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ΠΡΟΛΟΓΟΣ 

 

 

 

ο σύγγραµµα αυτό αποτελεί µια πρώτη προσπάθεια για τη δηµιουργία 

ενός βοηθήµατος των συναδέλφων χηµικών που θα υπηρετήσουν την 

παραγωγή και τον έλεγχο των παραγωγικών διαδικασιών. Η επιλογή της ύλης 

έγινε µε βάση τα προβλήµατα που θα αντιµετωπίσουν οι φοιτητές της κατεύ-

θυνσης «Βιοµηχανική Χηµεία – Υλικά».  

Είναι γεγονός αναµφισβήτητο ότι η Χηµική Ανάλυση είναι ένα σηµαντικό ερ-

γαλείο στη λύση προβληµάτων που προκύπτουν µέσα στη βιοµηχανία και οι 

τεχνικές που θα χρησιµοποιηθούν δεν ανήκουν αποκλειστικά σε µια κατηγορία 

µεθόδων, αλλά σε όλες σχεδόν τις κατηγορίες. Υπενθυµίζεται στους αναγνώ-

στες ότι Αναλυτική Χηµεία είναι ο κλάδος της Χηµείας που έχει ως στόχο τη 

διερεύνηση της ποιοτικής και ποσοτικής σύστασης των διαφόρων υλικών, κα-

θώς και την ταυτοποίηση αγνώστων κατ΄ αρχήν ουσιών. Στο σηµείο αυτό 

πρέπει να τονιστεί ότι για να γίνει κατανοητό το περιεχόµενο του βιβλίου θα 

πρέπει ο αναγνώστης να είναι εξοικειωµένος µε την Ποιοτική και την Ποσοτική 

Ανάλυση. Υπενθυµίζεται ότι η Αναλυτική Χηµεία αφορά κυρίως την Ποσοτική 

της διάσταση και οι εκφράσεις «βρίσκεται σε ίχνη» ή «ανιχνεύτηκε» ακούγο-

νται σπανίως και ουσιαστικά έχουν αντικατασταθεί µε την ”όχι περισσότερο 

από …” (not more than …) και ακολουθεί το όριο ανίχνευσης και σε ορισµένες 

περιπτώσεις το όριο προσδιορισµού του συγκεκριµένου συστατικού µε τη µέ-

θοδο που έχει χρησιµοποιηθεί. Υπενθυµίζεται ότι σε κάθε περίπτωση πρέπει 

να προηγηθούν:  

(i) Μελέτη του αναλυτικού προβλήµατος (φύση του δείγµατος, προβληµατι-

σµός, κλπ.)  

(ii) Βιβλιογραφική κάλυψη της συγκεκριµένης περίπτωσης και επιλογή της 

αναλυτικής µεθόδου που θα ακολουθηθεί. 

(iii) Τέλος, πλήρης κατάστρωση της αναλυτικής πορείας µε ταυτόχρονες δοκι-

µές 

Σε ορισµένα κεφάλαια του συγγράµµατος χρησιµοποιήθηκε ως πηγή µέρος 

των αντίστοιχων κεφαλαίων από την «Εισαγωγή στη Χηµική Ανάλυση» (Α. Ν. 

Βουλγαρόπουλος, Γ. Α. Ζαχαριάδη, Ι. Α. Στράτη). Επίσης, σε ότι αφορά στη 

Τ 
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φασµατοµετρία ατοµικής απορρόφησης χρησιµοποιήθηκε η δοµή των πρό-

σφατων σηµειώσεων της Ενόργανης Χηµικής Ανάλυσης ΙΙ.  

Στο παρόν σύγγραµµα συνεργαστήκαµε ισότιµα µε τον κ. Γεώργιο Ζαχα-

ριάδη, την κ. Βικτωρία Σαµανίδου και τον κ. Γεώργιο Θεοδωρίδη. 

Γνωρίζουµε ότι σε κάθε έκδοση, και πολύ περισσότερο στην πρώτη, υπάρ-

χουν λάθη και παραλήψεις, για τον λόγο αυτόν θα ήµασταν ευγνώµονες σε 

όσους µας εκφράσουν τις παρατηρήσεις τους και τα οποιαδήποτε λάθη ή πα-

ραλήψεις επισηµάνουν. 

 

 Ιωάννης Στράτης 

 Καθηγητής ΑΠΘ 
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ΥΛΙΚΑ ΚΑΙ ΔΕΙΓΜΑΤΟΛΗΨΙΑΥΛΙΚΑ ΚΑΙ ΔΕΙΓΜΑΤΟΛΗΨΙΑ

1ο Κεφάλαιο Κεφάλαιο

 
 

 

 

1.1 Εισαγωγή 

 

Ο χηµικός είναι πιθανόν να έρθει σε επαφή, άµεσα ή έµµεσα, µε όλο το φάσµα 

των υλικών που ο άνθρωπος χρησιµοποιεί σε µια σύγχρονη κοινωνία. Τα υλι-

κά αυτά µπορούν να ταξινοµηθούν ανάλογα µε ορισµένα κριτήρια, π.χ. ανά-

λογα µε την προέλευση τους σε φυσικά και βιοµηχανικά υλικά, ανάλογα µε τη 

σύστασή τους σε ανόργανα και οργανικά (τα πρώτα συµπεριλαµβάνουν τους 

λίθους, τα ανόργανα ορυκτά, τα ανόργανα χρώµατα κλπ., ενώ τα δεύτερα τα 

οργανικά χρώµατα, υφάσµατα πολυµερή κλπ.), ανάλογα µε τη χρήσή τους 

διακρίνονται σε φαρµακευτικά, πολεµικά, γραφικές ύλες, κλπ. Κάθε κατηγορία 

µπορεί να υποδιαιρεθεί σε λίγες ή πολλές υποκατηγορίες.  

 Τα υλικά για να έχουν κάποια χρήση πρέπει να πληρούν ορισµένες προ-

διαγραφές οι οποίες και καθορίζουν την ποιότητα του υλικού. Οι προδιαγρα-

φές των υλικών χαρακτηρίζουν το συγκεκριµένο υλικό και αποτελούν ένα 

πρωταρχικό κριτήριο αξίας. Στο παρόν σύγγραµµα είναι αδύνατον να αναφερ-

θούν λεπτοµερώς όλες οι κατηγορίες των υλικών  

 Παρακάτω δίνονται οι κυριότερες κατηγορίες υλικών.  

 

(i)  Πρώτες ύλες 

 Ως πρώτες ύλες στη βιοµηχανία µπορούν να οριστούν τα υλικά τα οποία 

βρίσκονται στη φύση και µε διάφορες διεργασίες µεταµορφώνονται σε χρήσι-

µα υλικά και τέλος σε χρηστικά αντικείµενα. Οι πρώτες ύλες διακρίνονται ανά-

λογα µε τη χηµική σύστασή τους σε ανόργανες πρώτες ύλες και σε οργανικές. 
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Στην πρώτη κατηγορία ανήκουν τα πετρώµατα, τα ανόργανα ορυκτά και τα 

µεταλλεύµατα. Στη δεύτερη κατηγορία ανήκουν, κυρίως, τα οργανικά ορυκτά 

(πετρέλαιο) και το φυσικό αέριο. Ως πρώτη ύλη µπορεί να θεωρηθεί, σε διά-

φορες βιοµηχανικές εφαρµογές, ο ατµοσφαιρικός αέρας. Η σηµαντικότερη 

όµως «πρώτη ύλη» στη βιοµηχανία είναι το νερό. Το νερό αποτελεί το υλικό 

που είναι απαραίτητο σε όλες τις βιοµηχανικές διαδικασίες. Ανάλογα µε τη 

µορφή των υλικών, τον τόπο εύρεσης τους και τη µελλοντική χρήση τους δια-

µορφώνονται και οι διαδικασίες δειγµατοληψίας. 

 

(ii)  Βιοµηχανικά προϊόντα 

 Είναι τα προϊόντα της βιοµηχανίας και κατηγοριοποιούνται ανάλογα µε τη 

βιοµηχανική διαδικασία. Ως παράδειγµα µπορεί να αναφερθεί η ανόργανη χη-

µική βιοµηχανία (π.χ. υαλουργία, κεραµική κλπ.) και η οργανική (πετρελαιοει-

δή, πολυµερή κλπ.). Παρόλα αυτά τόσο στην ανόργανη χηµική βιοµηχανία 

όσο και στην οργανική δεν χρησιµοποιούνται αµιγώς ανόργανα υλικά ούτε α-

µιγώς οργανικά αντίστοιχα. H δειγµατοληψία στις βιοµηχανίες γίνεται τόσο στη 

γραµµή παραγωγής, σε τακτά χρονικά διαστήµατα για να ελέγχεται η παρα-

γωγική διαδικασία όσο και στο τερµατικό σηµείο, δηλαδή στο τελικό προϊόν. Η 

δειγµατοληψία αυτή αφορά το τελικό προϊόν αλλά και τα ενδιάµεσα στάδια. Τα 

δείγµατα προωθούνται στο εργαστήριο ελέγχου ποιότητας της βιοµηχανίας και 

τα αποτελέσµατα διαβιβάζονται στους υπεύθυνους παραγωγής και ασφάλειας 

των προϊόντων Επίσης, ξεχωριστή δειγµατοληψία γίνεται και από τον πελάτη, 

για την αξιολόγηση του προϊόντος (έλεγχος ποιότητας). Πρέπει να σηµειωθεί 

ότι πριν αποφασιστεί η συνεργασία ενός σοβαρού εµπορικού οίκου µε µια 

βιοµηχανία γίνεται ένας έλεγχος όλης της βιοµηχανίας, από την παραγωγική 

διαδικασία, τις αποθήκες, τους χώρους εστίασης των εργαζοµένων και όλους 

τους κοινόχρηστους χώρους, αλλά και κάθε είδος γραµµής εφοδιασµού της 

βιοµηχανίας (π.χ. κυκλώµατα νερών, καυσίµων κ.λπ.).  

 

(iii)  Γεωργικά προϊόντα 

 Τα γεωργικά προϊόντα αποτελούν µια ενδιαφέρουσα περίπτωση υλικών. 

Σε πολλές περιπτώσεις θεωρούνται πρώτες ύλες και σε ορισµένες τελικό 

προϊόν. Το ίδιο είδος πολλές φορές υπάρχει και στις δύο κατηγορίες, τις πε-

ρισσότερες φορές όµως µε διαφορετικές ποικιλίες. Έτσι, υπάρχουν τα επιτρα-

πέζια σταφύλια και τα σταφύλια οινοποίησης, τα επιτραπέζια ροδάκινα και τα 

βιοµηχανικά (συµπύρηνα). Στις δύο αυτές περιπτώσεις εξετάζονται διαφορετι-

κές παράµετροι. H δειγµατοληψία γίνεται κατ' αρχή στον αγρό, όπου ελέγχεται 
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η πρωτογενής παραγωγή, π.χ. συνεχής δειγµατοληψία φύλλων ακτινιδίων και 

προσδιορισµός ιχνοστοιχείων (Fe, Zn, Mn και Cu). Επίσης, κατά την παράδο-

ση του προϊόντος λαµβάνεται ξανά δείγµα από το χηµείο της γεωργικής βιο-

µηχανίας στην οποία θα παραδοθεί το προϊόν. Σηµειώνεται ότι η πρωτογενής 

παραγωγή ελέγχεται από την αρχή ξεκινώντας από την εδαφολογική µελέτη, 

τη φυλλοδιαγνωστική κλπ. έως την παράδοση ενός υγιούς τελικού προϊόντος 

λαµβάνοντας υπόψη την οµοιοµορφία του και άλλες παραµέτρους (π.χ. σκλη-

ρότητα, συγκέντρωση σακχάρων κ.λπ.). 

