηνύληαη θαη ην ζύζηεκα 

αθήλεηαη λα ςπρζεί. Παξάιιεια κπνξεί λα ξέεη άδσην ώζηε λα 

επηηαρύλεη ηε δηαδηθαζία ςύμεο. Δίλαη ζεκαληηθό θαζ’ όιε ηε δηάξθεηα 

ηεο ςύμεο ην ζύζηεκα λα είλαη ζε ζπλζήθεο πίεζεο 10 torr γηαηί ζε 

αληίζεηε πεξίπησζε ππάξρεη θίλδπλνο πξνζξόθεζεο πγξαζίαο από 

ηα δείγκαηα επεξεάδνληαο ζεκαληηθά ηηο κεηξήζεηο αιιά θαη ην ηειηθό 

θηικ ραιθνύ πνπ έρεη ζρεκαηηζηεί. 

4. Εύγηζε ησλ δεηγκάησλ (κεηά ην ηέινο ηνπ πεηξάκαηνο). 

5. Υαξαθηεξηζκόο δεηγκάησλ.  
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Κεφάλαιο 2. ΠΡΟΕΣΟΙΜΑΙΑ ΣΗ ΕΠΟΞΙΚΗ 

ΕΠΙΥΑΝΕΙΑ ΚΑΙ ΠΕΙΡΑΜΑ ΑΠΟΘΕΗ ΦΑΛΚΟΤ 

 ηόρνο ηεο ζπγθεθξηκέλεο ζεηξάο πεηξακάησλ είλαη λα απνζαθεληζηεί ε 

επίδξαζε ηεο ρξνληθήο δηάξθεηαο ηεο απόζεζεο θαη ηεο δηαθνξεηηθήο επηθαλεηαθήο 

πξνεηνηκαζίαο ησλ δεηγκάησλ ζην ξπζκό αλάπηπμεο, πάρνο, δνκή θαη ειεθηξηθή 

αγσγηκόηεηα ηνπ θηικ ραιθνύ πνπ ζρεκαηίζηεθε ζηα δείγκαηα από εληζρπκέλν κε 

ίλεο άλζξαθα επνμηθνύ πιηθνύ. Δπίζεο, νη ηδηόηεηεο ηνπ ζπγθξίλνληαη κε ηηο 

αληίζηνηρεο ηνπ θηικ ραιθνύ πνπ ζρεκαηίζηεθε κε ηε κέζνδν ηεο ειεθηξαπόζεζεο 

από ηελ εηαηξεία Prodec Metal. 

 Γηα λα επηηεπρζνύλ νη παξαπάλσ ζηόρνη, ζεκαληηθό είλαη λα γίλεη 

απνηειεζκαηηθή επηκεηάιισζε ηνπ ζύλζεηνπ πιηθνύ κε έλα παρύ θαη αγώγηκν 

ζηξώκα ραιθνύ ηθαλό λα ρξεζηκνπνηεζεί ζηηο αεξνδηαζηεκηθέο εθαξκνγέο.  Μία 

από ηηο ραξαθηεξηζηηθέο ηδηόηεηεο ηνπ ζπλζεηηθνύ απηνύ πνιπκεξνύο είλαη ε 

αλζεθηηθόηεηα πνπ παξνπζηάδεη ελάληηα ζηα ρεκηθά θαη ζηηο ρεκηθέο 

αιιειεπηδξάζεηο. Σν θηικ ραιθνύ ζρεκαηίδεηαη ύζηεξα από απόζεζε ραιθνύ κέζσ 

ρεκηθώλ αιιειεπηδξάζεσλ κε ηελ επνμηθή επηθάλεηα. Γηα λα είλαη εθηθηή ε 

απόζεζε, αθνινπζείηαη κία ζπγθεθξηκέλε θαηεξγαζία ηεο επηθάλεηαο πνπ 

πεξηιακβάλεη έθζεζε ησλ δεηγκάησλ ζε UV αθηηλνβνιία. Σα δείγκαηα εηζάγνληαη ζε 

έλα εηδηθά δηακνξθσκέλν ζάιακν πνπ πεξηέρεη 4 ιάκπεο UV αθηηλνβνιίαο ηζρύνο 

64 W ε θαζεκηά. Ζ ρξνληθή δηάξθεηα ηεο έθζεζεο ησλ δεηγκάησλ εμαξηάηαη από ηελ 

πεηξακαηηθή δηαδηθαζία. Ζ αθηηλνβνιία UV ζπκβάιιεη ζεκαληηθά ζηελ 

ελεξγνπνίεζε ηεο επηθάλεηαο ησλ δεηγκάησλ θαζηζηώληαο ηελ πην «επάισηε» ζε 

ρεκηθέο αιιειεπηδξάζεηο. Με απηόλ ηνλ ηξόπν απμάλεηαη ε ελέξγεηα ηεο ειεύζεξεο 

επηθάλεηαο επλνώληαο ηελ αληίδξαζε απόζεζεο ραιθνύ [15]. 

 Σν επνμηθό πιηθό πνπ ρξεζηκνπνηείηαη απνηειείηαη θπξίσο από άλζξαθα, 

άδσην θαη νμπγόλν ζρεκαηίδνληαο νκνηνπνιηθνύο δεζκνύο κεηαμύ ηνπο. Όηαλ ηα ε  

πξόδξνκε έλσζεο εηζέξρεηαη ζηελ πςειή ζεξκνθξαζία ηνπ αληηδξαζηήξα 

αιιειεπηδξά κε ηελ επνμηθή επηθάλεηα θαη πξνζξνθάηαη. Σα ζεκεία 

αιιειεπίδξαζεο ηεο επηθάλεηαο είλαη ηα άηνκα αδώηνπ θαη νμπγόλνπ. Απηό 

ζεκαίλεη όηη αλ απμεζεί ν αξηζκόο ησλ ζπγθεθξηκέλσλ αηόκσλ ηόηε ζα επλνεζεί ε 

ππξήλσζε ηνπ ραιθνύ θαη ε ζα απμεζεί ε ππλθόηεηα ησλ θόθθσλ ηνπ ζηελ επνμηθή 

επηθάλεηα [15]. Ζ ρξήζε ππεξηώδνπο αθηηλνβνιίαο παξνπζία νμπγόλνπ, ζπκβάιιεη 
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ζεκαληηθά ζην ζρεκαηηζκό δεζκώλ C=O, C-OH CΞN, δεζκώλ πςειήο ελέξγεηαο 

θαζηζηώληαο ηελ επηθάλεηα πην δξαζηηθή ζε αιιειεπηδξάζεηο κε άιια κόξηα. Ζ 

πξόδξνκε έλσζε ραιθνύ αιιειεπηδξά απνηειεζκαηηθά κε ηελ επηθάλεηα, 

πξνζξνθάηαη θαη δηαζθνξπίδεηαη πάλσ ηεο ζρεκαηίδνληαο ππξήλεο ραιθνύ, ην 

αξρηθό ζηάδην γηα ηε δηακόξθσζε ηνπ κεηαιιηθνύ θηικ. Όζν πην ελεξγή είλαη ε 

επηθάλεηα ηόζν κεγαιύηεξε πνζόηεηα πξόδξνκεο έλσζεο ζα πξνζξνθεζεί 

ζρεκαηίδνληαο έλα πην νκνηόκνξθν θαη παρύ κεηαιιηθό ζηξώκα [15]. 

 Πεηξάκαηα έρνπλ θαηαδείμεη όηη ε αθηηλνβόιεζε επηθάλεηαο κε ππεξηώδε 

αθηηλνβνιία παξνπζίαο νμπγόλνπ κεηώλεη ηελ αλαινγία δεζκώλ C=C θαη C-H 

απμάλνληαο αληίζηνηρα ηελ αλαινγία ησλ δεζκώλ C=O. ηνλ πίλαθα 1 

παξαηεξείηαη όηη ε αλαινγία Ο/C βειηηώλεηαη θαηά 82% ελώ ε αλαινγία C=C/C-H 

κεηώλεηαη θαηά 17%. 

Πίλαθαο 1: Σύπνο θαη ζπκβνιή δεζκνύ πξηλ θαη κεηά ηελ αθηηλνβόιεζε ηεο επηθάλεηαο ηνπ 

ζύλζεηνπ πιηθνύ [15]. 

 

 

Δίλαη ζεκαληηθό λα ζεκεησζεί όηη ε έθζεζε ζε ππεξηώδε αθηηλνβνιία έρεη 

ζαλ απνηέιεζκα λα θαζηζηά ηελ επηθάλεηα πην ηξαρηά, δεκηνπξγώληαο λέεο 

πεξηνρέο όπνπ ραιθόο κπνξεί λα πξνζνξνθεζεί. Χζηόζν, έθζεζε γηα κεγάιν 

ρξνληθό δηάζηεκα κπνξεί λα νδεγήζεη ζε απνζύλζεζε θη αιινίσζε ηεο επηθάλεηαο 

αληί ελεξγνπνίεζή ηεο [15]. 
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Εηθόλα 8: Επίδξαζε ηεο ππεξηώδνπο αθηηλνβνιίαο ζηελ επηθάλεηα ηνπ ζύλζεηνπ επνμηθνύ 

πιηθνύ a) όηαλ δελ έρεη εθηεζεί θαζόινπ, b) κεηά από 30 δεπηεξόιεπηα θαη c) κεηά από 15 ιεπηά [15]. 

Ζ πξνθαηεξγαζία ηεο επηθάλεηαο κε ρξήζε ππεξηώδνπο αθηηλνβνιίαο 

Ο2/UV  είλαη κία από πνιιέο αληίζηνηρεο δηαδηθαζίεο πνπ ζηνρεύνπλ ζηελ 

βειηίσζε όισλ ησλ παξαγόλησλ ώζηε λα γίλεη ε απόζεζε θάησ από βέιηηζηεο 

ζπλζήθεο. Άιιεο θαηεξγαζίεο είλαη ε «ιείαλζε ή ξαθηλάξηζκα» ηεο επηθάλεηαο 

(polishing) θη ε απαέξσζε ηνπ δείγκαηνο (outgassing) [15]. 
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Εηθόλα 9: Θάιακνο UV. Πεξηέρεη 4 ιάκπεο πδξαξγύξνπ 64 W (NNI 60/35 XL) θαη ην εύξνο 

αθηηλνβνιίαο θπκαίλεηαη από 185 έσο 254 nm. 

 Ζ «ιείαλζε» ηεο επηθάλεηαο επηηπγράλεηαη κε ηε ρξήζε ραξηηώλ ππξηηίνπ 

θαζνξηζκέλεο ηξαρύηεηαο ώζηε ηειηθά ε επηθάλεηα λα απνθηήζεη κία νκνηόκνξθε 

θαη θαζνξηζκέλε ηξαρύηεηα ζην ζύλνιό ηεο. ηε ζπγθεθξηκέλε ζεηξά πεηξακάησλ 

ρξεζηκνπνηήζεθαλ ραξηηά ππξηηίνπ P1200 θαη P4000. Ζ δηαδηθαζία ηεο «ιείαλζεο» 

πεξηιακβάλεη «ιείαλζε» 30 δεπηεξνιέπησλ θάζε πιεπξάο αθνινπζνύκελν από 

πιύζηκν κε λεξό θαη ηειηθή απνκάθξπλζε ηνπ λεξνύ κε ρξήζε αέξηνπ αξγνύ (Ar) ε 

ζπκπηεζκέλνπ μεξνύ αέξα. 

 

Εηθόλα 10: Σα Ρ4000 θαη Ρ1200 ραξηηά ππξηηίνπ πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ γηα ηε «ιείαλζε» ηεο 

επνμηθήο επηθάλεηαο. 
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Ζ απαέξσζε ησλ δεηγκάησλ είλαη κία ζεκαληηθή δηαδηθαζία θαζώο 

ζπκβάιιεη ζηελ απνκάθξπλζε ησλ πξνζξνθεκέλσλ θαη ηαρύηαηα δηαρενκέλσλ 

κνξίσλ θαη πγξαζίαο από ηε ζπλνιηθή κάδα ηνπο. Δηδηθόηεξα, ηα δείγκαηα 

εηζάγνληαη ζην εζσηεξηθό αληηδξαζηήξα θαη ζεξκαίλνληαη ζε πςειή ζεξκνθξαζία 

ώζηε λα απνκαθξπλζνύλ νη πηεηηθέο πξνζκίμεηο πνπ κπνξεί λα έρνπλ 

πξνζξνθήζεη ηα δείγκαηα από ην πεξηβάιινλ ή από πξνεγνύκελεο θαηεξγαζίεο. 

Οη νπζίεο απηέο δελ πξέπεη λα παξακείλνπλ ζην εζσηεξηθό ησλ δεηγκάησλ γηαηί 

απνηεινύλ παξάγνληεο πνπ επεξεάδνπλ ηελ θαιή πξόζθπζε ηεο επηράιθσζεο 

ζηελ επηθάλεηα ηνπο θη εκπνδίδνπλ ηνπο αηκνύο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο λα 

πιεζηάζνπλ θαη λα αιιειεπηδξάζνπλ κε ηελ ειεύζεξε επηθάλεηα ηνπο θαηά ηε 

δηάξθεηα ελόο πεηξάκαηνο απόζεζεο. Ζ ζεξκνθξαζία ζηελ νπνία πξαγκαηνπνηείηαη 

ε απαέξσζε εμαξηάηαη από ην πνιπκεξέο από ην νπνίν απνηειείηαη ην ζύλζεην 

πιηθό θαη δελ πξέπεη λα μεπεξλά ηε ζεξκνθξαζία παιώδνπο κεηάπησζεο (Tg). ηε 

ζπγθεθξηκέλε ζεηξά πεηξακάησλ απόζεζεο ε απαξέσζε ησλ δεηγκάησλ έιαβε 

ρώξα ζε ζεξκνθξαζία 200ν C γηα 1 ώξα θαζώο ε Tg ηνπ εληζρπκέλνπ κε ίλεο 

άλζξαθα επνμηθνύ πιηθνύ είλαη 210ν C. 

