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“The reasonable man adapts himself to the world; the 

unreasonable one persists in trying to adapt the world to himself. 

Therefore, all progress depends on the unreasonable man”. 

George Bernard Shaw 
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1. Εισαγωγή 

1.1 Περίληψη 

 

Perovskite type iron oxides, of the general formula La1-xSrxFeO3-δ (x=0, 0.1, 0.2, 0.3, 

0.4, 0.5, 0.7, 1) were prepared using organic precursor route method in the presence of 

hexadecyltrimethylammonium bromide surfactant (CTAB, CH3(CH2)15N
+(CH3)3Br-). The 

synthesis of the precursors took place at room temperature and the results of XRD analysis 

shown fully developed perovskite structure at 600 °C in all the samples except from SrFeO3. 

FT – IR and TGA measurements were used to clarify that the binding mechanism of 

CTAB/metal cations molecules is due to the polar head of CTAB’s molecule which result in a 

formation of double layered micelles.  The particle size of the final products is at the range 

of nanometers, as shown by particle size analysis using DLS method and their calculated 

specific area reached values as high as 8.5 m2 / g. 

Περοβσκιτικά οξείδια σιδήρου της σειράς La1-xSrxFeO3-δ (x=0, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5, 

0.7, 1) συντέθηκαν με τη μέθοδο σύνθεσης με οργανικά πρόδρομα (Organic Precursor 

Route) υπό την παρουσία του επιφανειοδραστικού τεταρτοταγές αμμωνιακό βρωμιούχο 

άλας (CTAB, CH3(CH2)15N
+(CH3)3Br-). Η παρασκευή των πρόδρομων υλικών έγινε σε 

θερμοκρασία δωματίου και τα αποτελέσματα των XRD μετρήσεων έδειξαν πλήρως 

αναπτυγμένη περοβσκιτική δομή από τους 600 °C σε όλα τα υλικά εκτός του SrFeO3. 

Μετρήσεις FT – IR και TGA χρησιμοποιήθηκαν για να αναδείξουν ότι ο  μηχανισμός 

σύνδεσης CTAB/μεταλλοκατιόντων γίνεται με την πολική κεφαλή των μορίων του 

επιφανειοδραστικού προς σχηματισμό μικκυλίων διπλής στοιβάδας. Το εύρος μεγέθους 

σωματίδιων των τελικών προϊόντων είναι της τάξεως των νανομέτρων, όπως προέκυψε από 

μελέτη της κοκκομετρίας με τη μέθοδο DLS και η υπολογισμένη ειδική επιφάνειά τους 

προσέγγισε τιμές μέχρι και 8.5 m2 / g. 

1.2 Σκοπός 

 

Σκοπός της παρούσας εργασίας υπήρξε, σε πρώτη βάση, η παρασκευή οξειδίων 

σιδήρου περοβσκιτικής δομής σε χαμηλές θερμοκρασίες με επιτυχή εφαρμογή της μεθόδου 

σύνθεσης με οργανικά πρόδρομα. Στη συνέχεια η μέτρηση/υπολογισμός της ειδικής 

επιφάνειας των τελικών προϊόντων με στόχο την εξακρίβωση ότι πρόκειται για υλικά με 

υψηλή ειδική επιφάνεια και τέλος η διερεύνηση του μηχανισμού σύνθεσης της ανωτέρω 

μεθόδου, με επίκεντρο το ρόλο του επιφανειοδραστικού στην παραλαβή υλικών με τις 

ανωτέρω ιδιότητες. Έναυσμα για τη συγκεκριμένη στοχοθεσία της παρούσας διπλωματικής 

εργασίας αποτέλεσαν προηγούμενες έρευνες, στις οποίες έχει φανεί ότι η σύνθεση των  

υλικών σε ιδιαίτερα χαμηλές θερμοκρασίες είναι εφικτή [1], [2]. 
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2. Θεωρητικό Μέρος 

2.1 Εισαγωγή 

2.1.1 Η Περοβσκιτική Δομή 

 

Περοβσκίτης ονομάζεται οποιοδήποτε υλικό έχει την ίδια κρυσταλλική δομή με το 

τιτανικό ασβέστιο CaTiO3, γνωστή ως περοβσκιτική δομή ή XIIA2+VIB4+X2−
3 με το οξυγόνο στο 

κέντρο κάθε έδρας του κρυστάλλου [3]. Το υλικό αυτό ανακαλύφθηκε στα Ουράλια Όρη 

από τον Gustav Rose το 1839 και πήρε το όνομά του από τον Ρώσο ορυκτολόγο Count Lev 

Aleksevich von Perovski [4]. Ο γενικός χημικός τύπος των περοβσκιτικών υλικών είναι ΑΒΧ3, 

όπου ‘A’ και ‘Β’ είναι δύο κατιόντα πολύ διαφορετικού μεγέθους και ‘Χ’ είναι ένα ανιόν το 

οποίο τα συνδέει μεταξύ τους, ως επί το πλείστον Ο. Τα ‘Α’ ιόντα είναι κατά γενική 

ομολογία  μεγαλύτερα από τα ‘Β’. Η ιδανική δομή του περοβσκίτη ΑΒΟ3 είναι κυβική  και 

αποτελείται από οκταεδρικά ΒΟ3 που καταλαμβάνουν τις κορυφές του κύβου, ενώ 

το μεγαλύτερου μεγέθους κατιόν Α βρίσκεται στο κέντρο του κύβου.  

 
 

Εικόνα 2.1 
Ιδανική κυβική δομή περοβσκίτη με χημικό τύπο ΑΒΟ3 χωρίς καμία παραμόρφωση. 
Οι κόκκινες σφαίρες είναι τα άτομα Ο, οι μπλε σφαίρες είναι τα άτομα ‘Β’ (κατιόν 
μικρότερης ιοντικής ακτίνας) και οι πράσινες σφαίρες είναι τα ‘Α’ άτομα (κατιόντα 

μεγαλύτερης ιοντικής ακτίνας) [5]. 
 [http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/5/54/Perovskite.jpg, (10/2/12)] 

 

Ο αριθμός ένταξης (ΑΕ) των ιόντων Α, Β, Ο είναι 12, 6 και 6 αντίστοιχα Το κατιόν Α 

είναι σπάνια γαία (La, Pr, Nd, Sm…) ή αλκαλική γαία (Sr, Ca, Ba) ενώ το Β είναι μέταλλο 

μετάπτωσης (Cr, Mn, Fe, Co, Ni). Το σχετικό μέγεθος ιόντων που απαιτείται για τη 

σταθερότητα της κυβικής δομής είναι αρκετά αυστηρό, με αποτέλεσμα ακόμα και η 

παραμικρή παραμόρφωση να μπορεί να παράξει διάφορες δομές κατώτερης συμμετρίας. 

Τα όρια ανοχής των ιοντικών ακτίνων των κατιόντων Α και Β καθορίζονται από τον 

παράγοντα ανοχής Goldschmidt (t) [6]:  

http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/5/54/Perovskite.jpg
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  (   )    

√  (  (  )    )
 , 

όπου rA(XII), rB(VI) και rO είναι οι ιοντικές ακτίνες των κατιόντων της Α – θέσης (με ΑΕ = 12), 

της Β – θέσης (με ΑΕ = 6) και των ιόντων O2- (με ΑΕ = 6), αντίστοιχα. Η δομή περοβσκίτη 

είναι σταθερή στην περιοχή 0.75 ≤ t ≤ 1. Η ιδανική κυβική δομή διατηρείται για τιμές του t 

πολύ κοντά στο 1. Συνήθως το μέγεθος του κατιόντος Α είναι μικρότερο από αυτό που 

απαιτείται και έτσι τα οκταεδρικά ΒΟ3 παραμορφώνονται και στρέφονται γύρω από αυτό, 

με αποτέλεσμα να υπάρχει απόκλιση από την κυβική δομή. Οι πιο συνήθεις εμφανιζόμενες 

παραμορφώσεις είναι η ρομβοεδρική και η ορθορομβική [7] (Εικόνα 2.2). 

 

 

 

Εικόνα 2.2 

(α) Ρομβοεδρική παραμόρφωση [7]. (β) Ορθορομβική παραμόρφωση [7]. 

 

Η σταθερότητα της περοβσκιτικής δομής δίνει τη δυνατότητα έως και σημαντικών 

αποκλίσεων του οξειδίου από τη στοιχειωμετρία. Έτσι, είναι δυνατόν να μεταβάλλεται η 

στοιχειομετρία των μετάλλων της Α και Β – θέσης, είτε λόγω υποκατάστασης αυτών από 

διαφορετικού αριθμού οξείδωσης μέταλλα, είτε εξαιτίας των εκάστοτε οξειδοαναγωγικών 

συνθηκών. Στη παρούσα διπλωματική εργασία εκπονήθηκε υποκατάσταση  Α – θέσης του 

La από το Sr με σκοπό την παρασκευή οξειδίων περοβσκίτη της δομής La1-ΧSrxFeO3-δ. 

2.1.2 Εφαρμογές των Περοβσκιτών 

 

Οι περοβσκίτες είναι μια κατηγορία κεραμικών υλικών με πληθώρα εφαρμογών 

μεταξύ των οποίων είναι η παραγωγή ενέργειας [6] (εφαρμογή σε κελιά καυσίμου στερεού 

ηλεκτρολύτη SOFCs τα οποία θα συζητηθούν παρακάτω), ο περιβαλλοντικός περιορισμός 

(ενθυλάκωση ραδιενεργών αποβλήτων) [8], η ετερογενής κατάλυση [1] και οι επικοινωνίες 

(διηλεκτρικά υλικά αντήχησης) [9]. Από τις πιο εξωτικές εφαρμογές των υλικών αυτών 

αποτελεί και η χρήση τους ως υποστρώματα επίταξης υψηλής TC υπεραγωγών [10]. 

  

(α) (β) 
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2.2 Κελιά Καυσίμου 

2.2.1 Γενικά 

 

Τα κελιά καυσίμου είναι ηλεκτροχημικοί αντιδραστήρες στους οποίους η χημική 

ενέργεια που περιέχεται σε καύσιμα όπως υδρογόνο, μεθάνιο, μεθανόλη κ.ά. μετατρέπεται 

απευθείας σε ηλεκτρική [11],  χωρίς την ενδιάμεση μετατροπή της σε άλλη μορφή 

ενέργειας, όπως θερμική ή μηχανική και δίχως να έχουν εσωτερικά προ-αποθηκευμένη 

ενέργεια όπως οι μπαταρίες. Λόγω της άμεσης αυτής μετατροπής ενέργειας, τα κελιά 

καυσίμου εμφανίζουν μεγαλύτερο θεωρητικό βαθμό απόδοσης από ότι οι θερμικές 

μηχανές (κοντά στο 95% στους 25 °C). Βέβαια στην πράξη είναι δύσκολο να επιτευχθεί το 

νούμερο αυτό, λόγω των εσωτερικών αντιστάσεων των κελιών και των πολώσεων που 

αναπτύσσονται στα ηλεκτρόδιά τους. Πάντως σε κάθε περίπτωση ο βαθμός απόδοσής τους 

είναι μεγαλύτερος από τον αντίστοιχο των θερμικών μηχανών οι οποίες χρειάζεται πρώτα 

να μετατρέψουν τη χημική ενέργεια σε θερμική και μετέπειτα σε μηχανική προτού να 

αποδώσουν έργο. 

2.2.2 Δομή και Κατηγορίες Κελιών Καυσίμου [12], [13], [14] 

 

Τα στοιχεία που συνθέτουν ένα κελί καυσίμου είναι η άνοδος (πραγματοποιείται η 

οξείδωση του καυσίμου), η κάθοδος (λαμβάνει χώρα η αναγωγή του οξειδωτικού μέσου) 

και ο ηλεκτρολύτης (ιοντικός αγωγός που διαχωρίζει τα αέρια των δύο ηλεκτροδίων). Η 

αρχή λειτουργίας των κελιών καυσίμου είναι για όλες τις κατηγορίες αυτών η ίδια. Σε 

γενικές γραμμές μοιάζει πολύ με αυτή ενός συσσωρευτή μολύβδου, καθώς και στις δύο 

περιπτώσεις υπάρχει ιοντική ροή μέσα στο κελί, ηλεκτρονιακή ροή σε κύκλωμα εκτός 

αυτού και παραγωγή ηλεκτρικού ρεύματος. Η ειδοποιός διαφορά είναι ότι στο μεν 

συσσωρευτή το καύσιμο είναι αποθηκευμένο μέσα στο κελί, ενώ στα κελιά καυσίμου 

παρέχεται καύσιμο και οξειδωτικό από έξω, με συνεχή τρόπο, συνεπάγοντας σε μια 

αδιάκοπη παραγωγή ηλεκτρικής ενέργειας [15].  

Αυτό που διαφοροποιεί τα κελιά καυσίμου είναι το είδος του ηλεκτρολύτη και 

συνεπώς τα υλικά με τα οποία είναι κατασκευασμένη η άνοδος και η κάθοδος. Τα ανωτέρω 

έχουν άμεση εξάρτηση από τη θερμοκρασία και εν τέλει αυτό που τα κατατάσσει σε 

κατηγορίες είναι το θερμοκρασιακό εύρος λειτουργίας τους. Με αυτό ως κριτήριο 

υπάρχουν τρεις μεγάλες κατηγορίες κελιών καυσίμου: 

 Χαμηλών θερμοκρασιών (πρώτης γενιάς). 

- Πολυμερικά κελιά καυσίμου (PEMFC), με ηλεκτρολύτη μια μεμβράνη πολυμερούς 

που άγει πρωτόνια (80 – 90 °C). 

- Αλκαλικά κελιά καυσίμου, με ηλεκτρολύτη ένα υγρό διάλυμα καυστικού καλίου (70 

– 100 °C). 

- Φωσφορικά κελιά καυσίμου (PAFC), με ηλεκτρολύτη πυκνό φωσφορικό οξύ (150 – 

200 °C). 

Το καύσιμο που χρησιμοποιούν τα ανωτέρω κελιά, τα οποία λόγω της χαμηλής 

θερμοκρασίας λειτουργίας τους χρειάζονται και καταλύτες, είναι το υδρογόνο ή η 

μεθανόλη. 
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 Μέσων Θερμοκρασιών (δεύτερης γενιάς). 

- Κελιά τηγμένου ανθρακικού άλατος (MCFC), με ηλεκτρολύτη εύτηκτο μίγμα 

ανθρακικού λιθίου και καλίου (550 – 650 °C).  

Ως καύσιμο χρησιμοποιείται, εκτός από υδρογόνο, φυσικό αέριο και βιοαέριο με 

παρουσία όμως καταλύτη για το μετασχηματισμό τους σε H2 και CO μέσα στο κελί. 

 Υψηλών θερμοκρασιών (τρίτης γενιάς). 

- Κελιά καυσίμου στερεού οξειδίου (SOFC), με ηλεκτρολύτη στερεά κεραμικά οξείδια 

με ιοντική αγωγιμότητα (π.χ. CSZ) (800 – 1000 °C). 
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2.3 SOFCs 

2.3.1 Αρχή Λειτουργίας 

 

Ένα κελί καυσίμου στερεού ηλεκτρολύτη είναι κατασκευασμένο από τέσσερις 

κεραμικές στρώσεις: την άνοδο, την κάθοδο, τον ηλεκτρολύτη και το διασυνδετικό υλικό 

(σε περίπτωση που έχουμε συστοιχίες κελιών σε σειρά). Στην κάθοδο τελείται η αναγωγή 

του οξειδωτικού μέσου (οξυγόνο) σε ιόντα. Τα ιόντα διαχέονται μέσω του ηλεκτρολύτη 

μέχρι την άλλη μεριά του κελιού που βρίσκεται η άνοδος. Εκεί οξειδώνουν ηλεκτροχημικά 

την καύσιμη ύλη (υδρογόνο) και από την αντίδραση παράγονται 4 ηλεκτρόνια, που μέσω 

του εξωτερικού κυκλώματος οδηγούνται στην κάθοδο για αναγωγή επιπλέον μορίων 

οξυγόνου, καθώς και 2 μόρια νερού που, ως παραπροϊόντα, αποβάλλονται από το κελί μαζί 

με την περίσσεια της καύσιμης ύλης (Εικόνα 2.3) [7].  Ο κύκλος επαναλαμβάνεται καθώς τα 

ηλεκτρόνια εισέρχονται ξανά στην κάθοδο.  

Οι  τέσσερις αυτές στρώσεις στοιβαγμένες μεταξύ τους έχουν το μέγιστο μόλις 1 – 2 

χιλιοστά πάχος και αποτελούν ένα αυτόνομο κελί καυσίμου (Εικόνα 2.4). Δεκάδες  από 

αυτά τα κελιά ενωμένα μεταξύ τους σχηματίζουν μια συστοιχία SOFC. Τα κεραμικά που 

χρησιμοποιούνται στα SOFCs δεν γίνονται ηλεκτρικά και ιοντικά αγώγιμα έως ότου 

φτάσουν πολύ υψηλή θερμοκρασία και ως συνέπεια οι συστοιχίες πρέπει να 

λειτουργήσουν σε θερμοκρασίες από 800 °C έως 1000 °C (κελιά καυσίμου υψηλών 

θερμοκρασιών). 