 

(iv)  Εδάφη 

 Πριν αποφασιστεί η χρήση ενός χωραφιού επιβάλλεται να γίνει µια εδαφο-

λογική µελέτη. H περιοχή που πρόκειται να µελετηθεί ”καλύπτεται” από ένα 

νοητό δίχτυ (κάναβος) και λαµβάνονται "καρότα" στους κόµβους του διχτύου. 

Τις περισσότερες φορές ενδιαφέρον παρουσιάζει το έδαφος σε βάθος µέχρι 

30 – 40 cm. 

 

(v)  Περιβαλλοντικά υλικά 

 Ως περιβαλλοντικά υλικά θεωρούνται τα υλικά τα οποία µας περιβάλλουν 

και αυτά είναι κυρίως οι αποδέκτες των παραπροϊόντων της ανθρωπογενούς 

δραστηριότητας. Η δειγµατοληψία έχει ως στόχο τον έλεγχο της ποιότητας του 

περιβάλλοντος και σε κάθε περίπτωση υπάρχει ο κατάλληλος δειγµατολήπτης 

και ισχύουν ανάλογοι κανόνες τόσο στη διαδικασία δειγµατοληψίας όσο και 

στη συντήρηση των δειγµάτων µέχρι την τελική ανάλυση. 

 

(vi)  Bιολογικά υλικά 

 Τα βιολογικά υλικά παρουσιάζουν ενδιαφέρον κυρίως στην κλινική χηµεία 

και σε κάθε περίπτωση η συνολική διαδικασία είναι καθορισµένη (π.χ. παρα-

κέντηση, κλπ.). 

 

(vii)  Αρχαιολογικά υλικά 

 Τα αρχαιολογικά υλικά αποτελούν µια ξεχωριστή κατηγορία παρόλο ότι 

από πλευράς σύστασης δεν διαφέρουν από άλλα σύγχρονα οµοειδή τους. Η 

διαφοροποίήση αυτή οφείλεται στην ιδιαιτερότητα τους να αποτελούν αντικεί-

µενα τα οποία δεν πρέπει να καταστραφούν και στο γεγονός ότι υπόκεινται σε 

ειδική νοµοθεσία. Στην ίδια κατηγορία εντάσσονται και τα έργα τέχνης ενώ τα 

υλικά που χρησιµοποιούνται για τη συντήρησή τους αποτελούν ξεχωριστή κα-

τηγορία (µε πολλές υποκατηγορίες). Τα αρχαιολογικά υλικά συνήθως βρίσκο-
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νται σε πολύ µικρές ποσότητες και αντιµετωπίζονται ως ετερογενή υλικά. Το 

κύριο τους πρόβληµα είναι η σπανιότητα του υλικού, όχι φυσικά πάντοτε, (π.χ. 

υπάρχει µεγάλη ποσότητα κεραµικών, τα οποία αποτελούν και έναν δείκτη 

τεχνολογικού επιπέδου µιας κοινότητας) και η δειγµατοληψία πρέπει να γίνεται 

παρουσία αρχαιολόγου. 

 

(viii)  Τρόφιµα 

 Τα τρόφιµα αποτελούν µια ξεχωριστή κατηγορία υλικών µε µια τεράστια 

ποικιλία και το κάθε είδος αποτελεί ιδιαίτερη περίπτωση. Η δειγµατοληψία 

τους, ανάλογα µε την περίπτωση, αντιµετωπίζεται συνήθως όπως τα γεωργι-

κά και τα βιοµηχανικά προϊόντα. 

 

(ix)  Υλικά Εγκληµατολογικού ενδιαφέροντος 

 Αποτελούν µια ιδιαίτερη κατηγορία και από χηµικής άποψης διακρίνεται σε 

διάφορες κατηγορίες υλικών, π.χ. βιολογικά υγρά, εδαφολογικά δείγµατα, µε-

λάνες, γυαλιά κλπ. και βρίσκονται συνήθως σε µικρές ποσότητες.  

 
� Σηµείωση: Κάθε κατηγορία υλικών αποτελεί ένα ξεχωριστό γνωστικό πεδίο. Ο 

χηµικός ο οποίος θα ασχοληθεί µε µια συγκεκριµένη κατηγορία οφείλει να ενηµε-

ρωθεί για αυτήν σε κάθε λεπτοµέρεια έτσι θα πρέπει να µάθει να συνεργάζεται µε 

ειδικούς επιστήµονες του συγκεκριµένου πεδίου. Επιθυµώ να τονίσω για µια α-

κόµη φορά ότι όλες οι παραγωγικές διαδικασίας απαιτούν γνώσεις χηµείας, αλλά 

καµιά από αυτές δεν είναι µόνο χηµεία. Επίσης, για τα διάφορα υλικά ενδιαφέρο-

νται και άλλοι επιστηµονικοί κλάδοι, χωρίς τη συνεργασία των αντίστοιχων επι-

στηµόνων είναι αδύνατον να κατανοήσουµε πλήρως αυτά τα υλικά. Όταν για πα-

ράδειγµα ασχολούµαστε µε γεωλογικά υλικά πρέπει να έχουµε υπόψη µας ότι 

υπάρχουν και γεωλόγοι. Τίποτε δεν είναι µόνο χηµεία, ακόµη και αυτό που εµείς 

ονοµάζουµε καθαρή χηµεία χωρίς µαθηµατικά και φυσική δεν θα υπήρχε, τουλά-

χιστον στο σηµερινό της επίπεδο. 

 

 

1.2 ∆ειγµατοληψία 

 

Έχοντας υπόψη τον ορισµό του δείγµατος (ότι είναι το µέρος ενός υλικού που 

επιλέγεται ως αντιπροσωπευτικό του υλικού), µπορούµε να ορίσουµε και τη 

δειγµατοληψία ως τη διαδικασία που πρέπει να ακολουθηθεί ώστε να εξασφα-

λιστεί ένα µικρό µέρος του αρχικού υπό εξέταση υλικού το οποίο (µέρος) να το 

αντιπροσωπεύει πλήρως, δηλαδή να έχει τα ίδια χηµικά, τεχνολογικά και ειδι-
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κά χαρακτηριστικά του αρχικού υλικού ή δειγµατοληψία είναι η διεργασία της 

παραλαβής από τη συνολική ποσότητα του υλικού, ενός µικρού κλάσµατός 

του, του οποίου το σύνολο των ιδιοτήτων είναι ίδιο µε το αντίστοιχο του συνό-

λου του υλικού. ∆ειγµατοληψία, λοιπόν, είναι η διεργασία της παραλαβής από 

τη συνολική ποσότητα του υλικού, ενός µικρού κλάσµατός του, του οποίου το 

µετρούµενο µέγεθος έχει ίδια τιµή µε τη µέση τιµή του µεγέθους στο σύνολο 

του υλικού. 

 Κάθε είδος ελέγχου αρχίζει µε τη διαδικασία της δειγµατοληψίας. Η ποσό-

τητα του υλικού που πρέπει να ελεγχθεί (π.χ. να βρεθεί η χηµική του σύσταση 

ή η περιεκτικότητα ενός µόνον συστατικού) εξαρτάται από τρεις κυρίως παρα-

µέτρους, τη µεθοδολογία ελέγχου, την αρχική ποσότητα του υλικού και τη 

«συσκευασία» του υλικού. Η ποσότητα αυτή µπορεί να κυµαίνεται από ελάχι-

στα mg υλικού (π.χ. αρχαιολογικές µελέτες, βιολογικά δείγµατα κλπ.) µέχρι 

δεκάδες τόνων (π.χ. φορτίο γεωλογικών υλικών). Τα υλικά από την άποψη της 

οµοιογένειας διακρίνονται σε οµοιογενή (π.χ. διαλύµατα, κράµατα τα οποία 

δεν έχουν διαβρωθεί κλπ.) και σε ετερογενή (π.χ. γεωλογικά δείγµατα). Ως 

ετερογενή υλικά θεωρούνται και τα διαβρωµένα (π.χ. αρχαιολογικά) άσχετα αν 

µακροσκοπικά φαίνονται οµοιογενή. 

 Το δείγµα δηλαδή πρέπει να αντιπροσωπεύει το σύνολο του συγκεκριµέ-

νου υλικού (µητρικό υλικό). Η κυρίαρχη, λοιπόν, ιδιότητα του δείγµατος σε ό-

λες τις περιπτώσεις είναι η "αντιπροσωπευτικότητα" του. H σωστή δειγµατο-

ληψία είναι η βάση της χηµικής ανάλυσης και η αξία της χηµικής πληροφορίας 

που θα προκύψει από την ανάλυση εξαρτάται άµεσα από το πόσο αντιπρο-

σωπευτικό είναι το δείγµα που χρησιµοποιήθηκε. Πρέπει να αναφερθεί ότι για 

κάθε περίπτωση υπάρχει η κατάλληλη διαδικασία δειγµατοληψίας ή οποία ε-

λαχιστοποιεί την πιθανότητα σφάλµατος. H διαδικασία αυτή δίνεται σε διάφο-

ρα ειδικά συγγράµµατα (ASTM, American Society for Testing Material, Asso-

ciation of Official Analytical Chemists, DIN, Deuche Industrial Standards κ.λπ.) 

και πρέπει να ακολουθηθεί αυστηρά. Σε όλες τις περιπτώσεις το λαµβανόµενο 

δείγµα πρέπει να χωρίζεται σε δυο µέρη, το ένα αναλύεται και το άλλο φυλάσ-

σεται ως µάρτυρας. 

 Σε γενικές γραµµές, το υπό εξέταση υλικό µπορεί να χαρακτηριστεί και να 

ταξινοµηθεί ως προς τη φυσική του κατάσταση (δηλαδή ως στερεό, υγρό ή 

αέριο), ως προς την οµοιογένειά του (δηλαδή αν κάποια ή κάποιες από τις ι-

διότητές του µεταβάλλονται από σηµείο σε σηµείο), στο αν είναι στατικό ή δυ-

ναµικό (δηλαδή αν το υλικό βρίσκεται σε κατάσταση ροής ή αν κάποια ή κά-

ποιες ιδιότητές του µεταβάλλονται µε τον χρόνο), αν είναι συνεχές ή διακριτό 

(π.χ. βαζάκια παιδικών τροφών κ.λπ.). 
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 Τέλος, πρέπει να τονιστούν οι κυριότερες προφυλάξεις που πρέπει να 

λαµβάνονται τόσο κατά τη δειγµατοληψία όσο και µετά. 

1. Όταν το δείγµα είναι περιορισµένο ή δεν επιτρέπεται να αφαιρεθεί υλικό 

από το αντικείµενο για να µην αλλοιωθεί η όψη του, τότε αποσπάται υλικό 

µε προσοχή το οποίο να έχει υποστεί τη µικρότερη αλλοίωση από το πε-

ριβάλλον και µε τη βοήθεια οργάνων τα οποία δεν επιµολύνουν το δείγµα 

(χρησιµοποιούνται αιχµηρά αντικείµενα από ειδικά κράµατα, γυαλί, κ.λπ.). 