 

 

Εηθόλα 11: ύζηεκα απαέξσζεο: Απνηειείηαη από ην θνύξλν, έλα ξπζκηζηήο ζεξκνθξαζίαο θη 

έλα ζεξκνδεύγνο πνπ ηνπνζεηείηαη ζην θέληξν ηνπ θνύξλνπ όπνπ βξίζθνληαη ηα δείγκαηα. 
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ηε ζπλέρεηα παξνπζηάδνληα ηα απνηειέζκαηα ησλ πεηξακάησλ απόζεζεο. ε 

θάζε πείξακα ππνινγίδεηαη ε πνζόηεηα ραιθνύ πνπ απνηέζεθε ζε  4 δηαθνξεηηθήο 

επηθαλεηαθήο πξνεηνηκαζίαο επνμηθά δείγκαηα: 

 ΝΟ UV : 1 ώξα απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθήο ζπλζήθεο θαη «ιείαλζε» κε 

ραξηί ππξηηίνπ Ρ1200. 

 UV 2H: 1 ώξα απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθέο ζπλζήθεο, «ιείαλζε» κε ραξηί 

ππξηηίνπ Ρ1200 θαη έθζεζε ζε ππεξηώδε αθηηλνβνιία γηα 2 ώξεο. 

 UV 3H:  1 ώξα απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθέο ζπλζήθεο, «ιείαλζε» κε ραξηί 

ππξηηίνπ Ρ1200 θαη έθζεζε ζε ππεξηώδε αθηηλνβνιία γηα 3 ώξεο. 

 Ρ400:  1 ώξα απαέξσζε ζε αηκνζθαηξηθέο ζπλζήθεο, «ιείαλζε» κε ραξηί 

ππξηηύνπ Ρ4000 θαη έθζεζε ζε ππεξηώδε αθηηλνβνιία γηα 2 ώξεο. 
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Πίλαθαο 2: Απνηειέζκαηα ηεο ζεηξάο ησλ πεηξακάησλ απόζεζεο. 

 Samples t(min) 
Δm Cu 
(mg) 

24/2/2011 

UV2H 

180 

0,38 

UV3H 0,52 

NO UV 0,58 

25/2/2011 

UV2H 

300 

0,71 

UV3H 0,71 

NO UV 0,67 

9/3/2011 

UV2H 

255 

0,45 

UV3H 0,54 

NO UV 0,37 

31/3/2011 

P4000 

240 

0,27 

UV2H 0,14 

UV3H 0,22 

NO UV 0,21 

4/4/2011 

P4000 

120 

0,19 

UV2H -0,08 

UV3H 0,03 

NO UV -0,08 

8/4/2011 

P4000 

360 

0,48 

UV2H 0,11 

UV3H 0,13 

NO UV 0,3 

26/5/2011 

P4000 

360 

1,27 

UV2H 1,32 

UV3H 1,29 

NO UV 1,31 

Σν πείξακα ησλ 360 ιεπηώλ πξαγκαηνπνηήζεθε δύν θνξέο γηαηί ηελ πξώηε 

θνξά ε πνζόηεηα ηνπ απνηεζεηκέλνπ ραιθνύ ήηαλ κηθξόηεξε ηνπ πεηξάκαηνο 

δηάξθεηαο 300 ιεπηώλ θαη ζπγθξίζηκε κε ηελ αληίζηνηρε ηνπ πεηξάκαηνο 255 

ιεπηώλ. 
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Πίλαθαο 3: Απνηειέζκαηα ηεο ζεηξάο πεηξακάησλ απόζεζεο. 

t (min) UV2H UV3H NO UV P4000 

120 -0,08 0,03 -0,08 0,19 

180 0,38 0,52 0,58 - 

240 0,14 0,22 0,21 0,27 

255 0,45 0,54 0,37 - 

300 0,71 0,71 0,67 - 

360 0,11 0,13 0,3 0,48 

360 1,32 1,29 1,31 1,27 

 

 

 

 

 

Δηθόλα 12: Πνζόηεηα απνηεζεηκέλνπ ραιθνύ (mg) ζε ζρέζε κε ηε ρξνληθή δηάξθεηα ηεο 
πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο θαη ηελ πξνθαηεξγαζία ησλ δεηγκάησλ. 
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Δηθόλα 13: Πνζόηεηα απνηεζεηκέλνπ ραιθνύ (mg) ζε ζρέζε κε ηε ρξνληθή δηάξθεηα ηεο 
πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο θαη ηελ πξνθαηεξγαζία ησλ δεηγκάησλ. 

  
ηηο εηθόλεο 12 θαη 13 παξνπζηάδεηαη ε κεηαβνιή ηεο πνζόηεηαο ηνπ ραιθνύ 

πνπ απνηέζεθε ζηελ επνμηθή επηθάλεηα ησλ δεηγκάησλ ζε ζρέζε κε ηελ 

πξνεηνηκαζία ηεο επηθάλεηάο ηνπο θαη ηεο ρξνληθήο δηάξθεηαο ηνπ πεηξάκαηνο 

απόζεζεο. Καζόηη, ε πίεζε θη ε ζεξκνθξαζία ηνπ ζπζηήκαηνο θη νη ξνέο ησλ 

αεξίσλ αδώηνπ θη πδξνγόλνπ θαη ησλ αηκώλ ηεο πξόδξνκεο έλσζεο παξακέλνπλ 

ζηαζεξέο ζε όια ηα πεηξάκαηα, ε κνλαδηθή παξάκεηξνο πνπ επεξεάδεη ηελ 

απόζεζε είλαη ε ρξνληθή δηάξθεηα ηεο. Γηαπηζηώλεηαη, όκσο, όηη αλεμάξηεηα από ηε 

ρξνληθή δηάξθεηα ηεο απόζεζεο, ε πνζόηεηα ηνπ απνηεζεηκέλνπ ραιθνύ άιινηε 

είλαη πεξηζζόηεξε θη άιινηε ιηγόηεξε.  ηελ πξώηε εθηέιεζε, ε κάδα ηνπ ραιθνύ 

πνπ απνηέζεθε ήηαλ θάησ από 0,5 mg ,κε κέγηζηε ηηκή απηή ησλ 0,4 mg ηνπ 

δείγκαηνο πνπ είρε αθηηλνβνιεζεί κε UV αθηηλνβνιία γηα δύν ώξεο θαη είρε ππνζηεί 

θαηεξγαζία «ιείαλζεο» κε ραξηί ππξηηίνπ Ρ4000. ηε δεύηεξε εθηέιεζε, ε 

πνζόηεηα ραιθνύ πνπ απνηέζεθε ήηαλ ζεκαληηθά πεξηζζόηεξε, κεγαιύηεξε ηεο 

ηηκήο ηνπ 1 mg, θαη ππνινγίζηεθε όηη είλαη θνληά ζηα 1,3 mg, παξαπιήζηα γηα όια 

ηα δείγκαηα. Απηό θαηαδεηθλύεη όηη ζηε δεύηεξε εθηέιεζε ε απόζεζε ραιθνύ δελ 

επεξεάζηεθε από ηε δηαθνξεηηθόηεηα ησλ πξνθαηεξγαζηώλ πνπ είραλ ππνζηεί ηα 
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δείγκαηα. Αληίζεηα ζηελ πξώηε εθηέιεζε, παξόιν πνπ ε πνζόηεηα ηνπ 

απνηεζεηκέλνπ ραιθνύ ήηαλ ιηγόηεξε (ζε ζρέζε κε απηά ηεο δεύηεξεο εθηέιεζεο), 

νη δηαθνξεηηθέο πξνεηνηκαζίεο ηεο επηθάλεηαο ησλ δεηγκάησλ επεξέαζαλ 

ζεκαληηθά ηελ ηειηθή πνζόηεηα. Με κία πην ιεπηνκεξή αλάιπζε ησλ δύν εηθόλσλ 

παξαηεξείηαη όηη νη δηαθνξεηηθέο πξνθαηεξγαζίεο πνπ επηβιήζεθαλ ζηηο επηθάλεηεο 

ησλ δεηγκάησλ επεξεάζαλ ζεκαληηθά ηελ πνζόηεηα ραιθνύ πνπ απνηέζεθε 

παξόιν πνπ ηα απνηειέζκαηα ζε ζρέζε κε ην ρξόλν παξνπζηάδνπλ δηαθπκάλζεηο. 

Δηδηθόηεξα, δηαθξίλεηαη κία ζπγθεθξηκέλε ζεηξά πξνθαηεξγαζηώλ επηθάλεηαο λα έρεη 

θαιύηεξα απνηειέζκαηα ζε ζύγθξηζε κε ηηο άιιεο. Πξόθεηηαη γηα απηήλ πνπ 

πεξηιακβάλεη 1 ώξα απαέξσζεο, αθηηλνβόιεζε ζε UV γηα 2 ώξεο θαη «ιείαλζε» κε 

ραξηί ππξηηίνπ Ρ4000. ε όιε ηε ζεηξά πεηξακάησλ εκθαλίδεη άιινηε πςειόηεξε 

πνζόηεηα ραιθνύ (πεηξάκαηα 120, 240, 360 ιεπηώλ ζηελ 1ε εθηέιεζε) ή 

παξαπιήζηα ηηκή κε ηηο ππόινηπεο (πεηξάκαηα 180, 255, 300 θαη 360 ιεπηώλ ζηε 

2ε εθηέιεζε). Δπνκέλσο, απηό πνπ κπνξεί λα εμαρζεί από ηε ζεηξά πεηξακάησλ 

πνπ πξαγκαηνπνηήζεθαλ ζηνλ νξηδόληην αληηδξαζηήξα ζεξκώλ ηνηρσκάησλ είλαη ε 

εύξεζε κίαο θαηάιιειεο πξνθαηεξγαζίαο επηθάλεηαο πνπ ζα ρξεζηκνπνηεζεί ζε 

κία λέα ζεηξά πεηξακάησλ ζε αληηδξαζηήξα άκεζεο έγρπζεο πξόδξνκεο έλσζεο 

(DLI), όπνπ ε απόζεζε ζηα επνμηθά δείγκαηα ζα πξαγκαηνπνηεζεί κε έγρπζε 

πξόδξνκεο έλσζεο ώζηε λα ειεγρζεί θαη κειεηεζεί ην πάρνο θη νη ινηπέο ηδηόηεηεο 

ηεο επηράιθσζεο. 

 

Κάηη πνπ δε δηαθξίλεηαη ζηηο εηθόλεο 12 θαη 13 αιιά είλαη ζεκαληηθό θαη 

θαζνξηζηηθό γηα ηελ αθξίβεηα ηεο απνηεζεηκέλεο πνζόηεηαο ραιθνύ είλαη ε ζεηξά 

πεηξακάησλ πξνζνκνίσζεο πνπ δηεμήρζε παξάιιεια κε ηα πεηξάκαηα απόζεζεο 

ραιθνύ. ηα πεηξάκαηα απόζεζεο ηα επνμηθά δείγκαηα ππνβάιινληαη ζηηο ίδηεο 

πεηξακαηηθέο ζπλζήθεο (θαη ρξνληθή δηάξθεηα) κε ηα πεηξάκαηα απόζεζεο ρσξίο 

όκσο λα ππάξρεη ξνή ησλ αηκώλ ηεο πξόδξνκεο έλσζεο πξνο ηνλ αληηδξαζηήξα. 

ηόρνο ησλ πεηξακάησλ πξνζνκνίσζεο είλαη λα απνζαθεληζηεί ε ζπκπεξηθνξά 

ηνπ ζύλζεηνπ πιηθνύ θη ε πνζόηεηα ηεο κάδαο πνπ ράλεη ιόγσ ηεο παξακνλήο ηνπ 

ζηελ πςειή ζεξκνθξαζία ησλ 220ν C ζηνλ αληηδξαζηήξα. Δλώ ε πίεζε θαη 

ζεξκνθξαζία θη ε ξνή ησλ αεξίσλ παξακέλνπλ ίδηεο, ζπρλά ε ρξήζε ηνπ αεξίνπ 

πδξνγόλνπ κπνξεί λα παξαιεθζεί αθνύ δελ ππάξρεη ξνή πξόδξνκεο έλσζεο πνπ 

λα απαηηεί ηελ παξνπζία ηνπ. 
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Πίλαθαο 4: Πνζνζηό απώιεηαο κάδαο ζε ζρέζε κε ηε ρξνληθή δηάξθεηα ησλ 

πεηξακάησλ πξνζνκνίσζεο. 

Time (min) 
% mass 

loss 

120 0,15 

120 0,41 

180 0,67 

300 0,62 

360 0,64 

360 0,61 

 

 

Δηθόλα 14: Πνζνζηό απώιεηαο κάδαο ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ ζε ζρέζε κε ηελ 
ρξνληθή δηάξθεηα ηνπ πεηξάκαηνο πξνζνκνίσζεο. 

  Απηό πνπ πξνέθπςε από ηε ζεηξά ησλ πεηξακάησλ πξνζνκνίσζεο είλαη όηη 

ηα επνμηθά δείγκαηα ράλνπλ έλα πνιύ κηθξό πνζνζηό ηεο αξρηθήο ηνπο κάδαο. 

