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1. Εισαγωγή

Ο φυσικοχημικός χαρακτηρισμός των υλικών, αφορά την χρήση οποιασδήποτε

εξωτερικής τεχνικής με σκοπό την κατανόηση και εσωτερικής του δομής και των

ιδιοτήτων του δείγματος. Οι αναλυτικές τεχνικές συνήθως χρησιμοποιούνται για να

αναπαραστήσουν την εσωτερική του δομή και να κατανοηθεί η κατανομή των στοιχείων

του και οι μεταξύ τους αλληλεπιδράσεις.

Για τον φυσικοχημικό χαρακτηρισμό των υλικών στο έργο Nanocapillary

χρησιμοποιούνται μια σειρά αναλυτικών τεχνικών όπως για παράδειγμα Small Angle X –

Ray Scattering (SAXS), X – Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy

(SEM), Transmission Electron Microscopy (TEM), Nitrogen Porosimetry κα.

Οι αναλύσεις των δειγμάτων Vycor 7930, MCM – 41, SBA – 15 καθώς και των

υπολοίπων δειγμάτων που συνθέθηκαν στα εργαστήρια των πανεπιστήμιων της Antwerp,

του Alicante και του ΕΚΕΦΕ Δημόκριτος, πραγματοποιήθηκαν κατά το μεγαλύτερο

ποσοστό τους στο Εργαστήριο Ήφαιστος του ΤΕΙ ΑΜΘ και στα εργαστήρια του ΕΚΕΦΕ

Δημόκριτος.

Οι χαρακτηρισμοί που πραγματοποιήθηκαν είχαν κυρίως ως σκοπό την εύρεση του

μεγέθους των πόρων, τον οπτικό χαρακτηρισμό τους με ηλεκτρονική μικροσκοπία και

σαφώς την συμπεριφορά τους κάτω από δυναμικές συνθήκες όπως η περιστροφή των

δειγμάτων σε συνθήκες ρόφησης – εκρόφησης αερίων. Ακολουθεί μια αναλυτική

περιγραφή του χαρακτηρισμού των δειγμάτων που αφορά το χρονικό διάστημα από 1.7.

2013 έως και 31.12.2013 και αποτελεί έργο των: Μητρόπουλος Αθανάσιος,

Κανελόπουλος Νικόλαος, Hankins Nicholas.
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2. Ποροσιμετρία

Ένα από τα χαρακτηριστικά των υλικών που μετρούνται κατά τον φυσικοχημικό

χαρακτηρισμό των υλικών είναι το μέγεθος των πόρων και η επιφάνεια τους με την

χρήση της ποροσιμετρίας από την ανάλυση των ισόθερμων.  Η ισόθερμη ρόφησης

CH2Br2 σε θερμοκρασία 20 οC για την πορώδη ύαλο Vycor 7930. To πείραμα διεξήχθη

με χρήση αυτόματης σταθμικής συσκευής υψηλής πίεσης (IGA-001 της εταιρείας

HIDEN . Η ισόθερμος είναι τύπου IV (ταξινόμηση κατά IUPAC) ενώ ο βρόχος

υστέρησης είναι τύπου H2 που αφορά πολύπλοκη δομή πόρων όπου σημαντικό ρόλο

διαδραματίζει η δικτύωσή τους (γνωστό και ως αποτέλεσμα δικτύου, network effect).

Στη συνέχεια μετρήθηκαν τρεις καμπύλες σάρωσης κατά την εκρόφηση (desorption

scanning curves). Παρατηρείται ότι οι καμπύλες αυτές (απεικονίζονται με κόκκινο

χρώμα στο Σχ. 1) δεν ακολουθούν τον αρχικό βρόχο υστέρησης της ισόθερμου αλλά

καταλήγουν στο κατώτερο σημείο που κλείνει ο βρόχος υστέρησης. Αυτό συμβαίνει

διότι κατά το στάδιο εκκίνησης, το πορώδες σύστημα είναι μερικώς γεμάτο με υγρό με

αποτέλεσμα η παρεμπόδιση από τους πόρους (pore blocking) και η διύλιση (percolation)

να διαδραματίζουν μικρότερο ρόλο. Ως εκ’ τούτου οι μεσοπόροι έχουν πρόσβαση στην

αέρια φάση και μπορούν να αδειάζουν σχεδόν ανεξάρτητα ο ένας με τον άλλον.

