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بأ نامل تحَط بقلم حبر مملوء بالحزن و الفرح في آ ن واحد حزن ٌشوبه الفراق بؼد 

 التجمع و فرح لبزوغ فجر جدًد من حياتي هو ًوم تخرجي.

لى من كان دػائها  لى ًنبوع الصبر و ال مل اإ لى حكمتي و ػلمي، آ دبي و حلمي اإ اإ

 سر النجاح... آ مي.

لى من كل لى من آ حمل اإ لى من كلت اإ بكل سمه اإ له الله بالهَبة و الوقار اإ فتخار اإ

آ نامله لَقدم لنا لحظة سؼادة آ رجو من الله آ ن ًعَل في عمرك لترى ثمارا قد حان 

 هتظار ....آ بي.اإ قعافها بؼد ظول 

لى من  لى س ندي و قوتي و ملاذي بؼد الله اإ لى من ػلموني آ  اإ ثروني غن آ هفسهم اإ

خوتي. لى ماهو آ جمل من الحَاة ....اإ لى الذٍن آ ظهروا اإ  ػلم الحَاة اإ

لى من و جدت فيه هؼم ال خ، و لى من كان غونا  اإ قبس الؼعاء و التجربة اإ

 سماغَل.اإ وسدنا لي في هذا البحث ل خي في الله لؼمارة 

لى من جؼ   لى من سأ فتقدهم و آ تمنى آ ن ًفتقدوني اإ لى اإ خوتي في الله، اإ لهم الله اإ

 بجامؼة محمد بوضَاف بالمس َلة. كل آ غضاء مخبر فيزياء و كيمَاء المواد

لى كل من ل يحضرني و هم الحاضرون و المؤثرون  لى كل و اإ لى كل من شجؼني اإ اإ

 .ػتزازمع وافر الإ  متنانالإ كرر آ سمى آ  من ًؼرفني 

 



 جشكرات
انليم لك الحمد حمدا لثيرا طيبا مباركا فيو، ملء امسموات و الأرض، و ملء ما شئت من شيء بعد، 

تمام ىذا  أأشكرك ربي على هعمك امتي لاثعد، و أ لائك امتي لاتحد، أأحمدك ربي و أأشكرك على أأن يسرت لي ا 

 امبحر على اموجو الذي أأرجو أأن حرضى بو عني.

و الذي لم يبخل عليا بنطائحو امقيمة و مذابعخو نجاز ىذا امبحر ا  ني في بعأأعاهني و ثد أأثوجو بامشكر ا لى من 

على امبحر منذ كان  -بعد الله س بحاهو و ثعالى-، الذي له امفضلسحنون فوضيلالمس تمرة، أأس خاذي امفاضل 

ن على ا شرافو على الموضوع عنوانا و فكرة ا لى أأن ضار رسالة و بحثا، فله مني كل امشكر و امخقدير و امعرفا

 .و على كل ما قدمو لي من عطاء ىذا امبحر و لذا المساهمة في ا نجازه

و رعايخو و مذابعخو المس تمرة على مساعدثو  حرايز منادو أأثقدم بشكري الجزيل ا لى أأساثذي امكريم الأس خاذ 

 لا نجاز ىذا امبحر و الذي لم يبخل عليا بنطائحو امقيمة و خدماثو الجليلة، فلكم مني جزيل امشكر و امخقدير.

شكره أأ الذي  معطلً حميدةلجنة المناقشة، بداية بالأس خاذ  أأعضاء أأثوجو بشكري أأيضا ا لى أأساثذتي الموقرين

 بوضندل عبد المجيد، و ا لى الأس خاذ زاهي فاطمة امزىراءما لى الأس خاذة  و ،على ثفضله برئاسة لجنة المناقشة

بقبول مناقشة ىذه امرسالة، فيم أأىل مسد خلليا، سائلا الله امكريم  ، مخفضليمغبولي براىيمس خاذ ا لى الأ   و

 م عني خيرا.بهأأن يثي

بجامعة الملك فيد نلبترول  ضاحب امنواريللٌ لا يفوثني أأن أأثقدم لذالك بشكري الجزيل ا لى الأس خاذ 

على مساعدثو امقيمة لي أأزناء ا نجاز ىذا امبحر فلو أأني أأوثيت بكل عبارات امشكر وامخقدير  والمعادن

 بامعجز عن واجب امشكر. ″و معترفة ″وامعرفان لما لنت بعد امقول ا لا مقصرة

قسم امفيزياء بجامعة المس يلة، و لذا أأن أأثقدم بخامص امخقدير و الا حترام ا لى كل أأساثذة ايضا للٌ لا يفوثني 

الذين لم يدخروا جهدا في  جميع امزملاء و طلبة الدلخواره امفضلاء  بمخبر فيزياء و ميمياء المواد بجامعة المس يلة

مدادي بما  ميو.ا  ثوجيهي  و ا   حذجت ا 

في ا نجاز ىذا  م و ضبرهم، و كل من ساهم من بعيد أأو قريبيأأشكر في الأخير حميع أأفراد امعائلة على ثفيم 

 المخواضع. امبحر
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 مقدمة عامة
 ووره رتبطت بالإنسان وسايرت تطإ فمقد مظاىر الحضارة الإنسانية حدىإتعتبر الصناعة الخزفية 

الأساسية وأذواقو  وتستجيب لحاجياتلمتصنيع جديدة  وأساليب عديدة و طرق  فابتكرت، عبر السنين متطمباتو
كمادة أساسية في ستعمل الطين و الصمصال إالدراسات التاريخية تبين أن الإنسان قديما ف. المتجددة و المتغيرة

في حياتو اليومية )أواني، أدوات التي كان يحتاجيا  الأدواتمن خلال تشكيل بعض  الخزفيات تصنيع
ستخدام إ قد دام. و التعامل معيا و و سيولة تشكيميا(، و يعود ذلك لتوفر ىذه المادة الأولية إلخ...،لبناءا

غاية القرن العشرين أين تبين أن الخزفيات تمتمك خصائص فيزيائية  حقبة طويمة من الزمن إلى تقميدياالخزفيات 
الكثير من الدراسات و الأبحاث التي توجيت  ىذا ما أدى إلى ظيورو ، ياسبائكو كيميائية تميزىا عن المعادن و 

ع إلى توس أدى المتزايد ىتمامالإحديثة. ىذا  أوتقميدية  أنواعيا سواء بشتىنحو دراسة و تطوير صناعة الخزفيات 
التي لا قتحمت منتجاتيا مختمف الميادين الصناعية إحيث ، يا خاصة في التكنولوجيات الحديثةتستعمالاإمجالات 

كطوب في الأفران الكيربائية و كمساند لكثير من الأجيزة الالكترونية  ستعمالياإمثل  ياتغطييا المعادن و سبائك
ترميم العظام و الأسنان ستعماليا كعوازل كيربائية و كمرشحات لفصل المواد غير المرغوب فييا و كمواد بديمة لا  و 

الخزفيات  الخزفية ىيبسط تصنيفات المواد أىم و أ ستنادا ليذا المفيوم في التصنيع فإحدى إو  .نسانفي جسم الإ
    إلخ....،نذكر الألومين، الميميت، الأنورثيت، الكورديريت الأخيرةنواع ىذه أمن  حديثة، والتقنية التقميدية و ال

ىم المركبات المستقرة أ حدى إو  (2MgO.2Al2O3.5SiO2)ذو الصيغة الكيميائية  كورديريتال يعتبرو 
كسيد المغنيزيوم أو الذي يمكن تحضيره من الكاولان و  MgOمع  SiO2و  Al2O3تزان للأكاسيد في مخطط الإ

 و كيميائية بخصائص فيزيائية لتميزهىذا  و الجذابة لمتطبيقات الوظيفية و الصناعية أىم المواد الخزفية منو 
قوة تحممو العالية،  هإنصيار ة درج، منخفضالحراري ال همعامل تمدد، ةالحراري مصدماتل الجيدة مثل مقاومتو ممتازة
في الطبيعة و بنقاوة عالية  ة المواد الأساسية اللازمة لتحضيره، وفر و ثباتيا بتغير درجة الحرارةجيادات للإالعالية 

 ونظرا لأىمية ،ل عزلو الجيد لمحرارة و الكيرباءقتصادي ميم جدا في خفض تكاليف التصنيع، معامإو ىذا عامل 
و المواقط والمواد الحساسة الحرارية المواد في عدة ميادين كالإلكترونيات و  ستعماللإلأىمتو  فمقد ىذه الخصائص

فإن اليدف الرئيسي من ىذا البحث  را لمخصائص المتميزة ليذا المركبمما سبق و نظو . غيرىما ووالمكثفات 
بغرض تثمينيا و المتمثمة  بسيطة متواجدة بكثرة في الجزائر مواد أولية محمية نطلاقا منإ مواد حراريةىو تحضير 

قسم البحث  .التجاري  كسيد المغنيزيومأمضاف ليا  و كاولان تمازارت( )كاولان جبل دباغ نيت المحميةيالكاول في
الطرق و شكالية ىمية الموضوع و عرض الإأ تناولنا فييا و التي رئيسية إلى جانب المقدمة  لى ثلاث فصولإ

  .تحصمنا عمييالتي ا ىم النتائجلأالتي كانت ممخص  و خاتمة الموضوعيا المقترحة لحم
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جزاء فرعية. الجزء الأول ألى ثلاث إو ىو عبارة عن دراسة مرجعية شاممة قسم بدوره الفصل الأول 
فيو ، كما تطرقنا أيضا و خصائصيا الفيزيائية و الكيميائية نواعياأبعض جرد لالمواد الخزفية و تعريف  فيو تناولنا

لدراسة  بالتفصيل عرضنا فيياتمثل الصمصال و الكاولان و ىذه الأخيرة   دراسة بعض المواد الأولية المنجميةلى إ
لى مراحل إستعمالاتيا، و في الأخير تعرضنا إخصائصيا و بنيتيا و التحولات الطورية ليا بدلالة درجة الحرارة و 

ىم مركب مستقر ناتج أ في الجزء الثاني تناولنا بالدراسة وتشكيميا و كذا تمبيدىا. تحضير و صناعة قطعة خزفية 
لى ذكر لأىم خصائصو الفيزيائية و إكسيد المغنيزيوم و ىو الكورديريت و فيو تعرضنا أالكاولان مع تفاعل من 

 ستعمالاتو. أما الجزء الثالثإلى مجالات إنواعو و طرق تحضيره و في الأخير تطرقنا أبنيتو و و كذا الكيميائية 
 و حساب ثوابتيا )طاقة النظرية المعروفة في دراسة التحولات الطورية الحرارية و تحديد آلياتيانماذج ال تناولناففيو 

فرمي( و ىذا بطريقتي المكاممة و المفاضمة سواء عند المعالجة الحرارية بتغير أ التنشيط لمتشكل الطوري و معامل
 و ثبوتيا.أدرجة الحرارة 

نجاز إالطرق التجريبية المتبعة في  ماىية المواد الأولية المستعممة و فيو أما في الفصل الثاني فتناولنا 
ىذا البحث و كذا الأجيزة المخبرية المستعممة في التحضير و التحميل لدراسة بعض الخصائص الفيزيائية 

 و كذا التحولات الطورية. يقمورفموجية لممساحكالصلادة المجيرية و الكتمة الحجمية و البنية ال

قسم بدوره إلى و  النتائج التجريبية المتحصل عمييا و مناقشة عرضل و الأخير خصصناهالفصل الثالث 
كاولان تمازارت و المستعممة  كمادة الكيفي والكمي لتحميل النتائج  تناولناو فيو  المحور الأول ،أساسين محورين

قمنا  كما تم دراسة و تحديد كل التحولات الطورية بدلالة درجة الحرارة، بعدىا ،في التحضير والتصنيع أولية
)من طور الكاولينيت  فرميأمن طاقة التنشيط و معاملات  الطورية تحولاتياو حساب معاملات و ثوابت بدراسة 

بثبوت درجة  سواء بطريقتين مختمفتين معالجتياعند لى السبينال( إلى الميتاكولينيت و من طور الميتاكولينيت إ
في المحور  و .و التحميل الحراري التفاضمي التحميل الحراري الكتمي ي جياز  ستعمالإىذا ب الحرارة وبتغيرىا و

 المكافئممسحوق ل يا و عمى متوسط البعد الحبيبييعم تأثير زمن السحقالبنية المورفولوجية و الثاني درسنا 
 أجيزةمتحولات الطورية بواسطة تحميمية ل، ثم قمنا بدراسة كسيد المغنيزيوم(أ -)خميط كاولان لتحضير الكورديريت

و كذا الخصائص الميكانيكية التحميل الحراري التفاضمي و الكتمي و جياز التمدد الطولي  حيود الأشعة السينية و
و الفراغات  الكتمة الحجميةكل من بعدىا قمنا بدراسة تأثير درجة الحرارة عمى . ختبار الصلادة المجيريةإبواسطة 
و معاملات التبمور لمعرفة آلية التحول قمنا بحساب طاقة التنشيط  و في الأخير، محضرةالعينات مل المفتوحة

كسيد أ-يط كاولانخملمعتماد عمى نتائج المعالجة الحرارية و ىذا بالإ تشكل الكورديريتالطوري و المتمثل في 
ىما طريقتين مختمفتين ستعمال إو ب بعدة سرع تسخين مختمفة بواسطة جياز التحميل الحراري التفاضمي المغنيزيوم
    .بسرعة ثابتة تغيرىانموذج  والمعالجة ثبوت درجة حرارة نموذج 
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 امفــصــل الأول  
 

 دراسة مرجعية
 

  مدخــل

لى ثلاثة محاور رئيس ية: المرجعية ينقسم ىذا امفصل و المخصص نلدراسة    ا 

 اامفيزيائية و امكيميائية امتي جعوته ياخصائص أأهم  و زففياتثعريف الخالمحور الأول ثناومنا فيو 

دراسة مراحل تحضيرىا وفى الأخير قمنا بعرض كما ثعرقنا الى  من أأهم المواد امصناعية

  .و خصائصيا الخزففيةواد الأومية الم لأهمرجعية م

هعلاقا ا   ةهم ظور مس تقر نومواد الحرارية المحض أأ ثعريف فيو فقد ثناومنا في المحور امثاني  أأما

امفيزيائية و خصائصو  كذا امكورديريت وكس يد المغنزيوم و امكاومينيت المحوية و ىو أأ من 

لى أأهم امكيميائية  المواد من أأهم  وس تعمالثو و امتي جعوتا  مجالت و ظرق تحضيره بال ضافة ا 

 الخزففية امتقنية الحديثة.

دراسة أ مية و حركية امتحولت امعورية  لىا   امتفصيل من ثعرقنا فيو بنوعو  امثالمحور امث

ت الحركية حساب ظاقة امتنش يط و المعاملاالى كيفية عرق امت  الحاة  امصوةة  حيث مفي

(n وmالداة  على أ مية اهنمو و امتنوي سواء في حاة  ثةوت درجة حرارة المعالجة الحرارية ) 

  .أأو ثغيرىا نبدلة  امزفم



 

الأول ورالمح  

 عموميات حول الخزفيات
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I.1. عًىييات حىل انخزفيات 

I.1.1 .اتتعريف انخزفي  

بمي ػػ  أ   كامام كػػ و    ي ػػ  المػػ ات الم  م ػػ  الإغمي ػػ  سػػـالإ مػػف)الخزف ػػ(ت  السػػامام ؾ  كممػػ  تشػػ  أ
 أ ػتـ هػ  مػف   ال ت مػ    ال شكام  يمؼ السامام ؾ مف ال (    ال  مات   عم  أ ه أ ت الف  ف    ،الم  م   ال مب تؽ أ

أ  ال ماي ػ   )الصمصػ(ل    المػ ات اات البي يػ  الاضػ(مي أس(س( عمػ   ف    ضامه  ي مت  ي  م البش  (ميخ ف  ؼم ال 
  . [1] صػػمب ) مياػػته(    ماميػػ(   ػػ( صػػبب بيػػت مي(لة  ال ػػ   يبػػ  مػػء المػػ(س عةا ػػ  سػػ م  ال شػػكا     أ  الكمسػػ  

 ي مػػت فػػ  ةػػ همه عمػػ   (صػػ    السػػامام ؾ)لمخزف ػػ(ت  خػػمأ يميفػػ(  [2] ةم(ع ػػه   Kingery   ػػمح الب( ػػثإل ػػت 
  ك ف أس(سػ( مػف مػ ات غاػم ميت  ػ    صمب (تةمف الخزف (ت ه  أه     بيت مي(لة  (  مامي( الأ ل  الم ات    ضام

 .ال ميات ـ ال ص ؿ عما ( عف بميق اعض    غام   

 .2.1.Iخزفياتأنىاع ان 
 : تاث الخزف (ت ال   مات    ال خزف (تهم( ال مئ ساف أس(سااف   عاف ل إف الم ات الخزف    ص 

.2.1.I1 .انتقهيذية انخزفيات 

    البػاف) الكػ( نف مثػ  الخػ(ـ البي ي ػ  ممػ اتي اسػب  المي(لةػ  ال ماميػ  لهاا ال  ع مف الخزف (ت  ضم  
  اع الفخ(م الميم فػ    الخػزؼ الصػا     ال ةػما   الي مسػ ف أ  ه   شم  ك   ،الفمتسب(ت   )المم   الك ام ز

ب اػػث  كػػ ف  سػػب   أ   ماي ػػ  أ  كمسػػ   مػػ ات اات بي يػػ  غضػػ(مي ال ػػ     ػػ ا عمػػ   خػػم  المػػ ات الأ   غامهػػ( مػػف
 [.5-3] % 122   22ياف م(    ما ح الباف ي (

.2.1.I2حذيثةان . انخزفيات 

فيمػ  سػيا  الػاكم ن ف  ميا ( الخزف (ت ال  مات ػ  أكيم مف أف  (ة  الإ س(ف لمخزف (ت ي  تـ ال  ت ك( ت إ
هػػاه  هػػـ الي امػ  المػؤثمة سػػمب( عمػ أ   مػف ، سػػ يم(نتالإهم ػػ  كياػمة فػ  أ لمخصػػ(ئا الم ك(  ك ػ  ف أ يػاف  ال صػم

 ال ك  ل ة ػػ(ت الكثاػػم مػػف  سػػ ختـ فػػ   ال ػػ   تاثػػ ال ت الخزف ػػ(تظ ػػم لػػاا  الشػػ  ؽ   المسػػ(م(ت هػػ  الخصػػ(ئا
هػػ  عبػػ(مة عػػف ممكبػػ(ت   كػػ ف مػػف ع (صػػم ميت  ػػ  أ  شػػبه ميت  ػػ  اػػ ـ ال صػػ ؿ    ،الم يػػتتة ال بي  ػػ(ت الةتاػػتة

  .[5عما ( ف  ميظـ الأ  (ف عف بميق المي(لة  ال مامي  أ  الك م (ئ   ]

غ(    ل إمي(لة  (  خ  (م الم ات الأ ل    إ ب  ( مف إ  ضم هاا ال  ع مف الخزف (ت بي (   ف(ئ   
ك  ب م م شك  ب(ل سب    سب  لي    المة مي   ل ب م االمم م  ال  (ئ   مف ال ص  ء،   هاا ب(لمما ب  الت     

 ي يم الخص(ئا الم ك(  ك   الةاتة أهـ    .بي(ت  ياب(  (أ    زع (    الي    المة مي  م مف ل ة     ـالأ م(تةمل
    خ ع(تالإ) مكاز الش  ؽ الص ب     هم( س(سافأ   تت أس(س( مف ع(مماف  مازة ف  الخزف (ت ال      

  م ( م  م ك(  ك   ال ص ؿ عم  خزف (ت اات كث(ف  ع(ل    إل أت  ال  كـ ف  هااف الي(مماف    ل ت.   زن  (إ
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ي اه الخص(ئا أصب ت   . س يم(ؿع ت الإ   ش(م ضياف لمش  ؽ الم كم    إ،  ممؾ ص ب  كيامة ةتا   ةاتة
ال (بي    غامه( مف ال بي  (ت الص (ع    نتالآالخزف (ت ال        (فو المي(تف       الم(و ف  ماتاف 