Δπίζεο, παξαηεξήζεθε πσο ην πνζνζηό απώιεηαο κάδαο απμάλεη όζν κεγαιώλεη ε 

ρξνληθή δηάξθεηα ηνπ πεηξάκαηνο γηα πεηξάκαηα δηάξθεηαο κέρξη 3 ώξεο ελώ γηα 

πεηξάκαηα κεγαιύηεξεο δηάξθεηαο ην πνζνζηό παξακέλεη ζρεηηθά ζηαζεξό 

παξνπζηάδνληαο πνιύ κηθξέο δηαθπκάλζεηο. Σν πνζνζηό ζην νπνίν ζηαζεξνπνηείηαη 

ε απώιεηα κάδαο είλαη θνληά 0,6-0,7% ηεο αξρηθήο κάδαο ηνπ δείγκαηνο. Απηό 

νδεγεί ζην ζπκπέξαζκα όηη ηα επνμηθά δείγκαηα κεηά από 3 ώξεο παξνπζίαο 

ζηνπο 2200C ηνπ αληηδξαζηήξα ζηακαηνύλ λα ράλνπλ κάδα. Δπίζεο, παξαηεξείηαη 

όηη ην πνζνζηό απώιεηαο κάδαο ησλ επνμηθώλ δεηγκάησλ δελ παξακέλεη ζηαζεξό 

γηα θάζε πείξακα πξνζνκνίσζεο. Απηό ζεκαίλεη όηη κεηά ηελ νινθιήξσζε ηνπ 
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πεηξάκαηνο απόζεζεο πξέπεη λα αθνινπζήζεη ην αληίζηνηρν πείξακα 

πξνζνκνίσζεο ώζηε λα ππνινγίδεηαη νξζά ε πνζόηεηα Γm ηνπ απνηεζεηκέλνπ 

ραιθνύ. 

Οη κεηξήζεηο θαηαδεηθλύνπλ όηη θαηά ηε δηάξθεηα ηεο πεηξακαηηθήο 

δηαδηθαζίαο πξαγκαηνπνηνύληαη δύν παξάιιεια θαηλόκελα, ε ρεκηθή απόζεζε 

ραιθνύ θαη ε απαέξσζε ηνπ επνμηθνύ δείγκαηνο. Ζ παξάιιειε εμέιημε ησλ δύν 

θαηλνκέλσλ δύλαηαη λα απνηειέζεη παξάγνληα παξεκπόδηζεο ηεο απόζεζεο 

ραιθνύ. Κη απηό γηαηί ε απνκάθξπλζε ησλ πξνζκίμεσλ κέζσ κεραληζκώλ 

δηάρπζεο από ην νξηαθό ζηξώκα ελδέρεηαη λα δπζθνιεύεη ηελ δηάρπζε ηεο 

πξόδξνκεο έλσζεο πξνο ηελ επηθάλεηα ησλ δεηγκάησλ. Δπνκέλσο, ζηελ 

πεηξακαηηθή δηαδηθάζηα πξνζηίζεηαη έλα επηπιένλ βήκα, ην βήκα κίαο απαέξσζεο 

κέζα ζηνλ αληηδξαζηήξα ηνπ ζπζηήκαηνο απόζεζεο. Πξόθεηηαη γηα κία «in situ» 

απαέξσζε πνπ πξνεγείηαη ηνπ πεηξάκαηνο απόζεζεο αιιά πξαγκαηνπνηείηαη ζηηο 

ίδηεο ζπλζήθεο θη έρεη δηάξθεηα 2,5 ώξεο.  

ηε ζπλέρεηα ππνγξακκίδνληαη νη πηζαλέο αηηίεο πνπ κπνξεί λα επεξέαζαλ 

ηα απνηειέζκαηα ησλ πεηξακάησλ απόζεζεο. Αξρηθά, ν αληηδξαζηήξαο ζηνλ 

νπνίνλ πξαγκαηνπνηήζεθαλ όια ηα πεηξάκαηα ηελ πεξίνδν 9/3/2011 κε 30/3/2011 

ρξεζηκνπνηήζεθε γηα θάπνηα άιιε πεηξακαηηθή δηαδηθαζία ζρεηηθά κε απόζεζε 

ΣiO2. Μεηά ην πέξαο ηεο λέαο πεηξακαηηθήο δηαδηθαζίαο ν αληηδξαζηήξαο δελ 

κπνξνύζε λα ιεηηνπξγήζεη ηόζν απνηειεζκαηηθά όπσο πξηλ. Δπίζεο, θαηά ηε 

δηάξθεηα πνιιώλ πεηξακάησλ ζπλέβεζαλ δηαθνπέο ξεύκαηνο πξνθαιώληαο 

αλαγθαζηηθή παύζε ησλ πεηξακάησλ θαη επαλέλαξμή ηνπο. Σέηνηεο δηαθνπέο είραλ 

δηάξθεηα κερξη θαη 30 ιεπηά ζηα νπνία ε πξόδξνκε έλσζε ραιθνύ από 98ν C 

κεηέβαηλε ζηε ζεξκνθξαζία πεξηβάιινληνο θαη μαλά ζεξκαηλόηαλ ζηελ ίδηα πςειή 

ζεξκνθξαζία. Απηό θαζηζηνύζε δπλαηή ηελ πξνζθόιιεζε ηεο ζηα ηνηρώκαηα ησλ 

γξακκώλ ιεηηνπξγίαο ηνπ ζπζηήκαηνο. Αθόκε, ζεκαληηθόο παξάγνληαο είλαη θαη ε 

«γήξαλζε» ηνπ ακηδηθνύ ραιθνύ. Όπσο παξαηεξήζεθε όηαλ ε ίδηα πνζόηεηα ηεο 

πξόδξνκεο έλσζεο παξέκελε ζηνλ εμαρλσηήξα γηα αξθεηέο κέξεο ή 

επαλαρξεζηκνπνηνύηαλ γηα παξαπάλσ από δύν πεηξάκαηα, κεηά ε ζπκπεξηθνξά 

ηνπ δελ ήηαλ παξόκνηα όπσο αλ γηλόηαλ ρξήζε κίαο θαηλνύξγηαο πνζόηεηαο. 

Δπνκέλσο, θαζίζηαηαη αλαγθαία ε αιιαγή ηεο πξόδξνκεο έλσζεο αλάκεζα ζηα 

πεηξάκαηα θαζώο θη ν ζσζηόο πξνγξακκαηηζκόο ηνπο ώζηε λα απνθεύγεηαη 

παξακνλή ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ζηνλ εμαρλσηήξα γηα αξθεηό ρξνληθό δηάζηεκα. 
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Κη απηό γηαηί ελδέρεηαη λα μεθηλήζεη ε πξόδξνκε έλσζε λα απνζπληίζεηαη ή λα 

ζπκππθλώλεηαη πάλσ ζην πιέγκα επεξεάδνληαο άκεζα ην κνξηαθό θιάζκα ηνπ 

ζηνλ εμαρλσηήξα θαη έπεηηα ζηνλ αληηδξαζηήξα. 
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Πίλαθαο 5:Πιεξνθνξίεο ζρεηηθά κε ηελ πνζόηεηα θαη ηελ «ειηθία» ηεο 
πξόδνξκεο έλσζεο πνπ ρξεζηκνπνίεζεθε ζηα πεηξάκαηα. 

Date of 
exp. 

Samples 
Precursor 

(mg) 
Prec. 

History 
t(min) Bad/Good 

24/2/2011 

UV2H 

202 
new 

batch 
180 G UV3H 

NO UV 

25/2/2011 

UV2H 

202 2 days 300 G UV3H 

NO UV 

9/3/2011 

UV2H 

209 
new 

batch 
255 G UV3H 

NO UV 

11/3/2001 

UV2H 

209 3 days 120 B UV3H 

NO UV 

31/3/2011 

P4000 

201 
new 

batch 
240 intermediate 

UV2H 

UV3H 

NO UV 

8/4/2011 

P4000 

201 10 days 360 B 
UV2H 

UV3H 

NO UV 

17/5/2011 

P4000 

509 
new 

batch 
300 B Pd seed 

layer 

18/5/2011 

P4000 

509 1 day 120 ? Pd seed 
layer 
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Κεφάλαιο 3. ΜΕΘΟΔΟΙ ΦΑΡΑΚΣΗΡΙΜΟΤ 

Μεηά ηελ νινθιήξσζε ησλ πεηξακάησλ αθνινπζεί ραξαθηεξηζκόο θαη 

αμηνιόγεζε ησλ ηδηνηήησλ πνπ παξνπζηάδεη ε επηράιθσζε πνπ ζρεκαηίζηεθε ζηελ 

επηθάλεηα ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ. Οη κέζνδνη ραξαθηεξηζκνύ πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ 

γη απηό ην ζθνπό είλαη νη κέζνδνη SEM, XRD θαη FPP. 

3.1 SEM 

 

Δηθόλα 15: Σρεκαηηθή απεηθόληζε ησλ ηκεκάησλ ηνπ SEM[7] 

  Ζ κηθξνζθνπία ζάξσζεο ειεθηξνλίσλ (SEM) είλαη κία κέζνδνο 

ραξαθηεξηζκνύ ηεο κνξθνινγίαο θαη ηεο κηθξνδνκήο κίαο ζηεξεήο αγώγηκεο 

επηθάλεηαο. ηεξίδεηαη ζηε ζπγθέληξσζε θη αλίρλεπζε ησλ ειεθηξνλίσλ πνπ 

εθπέκπνληαη από ηελ επηθάλεηα όηαλ απηή ππνβάιιεηαη ζε ζάξσζε κε δέζκε 

ειεθηξνλίσλ [7]. 

  

Ζ ζηήιε SEM απνηειείηαη αξρηθά από κία πεγή παξαγσγήο ειεθηξνλίσλ 

(πρ ιεπηό ζύξκα βνιθξακίνπ) πνπ δεκηνπξγεί ηε δέζκε ειεθηξνλίσλ. Σα 
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ειεθηξόληα επηηαρύλνληαη κε ηε ρξήζε αλόδνπ πςεινύ δπλακηθνύ θαη κέζσ 

ειεθηξνκαγλεηηθώλ θαθώλ θαζνδεγνύληαη πξνο ηελ επηθάλεηα ηελ νπνία θαη 

ζαξώλνπλ. Έλα ζεκαληηθό κέξνο ηνπ νξγάλνπ SEM είλαη ν αληρλεπηήο 

ειεθηξνλίσλ. Ο αληρλεπηήο είλαη ππεύζπλνο λα ζπγθεληξώλεη θαη λα αληρλεύεη ηα 

ειεθηξόληα πνπ εθπέκπνληαη από ηελ κεηαιιηθή επηθάλεηα ζρεκαηίδνληαο κηα 

αληίζεζε ζηελ εηθόλα δπν δηαζηάζεσλ (2D) πνπ εκθαλίδεηαη ζηελ νζόλε ηνπ 

ππνινγηζηή. Ζ κεγέζπλζε ηεο εηθόλαο κπνξεί λα θζάζεη έσο θαη 1.000.000 θνξέο. 

ην ζάιακν ηνπ SEM όπνπ ηνπνζεηείηαη ην δείγκα επηθξαηνύλ ζπλζήθεο πςεινύ 

θελνύ ώζηε λα ππάξρεη έλα πεξηβάιινλ πνπ δε ζα εκπνδίδεη θαη δε ζα 

αιιειεπηδξά κε ηα ειεθηξόληα ηεο δέζκεο αιιά θαη ζα πξνζηαηεύεη ην ζύξκα (ή 

κεηαιιηθό λήκα) από απνζύλζεζε ιόγσ πςειώλ ζεξκνθξαζηώλ [7]. 

 Ζ δέζκε ειεθηξνλίσλ κέζσ ησλ ειεθηξνκαγλεηηθώλ θαθώλ νδεγείηαη ζηελ 

κεηαιιηθή επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο κε ην νπνίν θη αιιειεπηδξά. πγθεθξηκέλα, 

αιιειεπηδξά κε έλα όγθν δείγκαηνο ηάμεο κεγέζνπο ηνπ 1κm3. Οη αιιειεπηδξάζεηο 

πνπ πξαγκαηνπνηνύληαη είλαη δύν εηδώλ, ειαζηηθέο θη αλειαζηηθέο. Διαζηηθέο 

αιιειεπηδξάζεηο νδεγνύλ ζηελ εθπνκπή ειεθηξνλίσλ πνπ νλνκάδνληαη 

νπηζζνζθεδαδόκελα. Ζ δηεύζπλζή ηνπο είλαη ηξνπνπνηεκέλε από ηελ εθείλε ηεο 

αξρηθήο δέζκεο ειεθηξνλίσλ δηαηεξώληαο όκσο ην ελεξγεηαθό ηνπο πεξηερόκελν. 

Αλειαζηηθέο αιιειεπηδξάζεηο έρνπλ σο απνηέιεζκα ηελ εθπνκπή ειεθηξνλίσλ 

γλσζηώλ σο δεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ ηα νπνία όκσο πεξηέρνπλ κηθξόηεξε 

ελέξγεηα. Πξνθεηκέλνπ λα ζπιιερζνύλ ζηνλ αληρλεπηή εθαξκόδεηαη πςειό 

δπλακηθό πνπ ηα επηηαρύλεη πξνο εθείλε ηελ θαηεύζπλζε. 