Συμπεραίνουμε λοιπόν ότι η τιμή της πίεσης της τριχοειδούς εξάτμισης δεν εξαρτάται

από το εάν το σύστημα των πόρων ήταν πλήρως γεμάτο ή όχι με υγρό κατά την τριχοειδή

συμπύκνωση. Αξίζει να σημειωθεί ότι υπήρξε μεγάλη δυσκολία για τη μέτρηση αυτών

των καμπύλων σάρωσης (εύρεση της κατάλληλης πίεσης μέσα στο βρόχο υστέρησης,

μεγάλοι χρόνοι ισορροπίας κα).
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Σχήμα 1. Ισόθερμος ρόφησης και καμπύλες σάρωσης CH2Br2 σε Vycor 7930 στους 20 οC.

Στη συνέχεια πραγματοποιήθηκε ισόθερμος αζώτου στους 77 Κ για να γίνει αποτίμηση

των φυσικοχημικών χαρακτηριστικών του Vycor. Οι μετρήσεις έλαβαν χώρα σε

αυτόματο ποροσίμετρο αερίων του οίκου Quantachrome τύπου Autosorb-1, με

αναβάθμιση Kr (Σχ. 2). Η συγκεκριμένη αναβάθμιση περιλαμβάνει περιστροφική αντλία

λαδιού (Edwards E2M5) σε συνδυασμό  με μοριακή αντλία (turbo molecular – Edwards

EXC 300) καθώς και δύο επιπλέον απόλυτα πιεσόμετρα υψηλής ευαισθησίας (εύρος 0-

10 Torr ), που είναι τοποθετημένα στο χώρο του δείγματος και στο manifold.
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Σχήμα  2. Ποροσίμετρο αερίων Autosorb-1. Η-He, Ν-Ν2, Δ-Δείγμα, Μ-Manifold (Κεντρικό τμήμα

συσκευής), Cal.-Calibration (Χώρος ογκομετρήσεως), Α-Απαέρωση, Σρ-Ρυθμιστική στρόφιγγα, V-

Μετρητής κενού (Pirani), P-Μέτρηση πιέσεως, Ρ0-Μέτρηση τάσεως ατμών.

Με τον παραπάνω πρόσθετο εξοπλισμό μπορούν να επιτευχθούν μετρήσεις σε πολύ

χαμηλές σχετικές πιέσεις (10-5 Torr), που απαιτούνται συνήθως για τη μελέτη

μικροπορωδών υλικών. Η πειραματική διαδικασία περιλαμβάνει αρχικώς την

τοποθέτηση των δειγμάτων σε κατάλληλες γυάλινες κυψελίδες και στην συνέχεια την

απαέρωσή τους στους αντίστοιχους σταθμούς, υπό υψηλό κενό (10-5 Torr) και

θερμοκρασία 350 οC για 24-48 ώρες.

Και σε αυτή τη περίπτωση η ισόθερμος είναι τύπου IV με βρόχο υστέρησης Η2 (Σχ. 3).