 
 

Εικόνα 2.3 
Αρχή λειτουργίας ενός κελιού καυσίμου στερεού ηλεκτρολύτη (SOFC) [11]. 
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2.3.2 Απαιτήσεις Υλικών [16], [17] 

2.3.2.1 Άνοδος 

 

Το κεραμικό υλικό της ανόδου πρέπει να είναι πολύ πορώδες ώστε να επιτρέπει τη 

ροή του καυσίμου προς τον ηλεκτρολύτη. Όπως και η κάθοδος, πρέπει να έχει υψηλή 

ηλεκτρονική και ιοντική αγωγιμότητα καθώς και συμβατότητα χημική και θερμικών 

διαστολών με τα άλλα υλικά του κελιού. Επιπροσθέτως πρέπει να παρουσιάζει υψηλή 

ενεργότητα για οξείδωση του καυσίμου και χημική σταθερότητα στις αναγωγικές συνθήκες 

που δημιουργούνται στο περιβάλλον της. Η άνοδος είναι συνήθως το παχύτερο και 

σκληρότερο υλικό του εκάστοτε κελιού και είναι συνήθως η στρώση που παρέχει τη 

μηχανική υποστήριξη αυτού. Ηλεκτροχημικά μιλώντας, η δουλειά της ανόδου είναι να 

χρησιμοποιεί τα ιόντα οξυγόνου που διαχέονται μέσω του ηλεκτρολύτη ώστε να 

οξειδώσουν το καύσιμο υδρογόνο. Η αντίδραση οξείδωσης μεταξύ των ιόντων οξυγόνου 

και του υδρογόνου παράγει θερμότητα, νερό και ηλεκτρισμό (Εικόνα 2.3) . 

2.3.2.2 Ηλεκτρολύτης 

 

Ο ηλεκτρολύτης είναι μια πυκνή στρώση κεραμικού που άγει τα ιόντα οξυγόνου 

βοηθώντας έτσι τη μεταφορά τους από την κάθοδο στην άνοδο. Γι’ αυτό το λόγο πρέπει 

έχει πολύ υψηλή ιοντική αγωγιμότητα και όσο το δυνατόν μικρότερο ηλεκτρονικό αριθμό 

μεταφοράς ώστε να μην βραχυκυκλώνει το κελί. Οι υψηλές θερμοκρασίες λειτουργίας των 

SOFCs επιτρέπουν τη διάχυση των ιόντων οξυγόνου να είναι επαρκής για καλή απόδοση. 

Παρόλα αυτά, καθώς η θερμοκρασία λειτουργίας πλησιάζει το κατώτερο όριο των SOFCs, 

κοντά στους 800°C, ο ηλεκτρολύτης αρχίζει να αποκτά μεγάλη αντίσταση μεταφοράς ιόντων 

και επηρεάζει την απόδοση του κελιού. Δημοφιλή υλικά που χρησιμοποιούνται ως 

ηλεκτρολύτες περιλαμβάνουν την σταθεροποιημένη ζιρκονία YSZ (Yttria Stabilized Zirconia), 

SCZ (Scandia Stabilized Zirconia) και GDC (Gadolinium Doped Ceria) [18]. Το υλικό του 

ηλεκτρολύτη είναι κρίσιμης σημασίας για την απόδοση του κελιού [19]. Επιβλαβείς 

αντιδράσεις μεταξύ ηλεκτρολυτών YSZ και μοντέρνων καθόδων όπως LSCF έχουν 

αναφερθεί [20]. Ένας ηλεκτρολύτης που χρησιμοποιείται σε κελιά καυσίμου υψηλών 

θερμοκρασιών οφείλει να έχει σταθερότητα δομής σε όλο το θερμοκρασιακό εύρος 

λειτουργίας του κελιού, καθώς και μηχανική αντοχή σε θραύση μεγαλύτερη από 400 MPa 

(σε θερμοκρασία περιβάλλοντος). Η συμβατότητα θερμικών διαστολών με τα υπόλοιπα 

υλικά του κελιού πρέπει να θεωρείται δεδομένη, όπως επίσης και η χημική συμβατότητα με 

τα υλικά των ηλεκτροδίων και με τα αέρια που έρχεται σε επαφή (οξυγόνο και καύσιμο). 

Δεν επιτρέπεται επίσης να έχει διαπερατότητα σε αέρια.  

2.3.2.3 Κάθοδος 

 

Η κάθοδος, είναι μια λεπτή πορώδης στρώση πάνω στον ηλεκτρολύτη στην οποία 

λαμβάνει χώρα η αναγωγή του οξυγόνου όπως φαίνεται στην παρακάτω αντίδραση: 

 

Για το λόγο αυτό τα υλικά που καθορίζονται για χρήση ως  κάθοδοι σε κελιά καυσίμου 

πρέπει να έχουν τη δυνατότητα να διαμορφώνονται σε λεπτά στρώματα με επιθυμητή 
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μικροδομή και καλή πρόσφυση στα υλικά με τα οποία έρχονται σε επαφή. Πρέπει να είναι 

ηλεκτρονικά αλλά και ιοντικά αγώγιμα και να έχουν συμβατότητα θερμικών διαστολών και 

χημική με τα υπόλοιπα υλικά του κελιού (ηλεκτρολύτης, διασυνδετικό υλικό). Εκτός των 

ανωτέρω είναι πολύ σημαντικό να έχουν υψηλή καταλυτική ενεργότητα για αναγωγή 

οξυγόνου και να μην εμφανίζουν μετατροπή κρυσταλλικής δομής σε όλο το εύρος 

λειτουργίας του κελιού.  

 
 

Εικόνα 2.4 
Τομή των τριών κεραμικών στρώσεων ενός SOFC. Από αριστερά προς τα δεξιά: 

πορώδης κάθοδος, πυκνός ηλεκτρολύτης, πορώδης άνοδος. 
 [http://upload.wikimedia.org/wikipedia/en/5/50/SOFC.svg, (10/2/12)] 

 

2.3.2.4 Υλικό διασύνδεσης 

 

Το υλικό διασύνδεσης μπορεί να είναι μια είτε μεταλλική, είτε κεραμική στρώση η 

οποία βρίσκεται ανάμεσα σε κάθε κελί. Σκοπός του είναι να συνδεθεί κάθε κελί στη σειρά, 

έτσι ώστε η ηλεκτρική ενέργεια που παράγεται από το καθένα να μπορεί να συνδυαστεί. 

Επειδή το υλικό διασύνδεσης είναι εκτεθειμένο τόσο στην οξειδωτική όσο και στην 

αναγωγική πλευρά του κελιού, σε υψηλές θερμοκρασίες πρέπει να έχει εξαιρετική χημική 

σταθερότητα σε περιβάλλον αέρα και καυσίμου κατά την κατασκευή και λειτουργία του 

κελιού, πολύ καλή πρόσφυση στα γειτονικά υλικά με τα οποία έρχεται σε επαφή και 

συμβατότητα θερμικών διαστολών με αυτά. Επιπροσθέτως πρέπει να εμφανίζει φυσική 

αλλά ηλεκτροχημική μη διαπερατότητα από αέρια και αντοχή σε θερμικά σοκ. Όσον αφορά 

στις αγωγιμότητες, πρέπει να είναι ιδιαιτέρως αγώγιμο ηλεκτρονικά (με μικρή μεταβολή 

στο εύρος των μερικών πιέσεων οξυγόνου μεταξύ του αέρα και του καυσίμου) και 

αμελητέα αγώγιμο ιοντικά. 

http://upload.wikimedia.org/wikipedia/en/5/50/SOFC.svg
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2.3.3 Πλεονεκτήματα / Μειονεκτήματα [16], [21] 

 

Τα κελιά καυσίμου στερεού ηλεκτρολύτη πλεονεκτούν σε σύγκριση με τα 

παραδοσιακά συστήματα παραγωγής ενέργειας αλλά και σε σχέση με άλλου είδους κελιά 

καυσίμου στα εξής: 

 Υψηλή απόδοση παραγωγής ενέργειας (της τάξεως του 50 %) ή και ακόμα μεγαλύτερη 

(70 %) εάν συνδυαστούν SOFC και αεροστρόβιλος. 

 Χαμηλή εκπομπή αέριων ρύπων και θορύβου. 

 Η εκλυόμενη θερμότητα είναι υψηλής ποιότητας, γεγονός που την καθιστά πολύ 

χρήσιμη σε εφαρμογές συμπαραγωγής ενέργειας – θερμότητας. 

 Ενδεχόμενη μείωση του κόστους λόγω της εσωτερικής αναμόρφωσης φυσικού αερίου, 

κάτι που είναι δυνατό στα SOFCs. 

 Δυνατότητα συμπαραγωγής ενέργειας και χημικών προϊόντων όταν χρησιμοποιηθούν 

κατάλληλοι ηλεκτροκαταλύτες για την άνοδο. 

 Δεν είναι απαραίτητη η χρήση ακριβών καταλυτών (π.χ. πλατίνα). 

 Απουσία προβλημάτων διαχείρισης του ηλεκτρολύτη ή διάβρωσης των ηλεκτροδίων, 

που είναι συχνά φαινόμενα σε άλλα κελιά καυσίμου με υγρούς ηλεκτρολύτες. 

 Μακρύτερη διάρκεια ζωής των κελιών λόγω μεγαλύτερης ανοχής σε προσμίξεις θείου 

στο καύσιμο. 

 Εύκολη προσαρμογή στις εκάστοτε ανάγκες ισχύος χάρη στη δυνατότητα κατασκευής 

σε συστοιχίες. 

Εκτός όμως των ανωτέρω πλεονεκτημάτων, τα κελιά αυτά παρουσιάζουν και 

κάποια μειονεκτήματα, τα οποία αποτελούν τροχοπέδη στην ταχύτητα ανάπτυξής τους: 

 Υψηλή αντίσταση ηλεκτρολύτη και πόλωση ηλεκτροδίων, ιδιαίτερα στις μέσες 

θερμοκρασίες λειτουργίας. 

 Αντιδράσεις σχηματισμού ανεπιθύμητων φάσεων χαμηλής αγωγιμότητας στη 

διεπιφάνεια καθόδου – ηλεκτρολύτη. 

 Αδυναμία κατασκευής εγκαταστάσεων της τάξεως των MW, λόγω της ψαθυρότητας 

των κεραμικών υλικών που χρησιμοποιούνται, τα οποία δυσκολεύουν την κατασκευή 

κελιών μεγαλύτερων από 0.2 m2. 

 Η είσοδος των SOFCs στην αγορά συνεπάγεται υψηλό λόγο κόστους επένδυσης προς 

απόδοση. 
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2.4 Επιφανειοδραστικές Ουσίες [22] 

 

Επιφανειοδραστικά λέγονται οι ουσίες οι οποίες έχουν τη δυνατότητα να μειώσουν 

την επιφανειακή τάση ενός υγρού, της διεπιφάνειας μεταξύ δύο υγρών ή εκείνης μεταξύ 

ενός υγρού και ενός στερεού. Πρόκειται για αμφίφυλα οργανικά μόρια τα οποία 

παρουσιάζουν μια διπλή χημική συγγένεια η οποία, από φυσικοχημικής πλευράς, μπορεί 

να οριστεί ως πολική και μη πολική. Ένα τυπικό επιφανειοδραστικό μόριο αποτελείται από 

δύο μέρη, το πολικό το οποίο παρουσιάζει ισχυρή συγγένεια με πολικούς διαλύτες και το 

μη πολικό το οποίο είναι στην ουσία μια οργανική αλυσίδα και ως εκ τούτου συγγενεύει με 

οργανικούς διαλύτες. Λόγω αυτής της διπλής δράσης των μορίων αυτών, το πολικό μέρος 

(που διαλύεται στο νερό) ονομάζεται υδρόφιλο, ενώ το άλλο υδρόφοβο (λόγω της τάσης 

του να απομακρύνεται από αυτό). 

Εξαιτίας αυτής της διπλής συγγένειας, τα επιφανειοδραστικά δεν «αισθάνονται» 

άνετα σε κανενός είδους περιβάλλον, είτε πολικό, είτε μη πολικό, αφού πάντα κάποιο από 

τα μέρη τους δεν παρουσιάζει χημική συγγένεια με τον εκάστοτε διαλύτη. Αυτό εξηγεί την 

τάση των μορίων τους να συγκεντρώνονται στις ελεύθερες επιφάνειες ή στις διεπιφάνειες 

υγρών και στερεών και να προσανατολίζονται, σχηματίζοντας μικκύλια,  έτσι ώστε η 

υδρόφιλη μονάδα να έρχεται σε επαφή με τον πολικό διαλύτη, ενώ η υδρόφοβη να μένει 

προστατευμένη στο εσωτερικό (Εικόνα 2.5) και το αντίθετο, ανάλογα με το είδος του 

διαλύτη.  

 
Εικόνα 2.5 

Εικονικό μικκύλιο σε τομή. Τα επιφανειοδραστικά μόρια είναι προσανατολισμένα με 
την υδρόφιλη κεφαλή προς τα έξω και την υδρόφοβη ουρά προς τα μέσα. 

[http://www.tokresource.org/tok_classes/biobiobio/biomenu/options_folder/D1_life_origins/index.htm, (5/2/2012)] 

Ενίοτε η δομή των μικκυλίων μπορεί να μην αποτελείται από μία μόνο στοιβάδα 

όπως στην Εικόνα 2.5, αλλά από δύο. Αυτό ενδέχεται να συμβεί σε περίπτωση που οι 

πολικές κεφαλές είναι ενωμένες με κάποια ουσία, η οποία όμως βρίσκεται σε πολικό 

διαλύτη. Αυτό θα προκαλέσει τη δημιουργία μιας δεύτερης στοιβάδας, στο εξωτερικό της 

προηγούμενης για να προστατευτούν οι υδρόφοβες ουρές (Εικόνα 2.6). 
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Εικόνα 2.6 
Εικόνικό μικκύλιο με δομή διπλής στοιβάδας. 

[http://www.tokresource.org/tok_classes/biobiobio/biomenu/options_folder/D1_life_origins/index.htm, (5/2/2012)] 

Στην παρούσα εργασία χρησιμοποιήθηκε το επιφανειοδραστικό CTAB  με σκοπό την 

ερμηνεία της δράσης του κατά την παρασκευή περοσκιτικών οξειδίων. Το CTAB (Εικόνα 2.7) 

θεωρητικά ενώνεται με τα ιόντα μετάλλων, που αποτελούν τα αντιδραστήρια της 

σύνθεσης, έτσι ώστε να τα δεσμεύσει και να τα απομονώσει από το υπόλοιπο διάλυμα. 

Κρατώντας τα μέταλλα προστατευμένα στο εσωτερικό των σχηματιζόμενων μικκυλίων, 

διαχωρίζει τα συστατικά με τέτοιο τρόπο ώστε να καθιστά την αλληλεπίδραση μεταξύ τους 

(όταν αυτό απομακρύνεται από το διάλυμα) σε επίπεδο ατόμου προς άτομο αντί για 

συσσωματώματα αυτών. Αυτό έχει ως αποτέλεσμα το σχηματισμό περοβσκιτικών δομών με 

μεγαλύτερη ακρίβεια, ομοιογένεια (μικρή κοκκομετρία και υψηλή ειδική επιφάνεια) και 

επαναληψιμότητα. Όλα τα παραπάνω τίθενται υπό εξέταση στην παρούσα εργασία, ώστε 

να αποσαφηνισθεί ο τρόπος σύνδεσης των μορίων του CTAB με τα νιτρικά άλατα των 

μετάλλων για τη δημιουργία ή όχι ομοιογενών προϊόντων.  

 
 

Εικόνα 2.7 
Μόριο CTAB με την οργανική υδρόφοβη ουρά και την πολική υδρόφιλη κεφαλή. 

[http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/3/36/Cetrimonium_bromide.png, (5/2/2012)] 
 

  

http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/3/36/Cetrimonium_bromide.png
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2.5 Πειραματικές Μέθοδοι 

2.5.1 Ανάλυση Περίθλασης Ακτίνων Χ (XRD) [23] 

2.5.1.1 Γενικά Στοιχεία 

 

Η ανάλυση με περίθλαση ακτίνων Χ δίνει πληροφορίες για την τρισδιάστατη 

διάταξη των ατόμων ή των μορίων σε ένα κρυσταλλικό υλικό. Χρησιμοποιείται για να δείξει 

την κρυσταλλική δομή των υλικών και σε συνδυασμό με τη στοιχειακή ανάλυση αυτών 

προκύπτει η ταυτοποίησή τους. Η δομή των υλικών σχετίζεται στενά με τις ιδιότητες τους. 

Με την XRD μπορεί κανείς να παρακολουθήσει τη διαφοροποίηση των κρυσταλλικών 

φάσεων σε διάφορες θερμοκρασίες και να διευκρινίσει τη δομή πολύπλοκων φυσικών (και 

μη) προϊόντων. 

 Η XRD βασίζεται στο φαινόμενο της περίθλασης ακτίνων Χ. Συγκεκριμένα 

μονοχρωματική ακτινοβολία, γνωστού μήκους κύματος λ, προσπίπτει πάνω στα επίπεδα 

τους κρυσταλλικού πλέγματος (Εικόνα 2.8) των προς εξέταση ενώσεων και ανάλογα με τα 

διαστήματα d των κρυσταλλικών επιπέδων, περιθλάται κατά γωνία θ. Το όργανο μετράει τη 

γωνία αυτή και με τη χρήση του νόμου του Bragg μπορεί κανείς να υπολογίσει τα 

διαστήματα d, τα οποία είναι και χαρακτηριστικά για κάθε ένωση.   

            (Νόμος του Bragg) 

Με τον προσδιορισμό των κρυσταλλικών επιπέδων d γίνεται η ποιοτική ανάλυση 

της εξεταζόμενης ουσίας, ενώ με τη μέτρηση της έντασης της περιθλώμενης ακτινοβολίας 

(στις εκάστοτε γωνίες θ) γίνεται η ποσοτική ανάλυση μιας κρυσταλλικής ένωσης. 

 
 

Εικόνα 2.8 
Περίθλαση ακτίνων  από τα κρυσταλλικά επίπεδα [23]. 