 πγθεληξσηηθά, ηα ειεθηξόληα πνπ εθπέκπνληαη από ηηο αιιειεπηδξάζεηο 

κεηαμύ ειεθηξνληαθήο δέζκεο θαη ηεο κηθξνεπηθάλεηαο ηνπ δείγκαηνο είλαη: 

 Οπηζζνζθεδαδόκελα ειεθηξόληα 

 Γεπηεξνγελή ειεθηξόληα 

 Αθηίλεο Υ θαη θσηόληα Υ 
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Οπηζζνζθεδαδόκελα ειεθηξόληα: 

 

Δίλαη ειεθηξόληα πςειήο ελέξγεηαο θαη εθπέκπνληαη από ηα βαζύηεξα 

ζηξώκαηα ηεο επηθάλεηαο ηνπ δείγκαηνο, από 0,1 κm έσο 1κm παξέρνληαο 

πιεξνθνξίεο γηα ηε ζηνηρεηαθή ζύλζεζε ηεο επηθάλεηαο. Ο αληρλεπηήο πνπ 

ζπιιέγεη ηα ειεθηξόληα ζρεκαηίδεη κία αληίζεζε ζηελ εηθόλα ηεο επηθάλεηαο κε 

βάζε ηνλ αηνκηθό αξηζκό ησλ ζηνηρείσλ ησλ ειεθηξνλίσλ. ηνηρεία κε κηθξό 

αηνκηθό αξηζκό απεηθνλίδεηαη ζθνύξα ελώ ηα βαξύηεξα ζηνηρεία πην θσηεηλά. Δίλαη 

ζεκαληηθό λα ζεκεησζεί όηη ηόζν ε θαηεύζπλζε όζν θη ν αξηζκόο ησλ 

νπηζζνζθεδαδόκελσλ ειεθηξνλίσλ εμαξηάηαη από ηε γσλία πξόζπησζεο ηεο 

αξρηθήο δέζκεο ειεθηξνλίσλ θαζώο θη από ην ζηνηρεηαθό πεξηερόκελν ηεο ίδηαο ηεο 

επηθάλεηαο. 

 

Δεπηεξνγελή ειεθηξόληα:  

 

Πξνέξρνληαη από ηηο αλειαζηηθέο αιιειεπηδξάζεηο ηεο επηθάλεηαο κε ηα 

ειεθηξόληα ηεο αξρηθήο δέζκεο. Πεξηέρνπλ κηθξά πνζά ελέξγεηαο, ηεο ηάμεο ησλ 5 

κε 10 eV. Καζώο ην βάζνο εθπνκπήο ηνπο είλαη κηθξό, δειαδή αλήθνπλ ζε 

ζηξώκαηα θνληηλά ζηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο, ε αλίρλεπζή ηνπο ζπκβάιιεη ζηνλ 

ραξαθηεξηζκό θαη ζηελ απεηθόληζε ηεο κνξθνινγίαο θαη ηνπνγξαθίαο ηεο 

επηθάλεηαο. 

 

Αλάιπζε αθηηλώλ Υ: 

 

Όηαλ ε ειεθηξνληαθή δέζκε αθηηλνβνιεί ηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο 

δεκηνπξγνύληαη νπέο-θελά ζηα ειεθηξνληαθά ηξνρηαθά. Υαιάξσζε ησλ νπώλ 

ηειηθά νδεγεί ζηελ εθπνκπή θσηνλίσλ Υ. Καζώο ε ελέξγεηα ησλ θσηνλίσλ είλαη 

ραξαθηεξηζηηθή γηα ηελ αληίζηνηρε κεηάπησζε ελόο ζηνηρείνπ, ε ζπιινγή ηνπο 

ζπκβάιιεη ζηελ εθαξκνγή ζηνηρεηαθήο αλάιπζεο ηεο επηθάλεηαο. Ζ ζηνηρεηαθή 

αλάιπζε κπνξεί λα είλαη είηε πνηνηηθή, αλαγλσξίδνληαο πνηα ζηνηρεία απνηεινύλ ην 

δείγκα είηε εκη-πνζνηηθή. Υάξε ζηελ ηθαλόηεηα ηεο δέζκεο ειεθηξνλίσλ λα 

ζαξώλεη ηόζν επηθαλεηαθά όζν θαη ζεκεηαθά ζηνηρεηαθή αλάιπζε κπνξεί λα 

πξαγκαηνπνηεζεί ηόζν ζην ζύλνιν ηεο επηθάλεηαο ηνπο δείγκαηνο όζν θαη 
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ζεκεηαθά ζε έλα ζπγθεθξηκέλν ζεκείν [7]. 

 

Ζ κέζνδνο SEM εθαξκόζζεθε ζε δείγκαηα πεηξακάησλ απόζεζεο πνπ έγηλαλ 

ζηηο 25/2/2011 θαη 25/3/2011 (από άιιε νκάδα) αληίζηνηρα. Σν πξώην πείξακα 

πξαγκαηνπνηήζεθε ζηνλ νξηδόληην αληηδξαζηήξα ζεξκώλ ηνηρσκάησλ, ελώ ην 

δεύηεξν ζηνλ αληηδξαζηήξα DLI. 

 

 

Πείξακα 25/2/2011 

 

ην ζπγθεθξηκέλν πείξακα κειεηήζεθε ε επηθάλεηα δύν δεηγκάησλ, ηνπ κε 

αθηηλνβνιεκέλνπ θαη ηνπ δείγκαηνο πνπ παξέκεηλε ζην ζάιακν UV γηα ηξεηο ώξεο. 

Οη  ππόινηπεο θαηεξγαζίεο επηθάλεηεο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ είλαη παξόκνηεο θαη 

γηα ηα δύν δείγκαηα: κία ώξα απαέξσζε θαη «ιείαλζε» κε ραξηί ππξηηίνπ Ρ1200. 

ηόρνο είλαη λα απνζαθεληζηεί πώο ε θαηεξγαζία επεξεάδεη ηελ απόζεζε ραιθνύ 

ζην ζύλζεην επνμύ. 

 

 

 

Δηθόλα 16: Δπηθάλεηα ηνπ επνμηθνύ δείγκαηνο πνπ δελ έρεη αθηηλνβνιεζεί κε UV.  
Μεγέζπλζε: Χ 1000 θνξέο/ Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 17: Ίλα άλζξαθα από ην κε αθηηλνβνιεκέλν δείγκα (ΝΟ UV).            
Μεγέζπλζε: Χ 6000 θνξέο/ Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

 

Δηθόλα 18: Δπηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο πνπ αθηηλνβνιήζεθε κε UV γηα 3 ώξεο (3h 
UV).         
 Μεγέζπλζε: Χ 1000 θνξέο/ Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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ηηο εηθόλεο 16, 17 θαη 18 θαίλεηαη ε επίδξαζε ηεο θαηεξγαζίαο ηνπ 

«ιείαλζεο» ζηελ επηθάλεηα ησλ δεηγκάησλ. Δίλαη εκθαλέο όηη έλα κέξνο ηεο 

επνμηθήο ζηξώζεο πνπ θαιύπηεη όιε ηελ επηθάλεηα έρεη απνκαθξπλζεί αθήλνληαο 

εθηεζεηκέλεο ηηο ίλεο άλζξαθα. Μάιηζηα, ζηελ εηθόλα 17, θαίλνληαη γξαηδνπληέο ζηελ 

επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο. Σν «μύζηκν» ηεο επηθάλεηαο ησλ δεηγκάησλ ελδέρεηαη λα 

νθείιεηαη ζηελ έληνλε ρξήζε ησλ ραξηηώλ ππξηηίνπ. 

 

 

 

Δηθόλα 19: Κόθθνη ραιθνύ ζηηο ίλεο άλζξαθα ηνπ κε αθηηλνβνιε κέλνπ 

δείγκαηνο (ΝΟ UV).       
 Μεγέζπλζε: Χ 30.000 θνξέο/ Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 20: Κόθθνη ραιθνύ ζηηο ίλεο ηνπ δείγκαηνο πνπ έρεη αθηηλνβνιεζεί 3 ώξεο 

(3h UV).        
 Μεγέζπλζε: Χ 30.000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

 

 

Δηθόλα 21: Κόθθνη ραιθνύ ζηελ επνμηθή επηθάλεηα ηνπ κε αθηηλνβνιεκέλνπ 

δείγκαηνο (ΝO UV).       
 Μεγέζπλζε: Χ 30.000 θνξέο/ Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 22:Κόθθνη ραιθνύ ζηελ επνμηθή επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο πνπ 

αθηηλνβνιήζεθε γηα 3 ώξεο (3h UV).    

 Μεγέζπλζε: Χ 30.000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

Οη εηθόλεο 19-22 δείρλνπλ όηη ραιθόο έρεη απνηεζεί ζηελ επηθάλεηα θαη ησλ 

δύν δεηγκάησλ  (ΝΟ UV θαη UV3H). πλνιηθά, ην δείγκα πνπ παξέκεηλε γηα ηξεηο 

ώξεο ζην ζάιακν UV παξνπζηάδεηαη λα έρεη πεξηζζόηεξνπο θόθθνπο ραιθνύ από 

όηη ην κε αθηηλνβνιεκέλν δείγκα, ζρεκαηίδνληαο κία πην ππθλή επίζηξσζε ραιθνύ 

ζηελ επηθάλεηα ηνπ. Δηδηθόηεξα, παξαηεξείηαη όηη ζηηο ίλεο άλζξαθα ππάξρνπλ 

πεξηζζόηεξνη θόθθνη από όηη ζηελ επνμηθή ζηξώζε.  

 

Πείξακα 25/3/2011  

 

Σν ζπγθεθξηκέλν πείξακα πξαγκαηνπνηήζεθε ζε αληηδξαζηήξα άκεζεο 

έγρπζεο πγξήο πξόδξνκεο έλσζεο (DLI) κε ζθνπό λα κειεηεζεί ην πάρνο θαη νη 

ηδηόηεηεο ηεο επίζηξσζεο ραιθνύ. ηνλ νξηδόληην αληηδξαζηήξα ζεξκώλ 

ηνηρσκάησλ δελ επηηπγράλεηαη επίζηξσζε κε ηθαλνπνηεηηθό πάρνο ώζηε λα 

κπνξέζνπλ λα παξαηεξεζνύλ ιεπηνκεξώο νη θόθθνη ραιθνύ. Σα δείγκαηα πνπ 

ρξεζηκνπνίεζεθαλ είραλ αθνινπζήζεη θαηεξγαζίεο απαέξσζεο κηάο σξαο, 

«ιείαλζεο» κε ραξηί ππξηηίνπ Ρ1200 θαη έθζεζεο ζε αθηηλνβνιία UV γηα ηξεηο ώξεο. 
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Δηθόλα 23: Κόθθνη ραιθνύ ζηελ επνμηθή ζηξώζε ηνπ δείγκαηνο 3h UV ζηε ζέζε 0 

ζηνλ DLI αληηδξαζηήξα.      
 Μεγέζπλζε: Χ 10.000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

 

 

Δηθόλα 24:Κόθθνη ραιθνύ ζε ίλα ηνπ δείγκαηνο 3h UV ηεο ζέζεο 0 ζηνλ 

αληηδξαζηήξα DLI.       
 Μεγέζπλζε: Χ 10.000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 25: Μέγεζνο θαη ζρήκα ησλ θόθθσλ ραιθνύ ζηελ επνμηθή ζηξώζε ηνπ 

δείγκαηνο 3h UV ηεο ζέζεο 0 ηνπ αληηδξαζηήξα DLI.   
 Μεγέζπλζε: Χ 30.000 θνξέο/Αλίρλεπζε: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

 

 

Δηθόλα 26: Μέγεζνο θαη ζρήκα ησλ θόθθσλ ραιθνύ ζε ίλα ηνπ δείγκαηνο 3h UV 
ηεο ζέζεο 0 ζηνλ αληηδξαζηήξα DLI. 
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Δηθόλα 27:Ίλα ηνπ δείγκαηνο 3h UV ζηε ζέζε 0 ζηνλ αληηδξαζηήξα DLI. 
 Μεγέζπλζε: Χ 10.000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Οπηζζνζθεδαδόκελσλ ειεθηξνλίσλ. 

Οη εηθόλεο 23 θαη 24 δείρλνπλ ηελ θαηαλνκή ησλ θόθθσλ ραιθνύ πάλσ ζηελ 

επηθάλεηα ηνπ επνμηθνύ δείγκαηνο ηεο ζέζεο 0 ζηνλ αληηδξαζηήξα άκεζεο έγρπζεο 

πξόδξνκεο έλσζεο (DLI). Ζ εηθόλα 23 αληηζηνηρεί ζηελ ζηξώζε από επνμύ ηνπ 

δείγκαηνο ελώ ε εηθόλα 24 ζε κία ίλα άλζξαθα ηνπ δείγκαηνο. Καη ζηηο δύν πεξηνρέο 

ε πνζόηεηα ραιθνύ πνπ έρεη απνηεζεί είλαη ζεκαληηθά πεξηζζόηεξε ζε ζρέζε κε ην 

πξνεγνύκελν πείξακα ( εηθόλεο 18-22) θαζηζηώληαο  εκθαλέο όηη ε απόζεζε ζε 

αληηδξαζηήξα DLI είλαη πην απνηειεζκαηηθή ζρεκαηίδνληαο επηραιθώζεηο κε 

κεγαιύηεξν πάρνο. Χζηόζν, ε επνμηθή πεξηνρή έρεη πεξηζζόηεξνπο θόθθνπο 

ραιθνύ έρνληαο ζρεκαηίζεη κία ππθλή θη νκνηόκνξθε ζηξώζε ραιθνύ. Παξόια 

απηά, παξαηεξνύληαη αξθεηά θελά κεηαμύ ηνπο θη απηό επεξεάδεη άκεζα ηελ 

αγσγηκόηεηα ηνπ, θαζώο ηέηνηα δηάθελα ιεηηνπξγνύλ σο κνλσηέο κε επηηξέπνληαο 

ηελ αγσγή ηνπ ξεύκαηνο ζε όιε ηελ επηθάλεηα ηεο επηράιθσζεο. ηελ ίλα, ε 

επηράιθσζε δελ είλαη ηόζν ππθλή θαη είλαη νξαηά πην αξαηή ζε ζύγθξηζε κε ηελ 

επνμηθή πεξηνρή. Δπίζεο, ηα θελά κεηαμύ ησλ θόθθσλ ραιθνύ είλαη ζπγθξηηηθά 

κεγαιύηεξα. Έλα ζεκαληηθό ζπκπέξαζκα πνπ κπνξεί λα εμαρζεί είλαη όηη πην 

απνηειεζκαηηθή επηράιθσζε πξαγκαηνπνηείηαη ζηελ επνμηθή πεξηνρή από όηη ζηελ 

ίλα. Κη απηό δηθαηνινγείηαη από ην γεγνλόο όηη ε επνμηθή ζηξώζε πεξηέρεη άηνκα 

νμπγόλνπ θαη αδώηνπ, ελώ ε ίλα απνηειείηαη από άλζξαθα. Γειαδή ε επνμηθή 
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επηθάλεηα είλαη πην ελεξγή ζε ππξήλσζε θόθθσλ ραιθνύ από όηη ε ίλα άλζξαθα. 