Όσο µικρότερη είναι η µάζα του δείγµατος τόσο περισσότερο επηρεάζεται 

από την επιµόλυνση (µεγαλύτερο σχετικό λάθος). Πρέπει να σηµειωθεί ότι 

στις περιπτώσεις αυτές επιβάλλεται να γίνει αρχικά µια λεπτοµερής απο-

τύπωση του αντικειµένου.  

2. Όταν το υλικό αποτελείται από κόκκους διαφορετικών µεγεθών υπάρχει 

πιθανότητα η σύσταση των διαφόρων κόκκων να είναι διαφορετική. Σε αυ-

τή την περίπτωση πρέπει όλα τα µεγέθη να αντιπροσωπεύονται αναλογι-

κά. ∆ηλαδή η κοκκοµετρική ανάλυση του υλικού θα οδηγήσει τον αναλυτή 

στην ορθή διαδικασία δειγµατοληψίας. Σε ορισµένες περιπτώσεις ενδια-

φέρον παρουσιάζει ένα µόνον κλάσµα του µητρικού υλικού.  

3. Η κονιοποίηση του δείγµατος που ακολουθεί πρέπει να γίνεται µε προσο-

χή προς αποφυγή αλλοίωσης της σύστασή του, όπως π.χ. απώλεια πτη-

τικών συστατικών, επιµόλυνσή του από τα υλικά του σπαστήρα κ.λπ., µε 

τελικό αποτέλεσµα την εξαγωγή εσφαλµένων συµπερασµάτων. Ιδιαίτερη 

προσοχή στην επιµόλυνση του δείγµατος πρέπει να δίνεται όταν προσ-

διορίζονται ιχνοστοιχεία. 

4. Η µείωση του βάρους για να προκύψει το τελικό δείγµα που θα διαλυτο-

ποιηθεί γίνεται µε τη γνωστή µέθοδο των τεταρτηµορίων, σχήµα 1.1. Σύµ-

φωνα µε τη διαδικασία αυτή το κονιοποιηµένο δείγµα, το οποίο έχει προ- 

 

 

Σχήµα 1.1. Από τον κώνο 1 επιλέγονται µόνο 2 µαύρα τεταρτηµόρια, που χωρίζο-

νται και δηµιουργούν τον κώνο 2. Στον κώνο 2 και εξής επαναλαµβάνεται 

η ίδια διαδικασία. 
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 κύψει από το σύνολο του υλικού, απλώνεται επάνω σε µια καθαρή επιφά-

νεια και παίρνει τη µορφή κώνου, κατόπιν χωρίζεται σε τέσσαρα τεταρτη-

µόρια από τα οποία επιλέγονται τα δύο µη γειτονικά, αναµιγνύονται ξανά 

και σχηµατίζουν τον κώνο 2, όπου επαναλαµβάνεται η ίδια διαδικασία, 

έως ότου ληφθεί το τελικό δείγµα το οποίο θα ζυγιστεί και θα επεξεργαστεί 

κατάλληλα. 

5. Η συντήρηση των δειγµάτων στην αρχική τους κατάσταση, µέχρι την ανά-

λυσή τους απαιτεί επίσης ορισµένες προφυλάξεις, π.χ. τα δείγµατα µετάλ-

λων πρέπει να προφυλάσσονται από την υγρασία και από ατµούς οξέων, 

για τον λόγο αυτό χρησιµοποιούνται ειδικά φιαλίδια ή σακούλες από πο-

λυµερές υλικό και σε ορισµένες περιπτώσεις ο ατµοσφαιρικός αέρας ο 

οποίος περιβάλει το δείγµα αντικαθίσταται από αδρανές αέριο, συνήθως 

άζωτο. 

6. Όταν το υλικό αποτελείται από διακριτά τµήµατα (όπως για παράδειγµα 

συσκευασµένα προϊόντα) τότε κατά τη δειγµατοληψία πρέπει να λαµβάνε-

ται υπόψη η πιθανότητα να ληφθεί το χειρότερο ή το καλύτερο τεµάχιο. 

Στις περιπτώσεις αυτές ακολουθείται ένα κοινώς αποδεκτό (από τον πελά-

τη και τον προµηθευτή) δειγµατοληπτικό σχήµα. 

7. Τοξικά και επικίνδυνα υλικά. Ιδιαίτερες προφυλάξεις πρέπει να λαµβάνο-

νται κατά τη δειγµατοληψία επικίνδυνων και τοξικών ουσιών, όπως για 

παράδειγµα σε περιβαλλοντικά δείγµατα. Στις περιπτώσεις αυτές είναι 

απαραίτητος ένας κατάλληλος εξοπλισµός και σε καµιά περίπτωση δεν 

πρέπει να αγνοούµε τις οδηγίες των αρµόδιων οργανισµών. 

8 Τέλος, πρέπει να έχουµε υπόψη το είδος και τις ιδιότητες του υπό εξέταση 

υλικού, τον τύπο του δείγµατος που απαιτείται για τη συγκεκριµένη µέθο-

δο ελέγχου, τη σταθερότητα του δείγµατος και τον κατάλληλο χειρισµό των 

δειγµάτων. 

 

1.3 Χρήσιµη Ορολογία 

 

∆ειγµατοληψία: ∆ειγµατοληψία, είναι η διεργασία της παραλαβής από τη συ-

νολική ποσότητα του υλικού, ενός µικρού κλάσµατός του, του οποίου η 

χηµική σύσταση είναι ίδια µε τη µέση σύσταση του συνόλου του υλικού. 

∆είγµα είναι το µέρος ενός υλικού που επιλέγεται ως αντιπροσωπευτικό του 

υλικού. 

Υπο-δείγµα είναι το µέρος ενός δείγµατος που έχει επιλεγεί µε τέτοιο τρόπο 

ώστε η υπό µέτρηση ιδιότητα να είναι η ίδια όπως και στο δείγµα. 
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Εργαστηριακό δείγµα είναι το δείγµα που αποστέλλεται στο εργαστήριο για 

ανάλυση. 

∆είγµα δοκιµής (test sample) είναι το υλικό στο οποίο θα εκτελεστεί η δοκιµή. 

Το δείγµα δοκιµής µπορεί να είναι όλο το εργαστηριακό δείγµα ή υπο-

δείγµα του. 

Τµήµα ή µέρος δοκιµής (αδόκιµος όρος, µετάφραση του Test Portion) είναι 

υπόδειγµα του δείγµατος δοκιµής, στο οποίο εκτελείται η τελική µέτρηση. 

Αντιδείγµα Είναι το µέρος του δείγµατος το οποίο φυλάσσεται ως µάρτυρας 

και χρησιµοποιείται σε περιπτώσεις ενστάσεων. 

 Σε ότι αφορά τον τρόπο δειγµατοληψίας τα δείγµατα διακρίνονται σε α-

ντιπροσωπευτικά, τυχαία, επιλεκτικά, σύνθετα, οµοιογενή και αποδοχής. 

Αντιπροσωπευτικό δείγµα Είναι δείγµα τυπικού του µητρικού υλικού. δηλα-

δή, όταν ένα δείγµα είναι αντιπροσωπευτικό, σηµαίνει ότι η προς µέτρη-

ση ιδιότητα έχει την ίδια τιµή στο δείγµα, όπως και στο µητρικό υλικό. Ε-

πιλέγεται µε έναν από τους ακόλουθους τρεις τρόπους: Απλή ή τυχαία 

δειγµατοληψία, όπου κάθε µέρος του υλικού έχει την ίδια πιθανότητα να 

επιλεγεί ως δείγµα. Οµαδοποιηµένη ή στρωµατοποιηµένη δειγµατο-

ληψία, όπου το υλικό διαχωρίζεται σε µέρη και γίνεται τυχαία δειγµατο-

ληψία σε κάθε µέρος και σύνθετη δειγµατοληψία, η οποία εφαρµόζεται 

κυρίως σε διακριτά δείγµατα, και κατά την οποία το πρώτο δείγµα λαµ-

βάνεται τυχαία και τα επόµενα λαµβάνονται σε προκαθορισµένα χρονικά 

ή γεωµετρικά διαστήµατα. 

Τυχαίο ∆είγµα. Είναι δείγµα που επιλέγεται εντελώς τυχαία, ώστε το αποτέ-

λεσµα να είναι εντελώς ανεξάρτητο από τον τρόπο δειγµατοληψίας. Το 

δείγµα επιλέγεται µε τέτοιο τρόπο ώστε κάθε µέρος του υλικού να έχει 

ίση ή γνωστή πιθανότητα να επιλεγεί. 

Επιλεκτικό ∆είγµα. Είναι δείγµα που επιλέγεται από µέρος του υλικού που 

έχει προκαθορισµένη παρατηρήσιµη ιδιότητα. ∆εν είναι δυνατόν να συλ-

λεχθεί µε δειγµατοληψία µε πιθανότητα. 

Σύνθετο ∆είγµα. ∆είγµα που αποτελείται από δύο ή περισσότερα τµήµατα 

του υλικού. Χρησιµοποιούνται για την αποφυγή ανάλυσης πολλών δειγ-

µάτων και µείωση του κόστους. 

Οµοιογενή δειγµατοληψία που αφορά συνεχή (µη διακριτά) υλικά και δειγ-

µατοληψία αποδοχής. Η τελευταία έχει εφαρµογή κυρίως όταν µετράται 

ιδιότητα του υλικού για την οποία υπάρχει νοµοθετηµένο ανώτατο ή κα-

τώτατο όριο, µε σκοπό να αποφασιστεί αν µια παρτίδα υλικού συµµορ-

φώνεται µε τα όρια αυτά. 



Υλικά και ∆ειγµατοληψία 19 

 

 Προσοχή: Κατά τη δειγµατοληψία αποδοχής πρέπει να λαµβάνεται 

προκαθορισµένος αριθµός δειγµάτων που προσδιορίζεται από τη νοµο-

θεσία ή από στατιστικές τεχνικές ή και από συγκεκριµένη συµφωνία – 

συµβόλαιο µεταξύ προµηθευτή και πελάτη. Η συµφωνία – συµβόλαιο σε 

όλες τις περιπτώσεις πρέπει να είναι σύννοµη διαφορετικά δεν ισχύει. 

Ακόλουθα, εξάγονται τα αποτελέσµατα των δοκιµών και η καταλληλότητα 

ή µη της παρτίδας καθορίζεται µε έναν από δύο τρόπους: 

− Εάν η δειγµατοληψία αποδοχής γίνει ως προς κάποια χαρακτηριστι-

κή ιδιότητα, καταγράφεται ο αριθµός των δειγµάτων που δεν συµ-

µορφώνονται και αν ο αριθµός µη συµµορφώσεων ξεπερνά κάποιο 

όριο ή παρτίδα απορρίπτεται από τον πελάτη είτε επαναδιαπραγµα-

τεύεται η τιµή του προϊόντος (αλλαγή κατηγορίας ποιότητας). 

− Εάν η δειγµατοληψία αποδοχής γίνει µε µεταβλητές, λαµβάνεται ο 

µέσος όρος και η διακύµανση των αποτελεσµάτων και αν η τιµή αυ-

τή, λαµβάνοντας υπ' όψη και την παραδεκτή τυπική απόκλιση, είναι 

εντός ορίων, τότε η παρτίδα θεωρείται αποδεκτή. Σε ορισµένες περι-

πτώσεις, η αποδοχή ή όχι µιας παρτίδας µπορεί να αποφασιστεί µε 

τη χρήση σύνθετου δείγµατος.  