 

2.5.1.2 Οργανολογία και Μέθοδος Λειτουργίας 

 

Ένα περιθλασίμετρο αποτελείται από τα εξής στοιχεία (Εικόνα 2.9): 

R: Πηγή (ένας σωλήνας ακτίνων Χ με λυχνία Cu) 

M: Μονοχρωμάτορας (συνήθως από κρυσταλλικό γραφίτη) 
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F: Διατάξεις Εστιασμού 

S: Διατάξεις Ευθυγράμμισης Δέσμης 

P: Δείγμα 

D: Ανιχνευτής 

 
 

Εικόνα 2.9 
Οργανολογία Περιθλασίμετρου Ακτίνων Χ [23]. 

 

Η πηγή (R) με λυχνία Cu, με τη βοήθεια του μονοχρωμάτορα (Μ), παράγει 

μονοχρωματική ακτινοβολία η οποία διέρχεται από διάφορες διατάξεις εστιασμού (F) και 

ευθυγράμμισης δέσμης (S) πριν πέσει στο δείγμα (P). Το τελευταίο περιστρέφεται σε 

τυχαίες γωνίες με σκοπό τη δημιουργία τυχαίων προσανατολισμών των κρυστάλλων. 

Αμέσως μετά την περίθλασή της, η ακτινοβολία, πέφτει πάνω στον ανιχνευτή (D), ο οποίος 

περιστρέφεται σε σχέση με το δείγμα με διπλάσια γωνιακή ταχύτητα. Το τελικό διάγραμμα 

που βγάζει το όργανο είναι έντασης κορυφών σε παλμούς ανά δευτερόλεπτο (Cps) προς το 

διπλάσιο της γωνίας που έχει περιστραφεί το δείγμα (Cps – 2θ). 

2.5.2 Υπέρυθρη Φασματομετρία με Μετασχηματισμό Fourier (FT – IR) [23] 

2.5.2.1 Γενικά Στοιχεία 

 

Στην υπέρυθρη φασματομετρία μετριέται το ποσοστό της υπέρυθρης ακτινοβολίας 

το οποίο απορροφάται από το δείγμα. Η υπέρυθρη ακτινοβολία βρίσκεται μεταξύ της 

ορατής περιοχής και της περιοχής των μικροκυμάτων, δηλαδή μεταξύ 0,8 – 300 μm, και 

διακρίνεται στην εγγύς (0,8 – 2,5 μm), στην κύρια (2,5 – 50 μm) και στην άπω (50 – 300 μm) 

περιοχή. Καθώς η ακτινοβολία προσπίπτει στην εξεταζόμενη ουσία αυξάνονται οι δονήσεις 

των δεσμών των ατόμων των μορίων που την αποτελούν, λόγω της απορρόφησης 

ακτινοβολίας. Αυτά διεγείρονται σε υψηλότερος στάθμες δόνησης οι οποίες είναι 

κβαντισμένες. Γι’ αυτό το λόγο απαιτείται συγκεκριμένη συχνότητα ακτινοβολίας για τη 

διέγερση του εκάστοτε δεσμού στο εκάστοτε μόριο, γεγονός που οδηγεί στην ποιοτική 

ταυτοποίηση της εξεταζόμενης ουσίας. 

Στα πολυατομικά μόρια υπάρχουν διάφοροι τρόποι δόνησης των ατόμων (Πίνακας 2.1): 
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Πίνακας 2.1 
Διάφοροι τρόποι δόνησης πολυατομικών μορίων [23]. 

 

 

 
 

Δονήσεις Τάσης “ν” 
(Streching) 

Συμμετρκή Δόνηση Τάσης 
Αντισυμμετρική Δόνηση 

Τάσης 
 

 
 

Δονήσεις Κάμψης “δ” 
(Bending) 

Ομοεπίπεδη Κάμψη Κάμψη εκτός Επιπέδου 

 

 
 

Δονήσεις Σείσης “ω” 
(Wagging) 

+ : πάνω από το επίπεδο 
– : κάτω από το επίπεδο 

 

 
 

Δονήσεις Αιώρησης “ρ” 
(Rocking) 
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Δονήσεις Συστροφής “τ” 
(Twisting) 

 

 
 

Δονήσεις Ψαλιδιού ή 
Παραμόρφωσης “σ” 

(Scissoring or Deformation) 

 

2.5.2.2 Οργανολογία και Μέθοδος Λειτουργίας 

 

Τα βασικά μέρη ενός φασματόμετρου FTIR είναι τα εξής: 

1. Πηγή 

2. Συμβολόμετρο Michelson 

3. Δείγμα 

4. Ανιχνευτής 

5. Επεξεργαστής Σήματος 
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Εικόνα 2.10 
Οργανολογία Φασματόμετρου FTIR (a) Συμβολόμετρο Michelson, (b) Διαχωριστής 

Δέσμης, (c) Οπτικό Διάγραμμα FTIR  
[Rouessac, F., et al, 2000] 

Η ακτινοβολία από την πηγή προσπίπτει σε έναν διαχωριστή δέσμης που 

αποτελείται από ένα φιλμ γερμανίου σε υπόστρωμα KBr, διαπερατό στην κύρια περιοχή 

του IR (Εικόνα 2.10b). Λόγω της ημιδιαπερατότητάς του δημιουργούνται δύο δέσμες από 

τις οποίες η μία προσκρούει (ανακλάται) σε ένα σταθερό κάτοπτρο και η άλλη ανακλάται σε 

ένα κινητό κάτοπτρο. Οι δύο αυτές δέσμες, στη συνέχεια, συναντούν το δείγμα και στη 

συνέχεια τον ανιχνευτή ως σύνολο. Το σπουδαιότερο εξάρτημα του συμβολόμετρου 

Michelson είναι το κινητό κάτοπτρο το οποίο με την ταλάντωση των λίγων mm που τελεί, 

καταφέρνει να φέρνει την εξερχόμενη δέσμη, εναλλάξ, σε φάση και εκτός φάσης με την 

εισερχόμενη. Το σήμα που φτάνει στον ανιχνευτή (συμβολόγραμμα) αποκωδικοποιείται 

στον επεξεργαστή σήματος με χρήση μαθηματικού μετασχηματισμού Fourier οδηγώντας σε 

διαγράμματα διαπερατότητας (Τ%) προς κυματάριθμο (σε cm-1). 

2.5.3 Σταθμική Ανάλυση (TGA) [24], [25] 

2.5.3.1 Γενικά Στοιχεία  

 

Η σταθμική ανάλυση, είναι μια τεχνική θερμικής ανάλυσης η οποία μετρά το βάρος 

ενός δείγματος κατά τη θέρμανσή του σε ελεγχόμενο περιβάλλον. Με την προσφορά 

θερμότητας, τα δείγματα εμφανίζουν διάφορα φυσικά ή χημικά φαινόμενα που 

συνοδεύονται από μείωση ή αύξηση βάρους. Έτσι λοιπόν με την καταγραφή του βάρους 

τους είναι δυνατόν να εξαχθούν συμπεράσματα σχετικά με τη θερμοκρασία, το χρόνο και 

τη διάρκεια που πραγματοποιήθηκε κάποια αντίδραση, την κινητική των αντιδράσεων 

διάσπασης και φυσικά τις ποσότητες των ουσιών που αντέδρασαν. Από αυτές μπορούμε να 

εξάγουμε ποιοτικά και ποσοτικά συμπεράσματα. Σημαντικές παράμετροι κατά την TG 

ανάλυση είναι τα παρακάτω: 
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1. Ρυθμός θέρμανσης 

2. Αρχική και τελική θερμοκρασία του φούρνου 

3. Χρόνος θερμικής καταπόνησης 

4. Περιβάλλον αερίου στο εσωτερικό του φούρνου 

5. Ποσότητα του προς ανάλυση δείγματος 

2.5.3.2 Οργανολογία και Μέθοδος Λειτουργίας 

 

Τα κύρια μέρη ενός τυπικού σύγχρονου TG οργάνου είναι (Εικόνα 2.11): 

1. Αναλυτικός Ζυγός 

2. Φούρνος 

3. Σύστημα Ελέγχου Λειτουργικών Παραμέτρων και Επεξεργασίας Δεδομένων 

 
 

Εικόνα 2.11 
Οργανολογία Θεροζυγού [26] 

 

Το κυριότερο μέρος ενός θερμοζυγού είναι ένας αξιόπιστος και ευαίσθητος 

αναλυτικός ζυγός. Από τους ποικίλους μηχανισμούς ζύγισης που χρησιμοποιούνται, 

επικρατέστερος είναι ο μηχανισμός ζύγισης μηδενικού σημείου, ο οποίος έχει το 

πλεονέκτημα ότι το δείγμα παραμένει στην ίδια θερμαινόμενη ζώνη του φούρνου. Κατά την 

τοποθέτηση του προς ανάλυση δείγματος στο ζυγό, ο τελευταίος εκτρέπεται από την 

αρχική του θέση. Ένα φωτοκύτταρο συλλαμβάνει την εκτροπή αυτή η οποία ενεργοποιεί 
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έναν ηλεκτρικό κινητήρα για την επαναφορά του άξονα στην ισορροπία. Το ρεύμα που 

καταναλώνεται, από εδώ και στον εξής, από τον κινητήρα είναι ευθέως ανάλογο της 

μεταβολής του βάρους του δείγματος. Τα δεδομένα επεξεργάζονται, τέλος, από το σύστημα 

ελέγχου και επεξεργασίας το οποίο αναλαμβάνει να τα παρουσιάσει σε διαγράμματα 

ποσοστού μάζας δείγματος προς θερμοκρασία ή χρόνο. Επίσης μπορούν να δοθούν 

δεδομένα για το κατά πόσο τα φαινόμενα που συμβαίνουν κατά τη διάρκεια της θέρμανσης 

είναι ενδόθερμα ή εξώθερμα, μέσω ενός θερμοστοιχείου το οποίο καταγράφει την 

θερμοκρασία κοντά στο δείγμα. Οι αποκλίσεις που παρατηρούνται από την ομαλή πορεία 

θέρμανσης του φούρνου, μέχρι την τελική θερμοκρασία, καταγράφονται και εμφανίζονται 

σε ένα διάγραμμα mW προς θερμοκρασία ή χρόνο μαζί με το διάγραμμα απώλειας μάζας. 

Ανάλογα με τη κατεύθυνση της κορυφής μπορεί κανείς να λάβει πληροφορίες για το αν το 

φαινόμενο είναι ενδόθερμο ή εξώθερμο και την ένταση αυτού. 

2.5.4 Ηλεκτρονική Μικροσκοπία Σάρωσης με Φασματόμετρο Ενεργειακής Διασποράς 

Ακτίνων Χ (SEM – EDAX) [27] 

2.5.4.1 Γενικά Στοιχεία 

 

Η ηλεκτρονική μικροσκοπία σάρωσης ηλεκτρονίων χρησιμοποιείται ως μέθοδος 

ανάλυσης της μικροδομής στερεού δείγματος.  Σε αντίθεση με τα οπτικά μικροσκόπια, τα 

SEM, δεν περιορίζονται από τη φύση του φωτός και μπορούν να ξεπεράσουν κατά πολύ το 

όριο μεγέθυνσης της τάξεως των 1000x. Αν και σε γενικές γραμμές λειτουργεί όπως ένα 

οπτικό μικροσκόπιο, χρησιμοποιεί μια δέσμη ηλεκτρονίων υψηλής ενέργειας, αντί για φως, 

η οποία μπορεί να εστιάσει σε πολύ μικρότερη επιφάνεια (π.χ. κόκκος υλικού). Η δέσμη 

σαρώνει την επιφάνεια του δείγματος και αλληλεπιδρά με τα άτομα αυτού, τα οποία 

εκπέμπουν δευτερογενή (secondary) (Εικόνα 2.12) και οπισθοσκεδαζόμενα (backscattered) 

(Εικόνα 2.13) ηλεκτρόνια, καθώς και ακτίνες Χ. Ανάλογα με την ένταση της αλληλεπίδρασης 

το SEM μπορεί να παράγει λεπτομέρειες για τη μορφολογία και τη σύσταση της 

επιφάνειας. Επιπλέον μπορεί να γίνει και ημιποσοτική στοιχειακή ανάλυση (EDAX) με την 

εφαρμογή ενός συστήματος ανίχνευσης της διασποράς των παραγόμενων ακτίνων Χ. 

 

 

 
 

 

Εικόνα 2.12 
Δευτερογενή (Secondary) ηλεκτρόνια 

[http://bsclarified.files.wordpress.com/2011/05/se_draw-iowa-state-
university.gif, (5/2/12)] 

Εικόνα 2.13 
Οπισθοσκεδαζόμενα (Backscattered)  

ηλεκτρόνια 
[http://bsclarified.files.wordpress.com/2011/05/bse_draw-iowa-state-

university.gif, (5/2/12)] 
 

http://bsclarified.files.wordpress.com/2011/05/bse_draw-iowa-state-university.gif
http://bsclarified.files.wordpress.com/2011/05/bse_draw-iowa-state-university.gif
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2.5.4.2 Οργανολογία και Μέθοδος Λειτουργίας 

 

Ένα μικροσκόπιο σάρωσης ηλεκτρονίων αποτελείται από τις εξής διατάξεις: 

 

1. Σύστημα παραγωγής δέσμης ηλεκτρονίων 

2. Σύστημα κατεύθυνσης της δέσμης 

3. Σύστημα πληροφοριών 

4. Σύστημα κενού 

 
 

Εικόνα 2.14 
Οργανολογία SEM [27]. 

 

Το δείγμα αφού κολλήσει στον ειδικό δειγματοφορέα με τη βοήθεια μιας κόλλας ή 

ταινίας άνθρακα, εισέρχεται στο θάλαμο ανάλυσης. Στη συνέχεια δημιουργείται κενό ώστε 

να αποφευχθεί η σύγκρουση και απορρόφηση της ενέργειας της δέσμης των ηλεκτρονίων, 

προτού φτάσουν το δείγμα.  Η τελευταία παράγεται από ένα νήμα βολφραμίου, το οποίο 

λειτουργεί ως κάθοδος, και επιταχύνεται προς το δείγμα μέσω ενός θετικού ηλεκτρικού 

δυναμικού (άνοδος) (Εικόνα 2.14). Στη συνέχεια, στο σύστημα κατεύθυνσης δέσμης 

χρησιμοποιούνται μεταλλικά ανοίγματα, ηλεκτρομαγνητικοί φακοί και πηνία σάρωσης 

ώστε να επιτευχθεί μια λεπτή, εστιασμένη μονοχρωματική δέσμη η οποία πρόκειται να 

σαρώσει την επιφάνεια του δείγματος. Οι αλληλεπιδράσεις της δέσμης με το δείγμα 

παράγει δευτερογενή και οπισθοσκεδαζόμενα ηλεκτρόνια τα οποία καταγράφονται από 

τους αντίστοιχους ανιχνευτές (Everhart – Thornley (ETD) και Βack Scattered Electrons (BSE) 
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αντίστοιχα) και μετατρέπονται σε εικόνα από το σύστημα πληροφοριών, καθώς η 

ενεργειακή διασπορά των παραγόμενων ακτίνων Χ καταγράφεται από έναν ανιχνευτή 

διόδου λιθίου – πυριτίου (SiLi) (Energy Dispersive Spectroscopy EDS). 

2.5.5 Κοκκομετρική Ανάλυση με τη Μέθοδο DLS 

2.5.5.1 Γενικά στοιχεία 

 

Η μέθοδος DLS (Dynamic Light Scattering) χρησιμοποιείται για την εύρεση του 

μεγέθους των σωματιδίων ενός δείγματος μετρώντας τις κινήσεις Brownian των μορίων του 

υλικού. Οι κινήσεις αυτές έχουν να κάνουν με τις τυχαίες συγκρούσεις των μορίων του 

υγρού που περιβάλει τα σωματίδια του προς εξέταση υλικού. Η σχέση μεταξύ του μεγέθους 

των σωματιδίων και των κινήσεων Brownian είναι ότι τα μικρά σωματίδια θεωρούνται ότι 

κινούνται γρηγορότερα από τα μεγαλύτερα. Ο συσχετισμός αυτός υπολογίζεται με 

εξισώσεις Stokes – Einstein από το λογισμικό του οργάνου. 

 Μια φωτεινή δέσμη (laser) πέφτει στα σωματίδια του δείγματος και διαθλάται από 

αυτά. Αν τα σωματίδια ήταν ακίνητα θα βλέπαμε στην οθόνη (αν ήταν πολύ κοντά στο 

δείγμα) μια εικόνα με φωτεινές και σκοτεινές περιοχές. Οι φωτεινές περιοχές είναι εκείνες 

στις οποίες οι διαθλώμενες ακτίνες φτάνουν με την ίδια φάση στην οθόνη και ενισχύονται, 

ενώ οι σκοτεινές είναι εκείνες οι οποίες φτάνουν με διαφορά φάσης και 

αλληλοεξουδετερώνονται (Εικόνα 2.15). 

Στην πραγματικότητα όμως τα σωματίδια δεν είναι ακίνητα με αποτέλεσμα οι 

απεικονίσεις που λαμβάνονται να διαφοροποιούνται συνεχώς λόγω των κινήσεων 

Brownian των μορίων. Ανάλογα με τη συχνότητα εναλλαγής των απεικονίσεων γίνεται μια 

εκτίμηση του μεγέθους των σωματιδίων του δείγματος. 