πλεπώο ε «ιείαλζε» δελ πξέπεη λα είλαη έληνλε θαζώο θαη λα ρξεζηκνπνηείηαη 

ραξηί ππξηηίνπ ζπγθεθξηκέλεο ηξαρύηεηαο ώζηε λα απνθεύγεηαη απνκάθξπλζε ηεο 

επνμηθήο ζηξώζεο πνπ θαιύπηεη ην ζύλνιν ηεο επηθάλεηαο όπνπ ιακβάλεη ρώξα ε 

επηράιθσζε (αθόκα θη νη ίλεο είλαη θαιπκκέλεο από επνμύ θαζώο απηέο είλαη 

ελζσκαησκέλεο ζην εζσηεξηθό ηνπ πιηθνύ). 

 

ηηο εηθόλεο 25 θαη 26 απεηθνλίδνληαη ην ζρήκα θαη ην κέγεζνο ησλ θόθθσλ 

ραιθνύ πνπ έρνπλ ζρεκαηηζηεί ζηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο. Οη θόθθνη ηεο 

επνμηθήο επηθάλεηαο είλαη ζπγθξηηηθά κεγαιύηεξνη από ηνπο αληίζηνηρνπο θόθθνπο 

ηεο ίλαο. Φαίλεηαη πσο ην κέγεζνο ησλ θόθθσλ ηεο επνμηθήο επηθάλεηαο είλαη έσο 

θαη δπν θόξεο κεγαιύηεξν. Αλαθνξηθά κε ην ζρήκα θαη ζηηο δύν επηθάλεηεο νη 

θόθθνη παξνπζηάδνπλ παξαπιήζην ζρήκα. Παξαηεξνύληαη δηάθνξα είδε ζρεκάησλ, 

από ζθαηξηθό γηα κηθξνύο θόθθνπο έσο πνιπγσληθό γηα ζπκπιέγκαηα 

πεξηζζόηεξσλ θόθθσλ. Απηό έρεη άκεζε επίπησζε ζηελ νκνηνκνξθία ηεο 

επηράιθσζεο. Χζηόζν, από δύν κεκνλσκέλεο πεξηνρέο ηεο επηθάλεηαο ελόο 

δείγκαηνο δελ κπνξεί λα εμαρζεί αθξηβέο απνηέιεζκα γηα ηελ νκνηνκνξθία ηνπ 

δείγκαηνο παξά κόλν ύζηεξα από εμέηαζε θη άιισλ πεξηνρώλ ηεο επηθάλεηαο ηνπ. 

 

Όζνλ αθνξά ηελ εηθόλα 27, απνηειεί κία ζηνηρεηαθή απεηθόληζε ηεο 

επηθάλεηαο ηνπ δείγκαηνο πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε ζην πείξακα DLI. Ο αληρλεπηήο 

ησλ νπηζζνζθεδαδόκελσλ ειεθηξνλίσλ επηηξέπεη λα γίλεη έιεγρνο ηεο θαζαξόηεηαο 

ηεο επηράιθσζεο. Δίλαη εκθαλέο όηη ην θύξην ρξώκα πνπ επηθξαηεί ζηελ εηθόλα 

είλαη ην ιεπθό πνπ νθείιεηαη ζηελ παξνπζία ραιθνύ. Σν γεγνλόο όηη δελ 

παξαηεξνύληαη ρξσκαηηθέο δηαθνξνπνηήζεηο ζεκαίλεη όηη δελ ππάξρνπλ 

πξνζκίμεηο ζηε δνκή ηεο επηράιθσζεο. Οη καύξεο πεξηνρέο αληηζηνηρνύλ ζε 

πεξηνρέο ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ όπνπ δελ έρεη πξαγκαηνπνηεζεί επηράιθσζε, όπσο 

θαίλεηαη θη από ηηο πξνεγνύκελεο εηθόλεο. 

  



50 

 

3.2 MEΘΟΔΟ SEM Ε ΔΕΙΓΜΑΣΑ ΣΗ PRODEC METAL 

 

Παξάιιεια, ε κέζνδνο SEM εθαξκόζζεθε γηα λα εμεηαζηεί ε επηραιθώκελε 

επηθάλεηα δεηγκάησλ πνπ πξνέξρνληαη από ηελ εηαηξεία Prodec Metal. Ζ κέζνδνο 

πνπ ρξεζηκνπνηήζεθε ήηαλ ε κέζνδνο ηεο ειεθηξαπόζεζεο. Οη ηδηόηεηεο ηνπ 

ζπγθεθξηκέλνπ ζηξώκαηνο ραιθνύ είλαη ζύκθσλεο κε ηηο απαηηήζεηο ηνπ CAWA θαη 

ζα ρξεζηκνπνηεζνύλ γηα λα γίλεη ζύγθξηζε κε ηηο ηδηόηεηεο ηεο επηράιθσζεο από 

DLI αληηδξαζηήξα κε ηελ ήδε θαζνξηζκέλε θαηεξγαζία επηθάλεηαο. 

 

 

Δηθόλα 28: Πξνζαλαηνιηζκόο ησλ θόθθσλ ραιθνύ ησλ δεηγκάησλ  από 

ειεηξαπόζεζε ηεο Prodec Metal.     
 Μεγέζπλζε: Χ 94 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 29: Οξηδόληηνο πξνζαλαηνιηζκόο θόθθσλ ραιθνύ.   
 Μεγέζπλζε: Χ 500 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

 

Δηθόλα 30:Κάζεηνο πξνζαλαηνιηζκόο θόθθσλ ραιθνύ.  
 Μεγέζπλζε: Χ 500 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

ηηο εηθόλεο 28-30 παξνπζηάδνληαη νη δηαθνξεηηθνί πξνζαλαηνιηζκνί ηεο 

επηράιθσζεο πνπ ζρεκαηίζηεθε ζηελ επνμηθε επηθάλεηα. Οη πξνζαλαηνιηζκνί είλαη 

δύν, θάζεηνο θαη νξηδόληηνο αληίζηνηρα ζρεκαηίδνληαο κεηαμύ ηνπο γσλία 90ν. Ζ 

ύπαξμε ησλ πξνζαλαηνιηζκώλ νθείιεηαη ζηηο ίλεο πνπ απνηεινύλ βαζηθό 
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ζπζηαηηθό ηεο δνκήο ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ. πγθεθξηκέλα, ν ηξόπνο κε ηνλ νπνίνλ 

έρνπλ «πθαλζεί» θαη ελζσκαησζεί είλαη ηέηνηνο ώζηε λα αιιειεπηθαιύπηνληαη ζε 

δηάθνξα ζεκεία, πξνζδίδνληαο αληνρή ζηε δνκή ηνπ.   

Αθόκε, γίλεηαη εύθνια αληηιεπηό όηη ε επηράιθσζε πνπ πξαγκαηνπνηήζεθε 

είλαη πνιύ ππθλή θη νκνηόκνξθε (ζε θάζε πξνζαλαηνιηζκό αληίζηνηρα) ρσξίο λα 

παξαηεξνύληαη δηαθνξέο κεηαμύ επνμηθήο ζηξώζεο θαη ηλώλ άλζξαθα. Απηό είλαη 

εκθαλέο αθόκα θαη ζηελ απιή όςε ηεο επηθάλεηαο ηνπ δείγκαηνο, όπνπ ε 

επηράιθσζε είλαη πην ζπκπαγήο, νκνηόκνξθε θαη πην κεηαιιηθή ιάκςε από όηη 

είραλ ηα επηραιθσκέλα δείγκαηα ησλ πεηξακάησλ πνπ έρνπλ πξνεγεζεί. 

 

 

 

Δηθόλα 31:Μέγεζνο θαη ζρήκα ησλ θόθθσλ ηεο επηράιθσζεο.   
 Μεγέζπλζε: Χ 1000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 
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Δηθόλα 32: ΒSE εηθόλα ηεο επηράιθσζεο κε ειεθηξαπόζεζε ηνπ δείγκαηνο ηεο 

Prodec Metal.          

 Μεγζκυνςθ: Χ 500 φορζσ/Ανιχνευτισ: Οπιςκοςκεδαηόμενων θλεκτρονίων. 

ηελ εηθόλα 31 θαίλεηαη ην κέγεζνο θαη ην ζρήκα ησλ θόθθσλ ραιθνύ ηνπ 

δείγκαηνο από ηελ εηαηξεία Prodec Metal. Παξαηεξείηαη όηη δελ ππάξρεη θάπνην 

ζπγθεθξηκέλν ζρήκα θαζώο ππάξρνπλ ζθαηξηθνί όπσο θαη πνιπγσληθνί θόθθνη 

θαζώο θη όηη δελ παξαηεξνύληαη κεκνλσκέλνη θόθθνη αιιά κεγαιύηεξα 

ζπκπιέγκαηα. εκεηώλεηαη όηη ην κέγεζνο ησλ θόθθσλ ηεο επηράιθσζεο κε 

ειεθηξαπόζεζε είλαη ζεκαληηθά κεγαιύηεξν από ην αληίζηνηρν ησλ θόθθσλ ηεο 

επηράιθσζεο ζηνλ αληηδξαζηήξα DLI ηνπ πεηξάκαηνο πνπ δηεμήρζε ζηηο 25/3/2011. 

πγθεθξηκέλα είλαη πεξίπνπ 30 θνξέο κεγαιύηεξν θαζώο ε κεγέζπλζε πνπ 

εθαξκόζζεθε ζηα DLI δείγκαηα είλαη 30.000 θνξέο ελώ ησλ δεηγκάησλ ηεο Prodec 

Metal κόιηο 1000 θνξέο. 

ηελ εηθόλα 32, δηαπηζηώλεηαη ε θαζαξόηεηα ηεο επηράιθσζεο ηνπ 

δείγκαηνο. Ζ γθξη πεξηνρή πνπ θαίλεηαη δελ απνηειεί πξόζκημε θαη ζπλεπώο όιε ε 

επίζηξσζε απνηειείηαη από ραιθό όπσο επηβεβαηώζεθε θη από ηελ αλάιπζε EDX. 

ην ζπγθεθξηκέλν δείγκα εθαξκόζζεθε επίζεο αλάιπζε κε ηε κέζνδν 

Sherrer κε ηελ νπνία πξνζδηνξίζηεθε πσο ην κέζν κέγεζνο ησλ θξπζηάιισλ είλαη 

37 nm κε απόθιηζε 4 nm. 
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3.3 ΠΕΡΙΘΛΑΗ ΑΚΣΙΝΨΝ Φ (ΦRD) 

Πεξίζιαζε αθηηλώλ Υ νλνκάδεηαη ε κέζνδνο αλάιπζεο πνπ επηηξέπεη ηνλ 

πξνζδηνξηζκό ηεο θξπζηαιινγξαθηθήο δνκήο ελόο δείγκαηνο ζπιιέγνληαο ηηο 

αθηίλεο Υ πνπ πεξηζιώληαη πάλσ ζε ππθλά επίπεδα ησλ αηόκσλ ελόο θξπζηάιινπ 

[14]. 

Οη αθηίλεο Υ θαηεπζύλνληαη πξνο ην ζηεξεό πιηθό αιιειεπηδξώληαο κε ηα 

άηνκα ηεο δνκήο ηνπ. Σα θσηόληα ηεο αξρηθήο δέζκεο πεξηζιώληαη απαξάιιαθηα 

κε γσλία όκνηα κε ηε γσλία πξόζπησζεο θαη θαηόπηλ ζπιιέγνληαη από ηνλ 

αληρλεπηή. Σν ζηεξεό, πνπ κπνξεί λα είλαη είηε άκνξθν είηε θξπζηαιιηθό, 

απνηειείηαη από δηάθνξεο ζπζηνηρίεο αηόκσλ πνπ αληηδξνύλ κε ηηο αθηίλεο Υ. ε 

έλαλ θξύζηαιιν, έλα επίπεδν αηόκσλ κπνξεί λα πεξηζιάζεη έλα κηθξό πνζνζηό 

ηεο πξνζπίπηνπζαο  δέζκεο ησλ αθηηλώλ Υ, πεξίπνπ 10-1 – 10-3 ελώ ην ππόινηπν 

δηαζιάηαη ή αληηδξά κε ηελ ύιε. Χζηόζν, έλαο θξύζηαιινο απνηειείηαη από έλα 

πνιύ κεγάιν αξηζκό ηέηνησλ επηπέδσλ θη επνκέλσο όηαλ ε δέζκε αθηηλώλ Υ 

δηαπεξλά ην πιηθό ηόηε αληρλεύεηαη ζεκαληηθή έληαζε. Ο αληρλεπηήο ηνπνζεηείηαη ζε 

ζπγθεθξηκέλε γσλία (ζ) ζπιιέγνληαο ηηο πεξηζιώκελεο αθηίλεο Υ θαη ζρεκαηίδνληαο 

έλα δηάγξακκα ηνπ νπνίνπ ν άμνλαο Υ είλαη ε γσλία πεξίζιαζεο (ζ ή 2ζ θαη 

εμαξηάηαη από ηνλ αληρλεπηή πνπ ρξεζηκνπνηείηαη) θαη άμνλαο Φ είλαη ε έληαζε ηεο 

δέζκεο πνπ πεξηζιάηαη. Έλα δηάγξακκα ΥRD ζπγθεθξηκέλεο γσλίαο ζ παξνπζηάδεη 

πνιιέο θνξπθέο πνπ αληηζηνηρνύλ ζηα δηάθνξα θξπζηαιιηθά επίπεδα κε ηηο 

πςειόηεξεο λα αληηζηνηρνύλ ζηα επίπεδα κε ηε κεγαιύηεξε ππθλόηεηα ζην 

εζσηεξηθό ηεο δνκήο ηνπ. Δπνκέλσο, αλάιπζε ηνπ δηαγξάκκαηνο XRD δίλεη 

πιεξνθνξίεο γηα ηε θξπζηαιιηθόηεηα ηεο δνκήο ελόο ζηεξενύ πιηθνύ [14]. 