Στις χαμηλές πιέσεις παρατηρείται μία απότομη αύξηση της ροφημένης ποσότητας λόγω

ύπαρξης μικροπόρων, δηλ. πόρων που έχουν μέγεθος μικρότερου των 2 nm. Από την

ανάλυση των δεδομένων υπολογίστηκαν οι τιμές των ακόλουθων μεγέθη: Η επιφάνεια
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BET υπολογίστηκε S=593 m2/g, ο όγκος πόρων Vp=0.25 cm3/g και το μέγεθος των

μεσοπόρων DBJH=6.6 nm.
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Σχήμα 3. Ισόθερμος ρόφησης Ν2 σε Vycor 7930 στους 77 Κ

Τα δύο νέα υλικά σίλικας με οργανωμένη μεσοπορώδη δομή, τα οποία

παρασκευάστηκαν στους τελευαταίους μήνες του προηγούμενου ημερολογιακού έτους,

και η συνθετική τους πορεία αναφέρεται στην προηγούμενη έκθεση πεπραγμένων

χαρακτηρίστηκαν με ποροσιμετρία Ν2 στους 77 Κ.

ΔΕΙΓΜΑ SBA-15_b1

Στην εικόνα 4 φαίνεται η ισόθερμη ρόφησης αζώτου για το δείγμα SBA-15 b1. Η

ισόθερμη είναι τύπου IV, σύμφωνα με την κατά IUPAC κατηγοριοποίηση, με
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χαρακτηριστικό βρόγχο υστέρησης τύπου Η1, ο οποίος μάλιστα εμφανίζεται σε σχετικά

υψηλές σχετικές πιέσεις 6.0
0
P

P , για τριχοειδή συμπύκνωση ανοιχτών.
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Σχήμα 4. Ισόθερμη ρόφησης Ν2 στους 77Κ για το δείγμα SBA-15_b1.

Ο χαρακτηριστικός ώμος (shaped knee) που εμφανίζεται σε 2

0
10178.1 P

P

υποδηλώνει την δημιουργία του monolayer της ρόφησης. Η ειδική επιφάνεια του

υλικού αποτιμήθηκε στα 765 m2/g με βλαση την μέθοδο ΒΕΤ (SBET = 765 m2/g σε

περιοχές 5.21E-02≤ P/P0≤ 2.47E-01). Η κατανομή του μεγέθους πόρων έγινε με την

εφαρμογή του μοντέλου BJH κάνοντας χρήση του τμήματος της εκρόφησης

ισόθερμης και η μέση διάμετρος των πόρων εκτιμήθηκε στα 7.31 nm. Ο συνολικός

όγκος πόρων (TPV) είναι 0.8735 cc/g (για 949.0
0
P

P ).

ΔΕΙΓΜΑ SBA-15_b2

Στο σχήμα 2 παρουσιάζονται, για λόγους άμεσης σύγκρισης, οι ισόθερμες ρόφησης

Ν2 τόσο για το δείγμα SBA-15_b1 όσο για το SBA-15_b2. Όπως φαίνεται η
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ισόθερμη ρόφησης Ν2 είναι επίσης τύπου IV και για το 2ο μελετούμενο δείγμα, με

χαρακτηριστικό βρόγχο υστέρησης τύπου Η1, πιο ευρύ όμως (placid hysteresis loop)

από αυτό του δείγματος SBA-15_b1 ενώ ξεκινά (και ξανακλείνει) σε μικρότερη

σχετική πίεση 5.0
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Σχήμα 5. Ισόθερμη ρόφησης Ν2 στους 77Κ για τα δείγματα SBA-15_b1 και SBA-15_b2.

Η διαφορά στις δύο αυτές ισόθερμες προέρχεται από το γεγονός ότι το 2ο δείγμα διαθέτει

μεσοπόρους σε περιοχή τιμών μικρότερη από αυτή του 1ου ενώ το εύρος της κατανομής

είναι μεγαλύτερο. Τέλος η συμπεριφορά των τελευταίων σημείων της ισόθερμης

καταδεικνύει την συμπύκνωση σε ακόμη μεγαλύτερους πόρους (πιθανών σε macropores)

ή ακόμη και σε διάκενα της δομής του υλικού που ορίζεται από την εξωτερική επιφάνεια