 Προσοχή: υπενθυµίζεται ότι υπάρχουν σφάλµατα τριών ειδών, τα συ-

στηµατικά, τα τυχαία και τα µεγάλα σφάλµατα. Στην περίπτωση των δια-

κριτών δειγµάτων όταν ένα τυχαίο δείγµα παρουσιάζει τεράστια απόκλι-

ση αυτό διερευνάται ξεχωριστά και µπορεί να µη ληφθεί υπόψη. Επίσης, 

δεν πρέπει να µας διαφεύγει ότι τα δείγµατα και η δειγµατοληψία έχουν 

το κόστος τους και επιβαρύνουν την τιµή του τελικού προϊόντος. Εποµέ-

νως, ο στόχος είναι η πλήρης απεικόνιση της ποιότητας του προϊόντος 

µε το µικρότερο δυνατόν κόστος. 

 

 

1.4 Χειρισµός ∆ειγµάτων 

 

Πολλά σηµεία του ορθού χειρισµού δειγµάτων καλύπτονται από το ”Πρότυπο 

ΕΝ 45001” και τις ερµηνευτικές δηµοσιεύσεις, και αναφέρονται εδώ σε συντο-

µία. Γενικά πρέπει να έχουµε υπόψη ότι καθ' όλη τη διάρκεια του ”χρήσιµου 

χρόνου ζωής” ενός δείγµατος, απαιτούνται σειρά ενεργειών που πρέπει να 

διασφαλιστούν όπως: 

1. Η συντήρηση και ασφάλεια του δείγµατος 
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2. Η ασφάλεια και υγιεινή του προσωπικού 

3. Η ταυτοποίηση και ιχνηλασιµότητα του δείγµατος και οποιωνδήποτε υ-

ποδειγµάτων 

4. Ότι υπάρχει τεκµηρίωση όλων των ενεργειών, ώστε η διαδικασία ή µέρος 

της να µπορεί να αναπαραχθεί σε µελλοντικό χρόνο. 

5. Το εργαστήριο πρέπει να έχει τεκµηριωµένο σύστηµα χειρισµού δειγµά-

των και τις απαραίτητες εγκαταστάσεις και διαδικασίες ώστε να διασφαλί-

ζεται η ασφάλεια και ακεραιότητά τους. 

6. Ο χειρισµός δειγµάτων πρέπει να γίνεται από προσωπικό κατάλληλα εκ-

παιδευµένο και εξουσιοδοτηµένο. 

7. Το εργαστήριο πρέπει να έχει τεκµηριωµένο σύστηµα ταυτοποίησης και 

επισήµανσης των υλικών.  

8. Κατά τη συλλογή ή την παραλαβή στο εργαστήριο πρέπει να αποδίδεται 

µοναδική ταυτότητα στο δείγµα και σε οποιαδήποτε παρελκόµενα, µε 

σχετική κωδικοποίηση.  

9. Εφόσον το εργαστήριο εµπλέκεται στη συλλογή των δειγµάτων, φροντίζει 

για την επιλογή και διαθεσιµότητα εργαλείων δειγµατοληψίας και περιε-

κτών που είναι κατάλληλοι για το συγκεκριµένο µητρικό υλικό και για τη 

δεδοµένη ανάλυση. 

10. Όπου είναι εφικτό και απαιτητό, ο εξοπλισµός δειγµατοληψίας πρέπει να 

διακριβώνεται. 

11. Να υπάρχει κατάλληλα διαµορφωµένος χώρος υποδοχής των δειγµάτων 

για να ελαχιστοποιείται η πιθανότητα επιµόλυνσης των διαφόρων διαλυ-

µάτων στον καθαρά εργαστηριακό χώρο, στον οποίο θα εισέρχεται µόνο 

το εργαστηριακό δείγµα.  

12. Να επιδιώκεται η δηµιουργία αξιόπιστης τράπεζας δειγµάτων αυτοδύνα-

µα ή µε τη συνεργασία άλλων εργαστηριών ή ανεξάρτητη τράπεζα δειγ-

µάτων.  
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Σύντηξη - Ξηρή Τεφροποίηση - Καύση

2ο Κεφάλαιο Κεφάλαιο

 
 

 

 

2.1 Εισαγωγικά 

 

Είναι γνωστό ότι οι αναλυτικές τεχνικές µπορούν να ταξινοµηθούν ανάλογα µε 

την τύχη του δείγµατος σε καταστρεπτικές και µη καταστρεπτικές τεχνικές. Στις 

καταστρεπτικές τεχνικές το δείγµα αλλάζει τελείως µορφή ενώ στις µη κατα-

στρεπτικές το δείγµα παραµένει αναλλοίωτο. Ανάλογα µε τους στόχους που 

έχει ο έλεγχος και κυρίως η χηµική ανάλυση, επιλέγεται η πρώτη ή η δεύτερη. 

Συγκεκριµένα όταν στόχος είναι η µελέτη των επιφανειακών αλλοιώσεων ενός 

υλικού επιλέγονται κυρίως οι µη καταστρεπτικές τεχνικές ενώ όταν ενδιαφερό-

µαστε για το σύνολο του υλικού καταφεύγουµε συνήθως στις καταστρεπτικές 

τεχνικές. Αυτό συµβαίνει γιατί µε την κατάλληλη δειγµατοληψία εξασφαλίζεται 

ένα αντιπροσωπευτικό δείγµα του µητρικού υλικού, το οποίο κατά τη διαδικα-

σία της προκατεργασίας αποδίδει στο διάλυµα που τελικά λαµβάνεται το σύ-

νολο των συστατικών του στην αναλογία που αυτά βρίσκονται στο αρχικό υλι-

κό. Οι καταστρεπτικές τεχνικές χωρίζονται στις παρακάτω κατηγορίες: σε αυ-

τές που χρησιµοποιείται από την αρχή ένα διαβρωτικό υγρό (κυρίως οξύ ή 

µίγµα οξέων) και είναι η κατηγορία της υγρής τεφροποίησης, σε αυτές που η 

κατεργασία ξεκινάει µε την ισχυρή θέρµανση παρουσία ενός συλλιπάσµατος 

(σύντηξη) και σε αυτές που βασίζονται στη θέρµανση του δείγµατος ή και στην 

καύση του χωρίς την προσθήκη υγρών (ξηρή τεφροποίηση και καύση). Σε ό-

λες σχεδόν τις περιπτώσεις που αναφέρθηκαν, το τελικό προϊόν διαλύεται συ-

νήθως σε ένα οξύ. Το στάδιο αυτό θεωρείται το πλέον χρονοβόρο και απαιτεί 

εξαιρετική προσοχή αφού στις περισσότερες των περιπτώσεων ο χηµικός χει-
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ρίζεται επικίνδυνες ουσίες (δες κεφάλαιο 21, Εισαγωγή στη Χηµική Ανάλυση, 

Α. Ν Βουλγαρόπουλος, Γ. Α. Ζαχαριάδης, Ι. Α. Στράτης)  

 Οι κατεργασίες που θα περιγραφούν παρακάτω αναφέρονται, κυρίως, στις 

περιπτώσεις όπου ο στόχος είναι ο προσδιορισµός ανόργανων συστατικών 

που βρίσκονται στο δείγµα σε µικρές ή µεγάλες συγκεντρώσεις (κύρια συστα-

τικά, δευτερεύοντα συστατικά και ίχνη). 

 Οι περισσότερες από τις ουσίες που υπάρχουν στη φύση ή παρασκευάζο-

νται µέσα από παραγωγικές διαδικασίες διαλύονται στα διάφορα οξέα ή σε 

µίγµατα οξέων. Υπάρχουν όµως υλικά οποία δεν διαλυτοποιούνται στα οξέα 

όπως π.χ. πυριτικά και αργιλοπυριτικά ορυκτά, κεραµικά, γυαλιά, τσιµέντα, 

ορυκτά του τιτανίου και του ζιρκονίου, µικτά ορυκτά βηρυλλίου, πυριτίου, αργι-

λίου, αδιάλυτα υπολείµµατα ορυκτών σιδήρου, οξείδια του σιδήρου, χρωµίου 

και πυριτίου, µικτά οξείδια του πυριτίου αργιλίου, βολφραµίου. Πρέπει όµως 

να σηµειώσουµε ότι ορισµένες φορές ενδιαφερόµαστε για τον προσδιορισµό 

ενός µόνον συστατικού ή µιας οµάδας συστατικών µε ορισµένα χαρακτηριστι-

κά (π.χ. ευγενή µέταλλα) όπου το υπόλοιπο δεν παρουσιάζει οικονοµικό εν-

διαφέρον (τα στείρα), έτσι η χρήση µιας συγκεκριµένης επίδρασης οξέων µας 

λύνει το πρόβληµα της παραλαβής (π.χ. βασιλικό ύδωρ). Στις περιπτώσεις 

όπου όλες οι τεχνικές διαλυτοποίησης αποτυγχάνουν εφαρµόζεται η τεχνική 

της σύντηξης του δείγµατος µε ορισµένα συλλιπάσµατα (fluxes). Ανάλογα µε 

το είδος της δράσης του συλλιπάσµατος, η σύντηξη χαρακτηρίζεται ως όξινη, 

αλκαλική, όξινη, οξειδωτική και αναγωγική ή και συνδυασµός, π.χ. όξινη και 

οξειδωτική. 

 Μία άλλη τεχνική προκατεργασίας του δείγµατος για την παραλαβή ορι-

σµένων ιχνοστοιχείων είναι η ξηρή τεφροποίηση (dry ashing). Ως ξηρή τεφρο-

ποίηση ορίζεται η θέρµανση του δείγµατος (συνήθως οργανικής ή βιολογικής 

προέλευσης) σε ελεγχόµενη ατµόσφαιρα (οξειδωτική, αναγωγική ή αδρανής) 

µε στόχο την ποσοτική καταστροφή της οργανικής ύλης (πλήρης οξείδωσης) 

και µετατροπή των ανόργανων συστατικών στα αντίστοιχα οξείδια ή άλατα, το 

στερεό υπόλειµµα αναφέρεται ως τέφρα. Το δείγµα µπορεί να βρίσκεται σε 

ξηρή µορφή, σε υγρή µορφή ή και σε µορφή αιωρήµατος.  

 Η µέθοδος καύσης του δείγµατος χρησιµοποιείται στην περίπτωση προσ-

διορισµού ιχνοστοιχείων (τα οποία δεν είναι πτητικά) σε δείγµατα µε µεγάλη 

περιεκτικότητα σε οργανική ύλη. Η καύση επιτυγχάνεται µε διάφορους τρό-

πους. Είχε χρησιµοποιηθεί η καύση σε ανοιχτά δοχεία, όπου το δείγµα µε τη 

βοήθεια ενός λίχνου Bunsen αναφλέγεται και µετά την καύση το υπόλοιπο 

παραλαµβάνεται µε τη βοήθεια κάποιου διαλύµατος ενός οξέος. Ως παράδειγ-

µα θα µπορούσε να αναφερθεί ο προσδιορισµός του σιδήρου σε βαµβάκι µε 
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τη µέθοδο της φασµατοµετρίας ατοµικής απορρόφησης. Η καύση σήµερα γί-

νεται ελεγχόµενα σε κλειστή γυάλινη φιάλη µε οξυγόνο (φιάλη Schöninger, 

Schöninger flask method). Γενικά µε τη µέθοδο της καύσης σε φιάλη µε οξυ-

γόνο, τα στοιχεία µετατρέπονται στις αντίστοιχες ανόργανες µορφές τους, κυ-

ρίως οξείδια. Σε όλες τις περιπτώσεις ακολουθεί διαλυτοποίηση του υπολείµ-

µατος σε ένα διάλυµα οξέος. 