 . يم(ل (سإلمة(ؿ المص ف   ف ( انخقٍُت  تانخشفٍانًىاد أهى امخا   I-1) الةت ؿ و ،[6] ال تاث 

 [7انخقٍُت و حطبٍقاحها ] تانخشفٍانًىاد أهى :  I-1) جذولان

 انتركيب ستعًالنىعية الإ ستخذاويجال الإ

 Al2O3, BeO, AlN نكخزوٍَت(إ شزائخ) ىاسلع ئيانكهربا

 BaTiO3, PZT (PbZrTiO) ًكثفاثان الإنكتروني

 PZT (PbZrTiO) انطاقتيزشذاث ويذىلاث 

 BaTiO3, SiC, ZnO  َظاف انُىاقمأ

 ZrO2, Al2O3 )سخشعارإأجهشة (يجساث 

 ReO2, ReO3, Cr2O3, VO, TiO انُاقهٍت الإنكخزوٍَت

 YBaCuO, LaSrCuO فائقت انُاقهٍت

 Fe3O4, ZnO - Fe2O3 سخشعارأجهشة الإ انًغناطيسي

 O - 6 Fe2O3 (Pb, Sr) انذاكزة اثودذ

 Fe2O3, CrO2 الأقزاص انًًغُطت  الأشزؽت و

غشٍتانخزشٍخ انذقٍق، الأ ئيالكيميا  Al2O3, ZrO2 

 انكىردٌزٌج، انشٌىنٍج  يىاد يذفشة

 ZrO2, TiO2 (يشع الأشعت حذج انذًزاء) يشخخاث انحراري

 SiC  ت و يبطُاث الأفزاٌدزارٌعىاسل 

 WC - Co, TiC, TiN (انًذزكاثقطع دواث انًٍكاٍَكٍت )أدواث انقطع، الأ يانًيكانيك

 Al2O3, ZrO2, Si2N4, SiC, B4C هف و انخذوٌز....(ندخكاك )دىايم، انلإ يقاويت جٍذة

 SiO2, Al2O3, SiC كىاشؾ

اث، لإجهاد عُذ درجاث انذزارة انعانٍت )انخىربٍُايقاويت  انتريىديناييكي

 (انًذزكاث، انشفزاث، انظًاياث
Al2O3, ZrO2, Si3N4, SiC, 
composites 

 TiO2 ء و يقاويت انذزارة و انخآكمَعكاص انؼىإ ئيانضى

 Mullite, Al2O3 الأشعت حذج انذًزاء إرسالالإػاءة، َىافذ 

 SeZn, SZn الأشعت حذج انذًزاء كىاشف )يجساث( 

 Y2O3 / ThO2 انهٍشر

 أكاسٍذ الأرع انُادرة الإَارة

ظُاعٍت نهعظاو و الأسُاٌ و انًفاطم انأربطت انكسىر و  انطب انحيىي

 يشارؽ نهعًهٍاث 
Al2O3, ZrO2, C / C 

 Hydroxyapatite HA حزيٍى انعظاو  

 UO2, UO2 / PuO2 ، جذراٌ انىقاٌت يٍ الإشعاعاثانىقىد اننىوي

 Al2O3, B4C, C, SiC أَظًت انًزاقبت

 BN, EuO2, Gd2O3 أجهشة انخذكى

 Al2O3, SiC ذزارٌت ...(ان انظفائخيقاويت انظذياث )انخذرٌع،  انعسكري
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)الي (صم المك     خ مف ف م( يا  ( ف  مك  (  ( الأس(س    زممعتة  إل  مكف  ص اف الخزف (ت ال        
 :هـ هاه الزمم  اكم م( ام أ   مف    الخص(ئا الفازي(ئ    ب(ل (ل  فلمم(تة  

  الأكثم ال مكاب   ي يم الأك(سات الميت    مف أهـ الممكب(ت الخزف   ال      الث (ئ   :زمرة الأكاسيد المعدنية
زي ـ   السام ك ف   أكسات ك  مف الأل م ا ـ   الما  خ(ص ف  ك  المة(نت   ميبً(.  هاه الأخامة  ةت ،   ش(ماإ

 ،ال ا   ، الك م (ئ  ك م    ، البي   الم ك(  ك  ، ال مامي ، الإل س يم  ف  عتة م (تاف م  (: ،  ه  الزمك  ا ـ
 [.8...إلخ ]،البصمي 

 ةتا م (م   مء ب    الخزف (ت ال        مؾ الكمباتات تمة   مامة إ ص (م ع(ل   :  مزمرة الكربيدات المعدنية
هش  لما(  .  س ختـ الكمباتات الميت       فإ  (ب(لم (ي  ةتاً،    كيامة     صا   ماما  ك مب(ئ  ضيافص ب  

   الم ات ال (س     الصمب  خ(ص  كمبات ك  مف ال  اس ف   الف( (تا ـ   ال   (ل ـ   ال ا ( ا ـ كأت ات ل بء
   ال مامي    الم ك(  ك   س يم  ف  عتة م (تاف م  (:    .لص (ع  ممكب(ت م ( م  لتمة(ت ال مامة الي(ل  

 [.9 ،8غامه( ]   الإلك م    

ف   ال  م ةافع صم عم          ا ال الخزف   لممكب(ت الك م (ئ  مةم ع  ا عب(مة عف   ه : زمرة النيتريدات
 ا ميت ك  مف السام ك ف   الي م   ال ا ( ا ـ   غامهـ.   شك  ال ا ميتات ف  مف يا  ( ص ا  ( الك م (ئ     
المة(نت ال مامي     عتة م  ( مة(نت ص (م ع(ل  .  س ختـ ف  إتمة   مؾ لاا ف    متمة(ت  مامة ع(ل   

أ  كم ات ك(شب    كم ات  ات ال زم  لم بءتالمي ف  ص (ع أ ض(  س يم   كم( .ال        غامه(الم ك(  ك     
 [.  8]  مامي ...إلخ

مف يا  ( ي ميت ك  مف         ا عم  الي ملممكب(ت الك م (ئ   المةم ع  ا عب(مة عف ه  :زمرة البوريدات
 ص (م ع(ل   ةتاً،   م اح   م  ( م( إ  مامة  ممؾ الي ميتات تمة  ،  ال ا ( ا ـ   الزمك  ا ـ   الب(مي ـ   غامهـ

لك  ( ل ست  ع(ل   ص ب  ع(ل     س  مامإكم(  ممؾ م ( م  ك مب(ئ   م خفض ،    C° 3000   1900ياف 
ال بياق الأكثم شا ع( لمي ميتات ه   ص  ء  ،  C° 1200عم  مف الأ مامة الم ( م  للأكستة ف  تمة(ت 

 . [8] الي   (ت مف أة  الميت   ف  الفماغ

ك  سام سات مف يا  (         ا عم  السام ك ف لممكب(ت الك م (ئ   المةم ع  ا عب(مة عف : ه زمرة السيميسيدات
في صم السم ك ف  اليتات مف الي ميتات ال  ميتات   خ ف( لمكمباتات     ،ال  اس ف   الم لايتا  ـمف ال ا ( ا ـ   

 إل   ب(تل     امةء هااإ  ل  ) ب(تل     ب(ل (ل   شك  ممكب(ت ي  ف  السام ساتات ل و إ اماس  )يا    
م (م   مء ب      ماز السام ساتات بك م   ةم   م  سب      .r=1.17 Åالكيام )  صف  بم امة السامك ف 

 [.8م ( م  ةاتة للأكستة ] ص ب  ع(ل       تمة(ت  مامة إ ص (م م خفض   سي ً(  الزمم 

https://ar.m.wikipedia.org/wiki/%D9%86%D9%8A%D8%AA%D8%B1%D9%88%D8%AC%D9%8A%D9%86
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 .3.1.I نخزفياتاخصائص 

  ف   أ  أا          ؤ  ك(ف س(هم   )ك م (ئ        اات بي ي   يم مي  يم ابط  ماز الخزف (ت : البموريةالروابط
الم ابط إل  ض(ف  مء  امب إ تاهم( عم  الأخم  ب(لإ   ؤ  ك(ف  الا     الأ  (ف  ةمء المابب اف مي( بيض الأ

 .Van der Waals [10]مابب   مث ضي ف  ال       ةت م ابط 

 م ات  صف  ( م     البيض الآخم ال  م ات ع(زل    ل إالم ات الخزف    بيض  ص ف :هربائيةالك ناقميةال
 ي يم الخزف (ت م ات ع(زل  ك مب(ئ (   هاا   اة  م ات  ( م  ضمف شم ط ميا  ، لكف عم م( ل  إخم  أ

ه  م( ةي  إلك م  (ت ال ك(فؤ لمي (صم المك    لمممكب     عم  الم ابط الأخم   ؤ ل امب المابب  ال ك(ف
 [.11] ا ل ست  مة أ)مم بب  ب(ل  اة ب  ة  الخزف  م اتة

  ا     الأالم ابط إاا ك( ت  اث  ،يم مي لم ابط البي ي  اب   يمق الي    اليم مي  لمخزف (ت :البموري  التركيب
م ماص  اات أكيم كث(ف  ممك   أاف   (ط ك  أا ف بأكيم عتت ممكف   ييئ  أخا الي    اليم مي  ه  الس(ئتة 

، فإف ه  الس(ئتة  س(هم  ال طفا ( الم ابال    ك ف  (ل  الأم( ف   .مف الأا  (ت اات الش    المخ(لف  له
  ك ف ف  ميظـ م اب    م ضء الامات  ك ف م يمق بيتت الم ابط ال مة    أخا الممكب الخزف  ي    يم مي  

 .[12]   مي    الم(سل ال (نت مم(ثم 

  :كيامة  مي(م ت مم   م  ك (لإم ( م  لم ش ه  هش   الخزف   ه  م ات م ات ال ميظـالخصائص الميكانيكية 
ب(ل سب    زنؽ المس   (ت اليم مي إال   ن  سمب ي الؾ بسيب م ابب ( الك م (ئ   ال      ، م (م   ب(لمي(تف
 . [14 ،13] م ك(  ك(عما (  ال أثامع ت  لبيض ( البيض

  :لف ـ هاا  [15]ةات ع ت تمة(ت ال مامة الي(ل    ماما  سمؾ أغمب الخزف (ت سم ؾ الخصائص الحرارية  
 :  ال    اكم م  ( ال مامي  المي(م ت خص(ئاأهـ  إل السم ؾ اةب ال بمؽ 

  تمة  مئ     1422ع(ل   ةتا   ة( ز   ص (مإتمة   مامة  خزف (تالميظـ  م مؾ نصهار: درجة حرارة ال
  ال    . الك م (ئ   بي ي  م ابب ( ل إ هاا  ي ت 

  :م ات ع(زل    ه  ،    مي(م   متت  ماما ضياف ( م    مامي  ضي ف خزف (تال  م مؾالناقمية الحرارية 
   ف  ؤ ال ك(ف الإلك م  (تبم( أف ةم ء  [16 ،9ال مة ] تللإلك م  ((ب الشبه ال (ـ الا   مامي( بسيب

  [.12])الأا  (ت الم ةب    ه زاز الشبك  اليم مي إ ه      (ؿ ال مامةف السيا  ال  ات لإإالخزف (ت م اتة ف

 فمث  الأل ماف     (ل   ت ما كياما ف  إعب(س الأل اف لمخزف (تمؾ أا  (ت المي(تف الإ  م :ضوئيةالخصائص ال
Cr2O [9 ]أكسات الكم ـ مف  ةتا  مام  سبف   ة ت   ف ال متا (لما م ف بأ (تا اليم مة   عت ـ الم ف 

  ا ضب خص(ئا بيض الخزف (ت.  I-2)  الةت ؿ
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 [16] خظائض بعغ انخشفٍاث انخقٍُت:  I-2) جذولان

 سم الخزفإ
 الكتلة الحجمية

(mg/cm
3
) 

درجة حرارة 
 نصهارالإ

 °(C) 

الناقلية 
 الحرارية

(W/m.K) 

التمدد  معامل
 الطولي

(10
-6
/K) 

 معامل يونغ

(GPa) 

 المتانة

(MPa.m
1/2

) 

 3.4 - 2.3 1252 - 992 1.2 - 2.8 2222 - 622 3912 - 3722 3.52 م(وال

  Al2O3 3.9 2252 - 2262 24 - 35 8 - 8.9 332 - 422 3.5 - 4.5انل ما ( 

 ZrO2 5.6 2682 - 2712 2 - 12 7 - 9 182 - 242 2 - 6.9زمك   ( 

 SiC 3.2 2722 - 2832 92 - 222 4.3 - 4.6 392 - 442 3 - 5.1كمبات السام ك ف 

 Si3N4 3.2 1892 - 1922 15 - 43 2.6 - 3.3 282 - 312 4 - 5.4 ا ميت السام ك ف 

 BN 2.1 2922 - 3122 22 - 52  1 - 12 22 - 122 2.5 - 5  ا ميت الي م

 TiC 4.9 3172 - 3252   18 - 25 6.6 - 7.4 422 - 452 2 - 3 كمبات ال ا ( ا ـ

 WC 15.6 2822 - 2922 28 - 88 4.5 - 7.1 622 - 672 2 - 3.8 كمبات ال  اس ف

 B4C 2.5 2412 - 2452 27 - 36 3.5 - 5.6 442 - 472 3.4 - 3.9 كمبات الي م

 SiO2 2.2 - 1.4 - 1.5 2.48 - 2.52  54 2.6 - 2.8 الك ام ز

 Si3Al3O3N5 3.25 2482 - 2542 18 - 3.7 3.3 - 3.7 265 - 322 4 - 7.7 الس (ل  (ت

I..14. دراسة بعض انًىاد انخزفية  
I.1.4.1. انصهصال (Argile) 

I.11.1.4.. انصهصال تعريف 

ال    ي      Agrosالمش    يت مه( مف كمم   Argilosمف الكمم  ال  ا     Argileش ق مصبمب أ
مف  ياب(ت ت     ع(تة ا شك   ف الصمص(ؿإف الم ات  ك  ل ة ( عمم(س  سب   [18 ،17] الأي ض ب(ل  ا   الم ف 
 عيم ال  ب الزم     ت) شكم م(تة اات أص  ةا ل ة  الصمص(ؿ ،  لك م   (لم كم سك ب الإبإن   م   ن ةتا
ه     الأـ م  الصخ  ف ت  شكمت   اة  ال   الأمض   لم شمة السب    البب (ت شا   البي ي  ف  بكثمة ةم  فم 

 ال اام الك م (ئ    ت  أثام ك   آبسيب ظ(همة ال    هاا الاما ا    الصخ م  كاا الم ك(،   الفمتسب(    الصخ م
ةس م(ت ت     مف سام ك(ت الأل ماف  عم  أػ هالصمص(ؿ بصف  ع(م     يمؼ  [.19-13الم (خ   ] الي ام 

 [.21، 22 ة(ه(ت مخ مف  ]إ   م ضء ف  µm2  م  سط بيته( ال ياي الم تم   ن ا يت  

I.12.1.4.. انبنية انبهىرية  
 بب (تمشكم  مف   (بء م يتت   ن   (ئ  لأ  شمائب م كم      صف(ئبشك   عم  ي    يم مي  لمصمص(ؿ

 مف   شك  صف    ك   اث ،(Octaédriques) ةه أ  ثم(    الأ (Tétraédrique)ي ا    مب(ع    اات   تة
   صف   ياف ال م(الم ة تة  ال ة( يف م اضء س(لب ال ش امتال      فا ( بب (ت أ  أمبء ث ث أ  بب  اف
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يمؼ ي (   مازة أس(س   يم ما ال (لبيتبلمسم  ا سمك (  ي يم ي ا      تة  (فة ا   صف(ئب  شك  ال، الأخم  
 .صمص(ؿال

 اػث فػ  ممكػز    ظػ(ـإي مكػمم(Motifs tétraedrique) السػب ح  مبػ(ع   سق مف الأ ل  البب     ك ف 
   اةػ  ل ةػ ت أمبػء امات أكسػاةاف ف  ةػت ه ػ(ؾ  كسػةاف فػ  كػ  مأو   ةػت امة الأ سػم ك ف كػ  مبػ(ع    ةػت امة 

 ػ  ف البب ػ  الث(  ػ المةػ( م، أمػ(  ال سػق مػء  شػ مؾ امات مػف الأكسػاةاف  ث ثػ لػاا  ةػتزيػ(تة فػ  ال كػ(فؤ السػمي  
 ه  ػػ اس  ة(  فػػإ  ظػػ(ـ. اػػ ـ إمكػػمم ي (Motifs Octaédrique)ا   كػػ ف مػػف  سػػق ثمػػ(   السػػب ح إ ي اػػتا  أكثػػم

ا إمشػبي   كم ػ(  كػ ف  ن   (OH) الأكسػةاف أ  ال اتم كسػا  مػف امات بسػ   ي اسػب  أا  ػ(ت الأل م اػ ـ م (بػ 
مبػػ(ع  الأسػػبب ي اسػػب  شػػ امت    ػػ اس  ةػػ( يفإاػػ ـ ،  I-1) شػػك ال فػػ  كمػػ(  مكػػف ل ػػ( أف  ػػم بط مػػء بب ػػ  أخػػم  

 أمػ(Al+3 الألم  اػ ـ مػث  بيػ(ت شػ امت السػام ك ف م (مبػ  لأ أبيػ(ت اات بشػ امت سػ يتالهإالاا  مكػف  ،  Si+4السم ك ف 
 .  Al+3   Fe+3   Mg+2[22] بش امت اات أبي(ت أكيم مث   شا  ف   ة( يف ثم(   السب ح 

 

 
 [23] ثم(    السب حالي    اليم مي  مب(ع     :  I-1)شك  ال

 ص ف الم ات الصمص(ل   ال    Oلثم(    السب ح )ا    Tع م(تا عم  عتت البب (ت المب(ع   السب ح )إ   
 [:25، 24، 12] ه  ث ث  أ  اع مئ س  

  الربواي  المموان  النوو (T-O):مبػ(ع  السػب ح  اات  سػا  بب  ػاف، بب ػ  مػف  مك  ػ  صػف   عػف  عبػ(مة 
هػاا    ، I-2)كمػ( هػ  فػ  الشػك  Å 7.1 ػ ال  ب   تم  (عتابيت  ثم(   السب ح ااتاات  سا  بب   ب ا بء
 .مةم ع  الك( لا ات  مث ال  ع 



انفصم الأول  انًذىر الاول                                      عًىيٍاث دىل انخشفٍاث

 

10 
 

  الربواي  المموان  الربواي  النوو (T-O-T):   ثػ ث بب ػ(ت، بب ػ  ثم(  ػ   مػف مك  ػ  عبػ(مة عػف صػف   هػ
هػاا ال ػ ع    Å12   15 Å م صػ م يػاف  (عػتا  بيػت السػب ح م (بػ  ببب  ػاف مػف مبػ(ع  السػب ح اات

ٌىػححخ انًححىاد انظهظححانٍت يححٍ انُححى    I-3)الشػػك     اماػػتالإ  السػػمك ات   الفامم ك لاػػت مةم عػػ(ت   مثػػ 

 .T-O-Tانسطىح  انزباعً انثًاًَ انزباعً
  الربوواي  الممووان  المضوواي   النووو(T-O-T-O):  ا كػػ ف مػػف بب ػػ  ثم(  ػػ  السػػب ح م (بػػ  ببب  ػػاف مػػف

  ػػتم  فػػ  هػػاا ال ػػ ع ب(لإضػػ(ف  إلػػ   ةػػ ت بب ػػ   سػػب   مػػف ثمػػ(   السػػب ح، البيػػت ال (عػػتا مبػػ(ع  السػػب ح
 ا ضب الي    اليم مي  لبيض الم ات الصمص(ل  .  I-4)الشك     الكم ميت   شم  مةم ع   Å14 ب  ال  