(external surface area). Η ειδική επιφάνεια του υλικού υπολογίστηκε στα 648 m2/g

περίπου 15% μικρότερη από αυτή του 1ου δείγματος. Όπως αποτυπώνεται από την

ισόθερμη, ο συνολικός όγκος πόρων (TPV) είναι επίσης μικρότερος και ίσος με 0.703

cc/g σε 948.0
0
P

P . Η κατανομή μεγέθους πόρων δεν είναι τόσο καλά ορισμένη όσο
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στην περίπτωση του SBA-15_b1 ενώ το μέσο μέγεθος των πόρων υπολογίζεται στα 7.50

nm

Στη συνέχεια πραγματοποιήθηκε με τη σταθμική μέθοδο ισόθερμη ρόφησης CH2Br2 σε

θερμοκρασία 20 οC για την πορώδη ύαλο Vycor 7930. To πείραμα διεξήχθη

χρησιμοποιώντας αυτόματη σταθμική συσκευή υψηλής πίεσης (IGA-001 της εταιρείας

HIDEN) συνδεδεμένη σε Η/Υ, της οποίας η λειτουργία περιγράφεται συνοπτικά

παρακάτω:

Όπως φαίνεται και από το σχήμα 6 η συσκευή περιλαμβάνει ένα μικροζυγό ακριβείας

(ανάλυση ± 0.1 g ), τρία πιεσόμετρα 0.1, 1 και 20 bar αντίστοιχα καθώς και δύο

βαλβίδες, μία εισαγωγής και μία εξαγωγής, προσαρμοσμένες σε βηματικούς κινητήρες.

Όλα τα παραπάνω στοιχεία βρίσκονται σε ειδικό θάλαμο υπό σταθερή θερμοκρασία

Σχήμα 6. Σταθμική συσκευή προσδιορισμού ισόθερμων ρόφησης (IGA).

Η-He, Ν-Ν2, Δ-Δείγμα, Μ-Manifold (Κεντρικό τμήμα συσκευής), Cal.-Calibration (Χώρος

ογκομετρήσεως), Α-Απαέρωση, Σρ-Ρυθμιστική στρόφιγγα, V-Μετρητής κενού (Pirani), P-Μέτρηση

πιέσεως, Ρ0-Μέτρηση τάσεως ατμών.
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ώστε να ελαχιστοποιείται ο ηλεκτρονικός θόρυβος. Η όλη διάταξη περιλαμβάνει επίσης

σύστημα κενού αποτελούμενο από διαφραγματική αντλία (Vacumbrand MZ-2D) σε

συνδυασμό  με μοριακή αντλία (turbo molecular – PFEIFFER TMU 60) καθώς και

σύστημα θερμοστάτησης για την απαέρωση/θέρμανση των δειγμάτων. Τo δείγμα

απαερώθηκε εντός του ζυγού περίπου για 12-24 h στους 120 οC υπό υψηλό κενό (10-

7mbar).

Η ισόθερμος ρόφησης CH2Br2 σε Vycor στους 20 οC παρουσιάζεται στο σχήμα 2.

Σύμφωνα με την ταξινόμηση κατά IUPAC (International Union of Pure and Applied

Chemistry), η ισόθερμος είναι τύπου IV. Η τριχοειδής συμπύκνωση λαμβάνει χώρα σε

σχετική πίεση p/p0~0.5  ενώ η προσροφηθείσα ποσότητα παραμένει πρακτικά σταθερή

για p/p0>0.7. Επίσης ο βρόχος υστέρησης είναι τύπου H2 που αφορά πολύπλοκη δομή

πόρων όπου σημαντικό ρόλο διαδραματίζει η δικτύωσή τους (γνωστό και ως αποτέλεσμα

δικτύου, network effect).

Σχήμα 7. Ισόθερμος ρόφησης CH2Br2 σε πορώδη ύαλο Vycor 7930 στους 20 οC.