ηελ αλάιπζε XRD ρξεζηκνπνηείηαη ν λόκνο ηνπ Bragg: 

 

    2d sinζ =n*ι όηαλ κόλν ι ≤ 2d 

 

Όπνπ d είλαη ε απόζηαζε κεηαμύ ησλ νκνίσλ επηπέδσλ, ζ ε γσλία 

πεξίζιαζεο θαη ι ην κήθνο θύκαηνο ηεο δέζκεο θσηνλίσλ (ζε Å) [14]. 
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3.3.1 ΜΟΝΑΔΙΑΙΟ ΚΕΛΙ ΚΑΙ ΤΜΠΑΓΗ ΔΟΜΗ 

ύκθσλα κε ηελ IUCr (Γηεζλήο Έλσζε Κξπζηαιινγξαθίαο-International 

Union of Crystallography) ζσμπαγής δομή είναι ένα σλικό ηοσ οποίοσ η δομή 

περιθλά ζημανηικά ηις ακηίνες Χ. Επομένφς, ηο μεγαλύηερο μέρος ηης 

περιθλώμενης ένηαζης ανηιζηοιτεί ζε μία συηλή κορσθή ζηο διάγραμμα XRD 

ζύμθφνα με ηο νόμο ηοσ Bragg. Απνηειείηαη από πνιύ κηθξόηεξα κέξε πνπ 

νλνκάδνληαη κνλαδηαία θειηά ησλ νπνίσλ ην κέγεζνο θαη ην ζρήκα θαζνξίδεηαη από 

3 παξακέηξνπο θαη γσλίεο. ρεκαηηθά ε δνκή ελόο κνλαδηαίνπ θειηνύ θαίλεηαη ζηελ 

εηθόλα 33 [4]. 

 

 

 

Εηθόλα 33: Γεσκεηξηθή όςε ηνπ κνλαδηαίνπ θειηνύ. [14] 

    

Οη ηηκέο ησλ παξακέηξσλ απηώλ θαζνξίδνπλ ηελ ηειηθή δνκή θαζώο θαη ηε 

ζέζε πνπ θάζε άηνκν ζα θαηαιάβεη (ζηελ πεξίπησζε ησλ επηραιθώζεσλ πνπ 

ζρεκαηίζηεθαλ κε πεηξάκαηα απόζεζεο είλαη κνλαδηαία γηαηί απνηεινύληαη 

απνθιεηζηηθά από έλα ζηνηρείν).  

 Τπάξρνπλ δηάθνξα θξπζηαιιηθά ζπζηήκαηα. Οη πην βαζηθέο δνκέο αλήθνπλ 

ζε απιά γεσκεηξηθά ζπζηήκαηα, πνπ είλαη: 

 Κπβηθό: a=b=c and α=β=γ=90ν 

 Σεηξαγσληθό: a=b≠c and α=β=γ=90ν  
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 Δμαγσληθό: a=b≠c and α=β=90ν γ=120ν 

 Ρνκβνεδξηθό: a=b=c and α=β=γ≠90o   

 Οξζνξνκβηθό: a≠b≠c and α≠β≠γ 

 Μνλνθιηλέο: a≠b≠c and α =γ=90o ≠β 

 Σξηθιηλέο: a≠b≠c and α≠β≠γ≠90ν 

Σα δείγκαηα ηεο παξνύζαο κειέηεο έρνπλ επηραιθσζεί κε κνλαδηαία θηικ 

ραιθνύ. Ζ δνκή ηνπ αληηζηνηρεί ζην θπβηθό εδξνθεληξσκέλν ζύζηεκα (cfc = 

face-centered cubic-packed system). Απηό βαζίδεηαη ζηελ θπβηθή #1 δνκή όπσο 

παξαηίζεηαη παξαπάλσ κε ηε κόλε δηαθνξά όηη εθηόο από ηα άηνκα πνπ 

ηνπνζεηνύληαη ζηηο 8 θνξπθέο ηεο δνκήο, άηνκα ηνπνζεηνύληαη επίζεο θαη ζην 

θέληξν ησλ 6 εδξώλ [4]. 

 

3.3.2 ΦΗΜΑ ΣΗ ΚΟΡΤΥΗ Ψ ΠΡΟ ΣΟ ΜΕΓΕΘΟ 

ΚΡΤΣΑΛΛΟΤ (SCHERRER ΑΝΑΛΤΗ). 

Ζ αλάιπζε Scherrer έπεηαη ηεο αλάιπζεο XRD θαη ζπζρεηίδεη ηελ θνξπθή 

πνπ εκθαλίδεηαη ζην δηάγξακκα XRD (έληαζε-γσλία ζ) κε ην κέγεζνο ηνπ 

θξπζηάιινπ. Ζ εμίζσζε Scherrer ρξεζηκνπνηείηαη απνθιεηζηηθά ζηε λαλνθιίκαθα 

θαη ζπγθεθξηκέλα γηα κεγέζε κηθξόηεξα από 0,1 κm [11].  Γίλεηαη: 

  

Dhkl= 
    

Β         ζ   
 

 

 

όπνπ: 

 Dhkl είλαη ην κέζν κέγεζνο ηεο θξπζηαιιηθήο δνκήο. 

 ι είλαη ην κήθνο θύκαηνο ηεο δέζκεο αθηηλώλ Υ πνπ 

ρξεζηκνπνηήζεθε. 
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 Κ είλαη έλα παξάγνληαο (παξάγνληαο κεγέζνπο) ώζηε ηα 

απνηειέζκαηα πνπ ζα πξνθύςνπλ λα είλαη πην ξεαιηζηηθά θαη αθξηβή. 

ηε βηβιηνγξαθία ζπλαληάηαη ζπρλά κε ηελ ηηκή 0,9.  

 ζhkl είλαη ε γσλία ηνπ Bragg. 

 Β    είλαη ην κέγηζην πιάηνο ηεο θνξπθήο ζην κηζό ηνπ κεγίζηνπ ηεο 

θνξπθήο (FWHM). 

ηα επνμηθά δείγκαηα πνπ ρξεζηκνπνηήζεθαλ γηα ηηο ζεηξέο πεηξακάησλ 

εθαξκόζζεθε κία ζ-ζ Scherrer αλάιπζε ζε έλα SEIFERT XRD. Ζ εμίζσζε πιένλ 

πνπ αθνινπζήζεθε ηξνπνπνηήζεθε θη είλαη:  

 

Dhkl = Κ* ι / [(Β   
2
exp

 – Β   
2
ref)

 0,5  *cos ζhkl] 

 

Οη δηάθνξεο ηηκέο ησλ παξακέηξσλ ηεο Scherrer αλάιπζεο θαη ηνπ XRD 

setup είλαη: 

 

 βήκα γσλίαο = 0,04ν 

 πζηέξεζε: 10 sec/ step 

 30ν ≤ 2ζ ≤ 80o 

 ι = 1,5418 Å 

 Κ = 0,9 

Οη δηάθνξεο ηηκέο ησλ παξακέηξσλ ηεο Scherrer αλάιπζεο θαη ηνπ XRD 

setup είλαη: 

 

 βήκα γσλίαο = 0,04ν 

 πζηέξεζε: 10 sec/ step 

 30ν ≤ 2ζ ≤ 80o 

 ι = 1,5418 Å 

 Κ = 0,9 
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 Cu Β   ref = 0,33 θαη Cu Β   exp = 0,4 

Όπνπ Β   ref είλαη ε βηβιηνγξαθηθή  ηηκή  θαη Β   exp ε πεηξακαηηθή ηηκή ηνπ 

κέγηζην πιάηνο ηεο θνξπθήο ζην κηζό ηνπ κεγίζηνπ ηεο θνξπθήο θαη πξνθύπηεη 

από ηε ζάξσζε ηνπ δείγκαηνο. 

Από ηελ επεμεξγαζία ησλ κεηξήζεσλ πξνέθπςε όηη ην κέγεζνο ησλ θόθθσλ 

ραιθνύ είλαη 37 nm.  

 

3.3.3 FPP (ΜΕΘΟΔΟ ΣΨΝ 4 ΗΛΕΚΣΡΟΔΙΨΝ) 

Ζιεθηξηθή αληίζηαζε ελόο πιηθνύ είλαη κία θπζηθή ηδηόηεηα πνπ ζρεηίδεηαη κε 

ηελ επθνιία ησλ ειεθηξνλίσλ λα δηαπεξλνύλ ηε δνκή ηνπ. Απνηειεί ην αληίζεην ηεο 

ειεθηξηθήο αγσγηκόηεηαο θαη κεηξηέηαη ζε ohm. Ζ αληίζηαζε ελόο θηικ ή κηαο 

πεπεξαζκέλεο επηθάλεηαο ελόο ζηεξενύ πιηθνύ κπνξεί λα πξνζδηνξηζζεί κέζσ ηεο 

κεζόδνπ ησλ ηεζζάξσλ ειεθηξνδίσλ ( Four Probe Point Method) [7]. 

Σν ζύζηεκα ειεθηξνδίσλ δηαζέηεη κία θεθαιή πνπ απνηειείηαη από ηέζζεξα 

ηζαπέρνληα κεηαιιηθά ειεθηξόδηα. Σν ζύζηεκα ησλ ηεζζάξσλ ειεθηξνδίσλ 

απνηειείηαη από δύν δεύγε ειεθηξνδίσλ, ην εζσηεξηθό θαη ην εμσηεξηθό. Σν 

εμσηεξηθό παξέρεη ζην ζύζηεκα ειεθηξηθό ξεύκα θαη ην εζσηεξηθό ππνινγίδεη ην 

δπλακηθό πνπ αλαπηύζζεηαη. Σα ειεθηξόδηα κπνξνύλ λα ηνπνζεηνύληαη είηε ζε 

ζεηξά είηε ζε ηεηξαγσληθό ζρεκαηηζκό πάλσ ζηε κεηαιιηθή επηθάλεηα.Πξνθεηκέλνπ 

ηα ειεθηξόδηα λα αθνπκπάλε ηαπηόρξνλα ζηελ κεηαιιηθή επηθάλεηα ππάξρνπλ 

εηδηθά δηακνξθσκέλα βαξίδηα πνπ ηα ζπγθξαηνύλ άξξεθηα ζηε ζέζε ηνπο ώζηε λα 

επηηπγράλεηαη αθξηβήο κέηξεζε ηεο ειεθηξηθήο αληίζηαζεο. Σν ζύζηεκα ησλ 

ηεζζάξσλ ειεθηξνδίσλ παξαηίζεηαη ζηελ εηθόλα 34. 
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Δηθόλα 34: Σρεκαηηθή απεηθόληζε ηνπ ζπζηήκαηνο ησλ ηεζζάξσλ ειεθηξνδίσλ. 
Τα εζσηεξηθό δεύγνο παξέρεη ειεθηξηθό ξεύκα ζην ζύζηεκα θαη ην εμσηεξηθό 
ππνινγίδεη ην αλαπηπζζόκελν δπλακηθό [7]. 

 Ζ εμίζσζε πνπ ρξεζηκνπνηείηαη θαη ππνινγίδεη ηελ ειεθηξηθή αληίζηαζε ελόο 

κεηαιιηθνύ θηικ είλαη: 

 

ξs = 
 

 
    

 

 
 
 

 
  

 

όπνπ: 

 V είλαη ε ηηκή ηνπ δπλακηθνύ 

 I είλαη ην ειεθηξηθό ξεύκα πνπ δηαξξέεη κέζα από ηελ κεηαιιηθή 

επηθάλεηα 

 C είλαη έλαο παξάγνληαο δηόξζσζεο πνπ εμαξηάηαη από ηε 

γεσκεηξία ηνπ πξνο κειέηε δείγκαηνο: ην α αληηζηνηρεί ζην κήθνο ηνπ 

δείγκαηνο, ην d κπνξεί λα είλαη είηε ε δηάκεηξνο είηε ην πιάηνο 

αλάινγα ην ζρήκα ηνπ δείγκαηνο θαη ην s είλαη ε ηζαπέρνπζα 

απόζηαζε κεηαμύ ησλ ειεθηξνδίσλ.  