 

 

2.2 Σύντηξη 

 

Όπως αναφέρθηκε στην εισαγωγή, η σύντηξη είναι µια διαδικασία διαλυτοποί-

ησης στην οποία προσφεύγουµε στις περιπτώσεις όπου οι τεχνική της υγρής 

τεφροποίησης κρίνεται ως ανεπαρκής. Στην πράξη, η γενική πορεία µιας σύ-

ντηξης έχει ως εξής: το δείγµα κονιοποιείται (< 200 mesh) και ζυγίζεται µέσα 

στο κατάλληλο χωνευτήριο, κατόπιν προσθέτεται το κατάλληλο συλλίπασµα 

σε αναλογία 1/10 έως 1/6 (δείγµα/συλλίπασµα, m/m) και αναδεύεται µε πλάγια 

περιστροφή του χωνευτηρίου. Μετά την οµογενοποίηση, το χωνευτήριο έρχε-

ται στην οριζόντια θέση και το περιεχόµενό του καλύπτεται µε συλλίπασµα 

(πάχος περίπου 1 mm) Τέλος, το χωνευτήριο θερµαίνεται προσεκτικά στην 

αρχή µε βραδύ ρυθµό και τέλος ισχυρά µέχρις ότου το περιεχόµενο να υγρο-

ποιηθεί και αφίνεται για 5 min στη θερµοκρασία τήξεως. Πριν κρυώσει και όταν 

το µίγµα βρίσκεται ακόµη σε υγρή κατάσταση, το χωνευτήριο περιστρέφεται 

κατάλληλα, µακριά από την πηγή θέρµανσης, έως ότου το περιεχόµενο σχη-

µατίσει έναν στερεό ”άδειο κώνο” εντός του χωνευτηρίου. Η περιστροφή γίνε-

ται για να αυξηθεί όσο το δυνατόν περισσότερο η επιφάνεια του µίγµατος. 

Στην πράξη, τις περισσότερες φορές, επειδή το περιεχόµενο είναι κολληµένο 

στα τοιχώµατα του χωνευτηρίου, το χωνευτήριο µε το περιεχόµενο εµβαπτίζε-

ται στον κατάλληλο διαλύτη και το σύντηγµα διαλυτοποιείται. Κατόπιν, µε τη 

βοήθεια µιας γυάλινης ράβδου το χωνευτήριο αποµακρύνεται από το διάλυµα, 

πλένεται και επαναχρησιµοποιείται. Άλλες φορές το υγρό στο οποίο θα διαλυ-

τοποιηθεί το σύντηγµα προσθέτεται σταδιακά στο χωνευτήριο και µε διαδοχι-

κές προσθήκες παραλαµβάνεται το σύντηγµα. Με τη σύντηξη δεν σχηµατίζο-

νται πάντοτε υδατοδιαλυτές ενώσεις αλλά µερικές φορές και αδιάλυτες οι ο-

ποίες όµως είναι διαλυτές στα οξέα. Στην περίπτωση αυτή απαιτείται διαδοχι-

κή επίδραση σύντηξης και οξέος. Στην περίπτωση της αλκαλικής σύντηξης το 

στερεό υπόλειµµα είναι πυριτικό οξύ δυσδιάλυτο το οποίο δεν πρέπει να διη-

θηθεί αλλά αφού αποµακρυνθεί όλη η υγρή φάση µε βρασµό, τότε να προστε-
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θεί πάλι οξύ (υδροχλωρικό οξύ) και να επαναληφθεί η εξάτµιση. Κατόπιν το 

στερεό υπόλειµµα κατεργάζεται µε οξύ και διηθείται. Το ίζηµα αποτελείται από 

SiO2. Η διαδικασία αυτή πρέπει να γίνει γιατί το σχηµατιζόµενο πυριτικό οξύ 

δίνει ένα κολλοειδές αιώρηµα το οποίο δεν µπορεί να διηθηθεί εύκολα (απαι-

τείται περισσότερο από τρεις ηµέρες και µάλιστα χωρίς το αναµενόµενο απο-

τέλεσµα). 

 Σε ορισµένες περιπτώσεις το δείγµα προζυγίζεται και αναµιγνύεται µε το 

συλλίπασµα, ακολούθως το σύνολο µεταφέρεται στο χωνευτήριο συντήκεται 

και τέλος το προϊόν της σύντηξης µεταφέρεται σε ιγδίο όπου κονιοποιείται και 

ακολουθεί η ανάλυση (συνήθως µε ακτίνες Χ, XRD, XRF κλπ.) 

 Mετά από τη διαλυτοποίηση του τήγµατος ακολουθούν οι προσδιορισµοί 

των συστατικών. Για τον προσδιορισµό χρησιµοποιούνται διάφορες γνωστές 

τεχνικές τόσο της κλασικής χηµικής ανάλυσης όσο και της ενόργανης χηµικής 

ανάλυσης. 

 

2.2.1 Πλεονεκτήµατα και µειονεκτήµατα 

 

 Η αποτελεσµατικότητα των συντήξεων οφείλεται βασικά σε τρεις παράγο-

ντες:  

(α) την υψηλή θερµοκρασία (300 °C έως 1200 °C) η οποία δεν είναι δυνατό 

να επιτευχθεί µε την επίδραση ενός οξέος,  

(β) την υψηλή συγκέντρωση του αντιδραστηρίου (συλλίπασµα) η οποία συ-

νήθως είναι εξαπλάσια έως δεκαπλάσια της ποσότητας του δείγµατος και  

(γ) στο γεγονός ότι οι τηγµένοι ανόργανοι ηλεκτρολύτες είναι πολύ ενεργά 

αντιδραστήρια και δρουν ως οξέα ή βάσεις κατά Lewis. ∆ηλαδή, δηµιουρ-

γούνται πολύ «επιθετικές» συνθήκες. 

 Στους παραπάνω όµως λόγους (συνδυασµός ψηλής θερµοκρασίας και συ-

γκέντρωσης) οφείλονται και τα µειονεκτήµατα της σύντηξης. Τα µειονεκτήµατα 

ελαχιστοποιούνται µε τη χρήση της χαµηλότερης δυνατής αποτελεσµατικής 

θερµοκρασίας και της µικρότερης δυνατής αποτελεσµατικής ποσότητας αντι-

δραστηρίου. Συνοπτικά τα µειονεκτήµατα είναι 

1. Πιθανή επιµόλυνση λόγω των προσµίξεων του συλλιπάσµατος. 

2. Το υδατικό διάλυµα που προκύπτει µετά τη σύντηξη περιέχει υψηλή συ-

γκέντρωση αλάτων τα οποία µπορεί να προκαλούν παρεµποδίσεις στην 

περαιτέρω ανάλυση, τουλάχιστον σε ορισµένες αναλυτικές διαδικασίες, 

ενώ σε άλλες αποτελεί πλεονέκτηµα (π.χ. όταν θα ακολουθήσει εκχύλιση). 
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3. Οι υψηλές θερµοκρασίες που χρησιµοποιούνται, σε ορισµένες περιπτώ-

σεις, προκαλούν απώλειες των πτητικών συστατικών του δείγµατος 

4. Το σκεύος που χρησιµοποιείται προσβάλλεται σχεδόν πάντοτε, έστω και 

µερικά, οπότε το υλικό του µπορεί επίσης να προκαλέσει παρεµποδίσεις 

στην περαιτέρω αναλυτική διαδικασία και από την άλλη µεριά στην περί-

πτωση των ακριβών χωνευτηρίων (όταν είναι κατασκευασµένα από ευγε-

νή µέταλλα) αυξάνει το κόστος της ανάλυσης. 

 

2.2.2 Συλλιπάσµατα 

 

 Τα συλλιπάσµατα τα οποία κυρίως χρησιµοποιούνται καθώς και ορισµένες 

ιδιότητες και χρήσεις τους δίνονται παρακάτω.  

1. Ανθρακικό νάτριο (σ.τ. 851 °C) Είναι το πιο κοινό από τα συλλιπάσµατα 

για διαλυτοποιήσεις πυριτικών υλικών και άλλων πυριµάχων ενώσεων. Η 

αποτελεσµατικότητά του αυξάνεται µε την προσθήκη οξειδωτικών µέσων 

όπως π.χ. KNO3, KClO3 ή Na2O2 για υλικά τα οποία περιέχουν S, As, Sb 

ή Cr. Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται είναι κατασκευασµένο 

από λευκόχρυσο. 

2. Ανθρακικό κάλιο (σ.τ. 903 °C) Σπάνια χρησιµοποιείται µόνο του γιατί εί-

ναι υγροσκοπικό. Τις περισσότερες φορές χρησιµοποιείται ως µίγµα µε το 

ανθρακικό νάτριο οπότε το σηµείο τήξης ελαττώνεται (µίγµα 1/1 παρου-

σιάζει σ.τ. 712 °C). Αντί για το µίγµα µπορεί να χρησιµοποιηθεί και το 

NaKCO3. Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται είναι κατασκευα-

σµένο από λευκόχρυσο.  

3. Υδροξείδια του νατρίου και του καλίου (σ.τ. 318 °C και 360 °C αντίστοι-

χα). Θεωρούνται από τα πλέον αποτελεσµατικά συλλιπάσµατα για πυριτι-

κές, αργιλοπυριτικές ενώσεις, για καρβίδια κλπ. Το χωνευτήριο που συνή-

θως χρησιµοποιείται είναι κατασκευασµένο από νικέλιο, άργυρο, χρυσό ή 

ζιρκόνιο. Χρησιµοποιούνται λιγοτερο από το ανθρακικό νάτριο. 

4. Υπεροξείδιο του νατρίου (διασπάται). Η ένωση αυτή διασπάται µε τη 

θέρµανση απελευθερώνοντας οξυγόνο και ενεργεί ταυτόχρονα ως βασικό 

και ως οξειδωτικό αντιδραστήριο (αλκαλική – οξειδωτική σύντηξη). Χρησι-

µοποιείται για τη διαλυτοποίηση θειούχων ενώσεων και κραµάτων τα ο-

ποία είναι δυσδιάλυτα σε οξέα (κυρίως των Fe, Cr, La, Mo, Ni, W) καθώς 

και στη διαλυτοποίηση ορυκτών. Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµο-

ποιείται είναι κατασκευασµένο από νικέλιο ή σίδηρο. 
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5. Όξινο θειικό κάλιο (στην πράξη πυροθειικό κάλιο). Το συλλίπασµα 

αυτό κατά τη θέρµανση του µετατρέπεται σε πυροθειικό κάλιο και τελικά 

εκλύεται τριοξείδιο του θείου το οποίο δρα ως οξύ κατά Lewis (όξινη – ο-

ξειδωτική σύντηξη). Η θερµοκρασία που συνήθως χρησιµοποιείται είναι 

των 500 °C και θεωρείται κατάλληλο για τη διαλυτοποίηση οξειδίων δια-

φόρων µετάλλων (πχ Al2O3, BeO, Cr2O3, Fe2O3, MoO3, Nb2O3, Ta2O5, 

TeO2, TiO2, ZrO2). Όλα τα µέταλλα µετατρέπονται στα αντίστοιχα διαλυτά 

θειικά άλατα. 

  2KHSO4 →  K2S2O7 + H2O 

  K2S2O7 →  K2SO4 + SO3 

 Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται είναι κατασκευασµένο από 

λευκόχρυσο ή πορσελάνη. 