2. SAXS
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Το πείραμα 2 αφορά την in situ μελέτη ρόφησης CH2Br2 σε Vycor® 7930 και σκέδασης

ακτίνων–Χ υπό περιστροφή. Για την πραγματοποίηση του εν λόγω πειράματος

κατασκευάστηκε ειδική μεταλλική κυψελίδα η οποία δύναται να λειτουργεί σε συνθήκες

περιστροφής έως και ~5000 rpm. Η δυσκολία πραγματοποίσης τέτοιων πολύπλοκων

πειραμάτων είναι ιδιαίτερα μεγάλη και η έως τώρα προσπάθεια λήψης τέτοιων

φασμάτων στέφθηκε με επιτυχία.

Τα πρώτα φάσματα που ελήφθησαν βρίσκονται στην φάση της ανάλυσής τους και θα

εκτεθούν σε επόμενη προβλεπόμενη έκθεση αναφοράς

Το πείραμα 1 αναφέρεται στην “σάρωση” του βρόγχου υστέρησης της ισόθερμης

ρόφησης CH2Br2 σε δείγμα υάλου Vycor® 7930. Το CH2Br2 έχει την ίδια ηλεκτρονιακή

πυκνότητα με την ύαλο και ως αποτέλεσμα δημιουργεί εξίσωση των αντιθέσεων

(contrast matching). Ο βρόχος υστέρησης της ισόθερμου προσρόφησης σαρώθηκε

(scanning) με σκοπό τον εντοπισμό των μετασταθών καταστάσεων. Για την

πραγματοποίηση του πειράματος τοποθετήθηκε το δείγμα υάλου, αφού αρχικά

προετοιμάστηκε με την επεξεργασία του με υπεροξείδιο του υδρογόνου και ακολούθως

με θερμική επεξεργασία, στο θερμοστατούμενο κελί για in situ στατικά πειράματα.

Τα ακόλουθα φάσματα σκέδασης ακτίνων–Χ σε μικρές γωνίες (Εικόνα 7)

χρησιμοποιήθηκαν για την ανακατασκευή της ισοθέρμου ρόφησης CH2Br2 σε δισκίο

υάλου Vycor® 7930.  Όπως αποτυπώνεται στην εικόνα ο βρόγχος υστέρησης είναι τύπου

Η2. Όπως διαφαίνεται η τριχοειδής συμπύκνωση λαμβάνει χώρα από την περιοχή των

μικρών τιμών μεγέθους πόρων αρχικά ενώ ακολούθως επεκτείνεται και στα επόμενα

μεγαλύτερα χαρακτηριστικά μεγέθη του ύαλου.

Στηριγμένοι στα δεδομένα της ανακατασκευής της ισόθερμης ρόφησης αλλά και των

επιμέρους βρόγχων, τόσο κατά την ρόφηση όσο και κατά τηνξ εκρόφηση, εντός του

κυρίου βρόγχου υστέρησης ακολουθήσαμε με την εξέταση και την επιβεβαίωση της
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ισχύος βασικών θεωρημάτων έτσι όπως περιγράφονται από τον Prof. Everett1,2,3 και τους

συνεργάτες του.

Για τον υπολογισμό του πάχους του προσροφούμενου 1ου στρώματος (t-film)

χρησιμοποιήθηκε η εξίσωση του Hasley mt
K

P
P 






0
ln ln(p/po)=K/tm, όπου Κ και m

είναι παράγοντες καμπυλότητας με K=61.8 και m=2.2194.