 

 
 

Εικόνα 2.15 
Φωτεινές και σκοτεινές περιοχές που αποκτούνται όταν μια δέσμη φωτός προσπέσει 

σε δείγμα ακίνητων σωματιδίων [28]. 
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2.5.5.2 Οργανολογία και Μέθοδος Λειτουργίας 

 

Μια μονάδα κοκκομετρικής ανάλυσης που χρησιμοποιεί τη μέθοδο DLS αποτελείται από τα 

εξής μέρη: 

 

1. Πηγή φωτεινής δέσμης (Laser) 

2. Κελί 

3. Ανιχνευτής 

4. Εξασθενιτής δέσμης (Attenuator) 

5. Συσχετιστής 

6. Η/Υ 

 
 

Εικόνα 2.16 
Οργανολογία μονάδας κοκκομετρικής ανάλυσης που χρησιμοποιεί τη μέθοδο DLS 

[28]. 

 

 Το δείγμα προς ανάλυση εισάγεται στην ειδική κυψελίδα (πλαστική ή γυάλινη) και 

τοποθετείται στην ειδική υποδοχή του οργάνου. Η φωτεινή δέσμη η οποία παράγεται 

προσπίπτει πάνω σε αυτό και μέρος της διαθλάται, ενώ η περισσότερη το προσπερνάει. Ο 
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ανιχνευτής που βρίσκεται στη συνέχεια μετρά την ένταση της ακτινοβολίας. Η ένταση αυτή 

πρέπει να είναι μεταξύ ενός συγκεκριμένου εύρους ώστε να είναι σε θέση ο ανιχνευτής να 

τη μετρήσει. Αν δεν είναι, δίνει εντολή στον εξασθενιτή δέσμης να περιορίσει τη δέσμη 

ώστε να επιτευχθεί καλύτερος υπολογισμός. Οι ανιχνευτές, βρίσκονται είτε σε γωνία 90° 

από το κελί, είτε 173°. Αμέσως μετά τον ανιχνευτή, ο συσχετιστής αναλαμβάνει να 

επεξεργαστεί τα δεδομένα και να εξάγει το ρυθμό με τον οποίο μεταβάλλεται η ένταση της 

ακτινοβολίας. Το λογισμικό του Η/Υ επεξεργάζεται τα παραπάνω αποτελέσματα και τα 

παρουσιάζει σε μορφή διαγραμμάτων έντασης / όγκου / αριθμού προς το μέγεθος 

σωματιδίων. 
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3. Πειραματικό Μέρος 

3.1 Σύνθεση 

 

Στη παρούσα διπλωματική εργασία πραγματοποιήθηκε υποκατάσταση  Α – θέσης 

του La από το Sr με σκοπό την παρασκευή οξειδίων περοβσκίτη της δομής La1-ΧSrxFeO3-δ, με 

x = 0, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5, 0.7, 1. 

Η σύνθεση των κεραμικών οξειδίων της εργασίας έγινε με τη μέθοδο των 

οργανικών προδρόμων (Organic Precursor Routes) [2]. Τα αντιδραστήρια τα οποία 

χρησιμοποιήθηκαν ώστε να παρέχουν τα απαραίτητα μέταλλα και τις σπάνιες γαίες για την 

παρασκευή των περοβσκιτικών οξειδίων φαίνονται στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.1). 

Πίνακας 3.1 
Χρησιμοποιηθέντα Αντιδραστήρια. 

 

Α/Α Χημικός τύπος Καθαρότητα Προμηθευτής 

1 La(NO3)3.6H2O 0,99% Merck 

2 Fe(NO3)3.9H2O 0,99% Merck 

3 Sr(NO3)2 0,99% Ferak 

 

Το επιφανειοδραστικό που χρησιμοποιήθηκε είναι το τεταρτοταγές αμμωνιακό 

βρωμιούχο άλας C16TAB (CH3(CH2)15N
+(CH3)3Br-: hexadecyl – trimethylammonium bromide) 

καθαρότητας 0,97%. 

Η πειραματική διαδικασία που ακολουθήθηκε για την παρασκευή των οξειδίων 

είναι η εξής:  

Στοιχειομετρικές ποσότητες νιτρικών αλάτων ζυγίστηκαν και με αυτές 

παρασκευάστηκε υδατικό διάλυμα. Αντίστοιχα παρασκευάστηκε υδατικό διάλυμα C16TAB. 

Ακολούθησε ανάμιξη των δύο διαλυμάτων και ξήρανση προς λήψη του πρόδρομου υλικού. 

Μετά από θερμική επεξεργασία αυτού προέκυψαν τα τελικά υλικά. Στη συνέχεια 

παρατίθεται αναλυτική περιγραφή των υπολογισμών και της διαδικασίας σύνθεσης. 

Αναλύεται ενδεικτικά η περίπτωση του δείγματος με στοιχειομετρία La0.7Sr0.3FeO3. 

Τα ατομικά / μοριακά βάρη των αντιδραστηρίων που χρησιμοποιήθηκαν είναι τα εξής: 

Πίνακας 3.2 
Ατομικά και μοριακά βάρη αντιδραστηρίων (g/mol). 

 

La 138,9055 La(NO3)3.6H2O 433,0119 C16TAB 364,4600 

Sr 87,6200 Sr(NO3)2 211,6300   

Fe 55,8450 Fe(NO3)3.9H2O 404,0000   

O 15,9994     

 

Βήμα 1ο 

Το μοριακό βάρος του La0.7Sr0.3FeO3 υπολογίζεται ως εξής: 

ΜΒ = ArLa ∙ 0,7 + ArSr ∙ 0,3 + ArFe + ArO ∙ 3  
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MB = 138,9055 ∙ 0,7 + 87,6200 ∙ 0,3 + 55,8450 + 15,9940 ∙ 3  

MB  =  232,4916 g/mol 

Σκοπός είναι να παρασκευαστούν 2,5 γραμμάρια ένωσης οπότε θα χρειαστούν οι 

ποσότητες που φαίνονται στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.3). 

Πίνακας 3.3 
Ποσότητες αντιδραστηρίων που χρειάστηκαν για την παρασκευή του La0.7Sr0.3FeO3. 

 

Χημικός τύπος Ποσότητα (g) Αντιστοιχία στο εκάστοτε μέταλλο (g) 

La(NO3)3.6H2O 3,3329 1,0691 

Sr(NO3)2 0,6981 0,2890 

Fe(NO3)3.9H2O 4,4422 0,6141 

 

Βήμα 2ο 

Αφού υπολογιστούν οι ποσότητες των αντιδραστηρίων μπορούν να υπολογιστούν 

τα mol μεταλλοκατιόντων ως εξής: 

Σ(mol) = g La / ArLa + g Sr / ArSr + g Fe / ArFe  

Σ(mol) = 1,0691 / 138,9055 + 0,2890 / 87,6200 + 0.6141 / 55,8450  

Σ(mol) = 0,0220 mol 

Η αναλογία mol των μεταλλοκατιόντων με του επιφανειοδραστικού πρέπει να είναι 

ίση με τη μονάδα οπότε θα χρειαστούν 0,0220 mol C16TAB.  

Αυτά αντιστοιχούν σε 8,0149 g C16TAB. 

Βήμα 3ο 

Η συγκέντρωση των μεταλλοκατιόντων, άρα και του επιφανειοδραστικού αφού η 

αναλογία είναι 1:1, στο τελικό διάλυμα έχει οριστεί να είναι 0,16 mol/L. Το διάλυμα του 

C16TAB που θα παρασκευαστεί θα πρέπει να έχει διπλάσια συγκέντρωση, ώστε όταν 

αναμειχθεί με ίσο όγκο διαλύματος μεταλλοκατιόντων, το τελικό διάλυμα να έχει την 

επιθυμητή συγκέντρωση. 

Οπότε υπολογίζεται ότι χρειάζονται 68,723 mL H2O ή 68,599 g H2O αν 

μετατρέψουμε τα mL του νερού σε γραμμάρια με χρήση της πυκνότητας του νερού σε 

συνθήκες δωματίου (0,9982 g/ml στους 25°C). 

Μετά την ολοκλήρωση της ζύγισης των αντιδραστηρίων και του C16TAB ακολουθεί η 

διάλυσή τους σε ίσο όγκο νερού. 

Κατά τη διαδικασία αυτή παρατηρήθηκε ότι τα μέταλλα ήταν πολύ εύκολο να 

διαλυθούν στο νερό, κάτι το οποίο δεν συνέβαινε και με το C16TAB. Το τελευταίο 

δημιουργούσε διάφανα εύπλαστα συσσωματώματα κατά τη διάλυση του σε θερμοκρασία 

δωματίου. Γι’ αυτόν το λόγο αποφασίσαμε να γίνει η διάλυση σε θερμαινόμενη πλάκα 

στους 45 – 50 °C (για να αυξηθεί η διαλυτότητά του) με συνεχόμενη χειροκίνητη ανάδευση. 

Αυτό δεν είχε ως αποτέλεσμα την αποτροπή δημιουργίας συσσωματωμάτων, αλλά την πιο 



33 
 
 

εύκολη διάλυση τους λόγω της αυξημένης θερμοκρασίας. Με πρόχειρους υπολογισμούς, 

εκτιμήθηκε ότι χρειάζεται περίπου 15 λεπτά για να διαλυθεί το C16TAB με αυτή τη 

διαδικασία με ταυτόχρονη προσπάθεια διάλυσης των συσσωματωμάτων χειροκίνητα. 

Επιπλέον με αυτόν τον τρόπο παρέμεινε διαλυτοποιημένο για αρκετό χρόνο μέχρι να 

μεταφερθεί στο δωμάτιο του FT – IR όπου και θα γίνει η ανάμειξη και θα ληφθούν οι 

πρώτες μετρήσεις.  

 
Εικόνα 3.1 

Διαδικασία διάλυσης των αντιδραστηρίων (πορτοκαλί: μέταλλα, διάφανο: CTAB) σε 
θερμαινόμενη πλάκα.  

 

Τα δύο διαλύματα βρίσκονταν σε διαφορετικά ποτήρια ζέσεως (Εικόνα 3.1). Η 

ανάμειξη τελούταν με ρίψη του πρώτου στο δεύτερο με ταυτόχρονη χειροκίνητη ανάδευση. 

Αμέσως μετά την επαφή παρατηρείται η δημιουργία πηκτής. Χωρίς ιδιαίτερη ανάδευση 

από εκεί και ύστερα το διάλυμα φαινόταν να είναι ομογενές και να έχει σχηματιστεί μια 

πορτοκαλί διάφανη πηκτή. 

Αμέσως μετά λαμβάνονται οι πρώτες μετρήσεις FT – IR για τα πρώτα 5 και 30 και 

300 λεπτά (5 ώρες) μετά την ανάμειξη με σκοπό την παρακολούθηση της πορείας της 

αντίδρασης. 

Η ξήρανση έγινε σε θερμοκρασία δωματίου, χωρίς καμία απολύτως παρέμβαση. Τα 

δείγματα (πρόδρομα υλικά σε μορφή πηκτής) αφήνονται να ξηραθούν φυσικά σε απαγωγό. 

Η διαδικασία αυτή αποδείχθηκε ιδιαίτερα χρονοβόρα καθώς το κάθε δείγμα χρειαζόταν 

περίπου 4 με 7 εβδομάδες για να ξηραθεί εντελώς. Τους χειμερινούς μήνες συγκεκριμένα 

ένα ζεύγος δειγμάτων χρειάστηκε μέχρι και 7 εβδομάδες για να ολοκληρώσει αυτήν τη 

διαδικασία. Τους καλοκαιρινούς, αντίθετα, ένα άλλο ζεύγος χρειάστηκε 4. Παρατηρήθηκε 

ότι η διαδικασία αυτή επιταχύνεται ελαφρώς με τη λειτουργία των ανεμιστήρων των 

απαγωγών (περί τις 3 – 4 μέρες) καθώς απ’ ότι φαίνεται αυξάνει τη ροή αέρα στο χώρο που 

δείγματος διευκολύνοντας την εξάτμιση του διαλύτη. 

Για ακαδημαϊκούς λόγους δοκιμάστηκαν και άλλοι τρόποι ξήρανσης με επιπλέον 

δείγματα που παρασκευάστηκαν γι’ αυτόν και μόνο τον σκοπό. Ένα δείγμα τοποθετήθηκε 
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σε ξηραντήρα αλλά δεν παρατηρήθηκε καμία απολύτως ελάττωση του απαιτούμενου 

χρόνου, ενώ ένα άλλο τοποθετήθηκε στο πυριαντήριο στους 50 °C. Εκεί παρατηρήθηκε μια 

ελάττωση στο συνολικό χρόνο ξήρανσης της τάξεως των 2 εβδομάδων (2 – 3 εβδομάδες 

συνολικός χρόνος) αλλά η προσπάθεια αυτή ήταν κάτι που αντιτίθεται στο πνεύμα της 

εργασίας για παρασκευή των ανωτέρω υλικών σε όσο το δυνατόν χαμηλότερες 

θερμοκρασίες. Επιπλέον δεν παρατηρήθηκε καμία διαφορά στο τελικό προϊόν (από 

μετρήσεις FT – IR και XRD), γεγονός που δείχνει ότι η σύνθεση είναι επιτυχής και σε 

θερμοκρασία δωματίου, απλώς πιο χρονοβόρα. 

Μετά το στάδιο της ξήρανσης, ακολουθεί η θερμική επεξεργασία των πρόδρομων 

υλικών. Σε αυτό το σημείο τα δείγματα έχουν χάσει σχεδόν όλη την περίσσεια υγρασίας και 

αποτελούν μια εύθραυστη μάζα στον πάτο των ποτηριών ζέσεως. Η πάνω επιφάνεια στα 

περισσότερα δείγματα ήταν ομοιόμορφη, όπως εξάλλου και στον πάτο, εκτός από ένα 

δείγμα, το LSF 91, που είχε μακροσκοπικά φυλλόμορφη υφή (βλ. Παράρτημα Ι, Εικόνα Ι-1). 

Η θερμική κατεργασία αποτελείται από τα εξής βήματα: 

- Θέρμανση από τους 25 °C (θερμοκρασία δωματίου) και με ρυθμό  2 °C / λεπτό 

μέχρι τους 280 °C 

- Παραμονή στους 280 °C για 3 ώρες 

- Αύξηση της θερμοκρασία με ρυθμό 2 °C / λεπτό μέχρι τους 600, 800 ή 1000 °C 

- Παραμονή στην εκάστοτε θερμοκρασία για 4 ώρες 

- Ψύξη με ρυθμό 2 °C / λεπτό μέχρι τη θερμοκρασία δωματίου 

Το σύνολο των υλικών που παρασκευάστηκαν παρουσιάζεται στον παρακάτω πίνακα 

(Πίνακας 3.4). 
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Πίνακας 3.4 
Σύνολο υλικών που παρασκευάστηκαν στα πλαίσια της παρούσας εργασίας. 

 

α/α 
Τυπική 

σύσταση 
Κωδική 

ονομασία 
Θερμοκρασία 
έψησης (°C) 

Σχόλια 

1 La0.9Sr0.1FeO3 LSF 91 600  

2 -//- -//- 800 
Απώλεια υλικού κατά την 

απομάκρυνση από το φούρνο 

3 -//- -//- 1000  

4 -//- -//- 800 Επανάληψη του #2 

5 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

6 La0.8Sr0.2FeO3 LSF 82 600  

7 -//- -//- 800  

8 -//- -//- 1000  

9 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

10 La0.7Sr0.3FeO3 LSF 73 600  

11 -//- -//- 800  

12 -//- -//- 1000  

13 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

14 La0.6Sr0.4FeO3 LSF 64 600  

15 -//- -//- 800  

16 -//- -//- 1000  

17 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

18 La0.5Sr0.5FeO3 LSF 55 600  

19 -//- -//- 800  

20 -//- -//- 1000  

21 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

22 La0.3Sr0.7FeO3 LSF 37 600  

23 -//- -//- 800  

24 -//- -//- 1000  

25 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

26 LaFeO3 LF 600  

27 -//- -//- 800  

28 -//- -//- 1000  

29 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 

30 LaSrFeO3 SF 600  

31 -//- -//- 800  

32 -//- -//- 1000  

33 -//- -//- - Ξηρό πρόδρομο υλικό (Raw) 
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3.2 FT – IR 

 

Πραγματοποιήθηκαν μετρήσεις στα 5’, 30‘ και 300‘ μετά το σχηματισμό πηκτής, οι 

οποίες επαναλήφθηκαν στα δείγματα μετά τη θερμική τους κατεργασία. Οι αναλύσεις των 

δειγμάτων έγιναν με το όργανο Jasco 4200 της εταιρίας Jasco της σχολής Χημικών 

Μηχανικών του Ε.Μ.Π.. Χρησιμοποιήθηκε μονάδα ATR (ΑΤR PRO 410-S), στnν οποία 

τοποθετούταν μικρή ποσότητα δείγματος πηκτής (για τα υλικά πριν τη θερμική κατεργασία) 

ή σκόνης (για τα υλικά μετά τη θερμική κατεργασία). Η χρήση ATR έκανε το συνολικό χρόνο 

των μετρήσεων πολύ μικρότερο, καθώς δεν απαιτούνταν προετοιμασία πριν τη μέτρηση 

(όπως για παράδειγμα σε περίπτωση που θα έπρεπε να κατασκευαστούν παστίλιες KBr). Το 

όργανο χρησιμοποιεί κρύσταλλο γερμανίου (Ge). 

Στις παρακάτω ενότητες παρατίθενται τα διαγράμματα FT – IR των δειγμάτων, αρχικά 

πριν τη θερμική τους επεξεργασία (5’, 30’ και 300’ μετά την ανάμειξη) και στη συνέχεια 

αυτά των θερμικά επεξεργασμένων δειγμάτων (στους 600 °C, 800 °C και 1000 °C). Όλα τα 

διαγράμματα συνοδεύονται από τις μετρήσεις των πρόδρομων υλικών μετά την ξήρανση 

και πριν τη θερμική κατεργασία (υλικά Raw). 