 

 

 T-O  [26]) المب(ع  الثم(   ال  عمف  لصف    ال خب ب ال مثا   : I-2)شك  ال
 

 
  T-O-T  [27]) المب(ع  الثم(   المب(ع  ال  ع مفال مثا  ال خب ب  لصف    :  I-3)شك  ال
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 [28] الميم ف  ل  صمص(ال الم ات   اعلأ اليم مي  ي   ال:  I-4)شك ال

I.3.1.4.1. انصهصانيةانًىاد لأهى أنىاع   تركيب انكيًيائيان 

اليا ػػ  عػػف  فػػ  مي(لةػػ  لصػػ (ع البمي ػػ  ال ػػ   سػػ ختم ( ا ،لممػػ ات الصمصػػ(ل  سػػات المكػػ ف (كالأ  يكػػو
، Si ،Alهػاه الي (صػم الك م (ئ ػ  ) كػ ف  . فػ  البػاف البي يػ المي(لةػ   ػمامةتمةػ   فػ  ا  ال  ص(ف الزي(تةبميق 

Mg ،Feالةػت ؿ    ،لكف ف  شك  أا  ػ(ت     ل ست ف  شك  أك(سات(I-3  ئ ال ايػاف)أ ػ اع لػث ث   مكاػب الك م ػ
 [.29]   صمص(لالم ات المف 
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 [29]   %   ز   ) سب  مئ   الم ات الصمص(ل  مف أ  اع لث ث   مكاب  الك م (ئ  ال:  I-3)ةت ؿ ال

 الكاولينيت الايليت السمكتيت
 

45,12  - 55.55 49,26  - 50.45 00.44 - 09.54 

 

SiO2 

15,96  - 28,24 24,90  - 74.55 37,02  - 25.47 Al2O3 

0,06  - 6,35 

 

0,78  - 9.74 

 

0,27 - 4.57 

 

Fe2O3 

0,30  - 0,95 0,57 - 4.54 0,06 - 4.44 FeO 

2,32  -   6,53 2,00  -  4,4 0,24  - 4.05 MgO 

0,50   - 3,28 0,00  -  0,69 0,13  - 4.57 CaO 

0,11  - 0,60 6,08  -   7,98 0,49  - 4.05 K2O 

0,04   - 2,75 0,13  - 0,33 

 

0,05  - 4.00 

 

Na2O 

0,10   - 0,32 0,05 - 1,02 0,18  - 4.79 TiO2 

7,46   - 8,53 6,03  - 7,88 12,18  - 40.55 H2O 

I.4.1.4.1. انًىاد انصهصانية تطبيقات 

 بػػػػ(تؿ    جم ػػػػزاال ػػػػ    ضػػػػمف الإ    الم ػػػػتتة ( المخ مفػػػػ  يخص(ئصػػػػ   الصمصػػػػ(لالمػػػػ ات   ػػػػم بط  بي  ػػػػ(ت
 [  اكم م  (: 31 ،32] الص (ع   أسب  ( ف    س ختـ ف  اليتات مف ال ب(ع(ت بي ي  الأا  (ت  
o  الخزؼ، الإسم ت، الم ات الم ( م  لم مامة ص (ع  الخزف (ت(. 
o    غامه المس  ضمات الصاتن      الب س  ؾ   ال مؽ   مس  ضمات ال ةما. 
o   ممغ ب فا ( أث (س عمم   ال فمالاام الست الم (ه    ب(م مف إ   (م ال مب لآ م(   ا س يم  ف.  

I.1.2.4. كاولاٌان 

I.1.2.4.1انكاولاٌ . تعريف 

هػػ  ةيػػ  كػػ( لا   الم ةػػ ت فػػ   م ػػه لممػػمة الأ لػػ    تسػػ خمةأةيػػ  الػػاا ال إسػػـ مشػػ ق مػػف إسػػـ الكػػ( نف
،   هػ  البػاف الػاا أ  الصمص(ؿ الصا    باف الصا (لب الك( نف أ ض(  يمؼ   ،[32] الصا    ة ( اش متا   

 . اتامف الك( ل ٪ 95   12 سب   ز      ما ح م( ياف      ا عم 
فػ  بيػض الأ  ػ(ف  كػ ف     ما  ل  ه إلػ  الأيػ ضصمص(ؿ أ  باف ا ةت الك( نف ف  البي ي  عم  شك         

، [34 ،33] الميػ(تفهاتم كسػ  ت  هػاا بسػيب  ةػ ت   أ  أخضػم  )أصفم، يم  ػ(ل ، أ مػم أ  مم ف  م  ً مم(تا 
هػاا    Al2O32SiO22H2Oالك م (ئ ػ   (ا   الفخػ(م صػ  أ الك( لا ات بأ ه الةزس الم يم م مف م(تة الكػ( نف يمؼ 

هػاه إلػ  ة( ػب    H2Oمػف  ٪ Al2O3   13.9مػف  ٪ SiO2  39.5   ز ػ( مػف٪  46.5ا افػق ال سػب ال (ل ػ : 

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%AC%D9%8A%D8%A7%D9%86%D8%BA%D8%B4%D9%8A
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 مثػ ه  ف  اليم ـ عبػ(مة عػف أك(سػات  ف  (ؾ  سب ميا   مف الش ائب  الي (صم الأس(س   المك    لم(تة الك( نف 
MgO،CaO ، Na2O،K2O ، TiO2. سػػاف  ت ما م مػ( فػ  خفػض تمةػػ   ػمامة ال مياػت   هػاه الشػػ ائب  ميػب  
 ظػ(ـ يمػ ما ث ثػ   ااتستاسػ   الشػك    ك ف الك( لا ات مف صف(ئب صاامة   م    ا، [35ب ام ال ( ة  ]الأ  يم م
 2.1g/cm3 يػاف مػ(   م  ػ(  ةم ػ    ااػم  ػ( ال  ك م µm 12   2.2ا ما ح م( يػاف  ، م  سط بيته( ال ياي الما 

 g/cm32.6 [36].   

I.2.2.4.1.نهكاولاٌ انبنية انبهىرية 

  شك  البب (ت الأ ل   مػف  كػت و بب ػ  ب اث  (T-O)المب(ع  الثم(   مف ال  ع لمك( نف  يم مي الي    ال
،  I-5) الشػك كمػ( هػ  م ضػب فػ  الأل م اػ ـ  السب ح مف هاتم كسػات  بب   ثم(   مب(ع   السب ح مف السام ك(  

  ك ف ال ة ه ال (عت   مف   عاف، ال  ع الأ ؿ عم  ة( ب البب   المب(ع   السب ح   ا ك ف مػف أا  ػ(ت الأكسػةاف 
 شػػك    ػػتاتفػػ   Al(OH)3  ال ػػ ع الثػػ(   عمػػ  ة( ػػب ثمػػ(   السػػب ح   ا كػػ ف مػػف  شػػبك  ستاسػػ  ظمػػ  فػػ   م 

م ي(تلػ  ك مب(ئً ػ(.  كػ ف الةسػ م(ت ال ػ   شػكم (  الصػف    الأ ل ػ  مػف الك( لا اػت ،ممص ص  ف ؽ بيض ( البيض
 مك( لا اػت ي  ػ ل ،  ف  شك  شبك  مف الصف(ئب مكتس    م مابب  مػء بيضػ ( الػبيض ي اسػب  م ابػط هاتم ةا  ػ 

 [:37،38]ه    ز ا (ه( أبي(ت خما  ( الأ ل    الما   ث ث 
a = 5,119 Å  و b = 8,932 Å وc = 7,391 Å 

 = 91,6° α  104,8 = و°β  89,9 = °وγ 

I.3.2.4.1.  نهكاولاٌ انًجهرية انبنية 

عم  شك  صف(ئب مسب     ظ م ا ات ع(تة م(  ك ف م  ظم ،  مك( لل ل ة    الم مفالمة مي  إف الي    
،   ف  بيض الأ  (ف ميا    الشك   .I-6a)الشك    كم( ه  مياف ف  ستاساات شك   صاامة ةتا   م    

 خ مف ،  .I-6b)الشك  كم( ه  م ضب ف    112الأ ةه الة( ي   )    221ال ة ه ال (عت   )م تتة ي اسب  
 ياف ف   م ص م سمك ( أم(  µm2.24   µm5  ا اام مفبشك  كيام ف بمه(  الك( لا ات أبي(ت يم مات

nm12   nm222 [26.]  

I.4.2.4.1. نهكاولاٌ انتركيب انكيًيائي 

٪  ز ػػ( مػػف السػػام ك(  46.5هػػ   Al2Si2O5(OH)4الصػػ ا  الك م (ئ ػػ    لمك( لا اػػت اال مكاػػب الك م ػػ(ئ  
SiO2   39.5  ز ػػػػػػػ( مػػػػػػػف الألػػػػػػػ ماف  ٪Al2O3   14  ز ػػػػػػػ( مػػػػػػػف المػػػػػػػ(س  ٪H2Oػػػػػػػتم ب ال ةم ػػػػػػػ  (، ك م  ػػػػػػػ   

g/cm32.6 [37.] عمػػػ     ػػػ ا كػػػاالؾ   ػػػ ا عمػػػ  السػػػام ك(   الألػػػ ماف  كمػػػ(  م ػػػ(ئ  فػػػ  الا(لػػػب  الك (  مكاي ػػػ
   مػ ات عضػ   ،  سػب  هػاه MgO ،CaO ،Na2O ،K2O ،TiO2ك(سػات مثػ : أش ائب ع(تة م(  ك ف عم  شك  

   [.42 ،39] الك( نف   ( ة تمة   سب   اام الش ائب
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 [38] (c,b) س (ط عم  المس  ا ب(لإ  اتالمك( ل اليم مي  الي     :I-5) شك ال

 

 

 

 

 

 

 

 b  [26]) مسـ  خب ب  لصف    ك( لا ا    ،  a) ا ضب الي    المة مي  لمك( لا ات:  I-6)شك  ال

 

     

a) b) a) 

 

001 

110 
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I.1.5.2.4. ٌخصائص انكاولا 

مي(م   مػتت  ػماما ضػياف    مؾ ف    م مامي  ممازة  ك مب(ئ     يخص(ئا م ك(  ك     م (ز الك( نف 
  م ( م  لػتمة(ت ال ػمامة الي(ل ػ   صمص(ؿمف أشت أ  اع ال  يم ي ع(ل  ،    ص (مإتمة     ( م    مامي  م خفض  

   الخص(ئا المئ س   لمك( نف.اياف بيض   I-4) الةت ؿ
  [44-41]بيض الخص(ئا المئ س   لمك( نف  :I-4)ةت ؿ ال

 انريز انقيًة انخاصية

 2 - 2.5 Hv  (GPa)انظلادة  

 420 - 250 fσ (MPa)يقاويت الإَذُاء 

 2.6 - 2.63 ρ  (g/cm3)الك م  ال ةم   

 52-  212 Ґ (kg.cm2) م ( م  الشت

 1400 Τ (C°)درجت دزارة الإسخعًال انعظًى 

 4-  3-5.12 σ  (cal/cm.s.°C)ال ( م   ال مامي  

C (1/K)   7.10° 700إنى   C° 20يٍ  يعايم انخًذد انذزاري انخطً
-6 

- 5 α 

I.1.6.2.4. انتحىلات انطىرية نهكاولاٌ أثناء انًعانجة انحرارية 

التماسػػ(ت عمػػ   تاػػت مػػفإةػػماس الي ػػت  ػػـ   ماميػػ(،   (مي(لة  ػػكػػ( نف سمسػػم  مػػف ال فػػ(ع ت خػػ ؿ لم   ػػتث
ي اسػػب  ال  ماػػ  ال ػػماما ال ف(ضػػم    ك( ػػت كػػ  التماسػػ(ت  يػػاف  ةػػ ت سمسػػم  مػػف  أث ػػ(س المي(لةػػ  ال ماميػػ   (سػػم ك

 مػ(ا لم ػمامة   ػ ؿ بػ ما هػ  هاه السمسم  مف ال  ػ نت  ؿ  ف(ع  ف  إف أ ال (شمة لم مامة، ال ف(ع ت الم(ص   
الػاا ا ػ   ع ػه   ػ ؿ الكػ( نف  خػم ج مػ(س المب بػ  إلػ  يػ ت  هػ    C 112° إلػ  122يػاف ف  المةػ(ؿ ال ػماما 

فػ   كػ يف الك( لا اػت ع ػت    خم ج الم(س الػتاخ  الم(ص  لم مامةال اتم كسا      ؿ يتأ عمم    ،   اتاإل  الك( ل
لم ػمامة   (شػم، أمػ( أ ؿ  ف(عػ  خػم  يػمؼ ب(لما (ك( لا اػتآبػ م  ل يبػ  C 622°إلػ   452تمة(ت  مامة مػ( يػاف 

المةم عػ  الأ لػ    اػث  ف ػمض، ع ت مخ مف الب( ثاف خ  ؼإ مث    ب  ه     C 982° تمة   مامةع ت   ك ف 
بػأف هػاا ال ف(عػ   ف ف ػمضأمػ( المةم عػ  الث(  ػ   ،Al2O3-γال ػ ع لػ ماف مػف الأ بػ م شك  لأف هاا ال ف(ع  امةء 

الػاا     (شػم لم ػمامة    ػ ؿ ثػ(   أمػ( ف مػ( اخػا ، (Al-Si)سػيا (ؿالبػ م   شػك   الأ لػ    ػ ا الماماػت ل  يػ ت
 اػػػث  ي يػػػم هػػػاا  ،الأ لػػػ  بػػػ م الماماػػػتف ػػػ  ا افػػػق  شػػػك   C 1222°   1122يػػػاف   ػػػء فػػػ  المةػػػ(ؿ ال ػػػماما 

 C1122° مك(     شك  الماماػت فػ  تمةػ(ت  ػمامة أ ػ  مػف إ بأفش(مة  ةتم الإ ،  الأخام الب م ال  ات المس  م
، أم( ب(ل سب  لم   ؿ الث(لث ال (شم لم ػمامة ف ػ   ظ ػم الأل ماف التاخ  ف   مكاب الك( نف  سب  تمة    ( ة ام بط ي

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%AF%D8%B1%D8%AC%D8%A9_%D8%A7%D9%86%D8%B5%D9%87%D8%A7%D8%B1
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D8%A7%D8%B5_%D9%84%D9%84%D8%AD%D8%B1%D8%A7%D8%B1%D8%A9
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الكميسػػ  ب(لات  ال ػػمة ل يبػػ  بػػ م  يمػػ م السػػام ك(هػػ   يػػ ت إلػػ   ماػػت  افػػ  المةػػ(ؿ ال ػػماما الػػاا ا شػػك  ف ػػه الم
  I-5).  مكف  مخ ا سمسػم  ال  ػ نت الب ميػ  ال ػ   مػم ي ػ( الكػ( نف أث ػ(س المي(لةػ  ال ماميػ  فػ  الةػت ؿ [43]

 ال (ل :

 ع ت مخ مف تمة(ت ال مامةال   نت الب مي  لمك( نف  : I-5)جدول ال
 وص  التحولات الطورية لمكاولان أمناء المعالجة الحرارية مجال درجة الحرارة

 ) شك  الك( لا ات  خم ج م(س المب ب   C° 110إل  تمة  ال مامة  تمة   مامة الامف مف  
)   ؿ الك( لا ات إل   ال ك يف خم ج الم(س التاخ  ف  C° 700 إل  C° 110مف تمة  ال مامة 

  الما (ك( لا ات 
 السيا (ؿ أ   γ-Al2O3الأل مافل يب   فكؾ الما (ك( لا ات   C° 900 إل  C° 800مف تمة  ال مامة 
 3Al2O32SiO2 ات المام يم م  C° 1000 إل  C° 900مف تمة  ال مامة 
 SiO2 الكميس  ب(لات  شك  C° 1100 إل  C° 1000مف تمة  ال مامة 
 شك   ،الكميس  ب(لاتيم مات   ب م ،المامات يم مات  م  C° 1500 إل  C° 1100مف تمة  ال مامة 

 ب م زة(ة 
  كم(شإ   ،المس(م     البيت اليم ما زي(تة ف  ك  مف   C° 1500تمة  ال مامة أعم  مف  ع ت

 ٪ 12 خب   تمه  ٪ 32  ةم   تمه

I.1.7.2.4. انكاولاٌ عًالاتإست 

  (ل(سػ يملإال ػ  سػيق اكمهػ( سػ(لف( أهم ػ( إف  م ء م(تة الك( نف بمةم ع  مف الخص(ئا الفازي(ئ   ال (م  
 س(سػػ   فػػػ  صػػػ (ع  مسػػػ مزم(ت الي ػػػ(س  أف ػػػ   سػػػ ختـ كمػػػ(تة  ،المخ مفػػػ  الصػػ (ع(ت فػػ  اليتاػػػت مػػػف ال بي  ػػػ(ت  

الأفػػماف الك مب(ئ ػ ، إضػػ(ف  إلػػ  هػػاا  فػ   ببػػافال سػخاف، كمػػ(  سػػ ختـ كػػالؾ  ال تفئػػ    تت اأ اليػ ازؿ الك مب(ئ ػػ   
   ص (ع  الأت   . الخزؼ ص (ع  ال مؽ   المب(ط   الب س  الك( نف ف    س يم 

I.1.5تحضير انخزفيات . 