ηελ πεξίπησζε ηνπ θηικ ραιθνύ ε εμίζσζε κεηαηξέπεηαη ζηελ αθόινπζε 

κνξθή: 

 



60 

 

ξs = 
 

 
    

 

 
 
 

 
            

     

 όπνπ ε ειεθηξηθή αληίζηαζε κεηξηέηαη ζε ohm*m. 

  

Αμίδεη λα ζεκεησζεί όηη ε γεσκεηξία απνηειεί έλαλ αλαγθαίν παξάγνληα ώζηε 

ε κέζνδνο ησλ ηεζζάξσλ ειεθηξνδίσλ λα δώζεη αθξηβή απνηειέζκαηα θαζώο 

επεξεάδεη άκεζα ηνλ παξάγνληα δηόξζσζεο [7]. 

Από ηνλ ππνινγηζκό ηεο ειεθηξηθήο αληίζηαζεο ζηελ επηράιθσζε ελόο από 

ηα ειεθηξαπνηεζεηκέλα δείγκαηα ηεο εηαηξείαο Prodec Metal πξνέθπςε όηη ε ηηκή 

ηεο είλαη 3,3 κΧ*cm. 

 

3.4 ΤΓΚΡΙΗ ΣΨΝ ΕΠΙΦΑΛΚΨΕΨΝ ΚΑΙ ΣΗ ΠΡΟΕΣΟΙΜΑΙΑ ΣΗ 

ΕΠΙΥΑΝΕΙΑ 

 

Έγηλε ζύγθξηζε κεηαμύ ησλ επηραιθώζεσλ πνπ πξαγκαηνπνηήζεθαλ  από 

ηελ Prodec Metal κε ειεθηξαπόζεζε θαη απηώλ από ην CIRIMAT κε απόζεζε 

αηκώλ θαη κε έγρπζε πγξνύ πξηθάξνξα (DLI). Αξρηθά, είλαη εκθαλέο όηη ε 

επηράιθσζε κε ειεθηξαπόζεζε εκθαλίδεη αξθεηά θαιύηεξα ραξαθηεξηζηηθά από όηη 

νη άιιεο δύν. πγθεθξηκέλα, εκθαλίδεη κεγαιύηεξε νκνηνκνξθία, ππθλόηεηα, πάρνο 

θαη κεηαιιηθή ιάκςε ζε αληίζεζε κε ηηο άιιεο δύν πνπ ππνιείπνληαη ηόζν ζε 

νκνηκνξθία όζν θαη πάρνο. Υαξαθηεξηζηηθά, ε επηράιθσζε κε απόζεζε ραιθό ζε 

νξηδόληην αληηδξαζηήξα ζεξκώλ ηνηρσκάησλ δελ είρε ηηο ηδηόηεηεο πνπ απαηηνύληαη 

γηα ην πξόγξακκα CAWA. Σν πάρνο είλαη ηδηαίηεξα κηθξό θαζώο κηθξή πνζόηεηα 

ραιθνύ απνηίζεηαη θαη παξνπζηάδεη αλνκνηνκνξθία. Δηδηθόηεξα, ππάξρνπλ πνιιά 

θελά ζηελ επηθάλεηα ηεο επηράιθσζεο όπνπ γίλεηαη νξαηή ε επηθάλεηα ηνπ 

επνμηθνύ πιηθνύ. Απηό γίλεηαη εκθαλέο θαη ρσξίο ηε ρξήζε κεζόδσλ 

ραξαθηεξηζκνύ επηθαλεηώλ, πρ SEM, αιιά θνηηώληαο απιά ηελ όςε ηνπ. Ζ 

απνπζία νκνηνκνξθίαο θαη κεγάιεο ππθλόηεηαο θόθθσλ έρεη αξλεηηθό αληίθηππν 

θαη ζηελ αγσγηκόηεηα ηεο επηράιθσζεο πνπ είλαη έλαο από ηνπο βαζηθνύο ζηόρνπο 

ηνπ CAWA. πλεπώο, ε απόζεζε κε ρξήζε νξηδόληην αληηδξαζηήξα ζεξκώλ 

ηνηρσκάησλ δελ είλαη απνηειεζκαηηθή θαη πξέπεη λα αληηθαηαζηαζεί ζηελ 
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πεηξακαηηθή δηαδηθαζία από ηνλ DLI αληηδξαζηήξα όπνπ κπνξνύλ λα 

ζρεκαηηζηνύλ επηραιθώζεηο κε ηδηόηεηεο ζπγθξίζηκεο εθείλσλ ηεο εηαηξείαο Prodec 

Metal . 

Δπηπξνζζέησο, νη ζεηξέο πεηξακάησλ πνπ έιαβαλ ρώξα ζηνλ αληηδξαζηήξα 

ζεξκώλ ηνηρσκάησλ βνήζεζε ζηνλ πξνζδηνξηζκό κίαο ζεηξάο θαηεξγαζηώλ ηεο 

επηθάλεηαο ηνπ επνμηθνύ πιηθνύ ώζηε λα αιιειεπηδξά πην απνηειεζκαηηθά κε ηνπο 

αηκνύο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο θαη λα νδεγεί ζην ζρεκαηηζκό επηράιθσζεο κε 

βειηησκέλεο ηδηόηεηεο. Ζ ζπλνιηθή θαηεξγαζία  γηα ηελ πξνεηνηκαζία ηεο 

επηθάλεηαο πεξηιακβάλεη θαηά ζεηξά  κία ώξα απαέξσζεο ζηνπο 200νC ζε 

αηκνζθαηξηθέο ζπλζήθεο, «ιείαλζε» κε ραξηί ππξηηίνπ ζθιεξόηεηαο Ρ4000, 

παξακνλή ζην ζάιακν αθηηλνβνιίαο UV γηα 3 ώξεο θαη δπόκηζε ώξεο (2,5) in situ 

απαέξσζε ζε ζπλζήθεο απόζεζεο. Σα πεηξάκαηα θαηέδεημαλ ηε κεγάιε επίδξαζε 

ηεο αθηηλνβνιίαο UV θαη ηεο «ιείαλζεο» ζην ηειηθό απνηέιεζκα ηεο απόζεζεο, 

ζηελ επηράιθσζε. Σα δείγκαηα κε κεγαιύηεξνπο ρξόλνπο παξακνλήο ζην ζάιακν 

UV εκθάληζαλ κεγαιύηεξε πνζόηεηα ραιθνύ ζηελ επηθάλεηα ηνπο. Χζηόζν πξέπεη 

λα γίλεη ελδειερήο έξεπλα ώζηε λα πξνζδηνξηζηεί ν βέιηηζηνο ρξόλνο παξακνλήο 

πνπ λα ζπλδπάδεη κεγαιύηεξε ελεξγνπνίεζε κε ηε ιηγόηεξε δπλαηή απνδόκεζε 

ηνπ ηδίνπ ηνπ πιηθνύ. Αληίζηνηρα, όηαλ γηλόηαλ ρξήζε ραξηηώλ ππξηηίνπ ηξαρύηεηαο 

Ρ4000 ήηαλ θαλεξό όηη ιηγόηεξε πνζόηεηα επνμηθνύ πιηθνύ απνκαθξπλόηαλ από 

ηελ επηθάλεηα ηνπ δείγκαηνο  αιιά θαη ε επηράιθσζε ήηαλ πην νκνηόκνξθε, πην 

ππθλή θαη πην ιακπεξή κεηαιιηθή ιάκςε από όηη αλ ρξεζηκνπνηνύηαλ 

«ζθιεξόηεξν» ραξηί ππξηηίνπ. 

 

Με βάζε απηέο ηηο παξαηεξήζεηο θαη ζπκπεξάζκαηα πξαγκαηνπνηήζεθε 

πείξακα απόζεζεο  ραιθνύ ζε αληηδξαζηήξα DLI ρξεζηκνπνηώληαο ηελ 

θαζνξηζκέλε πιένλ πξνεηνηκαζία ηεο επηθάλεηαο.  

 θνπόο ηνπ πεηξάκαηνο είλαη λα ζρεκαηηζηεί επηράιθσζε κε ηδηόηεηεο 

ζπγθξίζηκεο κε απηέο ησλ επηραιθώζεσλ ηεο εηαηξείαο Prodec Metal θαη ζύκθσλεο 

κε ηηο απαηηήζεηο ηνπ CAWA ώζηε λα απνηειέζεη κία θαιή ελαιιαθηηθή κέζνδν 

απόζεζεο ραιθνύ αληί ηεο ειεθηξαπόζεζεο. 
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3.5 Πείραμα DLI με χρήση GigacopperR (21/6/2011) 

 

Σν ζπγθεθξηκέλν πείξακα πξαγκαηνπνηήζεθε ζε αληηδξαζηήξα άκεζεο 

έγρπζεο κε ρξνληθή δηάξθεηα 5 ώξεο θαη 10 ιεπηά εθαξκόδνληαο ηελ αθόινπζε 

πξνεηνηκαζία ηεο επηθάλεηαο θαη ζηα 6 επνμηθά δείγκαηα: 1 ώξα απαέξσζε, 

«ιείαλζε» κε ρξήζε ραξηηνύ ππξηηίνπ ηξαρύηεηαο Ρ4000, 2,5 ώξεο in situ 

απαέξσζε ζε ζπλζήθεο αληίδξαζεο (Σ= 220ν C θαη Ρ=10 torr) θαη έθζεζε ζε 

αθηηλνβνιία UV γηα 3 ώξεο. Χο πξόδξνκε έλσζε ρξεζηκνπνηήζεθε ε έλσζε 

GigacopperR αληί ηεο έλσζεο Cu(amd).  

Ο αληηδξαζηήξαο DLI είλαη εμνπιηζκέλνο κε ηνλ εγρπηήξα VAPBOX 500. 

 

 

Δηθόλα 35: Σρεκαηηθή απεηθόληζε ηνπ VAPBOX 500 [3]. 

 

Σν θύξην κέξνο ηνπ αηκνπνηεηήξα VAPBOX 500 είλαη ε θεθαιή έγρπζεο 

(injection head). Απνηειείηαη από ηνλ εγρπηήξα πγξώλ,  ηνλ ζάιακν αλάκεημεο (ππό 

ζηαζεξή πίεζε θέξνληνο αεξίνπ) θαη ηνλ εγρπηήξα αλάκεημεο. Καη ηα ηξία 

εμαξηήκαηα θαιύπηνληαη από έλαλ ελαιιάθηε ζεξκόηεηαο πνπ είλαη ζπλδεδεκέλνο 

κε έλαλ αλεκηζηήξα. Δπηηξέπεη ινηπόλ, κε ηελ παξάιιειε ξνή ςπρξνύ αέξα, λα 

δηαηεξεί ηα πγξά ή ηα έηνηκα πξνο εμάηκηζε δηαιύκαηα ζε ζεξκνθξαζία δσκαηίνπ 

κέρξη λα εηζέιζνπλ ζηνλ εμαηκηζηήξα. Με απηόλ ηνλ ηξόπν απνθεύγεηαη ην 
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ελδερόκελν πξώηκεο απνζύλζεζεο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο [3]. 

  Ο εγρπηήξαο πγξώλ εγρύεη ηελ θξύα πγξή πξόδξνκε έλσζε ζην ζάιακν 

αλάκεημεο όπνπ αλακεηγλύεηαη κε ην θέξνλ αέξην. Σειηθά, ην κείγκα κέζσ ελόο 

ζπζηήκαηνο έγρπζεο κεηαθέξεηαη από ηνλ εγρπηήξα αλάκεημεο ζην ζάιακν 

εμάηκηζεο. Έηζη, ε πγξή πξόδξνκε έλσζε κεηαηξέπεηαη ζε πνιύ κηθξέο ζηαγόλεο 

επηηξέπνληαο εμάηκηζε κίαο βαζκίδαο (flash). Οη ζηαγόλεο αηκνπνηνύληαη πξηλ 

αθνπκπήζνπλ ηα εζσηεξηθά ηνηρώκαηα ηνπ ζαιάκνπ εμάηκηζεο, πεξηνξίδνληαο ηνλ 

θίλδπλν λα επέιζεη θξάμηκν. Όηαλ ην VAPBOX 500 είλαη ζε ιεηηνπξγία είλαη 

αλαγθαίν λα ππάξρεη ηξνθνδνζία αδξαλνύο θέξνληνο αεξίνπ [3]. 

 

Σα πιενλεθηήκαηα πνπ παξνπζηάδεη ν ζπγθεθξηκέλνο εγρπηήξαο είλαη: 

 ρεκαηίδεη αηκνύο θαζαξώλ πγξώλ αιιά θαη ζηεξεώλ δηαιπηνπνηεκέλσλ ζε 

θέξνλ πγξό (νξγαληθό δηαιύηε). 

 Μπνξεί λα ζρεκαηίδεη αηκνύο ησλ πεξηζζνηέξσλ πγξώλ θαη ζηεξεώλ 

ελώζεσλ ζπκπεξηιακβαλνκέλσλ θη εθείλσλ πνπ παξνπζηάδνπλ ρακειή 

ηάζε αηκώλ, κεγάιεο ηηκέο ημώδνπο ή είλαη ζεξκηθά αζηαζή. 

 Έρεη ηελ ηθαλόηεηα λα παξάγεη εθλέθσκα ζην ζάιακν αλάκεημεο  (αηώξεκα 

ζηεξεώλ ή πγξώλ ζσκαηηδίσλ) ζηαγνληδίσλ πνπ έρνπλ δηάκεηξν ηεο ηάμεο 

ησλ 10 κηθξνκέηξσλ, κηθξόηεξεο από άιια αληαγσληζηηθά πξντόληα.  

 Λεηηνπξγεί ππό ζπλζήθεο θελνύ κέρξη θαη ζπλζεθώλ αηκνζθαηξηθήο πίεζεο. 