Οι μετρήσεις FT – IR έγιναν με σκοπό την παρακολούθηση της εξέλιξης της 

αντίδρασης ώστε να διευκρινιστεί ο ρόλος του επιφανειοδραστικού CTAB στην παρασκευή 

των τελικών προϊόντων. Τα συμπεράσματά μας σε αυτό τον τομέα θα καταγραφούν στο 

κεφάλαιο (3.7 Ο Ρόλος του CTAB). 

Η διαδικασία χρήσης του οργάνου παρουσιάζεται στο Παράρτημα ΙΙΙ.  
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3.2.1 Πριν τη Θερμική Επεξεργασία 

 

 
Εικόνα 3.2 

Διαγράμματα FT-IR του LSF 91, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.3 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 82, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.4 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 73, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.5 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 64, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.6 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 55, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.7 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 37, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την 
ανάμειξη και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

  



40 
 
 

 

 
Εικόνα 3.8 

Διαγράμματα FT – IR του LF, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την ανάμειξη 
και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.9 

Διαγράμματα FT – IR του SF, για τα πρώτα 5’, 30’ και 300’ (5 ώρες) μετά την ανάμειξη 
και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.10 

Συγκεντρωτικό διάγραμμα των FT – IR όλων των ξηρών πρόδρομων υλικών (Raw) 
που μελετήθηκαν. 
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3.2.2 Μετά τη Θερμική Επεξεργασία 

 

 
Εικόνα 3.11 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 91, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.12 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 82, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.13 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 73, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.14 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 64, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.15 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 55, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.16 

Διαγράμματα FT – IR του LSF 37, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.17  

Διαγράμματα FT – IR του LF, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 1000°C 
καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.18  

Διαγράμματα FT – IR του SF, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 1000°C 
καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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3.2.3 Σχολιασμός Αποτελεσμάτων FT – IR 

 

Ξεκινώντας από τα διαγράμματα των δειγμάτων πριν την ανόπτηση παρατηρούμε ότι 

όλα έχουν κοινά χαρακτηριστικά. Αρχικά εμφανίζεται μία ευρεία κορυφή μεταξύ των 3700 

– 3000 cm-1 η οποία οφείλεται στην δόνηση έκτασης του δεσμού O – H του νερού [29]. 

Υπενθυμίζουμε ότι στο στάδιο αυτό τα δείγματα βρίσκονται σε μορφή πηκτής οπότε είναι 

λογική η ύπαρξη εγκλωβισμένων μορίων διαλύτη. Είναι χαρακτηριστικό ότι η κορυφή αυτή 

απουσιάζει από τα διαγράμματα των Raw δειγμάτων (αφού έχει προηγηθεί ξήρανση), 

(Εικόνα 3.10), αλλά και των υλικών που έπονται της θερμικής επεξεργασίας. Το τελευταίο 

μας δίνει πληροφορίες για το γεγονός ότι οι σκόνες των υλικών μας μετά την ανόπτηση, δεν 

παρουσιάζουν υγροσκοπική συμπεριφορά, καθώς παρόλο που δεν δόθηκε ιδιαίτερη 

προσοχή στην προστασίας τους από την ατμοσφαιρική υγρασία εκείνα δεν φάνηκε να 

απορροφούν μόρια νερού.  

Αμέσως μετά εμφανίζονται δύο κορυφές στα 2850 και 2917 cm-1 οι οποίες 

οφείλονται στη συμμετρική και ασύμμετρη δόνηση έκτασης των CH2 της αλκυλικής 

αλυσίδας των μορίων του CTAB [30]. Είναι χαρακτηριστικό το γεγονός ότι οι κορυφές αυτές 

δεν εμφανίζονται στα διαγράμματα των υλικών μετά την ανόπτηση καθώς έχει 

ακολουθήσει η διάσπαση των μορίων του επιφανειοδραστικού ήδη από τους 540 °C (βλ. 

ενότητα 3.6 TGA).  

Συνεχίζοντας γίνεται εμφανής μία διπλή κορυφή περί τα 2350 cm-1 η οποία οφείλεται 

στην παρουσία του CO2 είτε του ατμοσφαιρικού (από το θάλαμο μέτρησης του FT – IR), είτε 

του προσροφημένου από το δείγμα [29]. Στη δόνηση έκτασης του C = O, του ίδιου μορίου, 

οφείλεται και η κορυφή στα 1650 cm-1 [31]. Οι δύο κορυφές που ακολουθούν στα 1440 και 

1310 cm-1 πιθανότατα οφείλονται σε διάφορες οργανικές φάσεις που έχουν σχηματιστεί ή 

και σε δεσμούς N – O των μορίων NO3 των αντιδραστηρίων [32]. Αυτή η εκτίμηση 

ενισχύεται από το γεγονός ότι καμία από αυτές τις κορυφές δεν εμφανίζεται στα 

διαγράμματα των δειγμάτων μετά την ανόπτηση.  

Τέλος, άξια αναφοράς είναι η κορυφή που βρίσκεται στα 558 cm-1 και οφείλεται στη 

δόνηση έκτασης του δεσμού Fe – O [33] η οποία γίνεται εμφανής και στα διαγράμματα των 

δειγμάτων μετά την ανόπτηση. Η κορυφή αυτή βρίσκεται πολύ κοντά στην όριο μέτρησης 

του οργάνου και ενδεχομένως να αποτελεί προϊόν «θορύβου». Για το λόγο αυτό χρήζει 

περαιτέρω διερεύνηση στο μέλλον. Αν όμως είναι πράγματι παρούσα, τότε θα μπορούσε να 

υποδηλώνει το σχηματισμό πρόδρομων οξειδίων της περοβσκιτικής φάσης. 
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3.3 XRD 

 

Τα δείγματα έπειτα από λειοτρίβιση σε γουδί τοποθετήθηκαν σε δειγματοφορείς 

αλουμινίου και στη συνέχεια στη συσκευή περίθλασης ακτίνων Χ (Siemens D5000)  της 

σχολής Χημικών Μηχανικών του Ε.Μ.Π.. Οι μετρήσεις έγιναν στις γωνίες 10 – 100° και η 

διάρκεια ανάλυσης του κάθε δείγματος ήταν 1h. Η επεξεργασία και αξιολόγηση των  

ακτινοδιαγραμμάτων έγινε μέσω του λογισμικού DIFFRAC. A. T. Search Program (Siemens), 

ενώ η ταυτοποίησή τους πραγματοποιήθηκε χρησιμοποιώντας το λογισμικό Match! με 

βάση δεδομένων την ICCD PDF-2.  

Τα ακτινοδιαγράμματα που παρελήφθησαν (Εικόνα 3.19 – Εικόνα 3.26) έγιναν με 

σκοπό την παρακολούθηση της εξέλιξης της κρυσταλλικής δομής των δειγμάτων, από το 

πέρας της ξήρανσης μέχρι και το τελικό προϊόν των 1000 °C, αλλά και της καθαρότητας 

αυτής.ι 

Η διαδικασία χρήσης του οργάνου παρουσιάζεται στο Παράρτημα ΙV. 
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3.3.1 Ακτινοδιαγράμματα XRD 

 

 
Εικόνα 3.19  

Ακτινοδιαγράμματα του LSF 91, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.20   

Ακτινοδιαγράμματα του LSF 82, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.21  

Ακτινοδιαγράμματα του LSF 73, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.22 

Ακτινοδιαγράμματα  του LSF 64, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.23  

Ακτινοδιαγράμματα του LSF 55, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.24 

Ακτινοδιαγράμματα του LSF 37, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 
1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Εικόνα 3.25 

Ακτινοδιαγράμματα του LF, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 1000 °C 
καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 

 

 
Εικόνα 3.26 

Ακτινοδιαγράμματα  του SF, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 1000 °C 
καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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3.3.2 Σχολιασμός Αποτελεσμάτων XRD 

 

Στα ανωτέρω διαγράμματα παρατηρείται μια κοινή συμπεριφορά για όλα τα 

δείγματα που αναλύθηκαν.  

Όσον αφορά στα διαγράμματα των Raw δειγμάτων (υλικών πριν την ανόπτηση) οι 

κύριες κορυφές οι οποίες διαφαίνονται, είναι κορυφές που οφείλονται στην ύπαρξη των 

οργανικών μορίων του CTAB (Εικόνα 3.53, § 3.7 Ο Ρόλος του CTAB) αλλά και νιτρικών 

ενώσεων των μετάλλων του La, Sr, Fe και οξειδίων αυτών. Λόγω της πολύ πυκνής 

εμφάνισης (πολύ κοντινές και μικρές κορυφές), αλλά και της ταύτισης των κορυφών 

παραπάνω του ενός μορίου, η επακριβής ταυτοποίησή τους κατέστη αδύνατη. 

Παρατηρώντας τα διαγράμματα των δειγμάτων έπειτα από ανόπτηση στους 600°C 

παρατηρείται η αρχή δημιουργίας ορθορομβικής Περοβσκιτικής Δομής (ΠΔ) μαζί όμως με 

διάφορες φάσεις (LaBr2, SrBr2, LaOBr, La2O3). Οι κορυφές του CTAB έχουν εκλείψει 

παντελώς, κάτι το οποίο είναι αναμενόμενο λόγω της διάσπασής τους ήδη από τους 540°C 

(βλ. § 3.6 TGA) συζήτηση των διαγραμμάτων TGA).  Εξαιτίας της ύπαρξης των φάσεων 

αυτών, ο περοβσκιτικός κρύσταλλος που έχει αρχίσει να δημιουργείται δεν μπορεί να 

χαρακτηριστεί στοιχειομετρικός. 

Προχωρώντας στα διαγράμματα των 800 °C γίνεται εμφανής η απώλεια κάποιων 

από τις φάσεις που παρατηρήθηκαν προηγουμένως, αλλά  κάποιες κορυφές οξειδίων La 

καθώς και ενώσεις του με  βρώμιο είναι ακόμη παρούσες, γεγονός που έρχεται σε 

συμφωνία με τη EDAX ανάλυση (Πίνακας 3.5 – Πίνακας 3.12, § 3.4 SEM). Η ΠΔ φαίνεται να 

ενισχύεται με την παρουσία περισσότερων κορυφών ή με την ενίσχυση της έντασής τους. 

Τέλος, στα διαγράμματα των 1000 °C παρατηρείται ουσιαστικά μια πιο ξεκάθαρη 

ΠΔ, αλλά με ύπαρξη υπολειμματικών φάσεων οξειδίων του λανθανίου. Αυτό έρχεται σε 

συμφωνία με την υπερστοιχειομετρία λανθανίου που προσδιορίζεται στην παράγραφο 

3.4.11 Επεξεργασία Δεδομένων EDAX (Πίνακας 3.13).  

Αυτό που είναι άξιο να αναφερθεί, είναι ότι για υποκατάσταση του La μεγαλύτερη 

ή ίση από 60%, γίνεται εμφανές ότι οι κορυφές που αντιστοιχούν στην περοβσκιτική φάση 

είναι πιο πεπλατυσμένες, γεγονός που μπορεί να ομολογεί την επικάλυψη περισσότερων 

από μία κορυφών. Αυτό γίνεται ξεκάθαρο στο δείγμα LSF 37 στο οποίο φαίνεται να 

συνυπάρχουν δύο διαφορετικής στοιχειομετρίας περοβσκιτικές φάσεις.  

Η ταυτοποίηση φάσεων των διαγραμμάτων ήταν εγχείρημα ιδιαίτερα δύσκολο. 

Αυτό οφείλεται στο γεγονός ότι το μόνο που διαφοροποιεί τα δείγματα μεταξύ τους είναι η 

διαφορετική στοιχειομετρία τους. Επειδή όμως οι διαφορές είναι μικρές, αντίστοιχα μικρές 

είναι και οι διαφορές που παρατηρούνται στο XRD, ως μια μικρή μετατόπιση των κορυφών 

προς τα δεξιά, όσο αντικαθίσταται το La με Sr. Αυτή η πολύ μικρή μετατόπιση, πολλές 

φορές δεν είναι αρκετή για τον ακριβή προσδιορισμό του αν η ένωση είναι η LSF 82 ή η LSF 

73 για παράδειγμα. Αυτό γίνεται ακόμα πιο έντονο από το γεγονός ότι σχεδόν σε όλα τα 

δείγματα η ΠΔ εμφανίζεται υποστοιχειομετρική λόγω ύπαρξης οξειδίων  στην τελική 

θερμοκρασία (βλ. § 3.4.11 Επεξεργασία Δεδομένων EDAX). Έτσι, παρόλο που έχει γίνει 

επιτυχής ταυτοποίηση των ανωτέρω διαγραμμάτων και τα υλικά εμφανίζουν περοβσκιτικές 

δομές, δεν μπορούμε να προσδιορίσουμε, με τη συγκεκριμένη τεχνική, την ακριβή 

στοιχειομετρία αυτών.  
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3.4 SEM 

 

Τα δείγματα έπειτα από λειοτρίβιση σε γουδί τοποθετήθηκαν το ένα δίπλα στο άλλο 

σε χάλκινη πλάκα (4x2 cm) η οποία έφερε αυτοκόλλητη ταινία άνθρακα. Στη συνέχεια η 

πλάκα κολλήθηκε στον ειδικό δειγματοφορέα του οργάνου. Αυτό έκανε εφικτή τη μέτρηση 

έως και δέκα δειγμάτων με τη διαδικασία δημιουργίας κενού να γίνεται μόνο μία φορά, 

γεγονός που έχει πλεονεκτήματα σε χρόνο αλλά και στη φθορά του οργάνου και ιδιαίτερα 

της αντλίας κενού. Έπειτα από δοκιμές με τα δείγματα ως έχουν παρατηρήθηκαν εικόνες μη 

ικανοποιητικής ευκρίνειας.  

Για το λόγο αυτό αποφασίστηκε να προηγείται διαδικασία επιχρύσωσης των 

δειγμάτων στην πλάκα. Για την επιχρύσωση χρησιμοποιήθηκε η συσκευή SC7620 Mini 

Coater της εταιρίας Quorum Technologies Ltd. Χρησιμοποιεί ρεύμα 18 mA για μια τυπική 

επιχρύσωση 120’’ η οποία ήταν και η διάρκεια επιχρύσωσης των δειγμάτων της παρούσας 

εργασίας. Η κατάσταση δεν βελτιώθηκε δραματικά καθώς και πάλι οι εικόνες, ακόμα και 

στη μεγέθυνση των 2000x φαίνονται θολές και δείχνουν να μην έχουν καλή εστίαση.  Το 

όργανο που χρησιμοποιήθηκε για τις μετρήσεις ήταν το Quanta 200 της εταιρίας FEI της 

σχολής Χημικών Μηχανικών του Ε.Μ.Π.. Οι συνθήκες της ανάλυσης ήταν οι εξής: 

 Τάση 30 kV 

 Spot Size 5 

 ETD ανιχνευτής 

Η ανάλυση περιλάμβανε παραλαβή εικόνων σε μεγέθυνση 2000x και 4000x καθώς 

και ημιποσοτική στοιχειομετρική ανάλυση (EDAX) στα 2000x. Οι εικόνες και οι 

στοιχειομετρικές αναλύσεις που παρελήφθησαν παρουσιάζονται παρακάτω (Εικόνα 3.27 – 

Εικόνα 3.34 και Πίνακας 3.5 – Πίνακας 3.12 αντίστοιχα).  
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3.4.1 LSF 91 

3.4.1.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.27 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 91 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C [4000x]. 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.1.2 EDAX 

 
Πίνακας 3.5 

Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDAX) των 
δειγμάτων του LSF 91 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 

πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 

 

 

Element Wt % 

C 55.77 

N 5.39 

O 8.17 

Br 23.07 

Sr 0.40 

La 5.05 

Fe 2.15 
 

 

Element Wt % 

O 21.70 

Br 2.35 

Sr 6.55 

La 45.96 

Fe 23.44 
 

 

Element Wt % 

O 18.75 

Br 5.41 

Sr 4.16 

La 50.94 

Fe 20.74 
 

 

Element Wt % 

O 20.56 

Sr 3.90 

La 54.34 

Fe 21.20 
 

 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.2 LSF 82 

3.4.2.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.28 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 82 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.2.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.6 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDAX) των 

δειγμάτων του LSF 82 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 
πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 

 

 

Element Wt % 

C 48.06 

O 15.86 

La 13.54 

Fe 6.42 

Cu 2.26 

Au 2.85 

Br 8.73 

Sr 2.27 
 

 

Element Wt % 

C 11.97 

O 22.44 

La 33.44 

Fe 18.14 

Cu 1.96 

Au 2.95 

Br 3.00 

Sr 6.09 
 

 

Element Wt % 

C 3.83 

O 20.76 

Br 4.09 

Sr 6.88 

Au 9.17 

La 39.45 

Fe 15.81 
 

 

Element Wt % 

O 20.51 

Sr 5.07 

La 53.54 

Fe 20.89 
 

 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.3 LSF 73 

3.4.3.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.29 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 73 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.3.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.7 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 
δειγμάτων του LSF 73 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 

πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 
 

 

Element Wt % 

C 50.03 

O 15.20 

La 9.68 

Fe 3.30 

Cu 0.68 

Au 3.21 

Br 15.00 

Sr 2.91 
 

 

Element Wt % 

C 6.37 

O 20.00 

La 37.08 

Fe 17.09 

Cu 1.41 

Au 3.28 

Br 4.04 

Sr 10.72 
 

 

Element Wt % 

C 3.70 

O 19.59 

Br 3.81 

Sr 9.97 

Au 7.68 

La 37.70 

Fe 17.55 
 

 