 عم  المغـ مف أف الم ات الخزف ػ    كػ ف مػف مةم عػ   اسػي  مػف الممكبػ(ت ب(لإضػ(ف  إلػ   يػتت  بي  (  ػ(
فػػ  مخ مػػف المةػػ(نت )الي ػػ(س، البػػب، الك مب(ئ ػػ ، الما (ب سػػ  ، البصػػمي ، الم ك(  ك ػػ ، ال ماميػػ ... الػػخ ، إن أف 

بسيب م ابب ( الأا       ال سػ(هم   ال ػ  ةيم  ػ( مػ ات هشػ  اات صػ تة  تمةػ   هاه الم ات ل ( خص(ئا مش مك 
مخ مفػػ  عػػف  ةيػػ  عمم ػػ   صػ  ء الخزف ػػ(ت صػػيب   إ صػ (م ع(ل ػػ ،  كشػػف هػػاه الخصػ(ئا أف البػػمؽ ال  مات ػػ   

مةم عػ    عمػ  I-7[.     ا المخبط الي(ـ ل  ضػام المػ ات الخزف ػ  كمػ( ا ضػ ه الشػك  )44 ص  ء ب    الم ات ]
 ال مامي  أ  ال ميات. المي(لة  بميق عف  كث ف (  شكام (   ثـ   ضامه(   الم ات الأ ل   مف المما   أهم ( إخ  (م
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 [7] إلا (  سب ك م   النسب المشار ) المخبط الي(ـ ل  ضام الم ات الخزف    :I-7) شك ال

  دروستاتٌكًٌاله

20-170 MPa  

مرحلة تحضير و 

 تنشيط  المساحيق

لمواد الأوليةا  

 السحق

 

 الغسل التنقٌة

 التجفٌف

محلول مائً من المواد الأولٌة 

الخام + الإضافات )السوائل 

 ضغط )رقاقة(

مرحلة 

 التشكيل

لبربوتٌن )المحلول الغروي(ا لخلطا   

% ماء و إضافات عضوٌة  04إلى  75من  % إضافات  75إلى  45من  

 عضوٌة متجانسة 

و الكلسنة الإنحلال  

 التحبب 

 القولبة الكبس

حادي المحورأ  
 الحقن الاستخراج )البثق(

100-500 MPa  1.4-4 MPa  20-80 MPa  

 إزالة الإضافات

لتلبٌد الطبٌعًا  ضغط خارجً التلبٌد تحت تأثٌر 

 حمولة

 التلبٌد التفاعلً

 التسخٌن العادي

 مرحلة التلبيد

أو  أحادي المحورضغط 

 التلبٌدوال ط هدروستاتٌكً

  ً ً ف اٌئ تفاعل كٌم

ً )ترشٌح(  قالب مسام

و  الصقلمرحلة 

 المراقبة
لتقوٌما  مراقبة النوعٌة 

اٌرٌة (الأدوات الماسٌة  ة التقوٌم اخت  )عملٌ

 

ة المجهرٌة  –الأبعاد   البنٌ
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I.1..1.5 يراحم تحضير قطعة خزفية 

I.1.1.1.5 .و تنشيطها الأونية انًىاد تحضير 
ا  سػػػ يم  ميظػػػـ إ ي يػػػم هػػػاه المم مػػػ  مػػػف أهػػػـ المما ػػػ  ال ػػػ   ي ػػػ  عما ػػػ( خصػػػ(ئا المػػػ ات الخزف ػػػ ، 

،   زيػػء  ةػػـ  يابػػ(تخصػػ(ئا الفازي(ئ ػػ  ) ةػػـ  شػػك  الال فػػ    بمػػب  يػػتا  الخزف ػػ(ت عمػػ  شػػك  مسػػ( اق ال ػػ 
 بمي  (ف ل  ضام الم ات الأ ل  : س يم  ع(تة  ،  الك م (ئ   )سبب الةس م(ت  ال ياب(ت   

 ثـ ا ـ خمب (  س   (  ي    س ختـ ف ه الم ات الخ(ـ الة(ف  )أك(سات ، كمب  (ت ،  ا مات ،: التحضير الجاف
 ي يم هاه البمي   الأبسط   الأ    كمف  م (م   ب(لبمؽ ، كمس   خض ع ( ليمم   المي(لة  ال مامي  )ال

 الأخم .
  ب  ( مف م (لا  إ:   ت الضاط الة ا الي(تا، ا ـ   ضام الم اسب أ  الم ات ال  م   الرطبالتحضير 

 .Sol-Gel  م م ؿ مغ ا ) ه ـ-م م ؿأ  ا ب(ف أم ح أ  بمي    م ة( س 

 يمػػ  ا   يابػػ(ت صػػاامة  ةػػ(هز لم شػػكا   ل ػػ    مة( سػػ  ( لم صػػ ؿ عمػػ  مسػػ  ؽ اػػ ـ سػػ ق المػػ ات الأ
   المػ ات لسػ ق م يػتتة ،   ةت     (ت[15]عمم   ال ميات    ش ط إل  ؤتاا مم(   موالمس( (ت ف    عم  الزي(تة

ل ػ  عمػ   ضػء المػ(تة الأ ل ػ  هػاه الأ  ي مػت ،  اثالس ق ي اسب  الكمي(ته        ف  الص (ع   نس يم(إ ه(كثم أ
   الميػػ(ل ،  ة يػػف أسػػب ا  ،    ػػ ا عمػػ  كميػػ(ت  كػػ ف فػػ  الا(لػػب مػػف الألػػ ماف أ  الفػػ ناالمػػمات سػػ   ( تاخػػ  

 ػت م الأسػب ا    ػ ؿ م ػ م  ػت  كػ ف ث(ي ػ( أ  ع(تة م(   ـ عمم   الس ق ف   ة ت سػ(ئ  مثػ  المػ(س أ  الإاثػ(  ؿ، 
 . I-8) ه  ف  الشك [ كم( 45] بسيب  ة ت   ابض مم  م  زا 

 

 [45]      الس ق ب(لكمي(ت  : I-8) شك ال
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I.1.2.1.5. انتشكيم 

 ف ػً( لمخصػ(ئا المبم بػ   خ(ص(شك   ال   ه  عم  شك  مس  ؽ   ل  عب(س الم(تة الأإ   صت ب(ل شكا  
  I)-9الميا ػ(ف فػ  الشػك   الكػبو الم ػ ما   الكػبو ال تم سػ (  ك  م  ( بمؽ مخ مف   شكا لم   ،لمم    ال  (ئ 

  I)-10    اليثػػق  الم ضػػ   فػػ  الشػػك    بمي ػػ  الصػػب   بمي ػػ  الإ ال ػػ ال عمػػ( سػػ خماجI)-11  ،اػػث اػػ ـ  
ممػػ( اػػؤتا إلػػ  إم فػػ(ع  المسػػ  ؽ الم ةػػ ت تاخػػ  ال (لػػبعمػػ  ضػػاط   بيػػق لػػ  ضػػاط م (سػػب آال شػػكا  عػػف بميػػق 

عا ػ  م م(سػػك   صػػ  فػ  ال  ( ػ  عمػػ    ف لػػ  يػاف ال يابػ(ت أهػاا مػػ(  سػمب ب(ل  ػ(ـ    م ضػي  فػ  تمةػػ  ال ػمامة
 .[47 ،46 ،7]  سمب بمي(لة  (  مامي( بشك  ك(ؼ

I.1.3.1.5 .انتهبيذ 

أهػـ مم مػ  مػف مما ػ    ضػام  بيػ  خزف ػ . ف ػ  بمي ػ   سػ ختـ المي(لةػ  ال ماميػ   خػم  آ ي يم ال ميات 
الأ ل ػػ  فػػ  تمةػػ   ػػمامة أ ػػ  بكثاػػم مػػف  الػػؾ مػػف خػػ ؿ  سػػخاف المػػ(تة لم صػػ ؿ عمػػ  م  ةػػ(ت صػػمب    مم  مػػ   

 .[48 م صق  ياب(ت الم(تة يبيض ( البيض ]ف ص (م تمة   مامة الإ

[ ال مياػػت عمػػ  أ ػػه عمم ػػ  اػػ ـ مػػف خ ل ػػ(  بػػ يم  ظػػ(ـ ا ػػألف مػػف 49] Cizeron يػػمؼ الب( ػػث الفم سػػ  
الضػا ط الخ(مة ػ ، ب اػث ب ي(لةػ  ال ماميػ ، فػ   ةػ ت أ  غ ػ(ةس م(ت فمت   أ   ةمي(ت مس(م   عػف بميػق الم

ا ـ  يتا  خص(ئا ال ظ(ـ )إف لـ  كف كم (  بامض   ما  الب(   ال مة الكم   لم ظ(ـ، كم( اؤتا هاا ال بػ يم إلػ  
 الخصػػػ(ئا الم ك(  ك ػػػ   فػػػ   عمم ػػػ   ااػػػم بأ ػػػه خفػػػض المسػػػ(م   الأ ل ػػػ  بشػػػك  كياػػػم، كمػػػ(  يػػػمؼ ال مياػػػت كػػػالؾ

  اػث   ػتث هػاا ال ااػم   اةػ   ػأثامممسػ  ؽ المك    لةزيئ(ت الكالؾ أبي(ت مةم ع  مف  الفازي(ئ     الك م (ئ    
لم مياػػػت     ػػػ(ت    [،[50 ـل ػػػ(ت ل  ماػػػ  الب( ػػػ  الكم ػػػ  لم ظػػػ(لآالضػػػاط الػػػاا سػػػ يم  عمػػػ   فياػػػ  ا  تمةػػػ  ال ػػػمامة 

    مخص ( ف م(ام :  [47، 12]مخ مف  
  مث        ال ميات البي ي    المس يمم  بكثمة ف   سخاف المس( اق  سخا ( ع(ت ( ف   :التمبيد الطبيع  

تمة(ت  مامة مم في  ت ف ال ص ؿ إل  تمة  الإ ص (م يت ف  بياق إة (ت م ك(  ك ،   بمب هاه ال      
  ال ميات البي ي        سب  إض(ف(ت كيامة ي تؼ   ش ط عمم   ال ميات   ال ت مف ال م  المفمط لم ياب(ت،  

ه        إ  ص(ت   إن أف ال بء الخزف   الم  ص  عما ( ي اسب  هاه ال          ا عم   سب مي يمة مف 
 الفماغ(ت.

  ا ماز ال ميات   ت ا ـ عف بميق  بياق ضاط خ(مة  أث (س ال سخاف. : ضغط خارج التمبيد تحت تأمير
  ي يم هاه ال      م ت تة يإع ب(مه( مكمف  ةتا   الفماغ(ت ميت م . أثام  م ل  ي سب   ميات ع(ل   أا  سب  

 ه   س يم  ف    ضام الم ات الخ(ص  ب(ل ك  ل ة (ت ال تاث .
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  : تاخ  ال بي  الخزف   )اليا   المس(م    ال    ا    ال ميات ال ف(عم  عف ال ف(ع ت الك م (ئ  التمبيد التفايم
ه  ا ماز ي ة ت  سب  مي يمة مف الفماغ(ت،  ص ف ال ميات ال ف(عم   سب    تث ع ت تمة(ت  مامة ميا    

   ع   ال ف(ع  الكم (ئ  إل   ميات ف  ال (ل  الصمب    ميات ف  ال (ل  الس(ئم .

 
 [45]       الكبو الم  ما  : I)-9 شك ال

 

 [45] ال تم س (  ك        الكبو : I)-11شك  ال

 

 [47] س خماجالصب   الإ بمي   : I)-11شك  ال
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.2.I انكورديريث 

1.2.I جعريف 

 Pierreالفرنسي عالم الجيولوجيالمكتشفو و ىو  باسمسمي  و 8681 سنةأكتشف الكورديريت في  
Louis Cordier (8555-8648)عبارة عن وىو  ،قد كان موضوع بحث واسع النطاق منذ ذلك الوقت ، و

 يعرف الكورديريت عندو ، 2MgO.2Al2O3.5SiO2 [38-31]زيوم تركيبو الكيميائي كات المغنميمركب ألومينوس
ستخدم كحجر كريم في ألقد  و سابقا معروفًا قد كان و. يوليتالأبيسمى  و ياحجار الكريمة كنوع منجامعي الأ

يتميز  ،[32] السابق الذكرسريلانكا قبل فترة طويمة من وصفو بدقة من قبل عالم المعادن الجيولوجي الفرنسي 
في  ىقد كان يسم و ،من بينيا المون الأزرق البنفسجي)حسب الشوائب الموجودة فيو( متعددة ال والكورديريت بألوان

 و يتواجد بالمون الأزرق يضا أن أ وكما يمكن الماضي بالياقوت الأزرق بسبب تشابيو مع الياقوت في المون،
من أىم ما يميز الكورديريت قدرتو عمى تغيير و  ،إلخ ...،الرمادي، الأصفر، البني، الأخضر وأ الأزرق الرمادي

 . [32] تجاه الضوءإبتغير الإضاءة و  لونو

2.2.Iانبهورية . انبىية  

 و  Mussgnugو Gossner الباحثينمن قبل لمكورديريت  ةلبنية البموريحول ادراسة أول تم إجراء  
 8 [33] ىيالبمورية  تيابنية معينية مستقيمة ثوابت شبكيممك  لكورديريتاأن  بتاثألقد 

a = 1.710 nm, b = 0.978 nm, c = 0.933 nm 

شبو سداسية أن لمكورديريت بنية  Mg2Al4Si5O18الصيغة الكيميائية  إنطلاقا منكما إفترض الباحثين السابقين  
الألمنيوم، ذو الصيغة  معدن يتكون من سيميكات البريميوم وعبارة عن  ىو الذي و (bèrylالبريل ) من النوع
ترتبط الحمقات السداسية  6Si.توافق  5Si+Alو 3Be توافق 2Mg+2+Al حيث  ،Be3Al2Si6O18الكيميائية 
AlSi5O18  نسق ثماني السطوح المتمركز بذرات بالمركز بذرات الألومنيوم الم السطوح نسق رباعيالمتكونة من

 .(I-12) كما يوضحيا الشكل [36-34، 31] يومز المغن

 Hummel [37]و  Karkhanavala، قام الباحثان (µ)مستقر الشبه  و الطور (β) الطوركتشاف إبعد 
شبو  طور( و βو  αمستقرين ) طورين منيا طوارأإلى ثلاث و أبحاثيم  دراستيمفقا لو  لكورديريتبتصنيف ا
 نطلاقا منإ( µ( و الكورديريت )α( أن يتحول إلى الكورديريت )βيمكن لمكوردريت)حيث أنو  (.µمستقر )

الكورديريت غير أما ، C618° الحرارية عند درجة حرارة تقارب  بواسطة المعالجةالكورديريت الزجاجي 
عند  ،C738° و  638بين درجتي حرارة  لمكورديريت الزجاجيعممية تبمور  وثحد في حالة يظير ف( µمستقر)ال

( إذا تم α( إلى الكورديريت )µ( و )βيتحول كل من الكورديريت )كما يمكن أن الضغط العادي و لفترة طويمة. 
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وفقا لمباحثين و  تحول غير عكوس. ىذا التحول ىوو  C8838° و  618تسخينيما بين درجتي حرارة 
Schreyer  وSchairer  [48] كثر عمقاأفي بحث ( فإن الكورديريتα ذو البنية السداسية ) ىو أول شكل

  8ىي كالتاليالبمورية شبكتو ثوابت  ولكن بعد تسخينو في درجات حرارة مناسبة  يظير و

c = 0.9352 nm,  a =0.9769 nm 

 
 .[36] (c) رالمحو  وفقكورديريت التركيب البموري لم :(I-12)شكل ال

 
بين  زمن المعالجة ودرجة الحرارة  تعتمد عمى بنيوية تراكيب سمسمة Miyashiro [48]قترح أ 8735في سنة 
ن التشوه أكان يعتقد و قد ، ذو البنية المعينية المستقيمة ( و الكورديريتالأندياليتسداسية )البنية ال ذو يريتالكورد

و  Miyashiroوجد فقد  ستنادا ليذه الدراسةإو  .و التركيب الكيميائي التركيبية في الكورديريت دالة لمحالة
قترحوا أن ذرات الألمونيوم و إالكورديريت حيث  طوارأمن  طورىو و  جديدا يدعى الأندياليت مركبجماعتو 

 مستقيمة.المعينية البنية الفي  بترتيب منتظمسداسية و البنية الفي  بلا ترتيبالسيميكون يختمطان 

 [378] وىي كالتالي في ثلاثة أشكال تالكورديري وعميو يمكن أن نصنف

  الكورديريتα 8 كما  سداسية بنية درجات الحرارة العالية لو في مستقر طور ىو الأندياليت و أيضا يدعىو
 .(I31-)يوضحيا الشكل 
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  الكورديريتβ 8 نيتو معينية مستقيمة كما يوضحيا الشكلبمنخفضة المستقر في درجات الحرارة طور(-I31).  
   الكورديريتµ 8معينية مستقيمة بنيةلو  منخفضةالحرارة ال مستقر في درجات طور شبو. 

 
 [31] (ساعة 86درجة مئوية لمدة  8838)تبمور عند  αالبنية البمورية لكورديريت  :(I31-)شكل ال

 

 .[40] (ساعة 138درجة مئوية لمدة  8088)تبمور عند  β البنية البمورية لمكورديريت8 (I31-)شكل ال
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3.2.I. انثلاثي نهىظاو  مخطظ الاجزانAl2O3- SiO2 -MgO 

حيررث  مررن بررين المخططررات البالغررة الأىميررة، Al2O3-SiO2–MgOمنظررام الثلاثرري ل تررزانالإمخطررط يعتبررر  
و فررري نوعيررة المركبرررات الترري يعطييرررا. عمررى سرربيل المثرررال السرريميس و الألرررومين و أكسرريد المغنزيررروم و أىميتررتتجمررى 

 التررري ىررري أسررراس العديرررد مرررننصررريار العاليرررة الفورسرررتيريت و السررربينال و الميميرررت كميرررا مركبرررات تتميرررز بدرجرررة الإ
 تسرعةمنحنيرا تشركل لنرا  82ب  مجراتت محرددة 7عمرى السرابق . يحتوي مخطط النظرام الثلاثري التطبيقات الحرارية

كمرررا  [34لرررى المركبرررات الرررثلاث الرئيسرررية ]إفة ضرررامركبرررات كيميائيرررة، مركبررران ثلاثيررران و أربرررع مركبرررات ثنائيرررة بالإ
 لأول مررة مرن قبرل ذكرر وقد الثلاثي ىو الكورديريت، اتتزانأىم مركب من مركبات نظام ، (I-31)يوضحو الشكل 

يوضر  أن الرذي و  Al2O3-SiO2–MgO عمرى النظرام البيراني الثلاثري عمميرمفري  [41]و فريقرو  Levin الباحرث
 سرائل.الطرور ال ميرت وإلرى تكروين المي C 8248°درجرة الحررارة عنرد  كب يؤدي ذوبانو غير المتوافقيريت مر الكورد
تطبيقررات ممررة لئأكثررر ملا يةمركبررات السرريميكاتالبررأن  ادنرراه المخطررط تبررين الدراسررات العمميررة لممركبررات المبينررة فرري كمررا
 .[42] ةيحرار ال

 

 Al2O3-SiO2–MgO [41، 43]مخطط الإتزان لمنظام الثلاثي : (I-31) شكلال
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4.2.I. خصائص انكورديريث 

4.2.I.1انخصائص انفيزيائية .  

خصررائم ميكانيكيررة و حراريررة و  لاكرروتلإم يعتبررر الكورديريررت مررن أكثررر المررواد الخزفيررة الفريرردة مررن نوعيررا 
 الفيزيائيرررة خصائصررروأىرررم برررين  مرررن و ،(I-6) الجررردول فررريىررري موضرررحة  كمرررا و ىرررذا فررري دن واحرررد جيررردة كيربائيرررة

 و الحرراري الطرولي معامل التمدد  نخفاضإ و )التغير المفاجئ في درجة الحرارة( مقاومتو العالية لمصدمات الحرارية
ميكانيكيررة  تحمررل قرروة و عاليررة لمتآكررلمقاومررة  نررو يمتمرركأالنقررل الكيربررائي كمررا  التوصرريل الحررراري و ثابررت نخفرراضإ

   .[58-44] و كتمة حجمية منخفضة عالية جداصلادة  و كذا ةجيد

 .[50، 58، 32، 30، 38]  الفيزيائية لمكورديريت الثوابتبعض  :(I-6)جدول ال

 الرمز القيمة الخاصية

 5 - 5.3 Hv (GPa)الصلادة  
 0-0.43 ρ (g /cm3)الكتمة الحجمية 
 817 -838   E (GPa)معامل يونغ 

 8258 fΤ (C°)درجة حرارة الإنصيار 
 Ω cm)) >1012 σالمقاومية الكيربائية 

إلرررررررى  C°25معامرررررررل التمررررررردد الحرررررررراري الخطررررررري مرررررررن 
1000°C (1/K) 

10-6  α 

 1MHz 6-5 rεثابت العزل الكيربائي عند 

4.2.I.2 انخصائص انكيميائية . 

يحترروي عمررى و يرروم يمكررن تمثيميررا فرري نظررام الإتررزان الثلاثرري ز المغني سرريميكاتعبررارة عررن ألومينو  الكورديريررت 
مرك إسرتقرار كيميرائي تيم، وىو (SiO2أكسيد السميكون ) ( وAl2O3أكسيد الألومنيوم ) ( وMgOأكسيد المغنيسيوم )

 HF  [32.]لكن يذوب بسيولة أكثر في حمض الفمور و مع الأحماض المركزة ببطئيتفاعل و . عالي

.5.2.I  طرق جحضير انكورديريث 

يعتبر الكورديريت من المواد الخزفية التقنية و ىذا لما يمتاز بو من خصائم فيزيائية جيدة مثل درجة  
مركب نادر في الطبيعة الكورديريت  و الإنصيار العالية، معامل تمدد حراري و ثابت عزل كيربائي ضعيفين.