6. Οξείδιο του βορίου (σ.τ. 450 °C). Το Β2Ο3 δρα συνήθως συνεργιστικά µε 

ανθρακικά άλατα των αλκαλίων. Η αποµάκρυνσή του επιτυγχάνεται µε 

προσθήκη µεθανόλης, οπότε µετατρέπεται σε µεθοξυλικό βόριο, το οποίο 

είναι πτητική ένωση: 

B2O3 + 6CH3OH  →  2B(OCH3)3 + 3H2O 

 Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται είναι κατασκευασµένο από 

λευκόχρυσο. 

7. Na2B4O7 10H2O (Βόρακας). Ο βόρακας συνήθως χρησιµοποιείται σε µίγ-

µα µε ανθρακικό νάτριο. Οι θερµοκρασίες που εφαρµόζονται είναι της πε-

ριοχής των 1100±100 °C και είναι κατάλληλο συλλίπασµα για τη διαλυτο-

ποίηση των Al2O3, ZrO2, καθώς και άλλων ορυκτών Zr και ορυκτών που 

περιέχουν σπάνιες γαίες. Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται 

είναι κατασκευασµένο από λευκόχρυσο. 

8. CaCO3 + NH4Cl (Μέθοδος J. Lawrence Smith). Κατά τη θέρµανση µετα-

τρέπεται σε CaO και CaCl2. Χρησιµοποιείται για την παραλαβή αλκαλικών 

µετάλλων από πυριτικά υλικά. Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιεί-

ται είναι κατασκευασµένο από λευκόχρυσο είναι µακρύτερο από τα συνη-

θισµένα (finger - crucible) και µε καµπύλο πυθµένα. Πρέπει να λαµβάνεται 

υπόψη ότι υπάρχουν απώλειες 1-2 mg λευκόχρυσου σε κάθε σύντηξη. 

9. KF και KHF2. Ανήκουν στα συλλιπάσµατα χαµηλού σηµείου τήξεως και 

χρησιµοποιούνται για πυριτικές ενώσεις και οξείδια (κυρίως στοιχείων που 

σχηµατίζουν σταθερά φθοριούχα σύµπλοκα όπως τα Be, Nb και Zr) ανθε-

κτικά σε οξέα και άλλα συλλιπάσµατα. Τα φθοριούχα αποµακρύνονται µε 
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θέρµανση του στερεού που προκύπτει µε πυκνό θειικό οξύ. Πρέπει να 

σηµειωθεί ότι γενικά υπάρχουν δυσδιάλυτες φθοριούχες ενώσεις (π.χ. 

CaF2), αλλά και πτητικές (π.χ. SiF4, BF3), όπως επίσης η παρουσία των 

φθοριούχων στο τελικό διάλυµα παρεµποδίζει τον προσδιορισµό ορισµέ-

νων στοιχείων (π.χ. προσδιορισµός Mg µε φασµατοµετρία ατοµικής α-

πορρόφησης). Το χωνευτήριο που συνήθως χρησιµοποιείται είναι κατα-

σκευασµένο από λευκόχρυσο. 

10. Ενώσεις λιθίου. Οι ενώσεις του λιθίου παρουσιάζουν µεγάλο ενδιαφέρον 

ως συλλιπάσµατα, κυρίως γιατί παρέχουν τη δυνατότητα να προσδιορίζο-

νται στο δείγµα τα στοιχεία κάλιο και νάτριο. Επίσης, οι ενώσεις του µε ρί-

ζες του βορίου είναι αποτελεσµατικά συλλιπάσµατα για πλήθος "δύσκο-

λων" δειγµάτων. Έτσι οι συντήξεις µε ενώσεις του λιθίου, ειδικά του µετα- 

και τετρα- βορικού βρίσκουν αυξανόµενη χρήση τα τελευταία χρόνια, κυ-

ρίως στην ενόργανη χηµική ανάλυση όπως π.χ. στη φθορισµοµετρία ακτί-

νων Χ. Οι συγκεντρώσεις τους σε νάτριο και κάλιο είναι πάρα πολύ χαµη-

λές και έτσι επιτρέπεται η χρήση τους για αναλύσεις των στοιχείων αυτών. 

Στο κεφάλαιο των εφαρµογών θα περιγραφεί η διαλυτοποίηση πυριτικών 

υλικών (γυαλιών και κεραµικών) µε τη χρήση της σύντηξης (π.χ.µε µετα-

βορικό λίθιο). 

 

 

2.3 Ξηρή τεφροποίηση 

 

Με τον όρο ξηρή τεφροποίηση εννοούµε τη θέρµανση του δείγµατος (συνή-

θως οργανικής ή βιολογικής προέλευσης) σε ελεγχόµενη ατµόσφαιρα µε στό-

χο την ποσοτική καταστροφή της οργανικής ύλης (καύση) και µετατροπή των 

ανόργανων συστατικών σε τέφρα. Το δείγµα µπορεί να βρίσκεται σε ξηρή, υ-

γρή ή και σε µορφή αιωρήµατος. Όπως και στην περίπτωση της σύντηξης την 

ξηρή τεφροποίηση ακολουθεί η διαλυτοποίηση του στερεού υπολείµµατος συ-

νήθως σε ένα οξύ ή σε µίγµατα οξέων (απαιτεί δηλαδή δύο κύρια στάδια) και 

στο διάλυµα το οποίο προκύπτει προσδιορίζονται τα διάφορα ιχνοστοιχεία και 

µε µια κατάλληλη αναλυτική τεχνική.  

 Οι παράµετροι οι οποίες καθορίζουν και την τελική διαδικασία της µεθοδο-

λογίας περιγράφονται παρακάτω, και είναι η φύση του δείγµατος, τα προσδιο-

ριζόµενα συστατικά, η θερµοκρασία που πρέπει να χρησιµοποιηθεί, ο χρόνος 

θέρµανσης, το υλικό του χωνευτηρίου και η µάζα του δείγµατος. Οι δυο πρώ-

τες καθορίζονται από τον αρχικό στόχο της ανάλυσης, ενώ οι υπόλοιπες επι-
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λέγονται από τον αναλυτή, λαµβάνοντας υπ΄ όψη τα εξής: Η θερµοκρασία 

δεν πρέπει να είναι ούτε πολύ υψηλή ούτε πολύ χαµηλή. Στις µεν χαµηλές 

θερµοκρασίες υπάρχει ο κίνδυνος να µη γίνει πλήρης τεφροποίηση στις δε 

πολύ υψηλή υπάρχει ο κίνδυνος να παρατηρηθούν απώλειες των προσδιορι-

ζόµενων συστατικών. Οι άριστες συνθήκες, όπως αναµένεται εξαρτώνται από 

τη φύση του δείγµατος και των συστατικών του που πρόκειται να προσδιορι-

στούν. Οι θερµοκρασίες της περιοχής των 500 °C ± 50 °C χρησιµοποιούνται 

σε πάρα πολλές απλές περιπτώσεις σε συνδυασµό µε ανοιχτά δοχεία. Ανα-

φέρονται και θερµοκρασίες µεγαλύτερες από 1000 °C, ενώ είναι πολύ δύσκο-

λο να γίνει πλήρης οξείδωση σε θερµοκρασίες µικρότερες των 400 °C τουλά-

χιστον εφαρµόζοντας συµβατικούς φούρνους χωρίς την παρουσία ειδικών α-

ντιδραστηρίων. Ο χρόνος οποίος απαιτείται ποικίλλει. Εξαρτάται από τη φύση 

του δείγµατος τη θερµοκρασία και τα βοηθητικά αντιδραστήρια τα οποία θα 

προστεθούν. Συνήθως χαµηλές θερµοκρασίες τεφροποίησης απαιτούν µεγά-

λους χρόνους θέρµανσης. Ο χρόνος θέρµανσης εξαρτάται επίσης από τη φύ-

ση του δείγµατος αλλά και από την κοκκοµετρική του σύσταση (ουσιαστικά 

είναι το µέτρο της ενεργής επιφάνειας του δείγµατος). Ορισµένες φορές ακο-

λουθείται ένα συγκεκριµένο διάγραµµα χρόνου - θερµοκρασίας για να αυξηθεί 

η αποτελεσµατικότητα της διαδικασίας και σε ορισµένα στάδια προσθέτονται 

τα κατάλληλα βοηθητικά αντιδραστήρια τα οποία είναι απαραίτητα στις περι-

πτώσεις του προσδιορισµού πτητικών ουσιών, όπως π.χ. As, Sb κλπ.  

 Ανάλογα µε τη φύση του δείγµατος, την περιεκτικότητα των προσδιοριζό-

µενων συστατικών και της αναλυτικής µεθόδου που θα ακολουθήσει, επιλέγε-

ται η µάζα του δείγµατος που πρόκειται να διαλυτοποιηθεί καθώς και ο τύπος 

του χωνευτήριο (υλικό του χωνευτηρίου και η γεωµετρία του). Η µάζα του 

δείγµατος κυµαίνεται συνήθως µεταξύ 5-10 g και στις περιπτώσεις υγρών 

δειγµάτων εξαρτάται από την περιεκτικότητά τους σε στερεή ουσία, µπορεί να 

φθάσει και τα 30 g η οποία µπορεί να προστεθεί και σταδιακά στο χωνευτήριο 

για την αποφυγή απωλειών, πρέπει να είναι ήδη ξηρή ή ο ρυθµός θέρµανσης 

να είναι αργός. Τα χωνευτήρια κατασκευάζονται από πυριτικά υλικά (silica) ή 

εναλλακτικά χρησιµοποιούνται χωνευτήρια από εφυαλωµένη πορσελάνη 

(glazed porcelain). Επίσης χρησιµοποιούνται χωνευτήρια από άλλα υλικά 

όπως νικέλιο, βοριούχο ύαλο, λευκόχρυσος ή και σε ειδικές περιπτώσεις µπο-

ρεί να χρησιµοποιηθούν άλλα υλικά (π.χ. γραφίτης).  

 Οι διάφορες διαδικασίες τεφροποίησης µπορούν να ταξινοµηθούν στις πα-

ρακάτω κατηγορίες: τεφροποίηση στην ατµόσφαιρα χωρίς υποβοήθηση 

κατά την οποία το δείγµα ξηραίνεται (100 -105 °C, αποµάκρυνση πτητικών 

συστατικών), και κατόπιν ακολουθεί θέρµανση στη θερµοκρασία επιλογής. 
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Τεφροποίηση στην ατµόσφαιρα µε χρήση βοηθητικών αντιδραστηρίων, 

κατά την οποία τα διάφορα βοηθητικά αντιδραστήρια υποβοηθούν στην πα-

ραγωγή ενός ογκώδους υπολείµµατος και ελαττώνει την πιθανότητα µιας βιαί-

ας αντίδρασης καθώς και την πιθανότητα προσρόφησης των προσδιορισµέ-

νων συστατικών από τα τοιχώµατα του χωνευτηρίου. Τα αντιδραστήρια τα 

οποία χρησιµοποιούνται συνήθως είναι τα εξής: Αλκάλια, οξείδια των αλκαλι-

κών γαιών, υδροξείδια αλκαλίων και αλκαλικών γαιών, ανθρακικά ή οξικά άλα-

τά τους H2SO4, KHSO4, HNO3, Mg(NO3)2 κλπ. Τεφροποίηση σε ατµόσφαιρα 

εµπλουτισµένη µε οξυγόνο (διαβίβαση ρεύµατος οξυγόνου στον φούρνο µε 

αποτέλεσµα την επιτάχυνση της διαδικασίας τεφροποίησης). Τεφροποίηση 

σε φούρνο µικροκυµάτων όπου επιτυγχάνεται η ελάττωση του χρόνου της 

διαδικασίας κατά 50 - 95% και ανάλογα µε τη φύση του δείγµατος ο χρόνος 

από 1,5 - 48 h να ελαττωθεί σε 5 έως 100 min. Τεφροποίηση µε επίδραση 

ακτινοβολίας IR, συνήθως αποτελεί µέρος της όλης διαδικασίας για να κατα-

στραφεί το µεγαλύτερο µέρος της οργανικής ύλης ήπια. 