Element Wt % 

O 20.36 

Sr 10.24 

La 46.33 

Fe 23.06 
 

 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.4 LSF 64 

3.4.4.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.30 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 64 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.4.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.8 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 
δειγμάτων του LSF 64 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 

πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 
 

 

Element Wt % 

C 51.61 

O 14.74 

La 7.23 

Fe 3.67 

Cu 2.06 

Au 3.29 

Br 14.69 

Sr 2.72 
 

 

Element Wt % 

C 5.68 

O 20.21 

La 32.91 

Fe 19.06 

Cu 1.46 

Au 3.16 

Br 3.58 

Sr 13.94 
 

 

Element Wt % 

C 3.89 

O 23.02 

Br 7.07 

Sr 13.57 

Au 1.79 

La 34.95 

Fe 15.71 
 

 

Element Wt % 

O 22.52 

Sr 13.04 

La 41.52 

Fe 22.92 
 

 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.5 LSF 55 

3.4.5.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.31 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 55 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.5.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.9 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 
δειγμάτων του LSF 55 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 

πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 
 

 

Element Wt % 

C 33.73 

O 9.72 

La 11.31 

Fe 13.62 

Cu 6.68 

Au 2.09 

Br 10.39 

Sr 1.68 
 

 

Element Wt % 

C 5.89 

O 21.81 

La 24.44 

Fe 19.31 

Cu 1.76 

Au 2.70 

Br 6.85 

Sr 17.23 
 

888

 

Element Wt % 

C 3.45 

O 23.36 

Br 5.02 

Sr 19.07 

Au 0.98 

La 28.07 

Fe 20.06 
 

 

Element Wt % 

C 32.30 

O 17.16 

Sr 8.23 

La 21.72 

Fe 12.97 

Au 7.62 
 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.6 LSF 37 

3.4.6.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.32 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LSF 37 έπειτα από ανόπτηση σε 

διάφορες θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw 
[2000x], (b) 600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C 

[4000x], (f) 1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.6.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.10 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 
δειγμάτων του LSF 37 έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 

πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 
 

 

Element Wt % 

C 61.27 

O 13.36 

La 

 

4.69 

Fe 

 

4.24 

Cu 

 

1.97 

Au 

 

2.34 

Br 9.95 

Sr 2.18 
 

 

Element Wt % 

C 4.90 

O 19.88 

La 13.67 

Fe 20.17 

Cu 1.71 

Au 2.88 

Br 15.69 

Sr 21.11 
 

 

Element Wt % 

C 3.59 

O 20.60 

Br 11.60 

Sr 22.37 

Au 2.27 

La 20.78 

Fe 18.79 
 

 

Element Wt % 

C 9.67 

O 15.16 

Sr 13.29 

La 30.06 

Fe 20.99 

Au 10.83 
 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.7 LF 

3.4.7.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.33 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του LF έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες 
θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw [2000x], (b) 
600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C [4000x], (f) 

1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.7.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.11 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 

δειγμάτων του LF έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 
πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 

 

 

Element Wt % 

C  5.06 

O 25.00  

La 24.98 

Fe 24.29 

Cu 1.48   

Au 11.50  

Br 7.68 
 

 

Element Wt % 

C 24.03 

O 19.42 

Br 2.40 

La 39.01 

Fe 13.22 

Au 1.91 
 

 

Element Wt % 

C 3.77 

O 22.35 

Br 2.55 

Au 3.51 

La 50.97 

Fe 16.85 
 

 

Element Wt % 

C 2.71 

O 15.87 

La 57.35 

Fe 17.75 

Au 6.32 
 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.8 SF 

3.4.8.1 Εικόνες 

 

 

 

  

  

  

Εικόνα 3.34 
Φωτογραφίες SEM των δειγμάτων του SF έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες 
θερμοκρασίες καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού: (a) Raw [2000x], (b) 
600 °C [2000x], (c) 600 °C [4000x], (d) 800 °C [2000x], (e) 800 °C [4000x], (f) 

1000 °C [2000x], (g) 1000 °C. [4000x]. 

 

a 

b 

g
τ 

f 

d e 

c 
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3.4.8.2 EDAX 

 

Πίνακας 3.12 
Φάσματα ενεργειακής διασποράς ακτίνων Χ και ημιποσοτική ανάλυση (EDX) των 

δειγμάτων του SF έπειτα από ανόπτηση σε διάφορες θερμοκρασίες και του 
πρόδρομου υλικου (a) Raw , (b) 600 °C, (c) 800 °C, (d) 1000 °C. 

 

 

Element Wt % 

C 5.27 

O 19.06  

Fe 19.08 

Cu 1.27 

Au 3.19 

Br 3.63 

Sr 48.50 
 

 

Element Wt % 

C 14.02 

O 23.68 

Fe 15.93 

Cu 1.88 

Au 2.20 

Br 3.15 

Sr 39.14 
 

 

Element Wt % 

C 4.91 

O 20.26 

Fe 29.44 

Au 11.30 

Br 13.27 

Sr 20.81 
 

 

Element Wt % 

O 17.32 

Fe 28.56 

Au 8.75 

Sr 45.37 
 

  

a 

b 

d 

c 
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3.4.9 Σχολιασμός Εικόνων SEM 

 

Στις ανωτέρω εικόνες γίνεται εμφανής η ύπαρξη συσσωματωμάτων με εκτιμώμενο 

αρχικό μέγεθος σωματιδίων 100 – 200 nm. Η εκτίμηση αυτή επιβεβαιώνεται προς το 

καλύτερο από τα αποτελέσματα του της κοκκομετρικής ανάλυσης που παρουσιάζονται 

στην επόμενη παράγραφο. Τυχόντα προβλήματα εστίασης δείχνουν ότι μάλλον μερικά 

δείγματα δεν ήταν αρκετά αγώγιμα.  

Για να αποφευχθεί αυτό έγινε δοκιμαστική ανάλυση με μια ακόμη τεχνική 

προετοιμασίας δειγμάτων [34]. Πολύ μικρή ποσότητα δείγματος διαλύθηκε σε νερό, 

ακετόνη ή αιθανόλη (έγινε δοκιμή και με τα τρία), αφέθηκε σε λουτρό υπερήχων για ένα 

λεπτό και στη συνέχεια μία σταγόνα από το κάθε δείγμα να αφέθηκε να στεγνώσει σε ύαλο 

μικροσκοπίου. Η ύαλος στη συνέχεια επιχρυσώθηκε (με τη γνωστή διαδικασία 

επιχρύσωσης που αναφέρεται στην αρχή της ενότητας) και προσκολλήθηκε στον ειδικό 

δειγματοφορέα του SEM, όπως και η χάλκινη πλάκα, ώστε να ακολουθήσει μέτρηση. 

 Δυστυχώς η μέθοδος αυτή δεν απέφερε τα αποτελέσματα που επιθυμούσαμε, 

καθώς παρόλο που τα δείγματα ήταν αρκετά διασκορπισμένα, η εστίαση, για άλλη μια 

φορά, δεν μπόρεσε να είναι ικανοποιητική. Μερικές από τις εικόνες που παρελήφθησαν με 

τη μέθοδο αυτή βρίσκονται στο Παράρτημα ΙΙ (Εικόνα ΙΙ-1). 

3.4.10 Σχολιασμός Πινάκων EDAX 

 

Παρατηρώντας τα δεδομένα που προέκυψαν από την ανάλυση EDAX παρατηρούμε 

ότι είναι  τα αναμενόμενα, ειδικά στα δείγματα που υπέστησαν θερμική επεξεργασία μέχρι 

τους 1000 °C. Σε αυτά παρατηρούμε ότι έχουμε μόνο τα στοιχεία της επιθυμητής ουσίας, με 

την προσθήκη χρυσού (από την επιχρύσωση) ή και άνθρακα (από την αυτοκόλλητη ταινία). 

Στα υπόλοιπα δείγματα τα επιπλέον στοιχεία που βρέθηκαν είναι, εκτός από χρυσό και 

άνθρακα, βρώμιο ή και χαλκό. Το πρώτο βρέθηκε εκεί από τα μόρια του CTAB, τα οποία αν 

και έχουν αποσυντεθεί ήδη από τους 540 °C (όπως αναφέρεται στην παράγραφο συζήτησης 

των αποτελεσμάτων του TGA) το βρώμιο παρέμεινε ενωμένο με το La επιβεβαιώνοντας τα 

ευρήματα των XRD. Το δεύτερο μπορεί να οφείλεται είτε στο γεγονός ότι η δέσμη 

ηλεκτρονίων με κάποιο τρόπο πέρασε την αυτοκόλλητο ταινία άνθρακα και συνάντησε τη 

χάλκινη πλάκα, είτε στο ότι η κεφαλή που ψεκάζει τον χρυσό κατά την επιχρύσωση είναι 

στο τέλος της ζωής της και εκτός από χρυσό ψεκάζει και χαλκό. 

3.4.11 Επεξεργασία  Δεδομένων  EDAX 

 

Τα στοιχεία που παρελήφθησαν από τους παραπάνω πίνακες των EDAX (μόνο για τις 

ενώσεις που επεξεργάστηκαν θερμικά στους 1000 °C), επεξεργάστηκαν ώστε να δοθεί μια 

εκτίμηση της στοιχειομετρίας της παρασκευαζόμενης ένωσης σε σύγκριση με την 

αντίστοιχη θεωρητική. Με παραδοχή κανονικοποίησης ότι η στοιχειομετρία στη Β – θέση 

(που καταλαμβάνεται από το Fe) δεν μπορεί να αποκλίνει από τη μονάδα, υπολογίστηκε 

συγκριτικά η αναλογία των υπόλοιπων στοιχείων του περοβσκίτη. Τα αποτελέσματα 

παρουσιάζονται στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.13). 
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Πίνακας 3.13 
Σύγκριση στοιχειομετρίας Θεωρητικής και Πειραματικής Σύνθεσης. 

 

Θεωρητική Σύνθεση   Πειραματική Σύνθεση 

Ένωση   La Sr Fe 

La0,9Sr0,1FeO3±δ   (LSF 91) 
 

1,031 (O) 0,117 (U) 1 

La0,8Sr0,2FeO3±δ   (LSF 82) 
 

1,030 (O) 0,155 (U) 1 

La0,7Sr0,3FeO3±δ   (LSF 73) 
 

0,808 (O) 0,283 (U) 1 

La0,6Sr0,4FeO3±δ   (LSF 64) 
 

0,728 (O) 0,363 (U) 1 

La0,5Sr0,5FeO3±δ   (LSF 55) 
 

0,673 (O) 0,404 (U) 1 

La0,3Sr0,7FeO3±δ   (LSF 37) 
 

0,361 (O) 0,703 (N) 1 

LaFeO3±δ   (LF) 
 

1,299 (O) - 1 

SrFeO3±δ   (SF) 
 

- 1,012 (N) 1 

       
(O) : Overstoichiometry 

      
(U) : Understoichiometry 

      
(N) : Normal Stoichiometry 

       

 

Τα στοιχεία που ακολούθησαν παρουσιάζουν ιδιαίτερο ενδιαφέρον, καθώς 

δείχνουν ότι όλες οι ενώσεις που παρασκευάστηκαν έχουν υπερστοιχειομετρία  λανθανίου 

ως προς τη περοβσκιτική δομή. Αυτό έρχεται σε πλήρη ταύτιση με τα διαγράμματα XRD των 

αντίστοιχων ενώσεων, τα οποία δείχνουν την περοβσκιτική φάση να συνοδεύεται από μια 

δεύτερη οξειδίων λανθανίου. Η περίσσεια λανθανίου  εκτιμάται ότι οφείλεται είτε στην 

απόκλιση από την τυπική σύσταση των πρώτων υλών (π.χ. Lα(NO3)3∙X∙H2O [Χ<6], είτε σε 

αυξημένη υγρασία στο άλας σιδήρου ή στροντίου, με αποτέλεσμα να εισαχθεί είτε 

περισσότερη ποσότητα λανθανίου, είτε λιγότερη ποσότητα στροντίου και σιδήρου. Η μόνη 

ένωση που παρουσιάζεται στοιχειομετρική είναι η τελευταία της σειράς, η SF. Αυτό όμως 

δε σημαίνει απόλυτα ότι ο περοβσκιτικός κρύσταλλος που σχηματίζεται είναι και 

στοιχειομετρικός (βλ. Εικόνα 3.26, § 3.3.1 Ακτινοδιαγράμματα XRD). 
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3.5 Κοκκομετρική Ανάλυση με τη Μέθοδο DLS 

 

Επιπρόσθετα της ανάλυσης SEM θεωρήθηκε αναγκαίο να γίνει και μέτρηση της 

κοκκομετρίας των δειγμάτων με τη συσκευή Zetasizer Nano της εταιρίας Malvern της 

σχολής Χημικών Μηχανικών του Ε.Μ.Π.. Για τις μετρήσεις μας χρησιμοποιήθηκε laser 632,8 

nm και ο ανιχνευτής των 173°.  Ελάχιστη ποσότητα από τα δείγματα που προέκυψαν μετά 

την ανόπτηση στους 1000 °C, αφού λειοτριβήθηκαν σε γουδί, αιωρήθηκαν σε ισόποση 

ποσότητα νερού σε μικρά φιαλίδια. Στη συνέχεια έμειναν σε λουτρό υπερήχων για ένα 

λεπτό. Στη συνέχεια τοποθετήθηκαν σε ειδικούς πλαστικούς δειγματοφορείς (Cuvettes) και 

στη συνέχεια στο όργανο. Επιλέχθηκαν οι μεταβλητές του δείγματος και του διαλύτη: RI 

(Refractive Index) και Absorption, και ακολούθησαν οι μετρήσεις. Από τα αποτελέσματα 

που παρελήφθησαν επιλέχθηκε η παρουσίαση των διαγραμμάτων του αριθμού 

σωματιδίων % προς το μέγεθος της διαμέτρου αυτών ως πιο χαρακτηριστική.  

Στις εικόνες που ακολουθούν (Εικόνα 3.35 – Εικόνα 3.42) παρουσιάζονται τα 

προαναφερθέντα διαγράμματα. 

 

  



73 
 
 

3.5.1 Διαγράμματα 

 

 
Εικόνα 3.35  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 91 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.36  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 82 (Raw). 
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Εικόνα 3.37  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 73 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.38  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 64 (Raw). 
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Εικόνα 3.39  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 55 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.40  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LSF 37 (Raw). 
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Εικόνα 3.41  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του LF (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.42  

Διάγραμμα που απεικονίζει την κοκκομετρία του SF (Raw). 
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3.5.2 Συζήτηση των Διαγραμμάτων 

 

Τα αποτελέσματα των μετρήσεων της κοκκομετρικής ανάλυσης είναι χαρακτηριστικά 

όσον αφορά στο μέγεθος των σωματιδίων των υλικών που παρασκευάστηκαν. Η μέση 

διάμετρος των σωματιδίων, όπως προέκυψε από τις μετρήσεις, φαίνεται να κυμαίνεται σε 

δύο κατηγορίες από 242 – 382,8 nm και από 116,56 – 188,14 nm (Εικόνα 3.43).  

 
 

Εικόνα 3.43 
Μέση διάμετρος σωματιδίων όπως προέκυψε από τα αποτελέσματα της 

κοκκομετρικής ανάλυσης. 

 

Κάθε δείγμα αναλύθηκε από το όργανο δύο διαδοχικές φορές . Στην περίπτωση του 

LSF 91, η απόκλιση της δεύτερης μέτρησης αποδίδεται σε ύπαρξη κόκκων σκόνης στο 

δείγμα. Στα δείγματα δεν αποδόθηκε κατάλληλη τιμή για τον συντελεστή απορρόφησης της 

ακτινοβολίας με αποτέλεσμα οι υπολογισμοί να γίνουν με τιμή βάσης 0.01. Όμως επειδή τα 

σωματίδια φαίνεται να έχουν διάμετρο μικρότερη από λ / 2 (316,4 nm), οι συντελεστές 

αυτοί μπορεί να μην ληφθούν υπόψη [35].  Ως τιμή του Refractive Index (RI) δόθηκε η τιμή 

2.41 του SrTiO3 [36], το οποίο παρουσιάζει μεγάλη συγγένεια με τα προς εξέταση υλικά. 

Τα δείγματα φαίνεται να παρουσιάζουν επαναληψιμότητα στις μετρήσεις τους (εκτός 

από το LSF 91). Οι καμπύλες των δύο μετρήσεων βρίσκονται πολύ κοντά μεταξύ τους και σε 

κάποια από αυτά σχεδόν ταυτίζονται (LSF 82, LSF 64). 

3.5.3 Υπολογισμός Ειδικής Επιφάνειας 

 

Είναι γνωστό ότι μπορεί να υπολογιστεί η διάμετρος των σωματιδίων από την τιμή 

της ειδικής επιφάνειας από τον τύπο:  

  
 

      
 

όπου D: διάμετρος των σωματιδίων, Ssp: ειδική επιφάνεια και ρa: η πυκνότητα του υλικού 

[37] με παραδοχές ότι όλα τα σωματίδια είναι σφαιρικά και έχουν το ίδιο μέγεθος. 

Επιλύοντας την παραπάνω σχέση ως προς Ssp και αντικαθιστώντας προκύπτουν οι 

τιμές που φαίνονται στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.14).  
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Πίνακας 3.14 
Υπολογισμένη Ειδική Επιφάνεια των δειγμάτων μετά την ανόπτηση στους 1000°C. 