بأقل تكمفة ممكنة مع الحفاظ  إلى البحث عن الطرق الممكنة لتحضيره بالباحثين الشيء الذي أدى و ىو ،الوجود



الأول انفصم  المحور الثاني                                                      الكورديريت

 

26 
 

و ىذا كمحصمة للأبحاث المنجزة لحد الآن يمكن أن نميز  و ،عاليةعمى أىم خصائصو الفيزيائية و بنسبة تمبيد 
 ثلاث طرق ممكنة لتحضير الكورديريت وتتمثل في8

  [56-51] الصمبةفي الحالة ولية مواد الأالتفاعل لمنطلاقا من إطريقة التحضير. 
  المحاليل الغرويةطريقة(sol-gel) [57-68]. 
 [61، 60] طريقة الخزفيات الزجاجية. 

5.2.I.1 . نمواد الأونية في انحانة انصهبةوطلاقا مه جفاعم اإطريقة انححضير 

نتشار بواسطة عممية الإ لمحصول الكورديريت الأوليةتعتمد ىذه الطريقة عمى مبدأ تنشيط المساحيق    
بزيادة المساحة الفعالة )مساحة  الأوليةتنشط المساحيق ما  عادة ، والذري من دون المرور عمى طور السيولة

ساسية الداخمة في التحضير. و عمميا يمكن زيادة المساحة الفعالة بعدة طرق، التلامس بين الحبيبات( لممساحيق الأ
ن متوسط البعد ألى إشارة و تجدر الإ. الأوليةالسحق و الخمط الجيدان لممواد ىي  ستعماتإكثر و من بين الطرق الأ

ساسية في فعالية الحصول أو جودة خمط المساحيق ىي عوامل  والحبيبي لممساحيق و كذا درجة حرارة التمبيد و زمن
 . عمى الكورديريت و خصائصو الفيزيائية

 الحرارية الطاقة من الأدنى الحد عمى المتفاعمة الذرات تحصليجب أن  كيميائي تفاعلقبل حدوث أي و    
، MgO) تمبيد مساحيق الأكاسيدعمى الطريقة التقميدية لتحضير مسحوق الكورديريت  مدتعت .[35] التنشيط طاقة أو

Al2O3 ،SiO2ي( بنسب مكافئة لمتركيب الكيميائي لمكورد( 02ريتMgO.2Al2O3.5SiO)  من خلال تفاعلات
خام أولية مواد  لأنيا تعتمد عمى كمفةت أقمياو الطرق  بسطمن أىي  ، و[63، 62]المواد الأولية في الحالة الصمبة 

كمصدر  زيومحجر كاربونات المغن ،Al2O3 كسيد الألمنيومالألومين كمصدر لأ متوفرة في الطبيعة مثل غير مكمفة و
أو الكاوتن في أغمب الأحيان تستعمل  و ،SiO2 و الكوارتز كمصدر لأكسيد السيميسيومMgO زيومكسيد المغنلأ

لقد قام العديد من الباحثين بإستخدام الموارد  ، و[65، 64] للأكاسيد الثلاثة المشكمة لمكورديريتالصمصال كمصدر 
 [668الخلائط من بينيا ]المعدنية الطبيعية كمادة خام لتحضير مركب الكورديريت و تجربة العديد من 

 مركبات بسيطة مثل الأكاسيد و الييدروكسيدات و الكربونات. 
 يريتمركبات ثنائية مثل الطين و الصمصال و السيبوليت و السبينال و الميميت و الفورست. 
 مركبات ثلاثية تحتوي عمىMgO   وAl2O3  وSiO2 معًا مثل الكموريت. 

عممية في و العيوب سواء بعض الصعوبات من  ت تخموإت أنيا بالرغم من كون ىذه الطريقة غير مكمفة  و
كية. و زيادة يلى ضعف الخصائم الميكانإفصعوبة الحصول عمى نسبة تمبيد عالية يؤدي  و التمبيد.أ لتحضيرا

التي تؤدي الى ضعف الخصائم لى كبر الحبيبات إيؤدي  مما درجة حرارة التمبيد لمتخمم من الفراغات
 [.66] كية كذلكيالميكان
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5.2.I.2.  انمحانيم انغروية طريقة(sol-gel) 

سرابقا تقميدية التري ترم تطويرىرا لمتغمرب عمرى الصرعوبات المرذكورة الالكيميائية غير  الطرق  ىمأ ى حدإو ىي  
بدرجررة نقرراوة إنترراج كورديريررت  كررذا و وليررة فرري الحالررة الصررمبة،فرري طريقررة التحضررير المعتمررد عمررى تفاعررل المررواد الأ

عرررد ىرررذه الطريقرررة إحررردى الطررررق المنبثقرررة عرررن تقنيرررات تو  ،[66] تبمرررور مرررتحكم فررري متوسرررط بعرررده الحبيبررريو  عاليرررة
يتمحرور مبردأ ىررذه الطريقرة حرول مجموعرة مرن تفرراعلات و  ر،التري تسرتخدم السرروائل خرلال التحضري الكيميراء الرطبرة

تعتبررر ىررذه الطريقررة موجيررة لتشرركيل الأكاسرريد اللاعضرروية، ذات  [.67] و تكثيررف عنررد درجررات حرررارة ثابتررة ماىررةإ
يمكررن تعريفيررا  البنررى اليلاميررة، والترري يررتم تحويميررا لبنررى زجاجيررة )ت بموريررة( صررمبة عنررد درجررات حرررارة منخفضررة، و

عمررى أنيررا تشرركيل طررور صررمب مسررتقر نسرربياً عنررد درجررة حرررارة معينررة، برردءاً مررن  رموديناميكيررةتالنظررر المررن وجيررة 
ىررو   (gel)اليررلاممحمررول، بينمررا  أنررو عبررارة عررن  (sol)اليررلام الغررروي يمكننررا تعريررف  الطررور السررائل )المحمررول(.

تحويرل محمرول مرن المركبرات المعدنيرة أو معمرق مرن الجزيئرات الدقيقرة جردا تعتمد ىذه الطريقة عمرى  .مركّب ىلامي
بإزالرة المراء منرو فري الأخيرر نقروم  إلرى كتمرة لزجرة جرداً  وىو محمول مركرز اليلام الغروي سم إيتكون ما يعرف ب حتى

الررذي برردوره يجفررف و يكثررف بواسررطة معالجررة حراريررة لنتحصررل عمررى المررادة المررراد  و ،(اليررلام)مررا يسررمّى ليتشرركل 
 .[78] الحصول عمييا

كاسيد لأا تخدامسإبو طريقة سائل ىلام ستعمال إالكورديريت ب و جماعتو بتحضير Pal الباحث قام
من  (2MgO.2Al2O3.5SiO2)تركيبة الكورديريت  ليا نفسإعداد مساحيق ىلام  لقد تم سيتات، والكحولية و الأ

 لثيلمينيوم بيتوكسيد الثا(، الأTEOS))Si(OC2H5)4 تيترا اثيل ارثوسيميكاتكحولية، ال كاسيدالأ محاليل
AlOBt))Al(OC4H9)3  دراتىيسيتات المغنزيوم تيترا أو Mg(OOCCH3)24H2O(MgAc)، المذيب  و

 .C3H8O2 [63])المستعمل ىو )

5.2.I.3.  انزجاجيةانخزفيات طريقة 

درجرررات حررررارة  سرررخينو فررريالطريقرررة التقميديرررة لمزجررراج ثرررم تبتشررركيمو عمرررى تصرررنع الخزفيرررات الزجاجيرررة عرررادة  
 أعمرى مرن SiO2)، MgO، (Al2O3كاسريد المعرادن النقيرة أتسراعده عمرى عمميرة التبمرور، حيرث يرتم تسرخين معتدلرة 

مرررن أجررل حررردوث عمميرررة  حراريرررة بعررردة معالجررات، ثررم نقررروم سرررريعا  نصرريارىا بعرررد ذلرررك يررتم تبريررردىاإدرجررات حررررارة 
 و شربو منعدمرة فراغراتبزجاجيرة عمى مرواد ذات خصرائم في النياية . مميزات ىذه الطريقة ىي الحصول التبمور

 .  [78] موزعة بشكل متناسببنية مجيرية ذات حبيبات متبمورة و 

6.2.I.انكورديريث إسحعمالات 

ىرررذا نظررررا لمقاومترررو  التطبيقرررات الصرررناعية وخاصرررة الحراريرررة منيرررا ويسرررتعمل الكورديريرررت فررري العديرررد مرررن   
تعمل أيضرررا فررري التطبيقرررات كمرررا يسررر .عزلرررو الحرررراري الجيرررد معامرررل تمررردده الحرررراري الضرررعيف و الحراريرررة الممترررازة و
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التري  أىرم منتجرات الكورديريرت الكيربائيرة و الحراريرة (I-36)يوضر  الشركل  )خاصرة المركبرات الفضرائية(. الفضائية
 .وفقا لخصائصو الفيزيائية و الكيميائية تصنع

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 [.86] دمةقالمت ريت في الصناعةيالكوردتطبيقات أىم  :(I-36)شكل ال

 
ية

ار
حر

 ال
ية

ائ
رب

كه
 ال

المرشحات و المحولات 

 الحفازة

لحراريات و طوب الأفرانا  عوازل حرارية 

مبادل 

حراري 

في 

توربينات 

 الغاز

 عوازل كهربائية

لوحات دائرية متعددة 

التغليف الطبقات، مواد 

 و التعبئة



 

الثالث ورالمح  

التحولات الطورية  حركية آ لية و

في الحالة الصلبة الحرارية  
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I.3 .انحانت انصهبت انتحولاث انطوريت انحراريت فيحركيت  نيت وآ 

I.1.3.  مقدمت 

التي تحدث بيا  الآليةت التي من خلاليا نستطيع معرفة تعتبر تقنية التحميل الحراري من أىم التقنيا 
حيث تعتمد عمى قياس  ،التحولات الطورية في الحالة الصمبة سواء في حالة تغير درجة حرارة المعالجة أو ثبوتيا

تقنية التحميل الحراري منذ أوائل  ستعممتأقد  زيائية لممواد الصمبة كدالة لدرجة الحرارة، ويالتغيرات في المقادير الف
مفيدة  وجود أجيزة خاصة تدعى أجيزة التحميل الحراري التي أصبحت أداة فعالة وىي تتطمب  القرن العشرين و

التي تحدث بيا  الآليةالتي تصف  )أفرامي تمعاملا مثل طاقة التنشيط و(في الحصول عمى المعمومات الحركية 
لمتحميل الحراري أجيزة كثيرة نذكر منيا جياز التحميل  و ،[92] التنوي( لية النمو وآىذه التحولات الطورية )

جياز  و (DSC)جياز المسح المسعري و  (DTA) جياز التحميل الحراري التفاضمي و (TG) الكتميالحراري 
جياز حيود الأشعة  و (FTIR) بآلية التسخينجياز الأشعة تحت الحمراء المزود  و (DL)التمدد الطولي الحراري 
 .إلخ ( ...RXالسينية المزود بفرن )

حيث تكمن  ،(DL) و (DSC) و (DTA) و (TG)التحميل الحراري الأكثر إستعمالا ىي  اجيزةأىم و  
كما أنيا إقتصادية لا تتطمب سوى كميات قميمة  و التبريد سرع التسخين سيولة التحكم فيفي  جيزةالأأىمية ىذه 

من العينة  (و المسعري  التفاضمي لكل من جياز التحميل الكتمي و الحراري  الميمي غرامات)من رتبة  جدا
تحدث ليا أثناء ن أيمكن ي تتحديد التحولات الطورية ال و الفيزيائي بتغير درجة الحرارةسموكيا تحميل لالمدروسة 

 و الطورية معرفة حركية التحولات ستنتاج وإكيف يمكننا  ىو المرجو ساسيالأ اليدف . و[93]المعالجة الحرارية 
ستعمال إجيزة و بالأ ىذه ستعمالإبا العوامل الحركية الخاصة بي كية و كذايكل القيم و الثوابت الترمودينامإستنتاج 

 .ستنتاجيا من ناتج المعالجة الحراريةإيمكن  نتائج التحميل من منحنيات و قيم

التي  المعروفة نظريا و سنقوم بوصف مختمف النماذج الحركية العامة جابة عمى اليدف المقصودللإو 
تغير  ستنتاج المعمومات الحركية الخاصة بيا في حالة ثبوت أوإ من خلاليا يمكننا دراسة التحولات الطورية و

 درجة حرارة المعالجة. 

I.3.2. انقوانين انحركيت و  تانحراري لاث انطوريت تحواننظريت  نهنماذج ان 

 و الترموديناميكيةالقيم و الثوابت  قترحت من طرف الباحثين حول كيفية حسابأىناك عدة طرق تقريبية  
ىي مصطمح يرمز لمحد الأدنى من الطاقة و Ea  ويرمز ليا بالرمزطاقة التنشيط  من بين أىميا حسابالتي 

 أومعامل التنوي  حساب كذلك و ،الطاقة اللازمة لتشكل مول واحد لأي طورأي  تفاعل كيميائيلبدء المطموبة 
و ، ختلاف شروط التجربة وطبيعتياإتختمف ىذه الطرق ب و .آلية التبمور برزيالذي  و معامل النمو المورفولوجي

 (DSC)و (DTA) و (TG)ستخدام تقنية كل من إطريقتان لمتحميل ب نميزمن بين أىم طرق التحميل الحراري 

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%AA%D9%81%D8%A7%D8%B9%D9%84_%D9%83%D9%8A%D9%85%D9%8A%D8%A7%D8%A6%D9%8A


دراست مزجعيت               المحور الثالث                                     انفصم الأول  

 

30 
 

تسخن حيث في حالة ثبوت درجة حرارة المعالجة ، و متغيرةدرجة حرارة ثابتة  عندل الحراري ىما التحمي و (DL)و
تثبت درجة الحرارة لمدة زمنية   )درجة حرارة الدراسة( عند الوصول إلى درجة حرارة معينة العينة بسرعة كبيرة و
يسجل التغير في الطول أو الكتمة أو كمية الحرارة   ثناء ىذاأ و ،(التبمورالتحول الطوري ) كافية لإنتياء عممية 

 كدالة لمزمن و درجة الحرارة، أما في حالة تغير درجة حرارة المعالجة فإن العينة تسخن بسرعة تسخين ثابتة و
دقة  بالرغم من أىمية و و ،يسجل معيا التغير في الطول أو الكتمة أو كمية الحرارة كدالة لمزمن و درجة الحرارة

نظرا  تحميل في حالة ثبوت درجة الحرارة إلا أن التحميل في حالة عدم ثبوت درجة الحرارة ىو الأكثر إستعمالاال
 .لسرعتو في أداء التجربة

 بالعلاقة التالية: [94] يعطى القانون الحركي العام الذي يصف حركية التحولات الطورية في الحالة الصمبة
  

  
  ( ) ( )                                                           ( ) 

 

α : أن حيثالمستعمل  تقنية ونوع التحميل الحراري باختلاف تسميتو تختمف و كسر التفكك أو جزء التفكك: 
 ( في تقنيةTGكسر التفكك ىو التغير في الكتمة بالنسبة لمكتمة الكمية ).  
 ( في تقنيةDL كسر التفكك ىو التغير في الطول بالنسبة لمطول  )الابتدائي.  
  في تقنية(DTA) لدرجة العينة القياسية ةبالنسب في درجة الحرارة التفاضمي التغير كسر التفكك ىو. 
  في تقنية(DSC) لمعينة القياسيةبالنسبة  الطاقةالتغير في  كسر التفكك ىو. 

f(α) الميكانيزم الذي يحدث بو التحول. وأ الآلية: دالة تصف 
k(t)[95]. ىو يعطى حسب علاقة : ثابت سرعة التفاعل يتعمق بدرجة الحرارة و Arrhenius  

       ( 
  
  
)                                                  ( ) 

k0  و معامل التذبذب الذري أو معامل الترددT و درجة الحرارة R و ثابت الغازات المثالية Ea طاقة التنشيط. 

I.3.1.2. في حانت تغير درجت حرارة انمعانجت  لاث انطوريت  انحراريتتحواننظريت  نهنماذج ان 

ن لمتحميل ادرجة حرارة المعالجة توجد طريقت في حالة تغير من أجل معرفة بعض المعاملات الحركية  
 .(2المعادلة ) ستعمالإو الثانية تعتمد عمى مكاممتيا مع أخذ  ( و1)ة لشتقاق المعادإتعتمد عمى و الأولى 

 
.2.3. I1.1. مكامهتطريقت ان 

 
:(  وفقا لممعادلة التالية2( مع أخذ المعادلة )1ذه الطريقة عمى مكاممة المعادلة )تعتمد ى

 
 ( )  ∫

  

 ( )
 
  
 
∫    ( 

  
  
)            ( )
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  بالعلاقة التالية: ىىي تعط والحرارية  معالجةال : ىي سرعةβحيث 

  
  

  
                                                                   ( ) 

 المتغير وبوضع  لستعمال تبديإب

    
  
  
                                                                   ( ) 

 :( نجد3( في المعادلة )4( و)5) بعد تعويض المعادلة
 

 ( )  ∫
  

 ( )
     

    
  

  ∫  
     (  )

  
                     ( )

 

 

  

 

 

 

∫ نضع  
     (  )

  
       ( )

 

 

 .  ( )  [94] ( فنحصل عمى عبارة6نبسط المعادلة ) و   

 ( )  
    
  

 ( )                                                                      ( ) 

  الذي يحدث بو التحول. الميكانيزم و الآليةىي دالة تبين  ( ) حيث: 
 ( نجد:7( و)3من المعادلة )و 

  
 
 ( )  ∫     ( 

  
  

 

 

)                                                          ( ) 

لعدم وجود شكل تحميمي ثابت يسمح بحساب ىذا التكامل فإن طرق  و ( ) يجب معرفة  ( )  من أجل تحديد 
 التقريبية نذكر منيا:  التقريبية لذا نميز مجموعة من الطرق ( )   عبارة ختلافإبالتحميل تختمف 

 طريقت Kissinger  
 التالي: أخذ التقريب ليا()سرعة التحول في اقصى قيمة     درجة حرارة النبض يمكننا عند

 (  )  
   (   )

  
 

 

 لدينا عمميا. لحالة الصمبة يكون ان في معظم التحولات في لأ

            
 حصل عمىتم نيال الموغر خإد ( و7بعبارتو في المعادلة ) (  ) تعويض قيمة بىو كسر التفكك و   و 

  .(11) الموضحة في المعادلةو   Kissinger [96]  معادلة
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  (
 ( )

  
 )    (

   

   
)  

  
 
(
 

  
)                                          ( ) 

 نحصل عمى المعادلة التالية:( 9صياغة المعادلة ) و بإعادة

  (
 

  
 )    (

   

   ( )
)  

  
 
(
 

  
)                                         (  ) 

 :يالتال ( عمى الشكل11يمكن كتابة المعادلة )

  (
 

  
 
)    

  
 
(
 

  
)                                                            (  ) 

 طريقتOzawa   

( )    ذه الطريقة عمى أخذ تعتمد ى  تعويضب و ،          أن حيث               
 .(13)المبينة في المعادلة  Ozawa [97]نحصل عمى معادلة  تميال الموغر خإد و (7في المعادلة ) ( )   قيمة

  ( )    (
    
  ( )

)               
  
 
(
 

 
)              (  ) 

 ( الشكل التالي:12تأخذ المعادلة )      درجة حرارة النبض و عند

  ( )         
  
 
(
 

  
)                                                    (  ) 

 طريقتBoswell   

 ،Ozawaو Kissinger قتي كل منبين طرييقة تعتمد عمى المقارنة طر Boswell [98 ] الباحث إقترح     
  وفقا لمعلاقة التالية:

  (
 

  
 
)    

   
 
(
 

  
)                                                         (  ) 

    فإن  Ozawaطريقة  أما في،      و      Kissinger حيث في طريقة ،ثوابت   و   مع
      و     طريقتو التي يكون فييا  Boswellعمى ىذا الأساس وضع ، و        وقيمة الثابت 

 بالمعادلة التالية: الموصوفة و

  (
 

  
)    

  
 
(
 

  
)                                                              (  ) 
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 الدوالنرسم بيان تغيرات  Boswell و Ozawa و Kissinger ن أجل معرفة طاقة التنشيط بطريقةم
  (

 

  
)  و ( )  ، ( 

 

  
)بدلالة مقموب درجة الحرارة  (

 

  
 ىذه الدوال تعطي .مختمفة معالجة سرعل (

قيمة طاقة كما يمكننا أيضا تحديد ، Ea[106-99] قيمة طاقة التنشيط ميميا من  نستنتج مةمستقي وطاخط
)  كل تغيرات الدوال  ( بتمثيل9إنطلاقا من المعادلة ) Kissingerبطريقة  التنشيط

 ( )

  
)بدلالة  (

 

 
من  (

التقريب وافق ت المناسبة و التي ( )   عبارةوبعدىا نختار  (I-7)المبينة في الجدول  ( ) أجل كل عبارات 
 .Ea( ثم نستنتج قيمة (    معامل التصحيح ل الأحسن

طوري تحول  يأا الميكانيزم الذي يحدث بي و الآليةالتي تصف  و  (I-7) موضحة في الجدولإن كل النماذج ال
 :[109-107، 94] بما يمي مرتبطة

  (طريقة النمو )كما في الشكل متماثل المناحي أو متباين المناحي (17-I). 