 Στην πράξη είµαστε αναγκασµένοι να χρησιµοποιούµε συνδυασµένες δια-

δικασίες διαλυτοποίησης. Έτσι, ο συνδυασµός ξηρής µε υγρή τεφροποίη-

ση αποτελεί µια αποτελεσµατική διαδικασία διαλυτοποίησης. Επίσης, την τε-

λευταία δεκαετία έχει υιοθετηθεί µε επιτυχία η τεφροποίηση σε χαµηλή θερ-

µοκρασία µε πλάσµα οξυγόνου (cool plasma ashing), κατά την οποία  

επιτυγχάνεται τεφροποίηση σε θερµοκρασίες πολύ µικρότερες από τους  

500-550°C, ώστε να περιορίζονται οι απώλειες, µε τη χρήση διεγερµένου οξυ-

γόνου (excited oxygen). Υπενθυµίζεται, ότι πλάσµα οξυγόνου είναι ένα σύνο-

λο ατόµων, ιόντων και µορίων τα οποία βρίσκονται τόσο στη βασική τους ε-

νεργειακή κατάσταση όσο και σε αντίστοιχες διεγερµένες. Αυτό παράγεται µε 

τη διέλευση ρεύµατος καθαρού οξυγόνου πίεσης 130 - 650 Pa µέσα από ένα 

ηλεκτροµαγνητικό πεδίο υψηλής συχνότητας ισχύος µερικών εκατοντάδων 

watts. Ραδιοσυχνότητες (13,5 ή 27,12 MHz) και συχνότητες µικροκυµάτων 

µπορούν να χρησιµοποιηθούν. Ο χρόνος ζωής του πλάσµατος οξυγόνου είναι 

περίπου 1 s, είναι όµως πολύ δραστικό. Το πλάσµα οξυγόνου διέρχεται πάνω 

από το δείγµα το οποίο βρίσκεται µέσα στο δοκιµαστικό σωλήνα καύσης. Με 

τη µέθοδο αυτή µπορεί να επιτευχθεί ξηρή τεφροποίηση και σε θερµοκρασίες 

100 - 200 °C και σε χαµηλότερες (έως 75 °C). Το δείγµα πρέπει πότε - πότε 

να θραύεται και το πλάσµα οξυγόνου να επιδρά πολλές φορές στο σύνολο της 

µάζας του, το γεγονός αυτό µπορεί να θεωρηθεί ως µειονέκτηµα αλλά τελικά η 

τέφρα που λαµβάνεται µε την τεχνική αυτή διατηρεί περισσότερες αρχικά πτη-

τικές ουσίες χωρίς να χρησιµοποιούνται βοηθητικά αντιδραστήρια. Πρέπει να 

σηµειωθεί ότι στη σχετική βιβλιογραφία αναφέρονται περιπτώσεις απώλειας 
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συστατικών του δείγµατος και µε την τεχνική αυτή. Υπάρχουν όπως κάποιες 

τροποποιηµένες τεχνικές οι οποίες επιτρέπουν την ελαχιστοποίηση των απω-

λειών µε ταυτόχρονη επιτάχυνση της διαδικασίας. Τα κυριότερα πλεονεκτήµα-

τα της τεχνικής είναι: η απλότητα, ο περιορισµός των απωλειών πτητικών συ-

στατικών (όπως B, Cd, Pb, As, Sb, Ge), ελαχιστοποίηση των επιµολύνσεων. 

Τα µειονεκτήµατα της είναι: η απώλειες των εξόχως πτητικών συστατικών (ό-

πως Cl, F, Br, I, S, Hg), η πιθανότητα να µείνει αναλύωτος ο πυρήνας του 

δείγµατος αν δεν ληφθεί πρόνοια και ο χρόνος όταν η µάζα του δείγµατος είναι 

µεγάλη (π.χ. > 500 mg). 

 Η µέθοδος αυτή βρίσκει εφαρµογή στον προσδιορισµό µεταλλικών στοι-

χείων σε βιολογικής φύσης δείγµατα. Συγκεκριµένα είναι δυνατός ο προσδιο-

ρισµός, χωρίς απώλειες, Cu, Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Au, Ag, Zn, Mo, Ti, Ca, Mg, 

Na και K σε δείγµατα όπως φύλλα, φυτικοί ιστοί, ζωϊκοί ιστοί, κρέας, αίµα, γά-

λα, τρόφιµα, άνθρακες, πλαστικά κ.ά. 

 Στο σηµείο αυτό θα αναφερθούν επιγραµµατικά τα πλεονεκτήµατα και τα 

µειονεκτήµατα των τεχνικών της ξηρής τεφροποίησης. Τα πλεονεκτήµατα της 

είναι: Απλότητα και χαµηλό κόστος σε σύγκριση µε άλλες τεχνικές, Χαµη-

λές τιµές λευκών προσδιορισµών, ιδιαίτερα στην πρώτη κατηγορία όπου 

δεν προστίθεται κανένα υποβοηθητικό αντιδραστήριο. Ικανοποιητική ασφά-

λεια και υγιεινή, (εκτός των περιπτώσεων όπου χρησιµοποιείται οξύ ως βοη-

θητικό της τεφροποίησης) Χαµηλότερα όρια ανίχνευσης, αφού µπορεί να 

επεξεργαστεί µεγαλύτερη ποσότητα δείγµατος. Αντίστοιχα, τα κυριότερα µειο-

νεκτήµατα της τεχνικής της ξηρής τεφροποίησης είναι: Χαµηλή ανάκτηση, 

Αυτό οφείλεται κυρίως στην πληµµελή καύση του δείγµατος (χρήση χαµηλότε-

ρης θερµοκρασίας από την απαιτούµενη, έλλειψη καυσίµου, µερική απώλεια 

ορισµένων συστατικών). Αλληλοεπιµόλυνση των δειγµάτων µεταξύ των δια-

δοχικών δειγµάτων στο ίδιο το χωνευτήριο (φαινόµενο µνήµης). Χρόνος τε-

φροποίησης, ορισµένες φορές το δείγµα αφήνεται όλο το βράδυ και έτσι ε-

ξοικονοµείται εργάσιµος χρόνος.  

 Οι διάφορες κατηγορίες της ξηρής τεφροποίησης, λόγω των βασικών τους 

πλεονεκτηµάτων, βρίσκουν σηµαντικές εφαρµογές κατά την ανάλυση όχι µόνο 

οργανικών αλλά και ανόργανων δειγµάτων. Γενικά, ο συνηθισµένος στόχος 

της τεφροποίησης είναι η απαλλαγή των δειγµάτων από το σύνολο της οργα-

νικής ύλης τους. 
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2.4 Καύση 

 

Ουσιαστικά αποτελεί µια υποκατηγορία της ξηρής τεφροποίησης, αλλά επειδή 

χρησιµοποιούνται διάφορα συστήµατα εξετάζεται σε ξεχωριστό κεφάλαιο. Οι 

καύση του δείγµατος µπορεί να επιτευχθεί µε διάφορες τεχνικές, οι κυριότερες 

είναι: 

2.4.1 Καύση του δείγµατος σε κλειστή γυάλινη φιάλη µε οξυγόνο 

 Η µέθοδος είναι γνωστή και ως µέθοδος καύσης "µε φιάλη Schoeninger" 

(Schoeninger flask method, 1955). Σύµφωνα µε τη µέθοδο αυτή (εφαρµόζεται 

κυρίως στην ανάλυση δειγµάτων οργανικής φύσης) µια µικρή ποσότητα οργα-

νικής ουσίας (συνήθως µέχρι 50 mg) αναφλέγεται και καίγεται σε κλειστή ή και 

σφραγισµένη φιάλη που περιέχει αέριο οξυγόνο και τα διάφορα στοιχεία µετα-

τρέπονται σε ανόργανες µορφές τους, κυρίως οξείδια. Το βασικό πλεονεκτή-

µατα της µεθόδου καύσης σε φιάλη µε οξυγόνο έναντι της ξηρής τεφροποίη-

σης ή της τεφροποίησης µε πλάσµα οξυγόνου σε χαµηλή θερµοκρασία, είναι 

ότι ελαχιστοποιούνται οι απώλειες των πτητικών συστατικών του δείγµατος, 

είναι δυνατή η ποσοτική δέσµευση και δεν απαιτείται ειδικός φούρνος πύρω-

σης. Μειονέκτηµα της µεθόδου είναι το ότι απαιτείται κάποια εµπειρία στην 

εκτέλεση της καύσης ώστε να αποφεύγεται ο κίνδυνος έκρηξης. Τα στοιχεία 

θείο, χλώριο, και ιώδιο ανακτώνται πρακτικά ποσοτικά µε ενώ άλλα όπως π.χ. 

ο φώσφορος, το φθόριο και ορισµένα µέταλλα (Ηg, Ti, Co) και µεταλλοειδή 

(As, Se, Te) ανακτώνται ικανοποιητικά µόνο σε ορισµένα δείγµατα. 

 Η πειραµατική διάταξη περιλαµβάνει: τη φιάλη καύσης (γυάλινη, κωνική 

ή σφαιρική), το στήριγµα του δείγµατος και του φορέα (πλέγµα λευκόχρυ-

σου, στερεωµένο στο πώµα της φιάλης): τον φορέα του δείγµατος (ηθµός 

µηδενικής τέφρας), τα πρόσθετα βοηθητικά της καύσης (ο ηθµός ή καψύλια 

ζελατίνης εµποτισµένα µε µια οργανική ουσία π.χ. παραφίνη) το απορροφη-

τικό διάλυµα (αραιό διάλυµα οξέος, π.χ. HCl, ή βάσης,π.χ. NaOH ή διάλυµα 

κάποιας οξειδοαναγωγικής ουσίας) και το σύστηµα ανάφλεξης: (συνήθως 

µια διάταξη ηλεκτροδίων)  

 Συνοπτικά, τα πειραµατικά στάδια σε µια µέθοδο καύσης σε φιάλη µε 

οξυγόνο είναι τα εξής: ακριβής ζύγιση µικρής ποσότητας του δείγµατος 

(όχι πάνω από 50 mg), περιτύλιξη του δείγµατος µε τον ηθµό µηδενικής τέ-

φρας και στερέωσή του στη θήκη λευκόχρυσου, προσθήκη στη φιάλη ορισµέ-

νου όγκου απορροφητικού διαλύµατος (συνήθως µέχρι 10 mL), διοχέτευση 
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αερίου οξυγόνου στη φιάλη, ανάφλεξη της άκρης του ηθµού, ηµιανα-

στροφή της φιάλης έτσι ώστε το απορροφητικό διάλυµα να ασφαλίσει από-

λυτα το πώµα, πλήρης καύση του δείγµατος και του ηθµού, Ψύξη της 

φιάλης - επαναφορά της σε ορθή θέση - ήπια συνεχής ανακίνηση, ά-

νοιγµα της φιάλης και µεταφορά του απορροφητικού διάλυµατος, σε βαθµο-

νοµηµένη φιάλη, και αραίωσή του µέχρι τη χαραγή, τέλος ο προσδιορισµός. 