 

Δείγμα 
Μέση Διάμετρος 

Σωματιδίων 
(nm) 

Πυκνότητα Υλικών 
(g/cm3) 

Υπολογισμένη Ειδική 
Επιφάνεια 

(m2/g) 

LF 250,8 6,63 3,6 

LSF 91 382,8 6,05 2,6 

LSF 82 263,1 6,05 3,8 

LSF 73 135,33 6,05 7,3 

LSF 64 121,47 6,05 8,2 

LSF 55 116,56 6,05 8,5 

LSF 37 242 6,05 4,1 

SF 188,14 5,46 5,8 

 

Οι τιμές των διαμέτρων που χρησιμοποιήθηκαν προέκυψαν από τα αποτελέσματα 

των μετρήσεων της κοκκομετρικής ανάλυσης που παρουσιάστηκαν παραπάνω. Οι 

πυκνότητες των υλικών LF και SF βρέθηκαν στη διεθνή βιβλιογραφία ίσες με 6.63 g / cm
3
 

[38] και 5.46 g / cm
3
 [39] αντίστοιχα. Για τα υπόλοιπα δείγματα θεωρήθηκε ο μέσος όρος 

αυτών 6.05 g / cm
3
. 

Οι τιμές που προκύπτουν είναι υψηλές και δίνουν μια πρώτη τάξη μεγέθους της 

Ειδικής Επιφάνειας των υλικών που παρασκευάστηκαν με την τεχνική των Οργανικών 

Προδρόμων παρουσία CTAB της παρούσας εργασίας. 

Τα παραπάνω υπολογισμένα δεδομένα δεν αποτελούν παρά μόνο μια θεωρητική 

προσέγγιση της πραγματικής τιμής της Ειδικής Επιφάνειας. Επομένως περεταίρω έρευνα και 

ανάλυση σε συσκευή BET θα δώσει αποτελέσματα πιο κοντά στην πραγματικότητα. 
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3.6 TGA 

 

Ποσότητα δειγμάτων (Πίνακας 3.15) τοποθετήθηκε στους δειγματοφορείς του  

θερμοζυγού (Mettler – Toledo TGA/DSC1, εταιρία Mettler). Οι συνθήκες της ανάλυσης ήταν 

οι εξής: 

 Από 25 °C μέχρι τους 1400 °C (το ανώτατο όριο του οργάνου). 

 Ρυθμός αύξησης 5 °C / min. 

 Ατμόσφαιρα κανονικού αέρα. 

Τα διαγράμματα που παρελήφθησαν φαίνονται στις παρακάτω εικόνες (Εικόνα 3.44 – 

Εικόνα 3.51). 

Οι TGA αναλύσεις έχουν σκοπό να αναδείξουν τη συμπεριφορά των δειγμάτων  

καθώς αυξάνεται η θερμοκρασία και να δώσουν πολύτιμες πληροφορίες για τις 

αντιδράσεις που λαμβάνουν χώρα κατά τη μετατροπή των πρόδρομων υλικών σε 

περοβσκίτες. 
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3.6.1 Διαγράμματα Θερμικής Ανάλυσης 

 

 
Εικόνα 3.44  

Διάγραμμα TGA του LSF 91 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.45  

Διάγραμμα TGA του LSF 82 (Raw). 
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Εικόνα 3.46  

Διάγραμμα TGA του LSF 73 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.47  

Διάγραμμα TGA του LSF 64 (Raw). 
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Εικόνα 3.48  

Διάγραμμα TGA του LSF 55 (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.49  

Διάγραμμα TGA του LSF 37 (Raw).. 
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Εικόνα 3.50  

Διάγραμμα TGA του LF (Raw). 

 

 

 
Εικόνα 3.51  

Διάγραμμα TGA του SF (Raw). 
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3.6.2 Μεταβολές Βαρών 

 

Στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.15) φαίνονται το αρχικό και το τελικό βάρος των 

δειγμάτων καθώς και οι απώλειες: 

Πίνακας 3.15 
Στοιχεία απώλειας βάρους μετά την σταθμική ανάλυση. 

 

Ένωση 
Καθαρό βάρος 
(e) πριν το TGA 

 (mg) 

Καθαρό βάρος 
(e) μετά το TGA 

(mg) 
Δe 

Δe  
(%) 

LSF91 8.00043 1.84196 6.15804 -76.98 

LSF82 8.39992 2.36548 6.03452 -71.84 

LSF73 8.00002 1.58915 6.41085 -80.14 

LSF64 8.10053 2.12 5.98 -73.83 

LSF55 8.10059 2.09876 6.00124 -74.09 

LSF37 8.20058 2.09002 6.10998 -74.52 

LF 5.41042 1.56584 3.84458 -70.5 

SF 5.26056 1.48301 3.77755 -71.81 
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3.6.3 Συζήτηση των Διαγραμμάτων  [30] 

 

Από τα ανωτέρω διαγράμματα παρατηρείται η ύπαρξη πολλαπλών φαινομένων 

απώλειας μάζας των δειγμάτων. Το πρώτο εκτείνεται από τη θερμοκρασία δωματίου μέχρι 

και τους 180 °C, είναι κοινό και αποδίδεται στην απώλεια υγρασίας.  

Από τους 180 – 200 °C εμφανίζονται επικαλυπτόμενα φαινόμενα απώλειας μάζας 

τα οποία εκτείνονται μέχρι τους 330 °C. Στη συγκεκριμένη θερμοκρασιακή περιοχή έχει 

ξεκινήσει η καύση των οργανικών μορίων και η διάσπαση των νιτρικών. Τα φαινόμενα αυτά 

είναι έντονα, σε στενή θερμοκρασιακή περιοχή και κυριαρχούν ποσοτικά στην ολική 

απώλεια μάζας των δειγμάτων. Είναι χαρακτηριστικός ο διαχωρισμός που εμφανίζεται στα 

επικαλυπτόμενα αυτά φαινόμενα με τη σταδιακή αύξηση της παρουσίας του Sr (ενώ στην 

περίπτωση του δείγματος LF παρατηρείται ένα βήμα απώλειας μάζας στην περιοχή στην 

περίπτωση του δείγματος SF υπάρχουν δύο διακριτά πλέον φαινόμενα).  

Μετά τους 300 – 330 °C και μέχρι τους 540 °C ακολουθεί ένα ηπιότερο φαινόμενο 

που μπορεί να αποδοθεί τόσο σε απώλεια οργανικών υπολειμμάτων και Br προς 

σχηματισμό οξειδίων (με απομάκρυνση κρυσταλλικών ΟΗ). Με τη μεταβολή της σύστασης 

από το LF  προς το SF και στην περίπτωση αυτή υπάρχει διαφοροποίηση της καμπύλης TG 

και παρατηρείται για μια ακόμη φορά τόσο θερμική διάκριση και διαδοχή φαινομένων όσο 

και ποσοστιαία αλλαγή. Έτσι για το LF στο στάδιο αυτό παρατηρείται απώλεια μάζας κατά 

~5% σταδιακά αυξανόμενη με την αύξηση της παρουσίας Sr καταλήγοντας στο SF να είναι 

>10% . Τέλος ανάλογη συμπεριφορά παρατηρείται σε ένα μικρό αλλά υπαρκτό φαινόμενο 

το οποίο καταγράφεται στους 800 °C για το SF ενώ απουσιάζει εντελώς από το LF και 

αποδίδεται στην διάσπαση του SrCO3 (βλ. αποτελέσματα XRD). Τα αποτελέσματα αυτά 

είναι σε συμφωνία με τα ευρήματα των πειραμάτων XRD κατά τα οποία όσο νωρίτερα 

εμφανίζεται σταθεροποίηση της καμπύλης TG τόσο σε χαμηλότερη θερμοκρασία 

εμφανίζεται σχηματισμός ΠΔ.  

Το φαινόμενο αύξησης του βάρους των δειγμάτων στα πρώτα στάδια της μέτρησης 

οφείλεται σε φαινόμενα άνωσης κατά την υστέρηση εξισορρόπησης του θερμοζυγού. 
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3.7 Ο Ρόλος του CTAB 

3.7.1 Πληροφορίες για το CTAB 

 

Στον παρακάτω πίνακα (Πίνακας 3.16) φαίνονται κάποιες πληροφορίες σχετικά με τις 

θέσεις και το είδος των χαρακτηριστικών δονήσεων του CTAB κατά την ανάλυση FTIR. 

Πίνακας 3.16 
Στοιχεία για τη θέση και το είδος των χαρακτηριστικών δονήσεων του CTAB [40]. 

 

Είδος Δόνησης Θέση δόνησης (cm-1) 

Συμμετρική και ασύμμετρη δόνηση έκτασης 
(stretching vibration) των CH2 της αλκυλικής 

αλυσίδας 
2850, 2917 

Ασύμμετρη και συμμετρική δόνηση 
παραμόρφωσης (Scissoring  vibration) του C – H 

του CH3 – N+ 
1482, 1430 

Δόνηση έκτασης C – N+ 962 

Δόνηση κλυδωνισμού (rocking mode) της 
μεθυλικής αλυσίδας 

730, 719 

 

 
 

Εικόνα 3.52 
Διαγράμματα FT – IR του LSF 91, μετά τη θερμική επεξεργασία στους 600, 800, 

1000°C καθώς και του ξηρού πρόδρομου υλικού (Raw). 
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Οι δονήσεις που αναφέρονται στον ανωτέρω πίνακα, εμφανίζονται και στη 

πειραματική μας μέτρηση FT – IR που φαίνεται στην Εικόνα 3.52. Η ανάλυση FT – IR του 

CTAB έγινε με σκοπό την επιβεβαίωση της καθαρότητας του αντιδραστηρίου. Για τον ίδιο 

λόγο έγινε και η ανάλυση του XRD της παρακάτω εικόνας (Εικόνα 3.53). 

 

3.7.2 Συζήτηση του Ρόλου του CTAB 

 

Όπως αναφέρθηκε (§ 2.4 Επιφανειοδραστικές Ουσίες) ο ρόλος του CTAB είναι να 

δεσμεύσει τα μεταλλοκατιόντα με σκοπό την πιο εκλεκτική αντίδρασή τους προς παραγωγή 

σωματιδίων μικρότερης διαμέτρου. Τα μόρια του CTAB έχουν τη δυνατότητα να συνδεθούν 

με τα μεταλλοκατιόντα με δύο τρόπους. Είτε με το οργανικό μέρος του μορίου είτε με το 

ανόργανο.  Αυτό που παρατηρείται από τα ανωτέρω δεδομένα για τις χαρακτηριστικές 

δονήσεις του CTAB, αλλά και τα δεδομένα των διαγραμμάτων FT – IR των δειγμάτων είναι 

ότι οι κορυφές στα 2917 και 2850 cm-1, παραμένουν σε όλα τα διαγράμματα και δείχνουν 

ανεπηρέαστες από τις αντιδράσεις που λαμβάνουν χώρα στο πρόδρομο υλικό. Αυτό 

υποδηλώνει ότι η υδρόφοβη ουρά των μορίων του επιφανειοδραστικού δεν αλληλεπιδρά 

με τα κατιόντα, καθώς σε αυτή την περίπτωση θα έπρεπε να παρατηρείται μετατόπιση των 

παραπάνω χαρακτηριστικών κορυφών. 

Αντίθετα, οι κορυφές των δονήσεων των C – H των ομάδων των CH3 – Ν+ δεν 

γίνονται εμφανείς στα αντίστοιχα διαγράμματα. Με βάση αυτή την παρατήρηση είναι 

πιθανό τα μόρια του CTAB να συνδέονται με τα μεταλλοκατιόντα με το ανόργανο – 

υδρόφιλο κομμάτι του μορίου [41] περιορίζοντας τις δονήσεις CH3 – Ν+. Αυτό οδηγεί στη 

δημιουργία μικκυλίων διπλής στοιβάδας (βλ. Εικόνα 2.6, § 2.4). Ο ανωτέρω ισχυρισμός 

ενισχύεται και από τα διαγράμματα TGA των δειγμάτων, στα οποία παρατηρούνται 

πολλαπλά βήματα απώλειας μάζας των οργανικών μορίων στις θερμοκρασίες 180 – 330 °C.  

 
Εικόνα 3.53 

Ακτινοδιάγραμμα του CTAB. 
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4. Συμπεράσματα 
 

 Τα συμπεράσματα που μπορούν να διεξαχθούν με το πέρας της εκπόνησης της 

παρούσας εργασίας είναι τα εξής. 

 Τα αποτελέσματα των XRD μετρήσεων έδειξαν ότι η μέθοδος των οργανικών 

προδρόμων με παρουσία CTAB αποδίδει ενώσεις με περοβσκιτική δομή, ήδη από τους 

600 °C.  Παρατηρήθηκαν υπολειμματικές φάσεις οξειδίων.  

 Δεν υπήρξε δυνατή η αποτύπωση της ακριβούς στοιχειομετρίας μόνο με μετρήσεις 

XRD. Όσο αυξανόταν η υποκατάσταση του La από Sr τόσο πιο υποστοιχειομετρικά 

κατέληγαν τα τελικά προϊόντα, αποδίδοντας επικαλυπτόμενες ή και ξεκάθαρα 

διαχωρισμένες κορυφές περοβσκιτικής φάσης. 

 Οι υπολειμματικές φάσεις οξειδίων αποδίδονται σε προβλήματα υγρασίας των 

πρώτων υλών. 

 Τα πρόδρομα υλικά χρειάστηκαν από 4 μέχρι και 7 εβδομάδες για να ξηραθούν 

εντελώς. Ο χρόνος αυτός μπορεί να μειωθεί στο μισό αν η ξήρανση γίνει στο 

πυριαντήριο στους 50 °C. 

 Όσο αυξανόταν η υποκατάσταση του La από Sr τόσο πιο εμφανής γινόταν η μείωση 

του ιξώδους των πρόδρομων υλών. Τα τελευταία προϊόντα της σειράς LSF 37 και SF, 

οριακά μπορούσαν να μετρηθούν στο FT – IR με χρήση ATR. 

 Κατά τη διαδικασία έψησης των υλικών πραγματοποιούνται έντονα φαινόμενα 

απώλειας μάζας με πιθανό αποτέλεσμα την απώλεια υλικών (περίπτωση LSF 82 #2) 

εάν δεν γίνει προσεκτική επιλογή κάψας έψησης. 

 Όσο αυξανόταν η υποκατάσταση του La από  Sr, τα προϊόντα της έψησης γίνονταν από 

πορτοκαλόχρωμα σταδιακά κεραμέρυθρα έως μαύρα στην περίπτωση του SF (Εικονα Ι-

3). Tα πρόδρομα υλικά ήταν πορτοκαλόχρωμα – ερυθρά. 

 Οι μετρήσεις FT – IR έδωσαν μόνο ενδείξεις για το μηχανισμό πρόσδεσης των μορίων 

του επιφανειοδραστικού  με τα μεταλλοκατιόντα διότι οι δονήσεις των δεσμών N – Fe 

εμφανίζονται στο όριο μέτρησης του οργάνου. 

 Το CTAB φαίνεται να σχηματίζει δεσμούς με τα μεταλλοκατιόντα αφήνοντας ελεύθερο 

το μη πολικό του μέρος, πιθανώς σχηματίζοντας μικκύλια διπλής στοιβάδας. 

 Η κοκκομετρική ανάλυση των τελικών προϊόντων υπέδειξε σωματίδια επιθυμητής 

διάστασης (της τάξεως των nm). 

 Η υπολογισμένη Ειδική Επιφάνεια των δειγμάτων προσέγγισε τιμές μέχρι και 8.5 m2/ g. 
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5. Μελλοντική Εργασία 
 

 Στα πλαίσια της υλοποίησης της παρούσας πτυχιακής εργασίας προέκυψαν 

συμπεράσματα αλλά και ερωτήματα κατάλληλα για περαιτέρω διερεύνηση. Κατά συνέπεια 

στο άμεσο μέλλον ενδιαφέροντα αποτελέσματα θα προέκυπταν με:  

 Επέκταση μετρήσεων FT – IR των ενώσεων από τα 4000 – 600 cm-1 καθώς η περιοχή 

5000 – 4000 cm-1 παρουσιάστηκε «κενή» και η περιοχή 600 – 500 cm-1 αδύνατον να 

οδηγήσει σε συμπεράσματα λόγω πολύ έντονου θορύβου από το όργανο, με 

αποτέλεσμα να επηρεάζονται οι εντάσεις των κορυφών όλου του υπόλοιπου 

φάσματος. 

 Διερεύνηση των επιπέδων υγρασίας των πρώτων υλών και της επίδρασής τους στην 

τελική καθαρότητα των περοβσκιτικών υλικών.  

 Μετρήσεις XRF ή χημικής ανάλυσης ώστε να αποδοθεί η σύσταση των υλικών σε 

σύγκριση με την EDAX ανάλυση του SEM. 

 Μετρήσεις του TGA σε συνδυασμό με καταγραφή των θερμικών φαινομένων (DTA ή 

DSC).  

 Μέτρηση με BET θα δώσει πιο ρεαλιστικά δεδομένα για την τιμή της ειδικής 

επιφάνειας των δειγμάτων. 

 Περεταίρω πειράματα με διαφορετικές αναλογίες mol CTAB : μεταλλοκατιόντων  (0,5:1 

ή και 2:1 αντί 1:1 που μελετήθηκε στην παρούσα εργασία) και συγκέντρωση του CTAB 

(0.08Μ, 0.16Μ, 1Μ, αντί για 0,32Μ της παρούσας εργασίας), ίσως μπορέσουν να 

εξάγουν πιο πλούσια συμπεράσματα για το μηχανισμό δράσης του CTAB στη μέθοδο 

οργανικών προδρόμων. 
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Παράρτημα Ι – Βοηθητικές Εικόνες 

 

 
 

 
Εικόνα Ι-1 

Φυλλόμορφη όψη του LSF 91(αριστερά) σε σύγκριση με τη «συμβατική» όψη του 
LSF82 (δεξιά). Παρατηρείται επίσης και διαφορά στο χρώμα  

(Φωτογραφία του πυθμένα του ποτηριού ζέσεως αμέσως μετά την ξήρανση των 
υλικών). 