 أسطوانية، كروية( )صفائحية، ىندسة الحدود الحبيبية. 

  (لحظي طريقة النمو ) لحظي أو لا.  

 الشكل  الداخل أو نحو الخارج( كما في) نحو  تطور الطور المتشكل تجاهإ(18-I). 
 

 
 [94].  نمو الحبيبةطريقة  :(I-17)الشكل 

 [94]. المتشكلإتجاه تطور الطور  :(I-18) الشكل 
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.2.3. I2.1. فاضهتانم طريقت 

( لنحصل عمى 1المعادلة ) شتقاقإطريقة عمى ال ىذه تعتمديضا و أ Kissingerو تدعى بطريقة الباحث 
 :[110] المعادلة التالية

   

   
 
 

  
(
  

  
)  

 

  
[ ( ) ( )]                                                            (  ) 

  ( نجد:16) ( و2من المعادلة )

   

   
  
  ( )

  
      ( 

  
  
)     ( )

 

  
[   ( 

  
  
)]                 (  ) 

 :صبحت=Tp   Tعندو 

   

   
  
  ( )

  
      ( 

  
   

)     ( )
 

  
*   ( 

  
   

)+            (  ) 

 لدينا :

 

  
*   ( 

  
   

)+  
   

   
 
   ( 

  
   

)                                 (  ) 

 من الطرفين نجد:   ( مع إختزال 18( في )19نعوض المعادلة )

  ( )

  
 ( )

   

   
 
                                                                    (  ) 

 نعمم أن:

  ( )

  
 
  ( )

  
 
  

  
  ́( )

  

  
                                            (  ) 

 ( نجد:2( و)1خذ المعادلة )أ( مع 21( في )21تعويض المعادلة )ب

 ́( ) ( )     ( 
  
   

)   ( )
   

   
 
                                (  )     

 :[111] التالي لشكلكا( 22المعادلة )منو تصبح  و     يكون        عند

 ́(  )     ( 
  
   

)  
   

   
 
                                           (  ) 

 إعادة ترتيبيا نجد: ( و23عمى المعادلة )الموغريتم بعد إدخال 
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  (
 

  
 
)   

  
   

   ( 
   

  
 ̀(  ))                                (   ) 

 :[ 110،111]تأخذ العبارة التالية   الدالة  Kissingerفي طريقة 

 ( )  (   )                                                                      (  ) 
 ̀( )    (   )                                                               (   ) 

 ( نجد:24( في المعادلة )26عويض المعادلة )تب

  (
 

  
 
)   

  
   

   (
   

  
 (    )

   
)    

  
   

  (  ) 

)   نرسم بيان تغيرات الدالة   Eaالتنشيط ولمعرفة طاقة  
  
)بدلالة مقموب درجة الحرارة ( 

 

  
وبعد حساب ميل  (

فيو يعطى بالعلاقة n  ، أما معامل أفراميEa( نستنتج قيمة طاقة التنشيط 27) ةىذا البيان ومطابقتو مع المعادل
[112]: 

  
      

 

    
 

              (  ) 

  حيث: 

 

 nين قيمة يبعد تع ، و(I-19)ىو يحدد كما في الشكل  و ىو عرض النبض عند منتصف الإرتفاع    

 الذي يحدث بو التحول الميكانيزم و الآليةتصف  التي تحدد و ( ) أو  ( ) نستطيع تعين عبارة الدالة 
  الحراري.

 
  .[113]كيفيت تحديد نصف عزض الذروة  (I-19): الشكل 
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I.3.1.2. في حانت ثبوث درجت حرارة انمعانجت لاث انطوريت  انحراريتتحواننظريت  نهنماذج ان 

)عتتدم ثبتتوت أو تغيتتر درجتتة الحتترارة أي لمطتترق الرياضتتية المعتمتتدة عمتتى نتتتائج التجتتارب اللاكظومتتة  ستتتناداإ
إنطلاقتا متن العلاقتة بتين تعتمتد ىتذه الطريقتة عمتى دراستة حركيتة التحتولات الطوريتة سرعة المعالجة الحرارية ثابتة(، 

عنتتد  tالتتزمن  )الحجتتم النستتبي المحظتتي المتشتتكل فتتي زمتتن معتتين وىتتو كتتذالك يمثتتل نستتبة التبمتتور( و  تبمتتور كستتر 
  درجات حرارة  مختمفة لتفاعل ما حيث 

  

      
ىي المساحة الكمية لمنبض بتين درجتة حترارة بدايتة        مع  

كمتا ىتو  Tدرجتة الحترارة  و   ىتي المستاحة المحصتورة بتين     أمتاTC درجتة حترارة نيايتة التبمتور  وTS التبمتور 
 Johnson–Mehl–Avrami (JMA) نستتتعمل طريقتة   تبمتورلدراستة كستر ال و ،(I-20)موضتح فتي الشتكل 

 :[92]( 29كما في المعادلة )فقط حيث يكون ىذا الأخير كدالة لمزمن 

 
 [114]الكسز المتبلور كتابع لدرجت الحزارة (I-20): الشكل

 
       [(   ) ]                              (  ) 

  فإن Arrheniusعلاقة  من و

       ( 
  
  
)                                   ( ) 

 نجد: ( )خذ لوغاريتم المعادلة أبعد  

           
  
  
                                      (  )    

 ( نجد:29إشتقاق المعادلة )و ب

(
  

  
)      (   )(   )                           (  ) 

 نجد:( 29بعد إدخال الموغاريتم عمى المعادلة )
  [   (   )]     ( )     ( )       (  )     
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 ( )  بدلالة      [(   )   ]  بعد رسم تغيرات (32)من المعادلة  kقيم  و n يمكن حساب معامل أفرامي
ذلك برسم  و (30) إنطلاقا من المعادلة   يمكن حساب طاقة التنشيط ومعامل التذبذب الذري  kبعد تعين  و

)بدلالة  ( )  بيان 
 

 
)يمكن إيجاد سرعة التبمور     مع أخذ  القانون الحركي من و .[115] (

  

  
) 

[115]. 

(
  

  
)    ( )                                                (  ) 

 .[98] ىي Johnson–Mehl–Avramiفي طريقة  حركية التحولات و آليةالتي تصف  الدالةإن 

 ( )     [   (   )]
   
  (   )          (  ) 

دخال الموغاريتم نجد33( في المعادلة )1( والمعادلة )34بعد تعويض المعادلة )  :  [115]( وا 

  (
  

  
)    (    ( ))  

  
  
                     (  ) 

، و ذلتك بإختيتار دا إلى نتائج التجتارب الغيتر كظومتةطريقة رياضية  إستنا[ 116،117] وجماعتو legeroإقترح  
ميتل بيتان  منمنو يمكن حساب طاقة التنشيط  و ،معالجةىذا بإختلاف سرع ال في كل تجربة و  مجموعة من قيم 

  )   برستتم بيتان تغيترات و (35الدالتة الموضتحة فتي المعادلتة )
  
بمعرفتة قتتيم  و ،بدلالتة مقمتتوب درجتة الحترارة  (

بأختذ أزواج متن نستبة التبمتور التتي ذلتك  و (( )   )  طاقة التنشيط عند قيم مختمفة لنسبة التبمور يمكن حساب 
 تحقق الشرط التالي:

  (   (  ))     (   (  ))                                       (  ) 
 نجد:      (36)في المعادلة  (34)عند تعويض المعادلة 

  (    )  
   

 
  [   (    )]    (    )  

   

 
  [   (    )]       (  )   

 : [116] لية التبمور من المعادلة التاليةآالدال عمى   nيمكننا حساب المعامل الأخيرةبعد تبسيط المعادلة 

  
  [  (    )   (    )]

  [(    )   (    ) (    )   (    )]
                                                   (  ) 

أو  في حالة ثبوت درجة حرارة المعالجةسواء  m لية ونمو الحبيباتآالذي يحدد  معاملالمن أجل حساب 
كما ىو مبين في  Kissingerبإجراء تحويلات عمى معادلة  قاموا [117] ووفريق Matusita تغيرىا فإن
)  تغيرات بيان فبعد تمثيل ،(39)المعادلة 

  

  
 بدلالة    ( 

  
من خط مستقيم  نحصل عمىسرع تسخين مختمفة ل 

)   .المحدد لآلية نمو الحبيبات   mميمو يمكننا حساب المعامل
  

  
 )    

   

  
                        (  ) 
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. [107-109]دلات والنماذج الحركية لمختمف تفاعلات الحالة الصمبةا: المع(I-7)الجدول 
الآليةإسم  g(α) النموذج الحركي الآلية  n 

A1/4  

 

[-ln (1- α)] 
4
 Avrami  معادلة  1/4 

A1/3 [-ln (1- α)]
3
 Avrami  معادلة  1/3 

A1/2 [-ln (1- α)]
2
 Avrami  معادلة  1/2 

A3/2 [-ln (1- α)]
2/3

 Avrami  معادلة  3/2 

R1 

 

α  تقمص قرصي -قانون الطاقة  1 

R2 
1-(1- α)

1/2
 

 
تقمص أسطواني -قانون الطاقة  2 

R3 
1-(1- α)

1/3
 

 
تقمص كروي  -قانون الطاقة   3 

D1 

 

 

α
 2
 

 

 قانون القطع المكافئ
 نتشار في إتجاه واحدالإ

1 

D2 

 

α+ (1-α) ln (1-α) 

 

 Valensiمعادلة 
نتشار في إتجاىينالإ  

2 

D3 

 

[1-(1- α)1/3]
2
 

 

 Janderمعادلة 
 إنتشار في ثلاثة إتجاىات

3 

D4 

 

1-(2α /3) -(1- α)
2/3

 

 

–Ginstlingمعادلة 
Brounstein 

 إنتشار في أربعة إتجاىات
4 

P1/4 

 

α
 1/4

 

 
 Mampel 1/4قانون الطاقة 

P1/3 
α

 1/3
 

 
 Mampel 1/3قانون الطاقة 

P1/2 
α

 1/2
 

 
 Mampel 1/2قانون الطاقة 

P3/2 
α

 3/2
 

 
 Mampel 3/2قانون الطاقة 

F1 

 

-ln (1- α) 

 
 Avrami-Erofeev 1معادلة 

F2 (1- α)
-1

 2 الدرجة الثانية 1-

F3 (1- α)
-2

 3 الدرجة الثالثة 1-
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 امفــصــل امثاني  
 

الأجــهزة  امطــرق امتــجريبية المتــبعة و

 المس تعمـلة
 

  مدخــل

الأومية المس تعملة وامطرق امتجريبية  دراسة الموادتناومنا في هذا امفصل 

كما تم نات و كذا دراس تها،  المسايي  الأومية و تصني  امعي في تحضير المتبعة

و كذا الأجهزة المتبعة طرق امتحليل وامقياس  لك ا لى مختلفامتطرق كذ

المخبرية المس تعملة في امتحضير و امتحليل لدراسة بعض الخصائص امفيزيائية 

و كذا  وجية نلمسايي وروومكامصلادة المجهرية و امكتلة الحجمية و امبنية الم

 امتحولات امطورية.
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.1.II وليت المسخعملتالمىاد الأ  
سلاغا ػ  أكنسػمر سلاسن سػمنـ  (KT)هلػ  اػ نمف علػ تسا   فػ  راسسػعا  اػن مف لػف سلانػ نمف سلالون ػ  ن سػعملنا إ  

(SiO2) اػػػ نمف  دػػػ  رأػػػ غ  ن(DD1)  سلألانلامػػػنـسلاغا ػػػ  أكنسػػػمر (Al2O3) هػػػـ سلالااأػػػ   أ عوضػػػما هػػػبس د ػػػرؼ  ن
راسسػ  سلاعوػنم  اػبس ن  لااػ  سلاننارماتػ ن هػن  MgOن SiO2ن  Al2O3ن سػمر سلاثلاثػ   لأسلالسػعرا  دػمف سسلاثلاث   
سػعا رس لااعػ    إن  .أثاػ   سلالم لا ػ  سلاواساتػ  لاننارمات عوضما سلا سلأنلا ن لانلسونؽ  لانن نمفن آلا   ورنث   سلاطنات  
ضػ ف  إفرػ  درنف  سلالغاتتنـنسمر أاطلاق  لف سلان نمف ن إف عوضما هبس سلالاا  أص غعه سلاسع انلمعات  إسلاعو لام  ف

( نسمر سلأأن أنسمر سلاسمنسمنـ أ  .لاس للاا ألانلامنـ

.1.1.II  كاولان جبل دباغ(DD1)  

الػػ ر  ع  اتػػ  فػػ  صػػػا     عسػػعمل  دسلا تس ػػا( نر لالػػ  ألػػف  دػػ  رأػػ غ  (DD1)نػػ نمف سلالػػ ر    نػػ عػػـ   
ن عرػػرا اعنع ػػ   Al2Si2O5(OH)4nH2Oسلان ل    ػػ  سلاخػػتؼ أ لالؤسسػػ  سلانطا ػػ  لاصػػا    سلاخػػتؼ أر لالػػ   صػػ غع   

هػ   أػ ا   ػف أو ػ ا  ن سلااظاتػ لػف سلانعنػ  سلاو ل ػ   % 98.1أي لػ   مػ رؿ  ρ=2.53 g/cm3سلاو ل ػ  أوػنسلا 
نثػا د  ضػ  ا اػ  أاض. ن انلػ  اػ ف لانا ػ  سػعخاس     ػف سػطل سلأإمعغمػا دعغمػا  لػ   بس  أشا ؿ لخعنفػ  لانا ػ 

نسػمر سلالاغامػت قنمنػ . ن أنسػمر سلاورمػر ن أنسػمر سلاسمنسػمنـ ن أن سمر لثػ  أاسأ  سلاشنس   سلاع  ععنس ر د    نى شا  
ر ى اػ نمف  دػ  رأػ غ عنس ػر سلاشػنس   د ػ  ن عػلا  اسػأ  قػسلأنثػا ارػ ن  ن سلأسػعملنا  اػ نمف  دػ  رأػ غ إف  راسسػعا  

 .(DD1)نؿ لف سلاصاف سلأ

.2.1.II  كاولان حمازارث(KT) 

أضػػػنسو  سلالمن ػػػ   علػػػ تسا  سلانػػػ  ف سلالػػػا ـ سلالعنس ػػػر د دػػػ  عػػػـ إسػػػعمل ؿ اػػػ نمف علػػػ تسا  سلالسػػػعخا   لػػػف  
د م ػػ  دسلا تس ػػا( ن هػػ   أػػ ا   ػػف أو ػػ ا بس  أشػػا ؿ لخعنفػػ   لمػػ  لانا ػػ  إلاػػى سلأصػػفا بس  صػػلار  لاخفضػػ  

لػػ ر  سلاخػػ ـ لأ شػػا   دػػ  سلافػػ  راسسػػعا  هػػبس لاػػـ اسػػعمل     نρ=2.38 g/cm3  عرػػرا اعنع ػػ  سلاو ل ػػ  أوػػنسلا   ػػرس
ي عصػفمع    ت  ػ  لػف سلأو ػ ا دو ػا سلان لاسػم ( ن أفػ  سلالصػا   ن ارصػر ألم لا ع ػ   نمف سلالم لا ػ  سلان سعملنا إ

 ا    أ ا   ف طأر   لف سلاال  ن سلان نمف.ابس ل  اسع   اسد   لأ

.3.1.II  المغنسيىمأكسيد (MgO) 

 سلالغاتتػػػػنـأنسػػػػمر تلػػػ  لاصػػػػا    سلاننارماتػػػ  لانلا ػػػػ  سلالاعوضػػػما سلالسػػػػ وم  سلأفػػػػ  راسسػػػعا  هػػػػبس  ا نسػػػعملإ  
ن  اػ  ـ  ػرس دػ ضألاػنف هػن  أػ ا   ػف لسػونؽ بن ن  % 98نثػا لػف ألاػى إعصػ  را ػ  ار نعػه سلاع ػ اي سلالخدػاي 

   سلاو ل  . نس  أمرس سلاودمد  ن ابس صغا اعنعههبس لاصغا لع
 



انتجريبيت انمتبعت والأجهسة انمستعمهت انطرق ثانيالفصل ال  

 

45 
 

.2.II  وليت المسخعملتالأححليل المىاد  

.1.2.II ولان حمازارثاولان جبل دباغ وكاالخحليل الكمي )الكيميائي( لك 

فػػ  فػػاف اػػ   نػػى وػػرج. ثػػـ  ففا هلػػ  اػػ نمف علػػ تسا   نمف  دػػ  رأػػ غ ن لػػف اػػلع  اسػػ  أخػػبا  ال ػػ   
هػبس  سػ    عػـ قلاػ  دعونمن ػ  ال ػ  دنسسػط  فنػنا  سلأشػم  سلاسػما   ن 42لالػر   C° 120سلاع فمػف  اػر را ػ  سلاوػاسا  

عدمف أػكف اػ نمف  (II-1)ل سلالنضو  ف  سلا رن فا ا  اع    سلاعونم  م ل لاننسلانل   سلاعاام  سلان ل    د رؼ لماف  
   .(SiO2)أل  ا نمف عل تسا  ف   غا   أكنسمر سلاسن سمنـ (Al2O3)لامنـ ن  د  رأ غ غا   أكنسمر سلألا

 بىاسطت فهىرة الأشعت انسينيت : انتحهيم انكيميائي نكاولان تمازارث وكاولان جبم دباغ)II)1-انجدول 

 سلأطنسا
 ا نمف  د  رأ غ ا نمف عل تسا 

 نتا ((% سلااسأ   نتا ((% سلااسأ  

Al2O3 19.29 39.13 
SiO2 69.86 45.30 
Na2O 0.13 0.04 
K2O 2.67 0.21 
MgO 0.4 0.05 
CaO 0.4 0.15 
MnO 00 0.02 
Fe2O3 0.72 0.07 
TiO2 0.4 00 
Loss 6.31 14 

 
.2.2.II الخحليل الكيفي للمىاد الأوليت المسخعملت بىاسطت إنعراج الأشعت السينيت 

اػػبس  نمف علػػ تسا  ن اػػ نمف  دػػ  رأػػ غ ن سلالعلثنػػ  فػػ  اػػ أخػػبا  ال ػػ  ا ف ػػ  لػػف لسػػ وم  سلالػػنسر سلأنلا ػػ  ن 
طػنسا ن سلالااأػ   د ػرؼ لمافػ  سلأسلأشػم  سلاسػما    امػاس إسلالخداي ثـ قلاػ  دعونمن ػ  ا ف ػ  دنسسػط   سلالغاتتنـأنسمر 