Εικόνα 7. Φάσματα σκέδασης SAXS σε διαφορετικές σχετικές πιέσεις ισοροπίας εντός του

βρόγχου υστέρησης της ισοθέρμου ρόφησης CH2Br2 σε δισκίο Vycor® 7930. Η αρίθμηση των

φασμάτων ακολουθεί την “διαδρομή” της ισοροπίας κατά την ρόφηση. Οι θέσεις 2 και 3

1 D.H. Everett, D.W.I.  Whitton, Trans. Faraday Soc., 48 (1952) 749.
2 D.H. Everett, F.W. Smith, Trans. Faraday Soc. 50 (1954) 187.
3 D.H. Everett, Trans. Faraday Soc. 50 (1954) 1077.
4 A.Ch. Mitropoulos, J. Coll. Interface Sci. 336 (2009) 679.
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εμπεριέχουν δύο διαφορετικές διαδρομές του συστήματος στην αυτή κατάσταση ισορροπίας. Η

ταύτιση των καμπυλών ρόφησης με τα αντίστοιχα σημεία (από τα δεδομένα SAXS) επιδεικνύει την

άριστη ανακατασκευή των δεδομένων με διαφοερτικές τεχνικές.

Η θέση 2 αντιπροσωπεύει την κατάσταση ισοροπίας σε 544.0
0
P

P , μια κατάσταση η

οποία αποτυπώνεται στο σύστημα έχοντας ακολουθήσει δύο διαφορετικές διαδρομές

κατά την διαδικασία της ρόφησης. Αντίστοιχα το σημείο 3 επίσης αντιπροσωπεύει δύο

κατάσταση ισορροπίας σε ταυτόσημη σχετική πίεση ισορροπίας, καταστάσεις οι οποίες

προήλθαν η 1η κατά την διαδρομή της ρόφησης ενώ η 2η κατά αυτή της εκρόφησης. Οι

καταστάσεις ισορροπίας αναφέρονται σε ακριβή αντιστοχία της ροφημένης ποσότητας

CH2Br2 ανεξάρτητα της διαδρομής που ακολουθήθηκε, η διαδρομή αυτή όμως διαθέτει

στοιχεία “μνήμης” τα οποία και παίζουν καθοριστικό ρόλο της εξέλιξης της ισορροπίας

στο επόμενο βήμα. Η ένταση σκέδασης καταγράφεται να μειώνεται αντίστοιχα με την

κάθε ισορροπία κατά την ρόφηση, γεγονός που επιδεικνύει, ιδιαίτερα στις υψηλές τιμές

0P
P , την απουσία επιφανειακών συμπυκνωμάτων.

Το πείραμα 3 αφορά την in situ μελέτη (όχι κατ’ ανάγκην υπό περιστροφή) ρόφησης και

μικρογωνιακής σκέδασης ακτίνων–Χ σε άλλα υλικά όπως SBA-15, MCM-41, άνθρακες,

MCF κ.α. Κατά την διάρκεια του έργου τόσο SBA-15 όσο και μικροπορώδεις άνθρακες

αλλά και μεσοπορώδεις MCM-41 μελετούνται τόσο με in situ πειράματα ρόφησης και

SAXS όσο και με τον συνδυασμό και άλλων τεχνικών.
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Εικόνα 8. In situ SAXS φάσματα για MCM-41 κατά την ρόφηση CH2Br2 στους 25 oC

Tα φάσματα από τα in situ πειράματα ρόφησης CH2Br2 και σκέδασης ακτίνων–Χ στους

25 oC παρουσιάζονται στην Εικόνα 8, ενώ η ανάλυση των φασμάτων συνεχίζεται.

.

Στη συνέχεια παρουσιάζονται οι καμπύλες σκέδασης ακτίνων-x, κατόπιν όλων των

απαραίτητων διορθώσεων, από τις επιτόπου  (in situ) μετρήσεις SAXS και

προσρόφησης-εκρόφησης CH2Br2 στους 20 οC (σχήματα 9 & 10). Σε όλες τις καμπύλες

σκέδασης, η πρώτη κορυφή στο σημείο Q=0.0038 Å-1 αντιστοιχεί στη μείωση της

ακτινοβολίας της κύριας δέσμης των ακτίνων-x (beam stop), ώστε να αποφευχθεί πιθανή

βλάβη του ανιχνευτή.
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Σχήμα 9. Καμπύλες σκέδασης του Vycor κατά τη διάρκεια προσρόφησης CH2Br2 σε διάφορες σχετικές

πιέσεις στους 20 οC.
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Σχήμα 10. Καμπύλες σκέδασης του Vycor κατά τη διάρκεια εκρόφησης CH2Br2 σε διάφορες σχετικές

πιέσεις στους 20 οC.