 

 
 

Εικόνα Ι-2 
Εικόνα της κάψας έπειτα από έψηση υλικού (ενδεικτικά για το δείγμα SF) στους 

1000°C.  
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Εικόνα Ι-3 
Χαρακτηριστική χρωματική διαφορά των υλικών LF (αριστερά) και SF (δεξιά) μετά 

την έψησή τους στους 1000 °C. 
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Παράρτημα ΙΙ – Εναλλακτική Μέθοδος Προετοιμασίας Δειγμάτων 

 

   

   
Εικόνα ΙΙ-2 

Εικόνες SEM που παρελήφθησαν με την εναλλακτική μέθοδο προετοιμασίας 
δειγμάτων [34].  
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Παράρτημα ΙΙΙ – Standard Operating Procedure (SOP) του FT – IR  

 

Κτήριο: ΧΜ 

Δωμάτιο: Β1.112 

Αρ. τηλ. δωματίου: 3086 

Υπεύθυνος οργάνου/ραντεβού: Μπέττυ Τσακανίκα (4022) 

e-mail επικοινωνίας: btsakanika@gmail.com 

 

1. Προετοιμασία οργάνου (Jasco 4200) 

1. Ανοίγουμε το όργανο 

1. Ενεργοποίηση διακόπτη στο πίσω μέρος του οργάνου (από ‘Ο’ σε ‘Ι’) 

2. Ενεργοποίηση διακόπτη πάνω στο όργανο (από ‘Ο’ σε ‘Ι’) 

2. Άνοιγμα του παραθύρου του οργάνου και τοποθέτηση της συσκευής του ATR 

(ΑΤR PRO 410-S) 

3. Αφαίρεση του προστατευτικού του κρυστάλλου και τοποθέτηση του ειδικού 

δειγματοφορέα (Εικόνα ΙΙΙ-1) 

4. Κατεβάζουμε το μοχλό έως ότου η μύτη  ακουμπήσει τον κρύσταλλο 

5. Κλείνουμε το παράθυρο του οργάνου 

 
Εικόνα ΙΙΙ-1 

Ειδικός δειγματοφορέας (αριστερά), προστατευτικό κρυστάλλου 
(δεξιά) 

 

2. Ενεργοποίηση Η/Υ 

1. Εισαγωγή “Κωδικός”: jasco4200 

2. Άνοιγμα προγράμματος “Spectra Manager” 

1. Επιλογή εργασίας (από τη στήλη στα αριστερά): “Spectra Measurement” 

2. Επιλογή εργασίας (από τη στήλη στα αριστερά): “Spectra Analysis” 
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3. Προετοιμασία μέτρησης 

1. Ανοίγουμε το παράθυρο του οργάνου 

2. Σηκώνουμε το μοχλό 

3. Αφαιρούμε τον δειγματοφορέα 

4. Καθαρίζουμε με λίγο νερό και χαρτί το δειγματοφορέα (και από τις δύο μεριές), 

τον κρύσταλλο και τη μύτη που πιέζει το δείγμα στον κρύσταλλο 

ΠΡΟΣΟΧΗ: Δεν πρέπει να χρησιμοποιηθεί οτιδήποτε άλλο εκτός από νερό, 

καθώς θα επηρεάσει τις μετρήσεις. 

5. Στεγνώνουμε ΚΑΛΑ 

6. Τοποθετούμε το δειγματοφορέα στη θέση του και κατεβάζουμε το μοχλό 

7. Κλείνουμε το παράθυρο του οργάνου 

8. Πηγαίνουμε στο λογισμικό “Spectra Measurement”. 

9. Επιλέγουμε τις παραμέτρους που θέλουμε για τις μετρήσεις που θα 

ακολουθήσουν 

10. Επιλογή “Backround Measurement” 

4. Τοποθέτηση δείγματος 

1. Ανοίγουμε το παράθυρο του οργάνου και ανεβάζουμε το μοχλό. 

2. Τοποθετούμε πολύ μικρή ποσότητα δείγματος (σκόνης, η οποία έχει 

τουλάχιστον λειοτριβιθεί σε γουδί, ή gel) στο κέντρο του ειδικού 

δειγματοφορέα (εκεί που βρίσκεται ο κρύσταλλος) 

3. Κατεβάζουμε το μοχλό 

4. Κλείνουμε το παράθυρο του οργάνου 

5. Έναρξη μέτρησης 

1. Πηγαίνουμε στο λογισμικό “Spectra Measurement” 

2. Επιλογή “Sample Measurement” 

3. Πηγαίνουμε στο λογισμικό “Spectra Analysis” 

4. Επιλέγουμε το τελευταίο “View” από την αριστερή μπάρα του προγράμματος 

5. Σώζουμε το φάσμα πριν το επεξεργαστούμε (Menu: File / Save as) 

6. Απομάκρυνση δείγματος 

1. Ανοίγουμε το παραθυράκι και σηκώνουμε το μοχλό 
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2. Χρησιμοποιούμε το πινέλο που βρίσκεται στο συρτάρι του γραφείου που 

βρίσκεται το όργανο για να αφαιρέσουμε τη σκόνη από το δειγματοφορέα (αν 

το δείγμα μας δεν είναι σκόνη τότε παρακάμπτουμε αυτό το βήμα) 

3. Αφαιρούμε το δειγματοφορέα και καθαρίζουμε ΠΟΛΥ ΚΑΛΑ αυτόν, τη μύτη και 

τον κρύσταλλο με νερό και χαρτί και στεγνώνουμε ΚΑΛΑ. 

4. Τοποθετούμε το δειγματοφορέα στη θέση του και κλείνουμε το παραθυράκι. 

 Για τοποθέτηση επόμενων δειγμάτων ακολουθείτε η σειρά των βημάτων 4.1 – 6.4 

ΚΑΘΕ ΦΟΡΑ. 

7. Επεξεργασία Φασμάτων 

1. Επιστρέφουμε στο λογισμικό “Spectra Analysis” 

2. Επιλέγουμε το “View” που θέλουμε να επεξεργαστούμε (τώρα πια θα πρέπει να 

είναι σύμφωνα με το όνομα του αρχείου *.JWS που δόθηκε στο βήμα 5.5) 

1. Εύρεση κορυφών (Menu: Processing / Peak Process / Peak Find) 

1. Επιλογή “Noise level” (όσο μικρότερο τόσο πιο ευαίσθητη γίνεται η 

διαδικασία εύρεσης κορυφής) 

2. Επιλογή “Apply” 

3. Επανάληψη των ανωτέρω βημάτων έως ότου επιτευχθεί η επιθυμητή 

ευαισθησία. 

4. Επιλογή “OK” (πάνω δεξιά) 

5. Αποθήκευση (Menu: File / Save as) 

2. Σύγκριση φασμάτων (Menu: File / Overlay) 

1. Επιλογή των φασμάτων με τα οποία θέλουμε να συγκρίνουμε το “View”  

στο οποίο επεξεργαζόμαστε αυτή τη στιγμή 

8. Παραλαβή φάσματος σε μορφή εικόνας (π.χ. *.JPEG) 

1. Επιστρέφουμε στο πρόγραμμα “Spectra Analysis” 

2. Επιλέγουμε το φάσμα που θέλουμε να παραλάβουμε 

3. Μεγιστοποιούμε το παράθυρο απεικόνισης του φάσματος 

4. Σώζουμε το φάσμα ως εικόνα (Menu: Edit / Copy Bitmap) 

5. Άνοιγμα προγράμματος “Paint” 

1. (Menu: Edit / Paste) 

2. (Menu: Save As... / Type JPEG / όνομα αρχείου φάσματος) 

9. Παραλαβή δεδομένων των φασμάτων 
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1. Επιστροφή στο πρόγραμμα “Spectra Analysis” 

2. Εξαγωγή δεδομένων σε μορφή “.txt” (Menu: File / Export / Επιλογή “File Name” 

/ Επιλογή “Save as type”: ASCII (*.txt) / Save) 

10. Απενεργοποίηση οργάνου 

1. Κλείσιμο των προγραμμάτων  “Spectra Measurement” και “Spectra Analysis” 

2. Κλείσιμο του προγράμματος “Spectra Manager” 

3. Κλείσιμο του Η/Υ 

4. Ανοίγουμε το παραθυράκι του οργάνου, αφαιρούμε τον δειγματοφορέα και 

βάζουμε στη θέση του το ειδικό προστατευτικό για τον κρύσταλλο (Εικόνα III-1) 

5. Αφήνουμε το μοχλό στην ανώτερη θέση 

6. Κλείνουμε το παράθυρο του οργάνου 

7. Απενεργοποίηση διακόπτη πάνω μέρος του οργάνου (από ‘Ι’ σε ‘Ο’) 

8. Απενεργοποίηση διακόπτη στο πίσω μέρος του οργάνου (από ‘Ι’ σε ‘Ο’) 
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Παράρτημα IV – Standard Operating Procedure (SOP) του XRD 

 

Κτήριο: ΧΜ 

Δωμάτιο: Α.212 

Αρ. τηλ. δωματίου: 4366 

Υπεύθυνος οργάνου/ραντεβού: Νίκος. Παναγιώτου (3198 / 3149) 

e-mail επικοινωνίας: nickpan@chemeng.ntua.gr 

 

 

1. Προετοιμασία οργάνου (SIEMENS 5000) 

1. Ενεργοποίηση ψυκτικής μονάδας1 () 

1. Διακόπτης από θέση ΑΝΤΛΙΑ στη θέση ΑΝΤΛΙΑ ΣΥΜΠΙΕΣΤΗΣ (δύο κλικ 

δεξιά) 

2. Έλεγχος2 ΘΕΡΜΟΣΤΑΤΗ ΕΠΙΛΟΓΗΣ (12 °C) 

3. Έλεγχος ΜΑΝΟΜΕΤΡΟΥ ΝΕΡΟΥ (~4,2bar) 

2. Ενεργοποίηση των δύο ασφαλειών με την ένδειξη XRD στον ηλεκτρικό πίνακα 

(στο δωμάτιο του οργάνου) 

3. Ενεργοποίηση γενικού διακόπτη οργάνου (Front Panel: Netz/Mains από ‘Ο’ σε 

‘Ι’) 

4. Παρατεταμένο πάτημα του κουμπιού3 ενεργοποίησης της λυχνίας μέχρι  να 

ανάψει το πράσινο LED. 

5. Επιλογή παραμέτρων οργάνου (Sliding Keyboard: SHIFT / 6 / 1 / ENTER / SHIFT / 

STATUS) 

6. Στιγμιαίο πάτημα του κουμπιού4 ενεργοποίησης των αυτοματισμών της 

συσκευής (ON) παρατηρώντας την ενεργοποίηση του πράσινου LED 

7. Έλεγχος slits λυχνίας και ανιχνευτή (από αριστερά προς τα δεξιά: 1mm, 1mm, 

0,6mm και 0,6mm) 

8. Έλεγχος ροής ψυκτικού υγρού εντός του XRD (Front Panel: MODE / διαδοχικά 

                                                           
 

1  Πρόκειται για το μεγάλο λευκό κουτί που  βρίσκεται έξω από το κτήριο δίπλα από το παράθυρο του 
δωματίου του οργάνου, EPSI Ltd. ACN-06 

2 Το νερό του ψυκτικού μηχανήματος πρέπει να διατηρείται σε θερμοκρασία 12-18 ºC. Σε περίπτωση που η 

θερμοκρασία υπερβεί τους 18 η συσκευή του XRD θα πρέπει να κλείσει, αφού ολοκληρωθεί η τρέχουσα 

μέτρηση. 

3 Πρόκειται για το μεσαίο από τα τρία κουμπιά κάτω από το κόκκινο κουμπί ασφαλείας “PUSH/PULL”. 

4 Πρόκειται για το δεξιό από τα τρία κουμπιά κάτω από το κόκκινο κουμπί ασφαλείας “PUSH/PULL”. 
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πατήματα του “↓” μέχρι να εμφανιστεί η ένδειξη “FLOW”). 

2. Ενεργοποίηση Η/Υ 

1. Εισαγωγή “Χρήστης”: user / “Κωδικός”: user 

2. Άνοιγμα προγράμματος “XRD Commander” 

3. (Menu: Jobs / Create Jobs) 

1. Εισαγωγή “Sample ID”: Ονομασία δείγματος (υπόδειγμα: LSF82_600C) 

2. Επιλογή “Parameter File”:  Από τα ήδη υπάρχοντα στον φάκελο του 

εργαστηρίου ή δημιουργία καινούργιου 

3. Επιλογή αρχείου αποθήκευσης “Raw File”: Ίδιο με Sample ID 

4. Επιλογή “Mode”: “QL” 

5. Εισαγωγή “Time Scale”: “1” 

6. Επανάληψη των ως άνω βημάτων για όσα δείγματα είναι 

προγραμματισμένο να ελεγχθούν 

4. Επιλογή “Create” (Button: Create) 

 

3. Τοποθέτηση δείγματος 

1. Τοποθετούμε το δείγμα (το οποίο έχει τουλάχιστον λειοτριβιθεί σε γουδί) στο 

χώρο του ειδικού δειγματοφορέα, έτσι ώστε να έρθει πρόσωπο με την 

επιφάνεια του δειγματοφορέα 

2. Ανοίγουμε το πορτάκι του οργάνου 

3. Τοποθετούμε το δειγματοφορέα στην ειδική εσοχή και κρατώντας τον σταθερό 

με το αριστερό μας χέρι, σπρώχνουμε το έμβολο προς τα πάνω. ΠΡΟΣΟΧΗ: Ο 

δειγματοφορέας πρέπει να ακολουθεί την κατεύθυνση της δέσμης (να κοιτάει, 

από τα αριστερά προς τα δεξιά) 

4. Έναρξη μέτρησης  

1. Επιστρέφουμε στο πρόγραμμα “XRD Commander” 

2. Επιλέγουμε τις γωνίες θ και 2θ προς ευθυγράμμιση (Tab: Adjust / κλικ στα 

κουτάκια δεξιά από τα κελιά ενδείξεων των θ και 2θ) 

3. Ευθυγράμμιση ανιχνευτή (Menu: Diffractometer / Init Drives) 

4. Επιλογή εργασίας (Tab: Jobs) 

5. Έναρξη εργασίας (Menu: Jobs / Start Selected). 

6. Παρακολούθηση πορείας μέτρηση (Tab: Adjust) 
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5. Απομάκρυνση δείγματος 

1. Βεβαιωνόμαστε ότι η μέτρηση έχει ολοκληρωθεί 

2. Ανοίγουμε το πορτάκι του οργάνου. 

3. Στηρίζουμε τον δειγματοφορέα με το αριστερό μας χέρι, ενώ με το δεξί 

απασφαλίζουμε το έμβολο από το μικρό μεταλλικό διακοπτάκι, στο πίσω 

μέρος του, τραβώντας το προς τα εμάς με προσοχή. 

4. Αφαιρούμε το δείγμα (το πετάμε ή το αρχειοθετούμε) 

5. Ξεπλένουμε τον δειγματοφορέα, ΚΑΛΑ, με ακετόνη (δειγματοφορέας 

αλουμινίου) ή  νερό ή αιθανόλη (πλαστικός δειγματοφορέας) ενώ ταυτόχρονα 

σκουπίζουμε δυνατά με χαρτί. 

 Για τοποθέτηση επόμενων δειγμάτων ακολουθείτε η σειρά των βημάτων 3.1 – 5.5 

ΚΑΘΕ ΦΟΡΑ. 

6. Επεξεργασία Ακτινοδιαγραμμάτων 

Το ακτινοδιάγραμμα έχει αποθηκευθεί αυτόματα μετά το πέρας της εργασίας. Για 

επεξεργασία του διαγράμματος με το λογισμικό EVA (βλ. Ειδικό φυλλάδιο χρήσης 

του EVA του εργαστηρίου).  

7. Για παραλαβή Ακτινοδιαγραμμάτων (σε ηλεκτρονική μορφή) 

1. Άνοιγμα προγράμματος “EVA” 

1. Άνοιγμα αρχείου (Menu: File / Open) 

2. (File / Print Preview) 

3. (Button: Setup / επιλογή “Landscape” / OK) 

4. (Button: Copy Picture to Clipboard) 

2. Άνοιγμα προγράμματος “Paint” 

3. (Menu: Edit / Paste) 

4. (Menu: Save As... / Type “PNG” ή “GIF” / όνομα αρχείου 

ακτινοδιαγράμματος) 

8. Απενεργοποίηση οργάνου 

1. Πάτημα κουμπιού “OFF”5  

2. Απενεργοποίηση γενικού διακόπτη οργάνου (Front Panel: Netz/Mains από ‘Ι’ σε 

‘Ο’) 

                                                           
 

5
  Πρόκειται για το δεξιό από τα τρία κουμπιά κάτω από το κόκκινο κουμπί ασφαλείας “PUSH/PULL”. 
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3. Σπρώχνομαι το συρόμενο πληκτρολόγιο στη θέση του 

4. Απενεργοποίηση των δύο ασφαλειών με την ένδειξη XRD στον ηλεκτρικό 

πίνακα (στο δωμάτιο του οργάνου) 

5. Απενεργοποίηση του Η/Υ. 

9. Απενεργοποίηση ψυκτικής μονάδας 

1. Διακόπτης από θέση ΑΝΤΛΙΑ ΣΥΜΠΙΕΣΤΗΣ  στη θέση ΑΝΤΛΙΑ (δύο κλικ 

αριστερά) 
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