 High Score)دنسسط  دااػ ل  سلالس وم  سلاثلاث   اماس إ ار عونم  أط  ؼ أاه فعدمف لاا  سلالعدننا  سلالعنس ر  د ل   
Plus) نمف عل تسا  سلالنضل ف  سلاشا  طمف سلإاماس  سلاخ ص أا(1-II)  وعني  نى قلـ إاماس  عمنر إلاػى طػنا 

 امػاس  هػناقله فػ  أط قػ  د  اػ   سلاومػنر لانلااػت سلاػرنلا  لاإ ن Al2Si2O5(OH)4بن سلاص غ  سلان ل       سلان نلامام 
بن  طػنا سلال ا لسػانفم  ن 8093-900-96سلاػاقـ ن  SiO2سلاننساعت بن سلاص غ  سلان ل    ػ   ن 96-900-9235
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سلاخػػػ ص  امػػػاس سلإ  ألػػ  طمػػػف  0263-006-00ن سلاػػػاقـ KAl2(Si3Al)O10)·(OH,F)2سلاصػػ غ  سلان ل    ػػػ  
 سلانومػر ن عمنر إلاى سلاطػنا سلادنػناي  اماس إف ن  وعني  نى قلـ  (II-2)رأ غ سلالنضل ف  سلاشا  نمف  د   أل ر  ا
 امػاس أط قػ  د  اػ   سلاومػنر لانلااػت سلاػرنلا  لاإ وسػ اقلػه  ن Al4Si4O22H8بن سلاصػ غ  سلان ل    ػ   ن نلامام لاهن س

ICDD سلالنضػل فػ  سلاشػا   سلالغاتتػنـ  أل  اع    سلاعونم  لاطمف إاماس  أنسمر 0091-500-96 هن(3-II)  عدػمف
اقلػه فػ  سلاأط قػ  سلام لال ػ  لاد  اػ    ن MgOسلاظ ها  ه  لاطنا نومر بن سلاص غ  سلان ل       اماس سلإأكف  ل   قلـ 

 سلالسعمل . سلالغاتتنـار ن  أنسمر  رل  مؤا بسه ن 0493-900-96هن  اماس لاإسلاومنر 
 

 
 (KT)لان نمفإاماس  سلأشم  سلاسما   طمف  :(II-1) سلاشا 

 
 (DD1) نمف نلا إاماس  سلأشم  سلاسما  طمف  :(II-2) سلاشا 
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         سلالخداي  سلالغاتتنـشم  سلاسما   لالسونؽ أنسمر : طمف إاماس  سلأ(II-3)سلاشا  

.2.II3. وليتالدراست المجهريت للمىاد الأ 

ا نمف  د   ا  لف قلا  أسو  لالس وم  سلالنسر سلأنلا   سلالسعملن  لان   ن سلادا   سلالنافلف أ   لماف   
ثـ قلا  دع ف ف    ار را   سلاواسا   ( مرن   لانوصنؿ  نى لسونؽ ا  ـKTن ا نمف عل تسا  د DD1)رأ غ د

120 °C 100  ثـ سلاغابن  ألاخ  مدنغ قطا فعو عه µm د  أمره  أخبا  ال   لف لسونؽ ا نمف(DD1 ن 
أضفا  ال   لف سلإمث انؿ لان  لسونؽ  نى ورج لف أ    ن(MgO) سلاع  اي  سلالغاتتنـأنسمر  ن (KTدا نمف 

ال  هن لدمف ف   سلادا   سلال  ات  لانلس وم  سلأنلا  ش هرا   سلال  ا سلاضن  سعمل ؿ إد نفؾ سلاع لم   سلاودمد   
لعنس  ن ااني    شان أ ا   ف ع لم   ودمد    سلالغاتتنـأنسمر  ودمأ  أكف  سعاع ا إومث   (II-4)سلاشا 

ال  عنضوه  (MgO)اتالاتمسلاد هن هن لع  اس لأاه  وعني  نى طنا نومر ن ن µm 5أق  لف أمره  سلاودمد  
لعنس  أمره   ف    أ ا   ف ع لم   ودمد   (DD1دا نمف ودمأ   أل   شم  سلاسما  .اع    سلاعونم  دنسسط  سلأ

ال  عنضوه اع     ن نلامام لاس هن ن طنا نومر ننف لفعع  لأا   سلاشا  لع  اسنه   µm 10سلاودمد  أندا لف 
سلاودمد   لعنس  قطاه فإف  (KTدع لتسا  أل  أ لااسأ  لان نمف   (DD1دلان نمف شم  سلاسما  سلاعونم  دنسسط  سلأ

 .لان  ن سلاشا  سلالناف هن غما لع  اس ن µm 10أق  لف 
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 سلالسعملن  : سلاع لم   سلاودمد   لانلنسر سلأنلا  (II-4) سلاشا 
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.3.II و الدراست لخحليلو االخحضير  فيالمسخعملت  الأجهسةو المخبعت  الطرق الخجريبيت  

.3.II1. ححضير المساحيكالمسخعملت في  الأجهسةالمخبعت و  الطرق الخجريبيت 

.3.II1.1. ححضير مسحىق كاولان حمازارث(KT)  

 g 60ال ػ  قػراه  دنسسػط  لمػتسف ا انل اػ ا ا   أخػبا  (KT)نمف علػ تسا   لف أ   عوضما لسػونؽ اػ 
سػػػعمل ؿ سػػػ ورمف لخعنفػػػمف  فػػػ  إ نػػػى لػػػاونعمف د سػػػور   لػػػف لسػػػونؽ هػػػبس سلأخمػػػا نقلاػػػ  دخنط ػػػ  خنطػػػ   مػػػرس ن

 رنا  فػػ  سلارق رػػ  450أسػػا   رناسف قػػراه  سلانػػناد  لاػػ  لآسسػػ و  سلادنسسػػط   سلالاونػػ  سلأنلاػػى علػػ   لن ػػ  سلاسػػو 
  عػػسلا ن  ml 250سػػم  س ب نسػػمر سلاتاانامػػنـأدنعرػػ  لػػف سلاسػػو  فػػ   علػػ   لن ػػ ومػػث   سػػ     5لاػػتلف قػػراس 

  اػ  ىإلاػلػف سلإمثػ انؿ  ml 120أضػفا   ن لارػر mm 10بس  سلأقطػ ا  اات  لف سلاتاانا ػ 55 نى  وعني درسخن ع
g00  سلالسػونؽ رلاػ  دإ ػ ر  سػو  فألػ  فػ  سلالاونػ  سلاث ا ػ    قدػ  سلادػرأ فػ   لن ػ  سلاسػو  لف ل ر  اػ نمف علػ تسا

ومػػث رق رػػ  لالػػر  سػػ  عمف سلارنا  فػػ   000لاػػ  عصػػ رل  أسػػا   رناسف آنلاػػى دنسسػػط  سػػ و  سلااػػ ع   ػػف سلالاونػػ  سلأ
لػف  اع ػ  سلإأمػر  ن فػ  ن ػنر سلالػ   سلالرطػا  mm 5.45قطاهػ    سلاتاانا ػعل   لن   سلاسو  دنسسط  اات   لف 

عػه ألاخػ  مدنػغ نبا سػوره مػرن   نغ ن سػ    42لالػر   C° 120 لن   سلاسو  قلا  دع فمف سلاخن    ار را   وػاسا  
ن  µm 100ودمدػػ  أقػػ  لػػف ع لػػ   أمػػرلػػف أ ػػ  سلاوصػػنؿ  نػػى لسػػونؽ بن ن بلاػػؾ  µm 100قطػػا فعو عػػه 

 .لا  سلاعص رل   نى سلاعاعم لآو  سن   ت سلاس سلانناد لا  لآو  س   ت سلاس  فمنضو (II-6)ن (II-5) فلاسلاشا

                                                            

  .لسلاعص رلا  سلاس و  سلأ: (II-6)سلاشا        د سلاننالا  سلاس و  سلأ: (II-5)سلاشا           
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.3.II1.1 .ححضير مسحىق الكىرديريج 

أخػػبا   افػػس طاترػػ  عوضػػما لسػػونؽ اػػ نمف علػػ تسا  ومػػث عأماػػ إ سلاننارماتػػ  لسػػونؽ  ػػ  عوضػػما ألػػف  
لػف اػ نمف  % 59 : اسػد   سلانتا ػ  سلاعػ  عرػرا  لػف لسػ وم  سلالػنسر سلأنلا ػ  ن g00 عرػرا أوػنسلا  ال ػ   نتا ػ  

DD1 لػف اػػ نمف % 29 ن KT هػ  علثػ  سلااسػ  سلانتا ػ  سلالا ف ػػ   سلالخدػػاي ن سلالغاتتػنـنسػمر ألػف   % 12ن
أسػػا   رناسف  سلانػػناد  لاػػ لآدنسسػػط  سلاسػػ و  س سلاخنػػ   ثػػـ قلاػػ  أسػػو نننارماتػػ  لا عات م انلسلاصػػ غ  سلاسػػع لاعوضػػما
هػبس د ػرؼ  س  ن40ن س 50 س  5 س  4 س   5  : لأتلا  لخعنف  عررا ن نر سلإمث انؿ ل  رنا  ف  سلارق ر  450

 سو  لف سلأتلا  سلاسػ أر  م فػفلان لورر أمر لانا ا  تلفن   لانا ع  سلاودمد  سلاأمرلماف  عكثما تلف سلاسو   نى 
سػػ    ثػػـ  سػػو  مػػرن   ن غابػػ  ألاخػػ  مدنػػغ قطػػا  42 لالػػر  C° 120فػػ  فػػاف سلاع فمػػف  اػػر را ػػ  سلاوػػاسا   سلااػػ ع 
   .µm 100ودمد  أق  لف ع ل   أمرلف أ   سلاوصنؿ  نى لسونؽ بن  µm 100فعو عه 

.3.II1. المخبعت و الآجهسة المسخعملت في الخحليل و الدراست الطرق الخجريبيت  

.3.II1. .1 الكيفي للمساحيك المحضرةالخحليل 

لف أ   لماف  سلأطنسا سلادننات  سلالعشان  أثا   سلالم لا   سلاواسات  لانلس وم  سلالوضا  قلا  أ لاعونم   
 Xpert لف انع دنسسط     ت ومنر سلأشم  سلاسما   واسات   ار لخعنف را    سلاواسا  لانلس وم  سلالم لا  سلان ف  

pro panalytical  40عو  فاؽ ف  سلا  ر قراس kV 30شر  سلاع  ا ن mA    عربؼ سلالس وم  أوتل  لف سلأشم
صطرسل   إعاما   ار  ن  °λ=1.5418 Aنومر أو ر   سلاننف بس  طنؿ لن   Cu(Kα) سلاسما   لال أ  سلااو س

 سلادننات  نف   لاق  داسغ. أ لالسعن   

             
 ومث:

 : n . اعأ  سماماس 
: θ  . تسن   سماماس 
 : λ .  طنؿ لن   سلأشم  سلاسما 

dhkl . سلاأمر دمف سلالسعن    سلادننات : 

.3.II1.1 . المساحيك المحضرة الحبيبي للمىاد الأوليت و البعد لياش 

تلػػف  عػػكثماراسسػػ   سلالسػػ وم  سلالوضػػا  ن سلالسػػعملن  نسلاودمدػػ  لانلػػنسر سلأنلا ػ   أمػػرلمػػرؿ سلا ق ػػ سلػف أ ػػ   
 أمػػ ر سلاودمد ػػػ  و ل ػػ  لػػػف سلااػػػنعق ػػ س عػػػنتع سلأ لا ػػبس سلاغػػػاض   ػػػ ت ا سػػػعملنإفرػػر    نم ػػػن ان  ػػػ  سلاسػػو  سلاسػػو  

Granulométrie Malvern-Mastersizer-Micro سلاػػػبي  معلػػػر لدػػػرأ ق  سػػػه  نػػػى عورمػػػر لمػػػرؿ سلاضػػػن   ن
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 نأأمر علاتاس  نى سلاوتلػ  سلاضػن    أمػر عسػاتمه ن عخف فػه سػنس  فػ  سلا ػنس  لف طاؼ سلالسونؽ  ن سلاا فبأ سلاللعص
   سلاس   . ف 

.3.II3.1 . الخحليل الحراري للمساحيك المحضرة 

سػنس  سلادنناتػ  اػبس سلالمػ للا  سلاواا ػ  لانعوػنم  سلاطناتػ   ط قػ  سلاعاشػ   ن لف أ   عورمر را ػ  سلاوػاسا  ن   
سلاعونمػػ  دػػإ اس  ع ػػ ا  لانلسػػ وم  سلالوضػػا  أثاػػ   سلالم لا ػػ  سلاواساتػػ  فػػ  و لاػػ  عشػػا  سلأطػػنسا قلاػػ  ن سلالادنناتػػ  أ

 LABSYS evo   ت سلاعونم  سلاواساي سلانعن  سلاعف ضن  لف اػنع لانلس وم  سلالوضا  دنسسط  سلاعف ضن  سلاواساي 
DSC Setaram أاػ  لػف سلاعونمػ  سلاوػاساي سلانعنػ  سلابي  مل   نى سلار  ـ  ن(TG) سلاعونمػ  سلاوػاساي سلاعف ضػن  ن 

(DTA)   ن ابس سلاعونم  سلالسماي سلاعف ضن(DSC). 

ن سلاػتلف را ػ  سلاوػاسا   عغمػا سػعلاسا انلػ  إ: عمعلر عرامعه  نػى ق ػ س اعنػ  سلاالػنب  د(TG)التحميل الحراري الكتمي 
بن وس سػ     لا ػػ  ن لمػتسف ا انلغا ط سػ   ن سلاارصػ ف دنسسػػط أسػنس  أ لاتتػ ر  ومػث مػعـ عسػ م  سلاعغمػا فػػ  سلانعنػ  

 لثػ  سلاعغمػا  ىأمػر بلاػؾ  نػى شػا  لاواػ راسسػع  لامػعـ  أػ لالمتسف سلاو سػن  سلالنصػنؿ عس   هبس سلار  س   ف    ػ ت
 .ن سلاتلف ن غما بلاؾ سلاواسا  ف  سلانعن  ارسلا  لارا  

سلاواسا   اه  مل   نى ق  س سلافاؽ ف  را  أم إ TG: عرامعه لش د   لاعرا   (DTA)التحميل الحراري التفاضمي 
 إلاخ... ن سلاتلف ن سلانعن   س   هبس سلافاؽ ارسلا  لارا   سلاواسا  ل ر  سلالا   ثـ دمف سلاالنب  دسلامما ( ن

سلاط ق  اه  مل   نى ق  س سلافاؽ ف  أم إ DTAعرامعه لش د   لاعرا   : (DSC)التفاضمي  مسعري التحميل ال
لف طاؼ سلامما  سلار  س   دسلامما  سلالا  ( ن عس م  سلالسع نن  لف طاؼ سلامما  ن لر ااع   داظماع   سلالسع نن  

 إلاخ... سلانعن  درملا  سلالعغماس  سلاعالنرما ل ا  .  سلافاؽ ف  سلاط ق  ن علثمن 

.3.II3.  و صناعت العيناثحشكيل 

أومػث  سلالرسػىاع    لف  لن   عوضما سلالس وم  قلا  أصػا    سلامماػ   دنسسػط  ق لاػ  لػف سلافػنمب أمر سلإ 
أوػ ري  ( دنسسط    ػ ت ضػغ  همرانسػع ع ا  مػرني MPa 75د عو  ضغ  قراس اأس  سلامما   رسخ  هبس سلار لا 

   .(Ton 75د عص  ق ل  سلاثر  سلاع   لاف أف  طأر   إلاىسلإع  س 

.3.II4. المعالجت الحراريت للعيناث بىاسطت الخمدد الطىلي الخفاضلي 

عكنػر لػػف سلاعوػنم  سلاطناتػ  سلاعػػ  عػـ سلانشػف  ا ػػ  دنسسػط  اػػ  سلا لػف أ ػ  عورمػػر لم لػ  سلاعلػرر سلاطػػنلا  ن 
لانمماػ   دنسسػط     ت سلاعونم  سلاواساي سلانعن  سلاعف ضن  قلا  أ لالم لا   سلاواساتػ  لف    ت ومنر سلأشم  سلاسما   ن 

 ىلاػإعصػ  را ػ  واساعػه سلارصػنج NETZSCH DIL402C)   (  ػ ت ق ػ س سلاعلػرر سلاطػنلا  سلاعف ضػن  لػف سلااػنع
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1600 °C  عنض  سلامما  ف  و لػ  خػ ص  وعػني  نػى لػترن  وػاساي  ملػ   نػى ق ػ س را ػ  وػاسا  سلامماػ  ومث
 ار سلار  ـ أملن   عسخمف سلامما   ف طات  سلاعغما سلاعرات   ف  را   سلاوػاسا   عسػع م  ه عػه  ن ا اب   رسخ  فاف 

دنسسػػط  اػػ أض وسػػ س  ػػرس  لنضػػنع مػػعـ سلانشػػف  ػػف ه عػػه سلاعغمػػاس   أم رهػػ   نأسلأخمػػا  لاملن ػػ  سلاعسػػخمف فععغمػػا 
لاػػى إشػػ اس  مػػعـ عسػػ من   فػػ    ػػػ ت إأمػػ ر ضػػر سلامماػػ  ن لعصػػ  ألنػػعر   ملػػ   نػػى عونتػػ  هػػبس سلاعغمػػػاس  فػػ  سلأ

 .ما ف  سلاطنؿ درملا  را   سلاواسا سلاو سن  نف  داا ل  خ ص  مط  لاوا    سلاعغ

.3.II5. حلبيد العيناث 

 ما   ا نمف عل تسا   ار را    واسا  لخعنف   دنسسط  فاف ا اب     عـ عندمر  ما   سلاننارمات  ن
لا   سلل أ لاعواـ ف  را    آبن داا ل   C° 1750عص  را   واساعه سلارصنج  (Nabertherm)لف انع 
سا   عسخمف  سعمل ؿإلف أ   ع ا  ورنث عشرر   لانمما   عـ  أتلاع   نفر  لاسا    لورر  ن سلاواسا  ن
C/min°5    500نهبس ف  سلال  ؿ سلاواساي لف را   واسا  سلاغاف  إلاى را   سلاواسا °C    ثـ سا C/min°10 

وعى سلانصنؿ إلاى را   سلاواسا  سلالطننأ  نسلاأر   فم   لر  س  ع ف لامعـ أمر بلاؾ عداتر سلامما   دافس شانط 
 سلاعسخمف نات     ار را   واسا  سلاغاف .

.3.II6. لياش الكخلت الحجميت للعيناث الملبدة 

ابس اسأ  سلافاسغ   سلالفعنو  أ لااسأ  لانمما   سلالندر   سلاظ هات  ن سلام  ا   ن سلانعن  سلاو ل   لف أ   لماف  
 أنم (m1)أر  س اعن  سلامما  ف  سلا نس  ومث قلا  اخلمرسألدرأ  وس أ عا  ف  ا لنسعمإ  ار لخعنف را    سلاواسا 

عفاتغ سلامما  لف سلا نس  ن د أمره  قلا  ن g 4-10بن وس س   عررا أونسلا   ل ا ا ا ن ا ا لمتسف  سعمل ؿإد
ف   اعن  سلامما  لامعـ أمره  ق  سثـ سلاغطس ف  سلال   دنسسط  لضخ  عفاتغ سلا نس  ضه أ لال   سلالرطا  من ع

ابس  سلام  ا   ن نلف سلالم رم  سلاع لا   عـ وس   ا  لف سلانعن  سلاو ل   سلاظ هات  ن (m2)ثـ ف  سلا نس  (m3)سلال  
 .أ لااسأ  لانو ـ سلانن اسأ  سلافاسغ   سلالفعنو  

     
 

  

 
  

     

                

      
  

     

                  

                               

    
  

   

  

     
     

     

          

 سلام  ا   .: سلانعن  سلاو ل        
 سلاظ هات .: سلانعن  سلاو ل         
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 m  اعن  سلامما :   
 .: و ـ سلافاسغ   سلالفعنو       
 سلانن .و ـ سلا:    
     

 اسأ  سلافاسغ   سلالفعنو  .  