Οι καμπύλες σκέδασης δείχνουν την κορυφή συσχέτισης (correlation peak) του Vycor

στο σημείο Q~0.025 Å-1. Καθώς η προσρόφηση λαμβάνει χώρα το ύψος της κορυφής

ελαττώνεται. Στη συνέχεια η τριχοειδής συμπύκνωση ξεκινά από τους μικρότερους

πόρους, ενώ με την αύξηση της πίεσης, συμπυκνώνονται και η μεγαλύτεροι πόροι

σύμφωνα με την εξίσωση Kelvin. Παρατηρείται επίσης μία τάση μετατόπισης της

κορυφής Bragg προς τα δεξιά. Τέλος στα τελευταία δύο στάδια της προσρόφησης (σχήμα

3) παρατηρείται πολύ μεγάλη ελάττωση της σκεδαζόμενης έντασης ακτινοβολίας και η

εξαφάνιση των κορυφών Bragg. Αυτό συμβαίνει γιατί το CH2Br2 έχει την ίδια

ηλεκτρονιακή πυκνότητα με την αργιλία (Vycor) και ως αποτέλεσμα δημιουργεί εξίσωση

των αντιθέσεων (contrast matching). Ακριβώς τα αντίθετα συμβαίνουν κατά τη διάρκεια

της εκρόφησης (σχήμα 10).

Στη συνέχεια θα γίνει ανακατασκευή της ισοθέρμου από τις καμπύλες σκέδασης, και θα

συγκριθεί με την πειραματική ισόθερμη ρόφησης (σχήμα 10) ώστε να διερευνηθεί

ενδελεχώς ο μηχανισμός ρόφησης.

4. XRD
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Στην εικόνα 9 παρουσιάζονται τα φάσματα περίθλασης ακτίων–Χ (XRD) σε μικρές

γωνίες για τα δύο μελετούμενα υλικά SBA-15 και τα οποία διαφοροποιούνται ως προς

τις συνθήκες υδροθερμικής τους επεξεργασίας.
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Σχήμα 8. Φάσματα XRD των δύο υλικών SBA-15.

Όπως φαίνεται στο σχήμα 9 τρεις είναι οι χαρακτηριστικές κορυφές περίθλασης των

ακτίνων-Χ για το δείγμα SBA-15_b1 και συγκεκριμένα σε 2θ=0.996, 1.668, 1.896o, οι

οποίες αντιστοιχούν στα χαρακτηριστικά Brag peaks (100), (110) και (200) για την

ακριβώς ορισμένη 2D συμμετρία της εξαγωνικής πορώδους δομής (space group P6mm).

Το αντίστοιχο φάσμα για το υλικό SBA-15_b2 παρουσιάζει μόνο μια χαρακτηριστική

κορυφή στις 2θ=0.972o χωρίς να ακολουθούν οι επόμενες δύο. Αυτό οφείλεται στο ότι η

δομή του 2ου SBA-15 είναι λιγότερο ορισμένη σε σχέση με το 1ο δείγμα.

Καταλήγοντας λοιπόν, το υλικό SBA-15_b1 είναι το υλικό με τα βέλτιστα

χαρακτηριστικά και είναι αυτό το οποίο επιλέγεται για τον περαιτέρω χαρακτηρισμό του

και την αποτίμηση των ιδιοτήτων του σε διεργασίες ρόφησης επιλεγμένων ροφητών.

5. SEM/EDX/TEM
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Ακολουθούν εικόνες απο ηλεκτρονική μικροσκοπία και EDX των δειγμάτων SBA – 15

και MCM -41, από όπου αποδυκνύεται η κρυσταλλική δομή τους



20



21



22



23