 Δκθαλίδεη κεγάιν ζεξκνθξαζηαθό εύξνο, κέρξη ηε ζεξκνθξαζία ησλ 200ν C 

[3]. 

Ζ αληίδξαζε πνπ ιακβάλεη ρώξα θη νδεγεί ζηελ επηράιθσζε ησλ επνμηθώλ 

δεηγκάησλ είλαη ε αληίδξαζε απηνμεηδαλαγσγήο ηνπ GigacopperR από CuII(hfac)2(g)  

ζε Cu0
(s) ρεκαηηθά:           

2CuI(hfac)(MHY)(g) → Cu0
(s) + CuII(hfac)2(g)+2(MHY)(g)                 

(απόδνζε: 50%) 
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Όπνπ (hfac): 6-θζώξναθεηπιν-αθεηόλε (hexafluoroacetylacetonate) θαη 
(ΜΖΤ): 2-κέζπιν-1 εμέλ-3-έλην (2-methyl-1-hexen-3-yne). 

 

 

Δηθόλα 36: Θέζεηο ησλ επνμηθώλ δεηγκάησλ ζην εζσηεξηθό ηνπ αληηδξαζηήξα DLI. 

 

ηε ζπλέρεηα παξαηίζεηαη πίλαθαο κε ηηο πνζόηεηεο ραιθνύ θαη ην πάρνο ηεο 

επηράιθσζεο πνπ ησλ δηαθόξσλ επνμηθώλ δεηγκάησλ. 

 

Πίλαθαο 6: Σπζρεηηζκόο κεηαμύ ηεο ζέζεο ζηνλ αληηδξαζηήξα θαη ην πάρνο ηεο 
επηράιθσζεο.  

Position (cm) Γm (mg) thickness (κm) 

-12,5 2,32 2,6 

-9 2,81 3,15 

-5,5 2,68 3,01 

-1,5 3,06 3,43 

2 3,33 3,73 

5 2,51 2,82 
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Δηθόλα 37: Μεηαιιηθή ιάκςε ηεο επηράιθσζεο. 

 

 

Δηθόλα 38 Scratch ηεζη ηεο επηράιθσζεο. 
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Δηθόλα 39: Δπηράιθσζε κε πξόδξνκε έλσζε GigacopperR  
 Μεγέζπλζε: 1000 θνξέο/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ ειεθηξνλίσλ. 

 

Δηθόλα 40: Μέγεζνο θαη ζρήκα ησλ θόθθσλ ραιθνύ κε απόζεζε ζε DLI 

αληηδξαζηήξα (αξηζηεξά) θαη κε ειεθηξαπόζεζε (δεμηά).  

 Μεγέζπλζε: 10.000 θαη 1000 θνξέο αληίζηνηρα/Αληρλεπηήο: Γεπηεξνγελώλ 
ειεθηξνλίσλ. 

 Σν πείξακα DLI θαηέδεημε όηη αλ ρξεζηκνπνηεζεί θαηάιιειε πξνεηνηκαζία 

ηεο ηόηε κπνξεί λα βειηησζεί ε απόζεζε ραιθνύ πάλσ ζηελ επνμηθή επηθάλεηα. 

Μάιηζηα, ηθαλνπνηεηηθά απνηειέζκαηα πξνέθπςαλ όζνλ αθνξά ηελ ειεθηξηθή 

αληίζηαζε θαη ην πάρνο ηεο επηράιθσζεο. Δπηηεύρζεθε κέζν πάρoο 3,15 κm θη 

ειεθηξηθή αληίζηαζε θνληά ζηα 4,4 κΧ/cm ( ζέζε -9 cm), ηηκέο πνπ αληηζηνηρνύλ 
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ζηηο απαηηήζεηο ηνπ πξνγξάκκαηνο CAWA. πγθξίλνληαο ηηο ζπγθεθξηκέλεο 

επηραιθώζεηο κε ηηο αληίζηνηρεο ησλ άιισλ πεηξακάησλ παξαηεξείηαη όηη νη 

ηδηόηεηεο ηνπο πιένλ είλαη βειηησκέλεο. Μάιηζηα, ε κεγέζπλζε πνπ 

ρξεζηκνπνηήζεθε ζηελ αλάιπζε SEM είλαη ηξεηο θνξέο κηθξόηεξε από εθείλε ησλ 

πξνεγνύκελσλ πεηξακάησλ. Απηό ζεκαίλεη όηη νη επηραιθώζεηο είλαη πην ππθλέο, 

πην νκνηόκνξθεο, παξνπζηάδνπλ θαιύηεξε κεηαιιηθή ιάκςε θαη ην κέγεζνο ησλ 

θόθθσλ ηνπ είλαη ηξεηο θνξέο κεγαιύηεξν. Απηό θαίλεηαη θη από απιή ζύγθξηζε ησλ 

όςεσλ ηνπο. Χζηόζν, ε επηράιθσζε από ειεθηξαπόζεζε ηεο εηαηξείαο Prodec 

Μetal  είλαη αθόκα πην απνηειεζκαηηθή θαη παξάγεη θόθθνπο κεγαιύηεξνπ κεγέζνπο 

κε ,θπξίσο, κηθξόηεξεο έσο θαζόινπ απνζηάζεηο κεηαμύ ηνπο, δειαδή 

παξνπζηάδνπλ κεγαιύηεξε νκνηνκνξθία κε απνηέιεζκα λα έρνπλ θαιύηεξε 

αγσγηκόηεηα (κηθξόηεξε ειεθηξηθή αληίζηαζε). Απηό θαίλεηαη από ηελ εηθόλα 40 

όπνπ ε κεγέζπλζε ηεο επηράιθσζεο ηνπ επμηθνύ δείγκαηνπο ηεο Prodec Metal είλαη 

10 θνξέο κηθξόηεξε από εθείλε ηνπ πεηξάκαηνο DLI κε πξόδξνκε έλσζε 

GigacopperR. 
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Κεφάλαιο 4. ΤΜΠΕΡΑΜΑΣΑ-ΠΡΟΣΑΕΙ 

 

ηα πεηξάκαηα πνπ πξαγκαηνπνηήζεθαλ θαηά ηε δηάξθεηα απηήο ηεο 

κειέηεο, ζρεκαηίζηεθαλ επηραιθώζεηο ζε επηθάλεηεο επνμηθνύ πιηθνύ από δύν 

δηαθνξεηηθέο πεηξακαηηθέο δηαδηθαζίεο (DLI θη νξηδόληηνο αληηδξαζηήξαο ζεξκώλ 

ηνηρσκάησλ) θαη αθνινύζεζε εμέηαζε θη αλάιπζε ησλ ηδηνηήησλ ηνπο εζηηάδνληαο 

θπξίσο ζηελ κηθξνδνκή ηνπο, ζην πάρνο ηεο επηράιθσζεο θαη ζηελ ειεθηξηθή 

αληίζηαζε πνπ παξνπζηάδνπλ. Μέζα από ηα πεηξάκαηα έγηλε εκθαλήο ε επίδξαζε 

ηεο θαηάζηαζεο ηεο επηθάλεηαο ζε κία αληίδξαζε απόζεζεο. Γηαπηζηώζεθε όηη 

πξνηεξαηόηεηα δελ απνηειεί κόλν ε κειέηε ησλ ζπλζεθώλ πνπ πξέπεη λα 

επηθξαηνύλ ζηνλ αληηδξαζηήξα αιιά θαη ν πξνζδηνξηζκόο ηεο θαηάιιειεο 

πξνεηνηκαζίαο ησλ δεηγκάησλ. Σα πεηξάκαηα θαηέδεημαλ όηη κε θαηάιιειε 

πξνεηνηκαζία ηεο επνμηθήο επηθάλεηαο κπνξεί λα απμεζεί ε ελεξγόηεηά ηεο ζρεηηθά 

κε ηηο αιιειεπηδξάζεηο κε ηνπο αηκνύο ηεο πξόδξνκεο έλσζεο ραιθνύ. Με απηόλ 

ηνλ ηξόπν ζρεκαηίδνληαη επηραιθώζεηο κε θαιύηεξε πξόζθπζε ζηελ επνμηθή 

επηθάλεηα. Πξνέθπςε όηη ε πξνεηνηκαζία πνπ ελεξγνπνηεί ζεκαληηθά ηελ επνμηθή 

επηθάλεηα πεξηιακβάλεη ηα εμήο ζηάδηα: κία ώξα απαέξσζεο ζε ζεξκνθξαζία 200Ο 

C θαη ζε αηκνζθαηξηθή πίεζε, θαηεξγαζία επηθαλεηαθήο «ιείαλζεο» κε ραξηί 

ππξηηίνπ Ρ400, έθζεζε ζε αθηηλνβνιία UV γηα ρξνληθή δηάξθεηα ηξηώλ σξώλ θαη 

ηέινο in situ απαέξσζε ζε ζεξκνθξαζία 220Ο C θαη ζε ζπλζήθεο πεηξάκαηνο. Σν 

πείξακα ζηνλ αληηδξαζηήξα DLI (άκεζεο έγρπζεο πγξήο πξόδξνκεο έλσζεο) 

έδεημε όηη αθνινπζώληαο απηήλ ηελ πξνεηνηκαζία κπνξνύλ λα ζρεκαηηζηνύλ 

βειηησκέλεο επηραιθώζεηο. πγθεθξηκέλα επηηεύρζεθε επηράιθσζε κε κέζν πάρνο 

3,15 cm θαη ειεθηξηθή αληίζηαζε 4,4 κΧ/cm. Δπνκέλσο, ε ζπλνιηθή πεηξακαηηθή 

δηαδηθαζία (πξνεηνηκαζία επηθάλεηαο θαη αληίδξαζε απόζεζεο ραιθνύ ζε 

αληηδξαζηήξα DLI) κπνξεί λα ιεηηνπξγήζεη σο κία απνηειεζκαηηθή ελαιιαθηηθή 

κέζνδνο αληί γηα  ειεθηξαπόζεζε. 
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Χζηόζν, ε πεηξακαηηθή κέζνδνο πνπ κειεηήζεθε κπνξεί λα γίλεη αθόκα πην 

απνηειεζκαηηθή. Κη απηό εζηηάδνληαο ζηελ πεξαηηέξσ βειηίσζε ηεο επνμηθήο 

επηθάλεηαο. Μειεηάηαη κία λέα πξνθαηεξγαζία κε ηελ νλνκαζία « επίζηξσζε κε 

ζπόξνπο Pd» (Pd seed layer). Μεηά ηε «ιείαλζε» ηεο επνμηθήο επηθάλεηαο 

πξνζθνιιώληαη  ζε ηπραίεο ζέζεηο ζηελ επηθάλεηα άηνκα παιιαδίνπ κε ζηόρν λα 

εληζρύζνπλ ηελ ππξήλσζε (nucleation) ησλ θόθθσλ ραιθνύ ζηελ κεηέπεηηα 

αληίδξαζε απόζεζεο θαζώο ζα απνηεινύλ ηα ίδηα ελεξγά ζεκεία απόζεζεο. 

πγθεθξηκέλα απηά ηα λαλνζσκαηίδηα ζηνρεύνπλ ζηελ ελίζρπζε θαη ηνπ ξπζκνύ 

αλάπηπμεο επηηξέπνληαο ην ζρεκαηηζκό κίαο πην απνηειεζκαηηθήο επηράιθσζεο 

επηδηθλύνληαο κεγάιε πξόζθπζε, ιόγσ ηεο παξνπζίαο παιιαδίνπ.  

 Ζ πεηξακαηηθή δηαδηθαζία κέρξη ηελ ηειηθή ελζσκάησζε ησλ αηόκσλ 

παιιαδίνπ πεξηιακβάλεη δηάθνξα βήκαηα όπνπ ρξεζηκνπνηνύληαη ζπγθεθξηκέλεο 

ελώζεηο: 

  

 Οη ρεκηθέο ελώζεηο πνπ ζπκκεηέρνπλ είλαη: 

1. Σξη-άλπδξνο νμαιηθόο θαιηνύρνο ζίδεξνο K3Fe(C2O4)3·(H2O) 

2. Τδαηηθό ρισξίδην Σεηξα-ακηλν-παιιαδίνπ (+2) 

3. Triton Υ 

 

Καη ηα βήκαηα αληίζηνηρα: 

 

1. Πξνεηνηκαζία ηνπ δηαιύκαηνο ζηδήξνπ:  

a. 4 γξακκάξηα K3Fe(C2O4)3·(H2O) δηαιύνληαη κέζα ζε 100 ml 

απηνληζκέλνπ λεξνύ. 

b. 0,20 γξακκάξηα πδαηηθνύ ρισξηδίνπ ηεηξα-ακηλν-παιιαδίνπ 

(+2) δηαιύνληαη ζην ήδε ζρεκαηηζκέλν δηάιπκα ζηδήξνπ. 

2. Βύζηζε ηνπ επνμηθνύ δείγκαηνο ζην δηάιπκα Triton Υ γηα 5-10 ιεπηά. 
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3. Καζαξηζκόο ηνπ δείγκαηνο κε απηνληζκέλν λεξό γηα 30 

δεπηεξόιεπηα. 

4. Βύζηζε ηνπ δείγκαηνο ζην Fe-Pd δηάιπκα γηα 10 ιεπηά. 

5. Απνκάθξπλζε ηνπ λεξνύ. 

6. Έθζεζε ζε αθηηλνβνιία UV (ε ρξνληθή δηάξθεηα δελ έρεη θαζνξηζηεί 

αθόκα).  

Ζ δηαδηθαζία απηή είλαη ζε εμέιημε ζην παλεπηζηεκηαθό εξγαζηήξην CIRIMAT. 
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