 Η µέθοδος εφαρµόζεται για τον προσδιορισµό των στοιχείων F, Cl, Br, I, S, 

Ρ, B, Αs, Se, Hg, Zn, επιλέγοντας τις κατάλληλες συνθήκες καύσης, το απορ-

ροφητικό διάλυµα και την κατάλληλη µέθοδο προσδιορισµού (π.χ. χρωµατο-

γραφικές τεχνικές, φασµατικές κλπ.). Αξίζει να αναφερθεί ότι η "καύση σε οβί-

δα µε οξυγόνο και υψηλή πίεση (oxygen bomb combustion method), προτά-

θηκε από το Berthelot το 1892 αποκλειστικά στον προσδιορισµό της θερµογό-

νου δύναµης ενός οργανικού υλικού. Τέλος, υπάρχουν στη βιβλιογραφία ποι-

κίλες τροποποιήσεις της βασικής µεθοδολογίας.  

 

2.4.2 Καύση σε σωλήνα µε ρεύµα οξυγόνου 

 

 Αποτελεί µια κλασική µέθοδο διάσπασης του δείγµατος η οποία ξεκινάει µε 

τις πρώτες µελέτες που αφορούσαν τις οργανικές ουσίες µέχρι σήµερα, εξε-

λίσσεται µε την πρόοδο της τεχνολογίας και δεν υπάρχει εργαστήριο Οργανι-

κής Χηµείας που να µη διαθέτει «Αυτόµατο Αναλυτή C, H, O, N, S». Χρησιµο-

ποιείται για τον προσδιορισµό κύριων συστατικών οργανικών ουσιών όπως C, 

H, O, N, S, Cl, Br, I.  

 Η αρχή της µεθόδου είναι απλή, µε την καύση µιας µικρής ποσότητας δείγ-

µατος σε ρεύµα οξυγόνου επιτυγχάνεται η ποσοτική µετατροπή ορισµένων 

συστατικών του σε οξείδια ή αέρια των αµέταλλων στοιχείων τα οποία δε-

σµεύονται από διάφορα προσροφητικά και προσδιορίζονται. Στην κλασσική 

µορφή της µεθόδου µετρείται η µάζα ή ο όγκος των παραγόµενων αερίων, 

ενώ στις σύγχρονες αυτόµατες συσκευές (στοιχειακοί αναλυτές) µετρούνται 

κάποιες φυσικοχηµικές ιδιότητες των αερίων, (π.χ. θερµική αγωγιµότητά) και 

µια πλήρης ανάλυση δεν διαρκεί περισσότερο από 15 min. Η µέθοδος µπορεί 

να χρησιµοποιηθεί και στην αποσύνθεση ανόργανων ουσιών (µέταλλα, κράµ-

µατα, πετρώµατα κ.ά.) για τον προσδιορισµό αµετάλλων στοιχείων (π.χ. άν-

θρακα, υδρογόνο, θείο, αλογόνα). Επειδή όµως οι ανόργανες ουσίες δεν έ-

χουν ικανοποιητικά χαρακτηριστικά καύσης, απαιτείται συνήθως η προσθήκη 

κάποιων βοηθητικών ουσιών καύσης. 

 Η µέθοδος πλέον έχει αυτοµατοποιηθεί πλήρως και εφαρµόζεται µε µεγάλη 
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επιτυχία. Η αρχή της τεχνικής είναι η ποσοτική µετατροπή των στοιχείων σε 

διάφορες ενώσεις. Έτσι για τον προσδιορισµό των διαφόρων στοιχείων γίνο-

νται οι παρακάτω µετατροπές. 

Προσδιορισµός άνθρακα και υδρογόνου 

Βασίζεται στις αντιδράσεις  

 C + O2 →  CO2 

 2H2 + O2 →  2H2O 

Τελικά προϊόντα CO2 και H2O. 

Προσδιορισµός αζώτου 

 Βασίζεται στη µετατροπή του σε στοιχειακό άζωτο (χρησιµοποιείται οξεί-

δωση µε CuO). Το Ν2 µετά τη δέσµευση των CO2 και H2O συλλέγεται σε βαθ-

µονοµηµένη προχοΐδα αερίου.  

Προσδιορισµός θείου 

 Το δείγµα καίγεται µε ρεύµα Ο2 παρουσία καταλύτη λευκόχρυσου, το S µε-

τατρέπεται ποσοτικά στα οξείδιά του και κατακρατούνται σε διάλυµα Η2Ο2: 

 S + O2 →  SO2 

 2S + 3O2 →  2SO3 

 SO2 + H2O2 →  H2SO4 

και SO3 + H2O →  H2SO4 

To H2SO4 αποτελεί το µέτρο της συγκέντρωσης του στο δείγµα. 

Προσδιορισµός χλωρίου, βρωµίου, ιωδίου 

 Όπως και στηνπερίπτωση του του S τα αλογόνα µετατρέπονται ποσοτικά 

σε Cl2, Br2, I2 και HCl, HBr, HI, στη συνέχεια διέρχονται από διάλυµα Na2SO3 

όπου τα υδραλογόνα HCl, HBr, HΙ διαλύονται ενώ τα αέρια αλογόνα ανάγονται 

στα αντίστοιχα ιόντα τους (µπορούν να προσδιοριστούν σταθµικά ή τιτλοµε-

τρικά π.χ. µε AgNO3). 

Προσδιορισµός οξυγόνου 

 Αρχικά υπολογιζότανε από τη διαφορά των συγκεντρώσεων των υπολοί-

πων από το 100. Ο προσδιορισµός του διαφέρει από όλες τους προηγούµε-
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νους, γιατί απαιτείται αναγωγή και όχι οξείδωση του δείγµατος. Έτσι, το δείγµα 

αναµιγνύεται µε περίσσεια άνθρακα, θερµαίνεται σε ρεύµα υδρογόνου και µε-

τατρέπεται σε CO. 

C + O → CO 

 Tο CO δεσµεύεται σε απορροφητικό σωλήνα που περιέχει στερεό Ι2Ο5 α-

νάγοντας το ιώδιο σε αέριο Ι2. 

5CO + I2O5 → 5CO2 + I2  

 To παραγόµενο Ι2, στη συνέχεια, απορροφάται από διάλυµα ΚΙ όπου µετα-

τρέπεται στο σύµπλοκο −

3
I  και τιτλοµετρείται µε πρότυπο διάλυµα Νa2S2O3. 

 I2 + I– →  −

3
I  

 −

3
I  + 2Na2S2O3 →  Na2S4O6 + 3I

– + 2Na+ 

 Τελικά, η ποσότητα του ιωδίου αποτελεί το µέτρο της συγκέντρωσης του 

οξυγόνου.  

 

2.4.3 Χρήση καυστήρα  

(Burner method of combustion, προτάθηκε από τον Mitscherlich,  

αναπτύχθηκε από τον Wickbold) 

 

 Θεωρείται από τις ταχύτερες και αποτελεσµατικότερες µεθόδους καύσης 

οργανικών ουσιών. Το δείγµα εισάγεται στον χώρο της φλόγας ενός καυστήρα 

όπου αποσυνθέτεται στα συστατικά του. Η µέθοδος µπορεί να εφαρµοστεί σε 

στερεά, υγρά, υγροποιηµένα αέρια δείγµατα καθώς και σε δείγµατα µε τη 

µορφή εναιωρήµατος (slurry). Προσδιορίζονται αλογόνα (ακόµη και σε φθο-

ριοµένους υδρογονάνθρακες), αµέταλλα (π.χ. B, S, P), µεταλλοειδή (As, Se) 

και µέταλλα (Hg, Pb, Cd, V, Sn, Co, Cr, Cu κλπ.). Οι λύχνοι-ατοµοποίησης 

µπορούν να θεωρηθούν µία παραλλαγή αυτής της µεθόδου. Η χρήση τους για 

την απευθείας εισαγωγή δείγµατος στη φασµατοσκοπία ατοµικής απορρόφη-

σης και ατοµικής εκποµπής θα αναφερθεί σε επόµενα κεφάλαια.  

 

2.4.4 Πυρόλυση (Pyrolysis) 

 

 Αρχικά χρησιµοποιήθηκε από τον Williams, για την αποσύνθεση και τον 

χαρακτηρισµό ελαστικού πολυµερούς, και πλέον χρησιµοποιείται σε µεγάλη 

έκταση στην ανάλυση οργανικών ουσιών. Σύµφωνα µε τη µέθοδο αυτή, η α-
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ποσύνθεση του δείγµατος επιτυγχάνεται θερµικά σε κατάλληλη αυτοµατο-

ποιηµένη διάταξη. Τα πρωτογενή και δευτερογενή προϊόντα της διάσπασης 

των οργανικών ουσιών οδηγούν στον χαρακτηρισµό και την ταυτοποίηση της 

αρχικής ουσίας. Τα πιο χαρακτηριστικά θραύσµατα κατά την πυρόλυση προ-

κύπτουν σε θερµοκρασίες 300 – 700 °C, αφού οι µεγαλύτερες θερµοκρασίες 

οδηγούν στην παραγωγή απλών µορίων, όπως π.χ. CO, CO2, CH4. Στη βι-

βλιογραφία περιγράφονται διάφορες διαδικασίες πυρόλυσης Οι κυριότερες 

είναι: πυρόλυση σε φούρνο, σε θερµαινόµενη αντίσταση, µε επαγωγική θέρ-

µανση σιδηροµαγνητικού υλικού (Curie-point pyrolysis), µε laser, µέσα σε τήγ-

µα µετάλλου (συνήθως Sn). Σε όλες όµως τις περιπτώσεις απαιτείται πλήρης 

έλεγχος της θερµοκρασίας και η χρήση αδρανούς ατµόσφαιρας (π.χ. Ν2). Οι 

κυριότερες εφαρµογές της στην ανάλυση οργανικών ενώσεων είναι: ανάλυ-

ση µεγάλου µοριακού βάρους πολυµερών και φυσικών οργανικών ουσιών 

(π.χ. πρωτεΐνες, λίπη, υδατάνθρακες). Χαρακτηρισµός οργανικών ενώσεων 

χαµηλού µοριακού βάρους (π.χ. αλκοόλες, καρβοξυλικά οξέα, αµινοξέα, υδα-

τάνθρακες κλπ.). Ταυτοποίηση χαρακτηριστικών οργανικών οµάδων µέσα σε 

οργανικές ενώσεις, µε βάση το νέο προϊόν που προκύπτει από την πυρόλυση 

(–ΝΗ2 → ΝΗ3,  –S → H2S,  –F → HF,  –Cl → HCl,  –OH → H2O κ.λ.π.).  Στη 

στοιχειακή ανάλυση οργανικών ουσιών, κυρίως για τον προσδιορισµό οξυγό-

νου.  

 Σηµειώνεται ότι στην προκατεργασία των δειγµάτων και γενικά στη χηµική 

ανάλυση, οι συνδυασµένες τεχνικές λύνουν πολλά προβλήµατα. Έτσι, µπορεί 

η πυρόλυση να συνδυαστεί µε άλλες τεχνικές όπως π.χ. θερµοζυγός, φασµα-

τοσκοπία µαζών, ατοµική φασµατοσκοπία κλπ. Τα αποτελέσµατα ενός τέτοιου 

συνδυασµού είναι προφανή. 

 