.3.II7. صمل العيناث 

 الان   لانودمأ   دنسسط  سلال  ن افن سلااؤ   سلا مر  لانشا  سلال سلاصلار  سلال  ات  نلف أ   ق  س 
سعمل ؿ إف   لن   سلاصر  عـ  ن  سلإلانعانا  سلال سل قلا  أصرن   دنسسط  أناسؽ سلاصر  لف انع اابمر سلاسمنننف 

 نى سلاسطل  ضغ  لا س   نى سلامما  ن اا  اعكنر لف  رـ ن نر سلاخرنش سا   رناسف ث دع  لا   ت سلاصر  ن
 .سلالصرنؿ لانمما  أ لال  ا سلاضن  

.3.II8. لىجيت  للعيناث الملبدة ىالبنيت المىرف 

لف أ   راسس  سلادا   سلال  ات  لانمما   سلالندر  دنسسط  سلال  ا سلإلانعانا  سلال سل قلا  ألم لا ع   واسات  
لأف سلامما   سلالاسر راسسع   ه   ما     تلا     نC° 100 ار را    واسا  عر   ف را   واسا  سلاعندمر أونسلا  

ه  لف أ   ورنث عف    دمف عغط   سلان ه سلالصرنؿ لانمما  سلالم لا   واسات  أطأر  لف سلابد قلا ا اب     فرر 
إشم     لا     سلإلانعانا   نسطل سلامما  سلالاسر راسسع   ومث عصطرـ سلإلانعانا   أسطل سلامما  لاع  سلاوتل 

 JEOL Scanning electronان   سلالسؤنلا   ف إاع   خ  ؿ سلاصنا   نسلا   ت سلالسعمل  هنسلإلانعانا   سلاث 
microscope model JSM -7001F. 

.3.II9. لياش الصلادة المجهريت للعيناث الملبدة 

طاترػ   ا نرن   إسػعملصػسلاعػ  عػـ  ن سلالندػر   اػر لخعنػف را ػ   سلاوػاسا لالماف  سلاصلار  سلال  اتػ  لانمماػ   
ن لالػر   شػا  ثػنسا   g 200   قػراه طدمػ  اعنػومػث قلاػ  دع  Zwick Roell Indentecف اػاس أ سػعمل ؿ سلا  ػ ت

أمػره  علػ  قػػاس   ق لػ  سلاصػلار  سلال  اتػػ  لأ شػا  لػػف   ػ ت سلاو سػن  دنسسػػط  دااػ ل  خػ ص  ملػػ   نػى وسػػ   
 سلاملاق : لفق ل  سلاصلار  سلال  ات  

               
 

  
 

P  أ لاغاسـ: ه  سلاولنلا  سلالطأر. 
  

     

 
 ف ااس أ لال اانلعا.: قطا أثا  

 .(II-7)ن لارر لاخصا  ا  لاسو  عوضما ن راسس  سلالس وم  ف  سلالخط  سلالنضل ف  سلاشا  
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 سلالخط  سلالعأ  ف   لن   سلاعوضما نسلاراسس : (II-7)انشكم 

 DRXسلاعونم  سلان ف  دنسسط  -

 XRFسلاعونم  سلانل  دنسسط   -

لماف  سلاع لم   سلاودمد   -
ل  ا سلاضن    ق  س دنسسط  سلا

      سلاأمر سلاودمد 

 (DD1)ا نمف 

 نلا   سلالسعملن سلالنسر سلأ

 (MgO)سنسمر سلالغامتتنـ 

سلاسو  سلامرني ثـ سلاع فمف 
 C° 150 را   واسا  ف 

 س    42لالر  

سلاسو  سلامرني ثـ سلاع فمف 
 C° 150 را   واسا  ف 

 س    42لالر  

 (KT)ا نمف 

س      5 سلاسو  لالر 
دنسسط  سلاس و  سلألا  
سلانناد  ثـ سلاسو  لالر  
س  عمف دنسسط  سلاس و  

 سلألا  سلاعص رل .

12% MgO 59% DD1 29% KT 

مر سلامما   ف  را    عند
 واسا  لخعنف  لالر  س  عمف

ق  س سلانعن  سلاو ل   
 ناسأ  سلافاسغ   سلالفعنو 

 سلال سل سلاعونم  دنسسط  سلال  ا سلإلانعانا  ق  س سلاصلار  سلال  ات  

سلاعونم  سلاواساي دنسسط     ت 
سلاعونم  سلاواساي سلانعن  

سلاعف ضن  نهبس لف را   واسا  
 C° 1400سلاغاف  سلاى غ    

 أساع عسخمف لخعنف 

ن لسونؽ   (KT)لسونؽ  ا  لف عشام   ما  
ف  ق لا  لف سلالا فئ لاعوضما سلاننارمات  ا   نى ورس 

 MPa 75سلافلاب سلالم لا  عو  ظغ  

  ار أتلا  سلاخن  ل  سلاسو  سلااط  ف  ن نر سلإمث انؿ
 س    30ن 40 55  50  05  00لخعنف  عررا   
 رنا  ف  سلارق ر  450أسا   رناسف 

  سلاننارات لاعوضما  سلاخن   سلالا فئلسونؽ  نى  سلاوصنؿ

سلالم لا   سلاواسات  ف  را    
 واسا  لخعنف   لالر  س  عمف

سلاعونم  دنسسط  إاماس   
 شم  سلاسما  سلأ

   س    ثـ  42لالر  C°550  سلاع فمف ف  را   واسا  
 µm 200ـ سلاغابن  ألاخ  مدنغ قطا فعو عهسلاسو  سلامرني ث
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 امفــصــل امثامث 
 

 امنتائج امتجريبية و مناكش تها
 

 مدخــل

 

  
لسم ىذا ين  و امنتائج امتجريبية امتي تحصونا عويها و مناكش تها نافي ىذا امفصل ثناوم 

لى محورين  أ ساس يين: امفصل بدوره ا 

مكورديريت و ىو لمركب ال هم مكون  كميامو  امكيفي تحويلم باقمنا فيو  و المحور ال ول

 جهزة تحويويةة الحرارة و بأ  رجددلالة ب ثتبعنا امتحولات امعورية ميا كما مادة امكاولان

ظاكة  كل من درجات حرارة امتحول و اس تنتجنا  ، و من خلال ثلك امنتائج مختوفة

 الميتاكاومينيت و امس بينال.ميكاهيزم اهنمو الحبيبي مكل من  امتنش يط و

امبنية ثأ جير امسحق على كل من متوسط امبعد الحبيبي و درس نا في المحور امثاني 

بدراسة كما قمنا  ،متحضير امكورديريت المكافئسحوق المحضر نوخويط ورفوموجية نوم الم

ثتبعنا ماىية ىذه ال ظوار  وبواسعة جهاز امتحويل الحراري امتفاضلي امتحولات امعورية 

ه قمنا كذالك بدراسة  عراج ال شعة ووحددنا وس بها عند مختوف درجات الحرارة بواسعة ا 

 وس بة امفراغات و ثأ جير درجة حرارة امتوبيد على كل من امكتلة الحجمية امظاىرية و

امتنوي  معاملات اهنمو و أ خيرا تم حساب كل من ظاكة امتنش يط و امصلادة المجيرية و

 ثغير درجة حرارة المعالجة. ل فرامي بعريلتين مختوفتين و ىما جبوت و



 

الأول ورالمح  

و تحليل كاولان  دراسة

 تمازارت
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.III1.  رتاتمازحليل كاولان ت و دراسة 

 ساعة و 42لمدة  C 051° كمسنتيا عند درجة حرارةقمنا ب و رتامادة كاولاف تماز مف  كافيةكمية  جمبنا
و نقصد بذلؾ  لممادة عممية تنشيط ميكانيكيبعد ذلؾ قمنا ب ،التكويفداخل في الغير  الرطوبةماء نزع  بيدؼذلؾ 

في  ،متكامميف مختمفيف ساحقيف كيربائييف إستعماؿب ىذا ذلؾ بسحقيا مرتيف و وزيادة المساحة الفعالة لممسحوؽ 
 أربع لزمف قدره و دورة في الدقيقة 451 ػتقدر ب بسرعة دوراف الساحق الكوكبي ستعممناإولى لأعممية السحق ا

. أما مصنوع مف نفس المادة ml 250في اناء سعتو و  mm 10ذات قطر  االزركوني كريات إستعماؿو ب ساعات
ىذا لزمف  و rev/min 011 تصادمي بسرعة دوراف تقدر باللي الآساحق فاستعممنا الفي عممية السحق الثانية 

نفس  مصنوعة مف كريات إستعماؿو ب 1L سعتو امف الزركوني بوتقةممية السحق في حيث تمت ع فقدره ساعتي
 تقدر ب لماء المقطركمية مف اعممية السحق أضفنا  تسييلجل أمف و  ، mm 1.25قدره  رقطذات المادة 

120 ml   60 لكل g خميط عندملتجفيف بعممية  قمنا الآلي بعد الانتياء مف عممية السحق، و مف المسحوؽ 
لقد تـ  ، وµm36 غربمتو بمنخل يبمغ قطر فتحاتو  ويدويا  سحقوثـ  عةسا24 لمدة  C051°  درجة حرارة

حفاظ عمى لميا في جميع التجارب المنجزة في ىذا البحث ستعمالالمادة الأولية لإ مسحوؽ  تحضير كمية كافية مف
 شروط تجريبية موحدة.

.1.1.III السينيةشعة لأبواسطة فلورة ا ميالتحليل الك  

 بواسطة جياز فمورة الأشعة السينية وساعة  42لمدة  C051° المكمسنة عند رت اتماز  تـ تحميل كاولاف  
لقد أعطى التحميل  و .شوائب المتواجدة بالمادة الأوليةكذا ال و SiO2و  Al2O3جل معرفة نسبة كل مف أذلؾ مف 

ستنتاجيا ىو أف كاولاف إو النتيجة التي يمكف لنا  .( أدناهIII-1)رت النتائج المبينة في الجدوؿ االكمي لكاولاف تماز 
كسيد لأكمصدر ضافة لمكاولاف و ليذا فيي تستعمل إكسيد السيميسوـ أتمازارت تحتوي عمى كمية زائدة مف 

نيوـ عمى موليف مو أكسيد الألفالكاولاف مثالية التركيب تحتوي لكل موؿ مف   تحضير الكورديريت.السيميسوـ عند 
 نجده ما غير  47% الكتمية المئوية غير الداخمة في تكويف الكاولاف ىي  SiO2كسيد السيميسيوـ ليذا فنسبة أمف 

 و ىو ما 63% تقدر ب  Al2O3 و نسبة 45.3 %تقدر ب  SiO2فنسبة  كاولاف جبل دباغ في نتيجة تحميل
  .[2-0] النسبة النظرية عف  0.6%كسيد الألومنيوـ تزيد بحوالي أيعني أف نسبة 

 [2-0] المستعممة رتاتماز  لكاولينيت الكيميائي ركيبالت :(III-1) الجدوؿ

Al2O3 SiO2 Na2O SO3 K2O MgO CaO Fe2O3 TiO2 LOI انمكىواث 

19.29 69.86 0.13 0.03 2.67 0.40  0.40 0.72 0.44 6.13 
 انىسبت 

 )% وزنا( 
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   .2.1.III تمازارت بدلالة درجة حرارة المعالجة لكاولانالتحليل الكيفي 

حرارة  عند درجاتمف الزمف  ةثـ قمنا بمعالجتيا حراريا لمدة ساع أخذنا كمية مف المسحوؽ السابق   
 إنعراجقمنا بتحميميا بواسطة جياز  و بعد ذلؾ ،C 0411°و  C 0111°و  C 011°و  C 411° مختمفة

معالجتو  و بعد قبل كاولاف تمازارت حوؽ لمسالأشعة السينية  إنعراج طيفيبيف  (III-1)الشكل  و ،ةالأشعة السيني
  : عند درجات الحرارة السابقة بحيث نلاحع ما يمي

تعود  إنعراجقمـ  ىأف المسحوؽ يحتوي عم يبيف لنا التحميل C 411°غاية   إلىدرجة حرارة الغرفة و  عند -
و ىي خطوط  SiO2 ز ذو الصيغةالكوارت طور و Al2Si2O9H4نيت ذو الصيغة يالكاول طور مف كل إلى

  .لممادة المكونات الأساسية إنعراج
 إلىالكاولينيت وىو ما يعني تحوليا  إنعراجختفاء تاـ لخطوط إنلاحع  C 011° عند درجة الحرارة  -

 الكوارتز.ب الخاصة نعراجلإامـ قميتاكاولينيت مع بقاء ال
قمـ بالظيور مع بقاء  Al6Si2O13الميميت ذو الصيغة  إنعراجتبدأ خطوط  C 0111°عند درجة حرارة   -

ورية لمسبيناؿ المتكوف أساسا مف ارتز. إف تشكل الميميت الأولي كاف نتيجة لمتحولات الطالكو  إنعراج
 .C 0411°غاية  إلىالخاصة بالميميت بزيادة درجة الحرارة  نعراجتزداد قمـ الإ و ،الميتاكاولينيت

 

الحرارة  اتعند درج ةالمعالجة لمدة ساع حوؽ قبل وبعدالأشعة السينية لممس إنعراج: طيف (III-1) الشكل
 .[0]ميميتال: M الكوارتز و: Qالكاولينيت و : Kالمختمفة حيث 
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.3.1.III  لكاولان تمازارت دراسة المجهريةال 

مسحوؽ الكاولاف قبل  لكل مف البنية المجيرية بواسطة المجير الإلكتروني الماسح (III-2) يبيف الشكل 
لمدة  الكوكبيسحقو بواسطة الساحق  بعد )أي (b)و ميكانيكيا تبعد معالج كاولافالمسحوؽ  و (a)ميكانيكيا  سحقو

 مف ىذا الشكلما يمكف إستنتاجو إف (، لي التصادميلآبواسطة الساحق االسحق مف بعد ساعتيف  أربع ساعات و
 لحبيبات صغيرة و أخرى كبيرة، و اتعبارة عف تجمعولاف قبل السحق االكمسحوؽ البنية المورفولوجية لىو أف 

أما  ،حبيبي كبيرمتوسط بعد  ير منتظمة الشكل والتوزيع ذاتلوجية غو فبنية مور  مؾتمالكاولاف تىذا ما يبيف أف 
ذات حجـ  حبيباتحتوي عمى و يتجانسا  أكثر إنتظاما و ةلوجيو مورفال فبنيتوالمعالج ميكانيكيا  كاولافالمسحوؽ 

الحبيبات و كذلؾ شكميا صغر حجـ  ف. إمترالنانو عشرات متقارب مف رتبة  و و ذات شكل كروي  حبيبي صغير
 تمبيد.العممية و تنشيط ف يحست في دورا ميما افمعبالكروي سي

 
 

 

 

 

 

 

قبل سحقو تمازارت كاولاف مسحوؽ  مفلكل  البنية المجيرية بواسطة المجير الإلكتروني الماسح :(III-2) لالشك
(a) لي التصادمي الآالكوكبي والساحق سحقو بواسطة الساحق  بعد و(b)  [0]. 

.4.1.III لكاولان تمازارت الدراسة التحميمية الحرارية 

.4.1.III1  . التفاضميالتحميل الحراري و  الكتمي ي التحميل الحرار 

نفس الكتمة مف  إستعماؿلكل تجارب التحميل الحراري التفاضمي أو التحميل الحراري الكتمي حاولنا 
 كمية تدفق الغاز الخامل  ة والحراريستعممنا نفس مجاؿ درجات حرارة المعالجة إكما (mg 50)  المسحوؽ 

(T=25-1000 °C, V= 40 ml/min). الشكل  يمثل(3-III) ضياع في الكتمة و التغير النسبي المئوي لم
تفاضل التغير النسبي المئوي لمضياع في الكتمة و كذا التحميل الحراري التفاضمي و ىذا بدلالة درجة الحرارة 

 

(a) 

 

(b) 
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و لمدراسة النظرية  ستنادا لنتائج التحميل بواسطة الأشعة السينيةإو C/min   40°بسرعة تسخيف تقدر ب 
 ما يمي: ستنتاجإيمكننا  ولممنحنيات الممثمة في الشكل السابق الذكر

 ،وجود مرحمتيف لفقداف الكتمة نلاحع و تفاضمو، لكتمةفي ا النسبي المئوي  الضياع ييلمنحن بالنسبة
 إلىو يرجع ىذا لتبخر ماء الرطوبة و تحوؿ الكاولاف  وزنا 4 % وافق فقداف في الكتمة قدرهتو المرحمة الأولى 

 بدوف  لكف نكماش والإ ظاىرة حدوث و البعض بعضيا مف الحبيبات قترابإ إلىالعممية  ىذه تؤديو ، كاولينيت
فتوافق فقداف في  المرحمة الثانيةأما  ،C 042°عند سرعة ىذا التحوؿ تكوف أعظمية  و ،البمورية الشبكة في تغير

 تحوؿ و الكاولاف تكويفخروج الماء الداخل في  إلىبالأساس  وىو راجعوزنا  01حوالي % الكتمة يقدر ب
يؤدي  .C 583°، تكوف سرعة التحوؿ أعظمية عند درجة حرارة نيتيولاميتاكال خر يدعىآطور  إلىنيت يالكاول

 بذلؾ حيث تتكسر الروابط البمورية محدثة حدوث انكماش سريع إلىالكاولاف  تكويفخروج الماء الداخل في 
  ت.تن انكتهت بعد وهايت انتحىل انثاوي تبقى ثابأ إنىشارة تجدر الإ وتغيرات معتبرة في الشبكة البمورية 

 سمسمة مف التحولات الماصة والناشرة لمحرارة و يمكننا ملاحظةنو إف التفاضمي ي بالنسبة لمنحنى التحميل الحرار  أما
 :حراريا التي تحدث لممسحوؽ أثناء معالجتو

 200 إلػػى 46مػػاص لمحػػرارة فػػي المجػػاؿ الحػػراري مػػف ال الأوؿ تحػػوؿال °C تحػػوؿ  نػػاتج عػػف تبخػػر مػػاء الرطوبػػة و
 .C 311° عند درجة حرارتو العظمى، و تكوف تكاوليني إلىالكاولاف 

 إلى 400ما في المجاؿ الحراري مف أ  °C088 ماص لمحرارة نػاتج عػف خػروج المػاء الػداخل فػي  ثاني يوجد تحوؿف
 ميتاكاولينيت وفق المعادلة التالية : إلىكاولينيت الالتكويف و تحوؿ 

                    (1)      OHOSiAlOHOSiAl 27224522 422  

 إلػػى 188ناشػػر لمحػػرارة فػػي المجػػاؿ الحػػراري مػػف الأوؿ ال تحػػوؿال  °C3818  إلػػىنػػاتج عػػف تحػػوؿ الميتاكاولينيػػت 
سػػػرعة ىػػػذا التحػػػوؿ تكػػػوف  مػػػع ظيػػػور السػػػيميكا الغيػػػر متبمػػػورة،  2SiO2 3Al2O3( ذو الصػػػيغة Al-Siالسػػػبيناؿ )

 كػػذا و فريقػػو و Chengالبػػاحثيف أبحػػاث نتػػائج توافػػق مػػع تالمتحصػػمة عمييػػا  النتيجػػة إف .C 333° عنػػد أعظميػػة
Chen طػػور  تشػػكل إلػػىيعػػود  ي درجػػة الحػػرارة المػػذكورة سػػابقاوالتػػي تؤكػػد بػػحف التحػػوؿ الواقػػع فػػ[ 3، 5] و فريقػػو

 ىذا حسب المعادلة الكيميائية التالية: و ميميت أولي إلىوالذي بدوره يتحوؿ  (Al-Si)سبيناؿ ال

  2232232 5)23(2)32(3 SiOSiOOAlSiOOAl           (2)     
        ميتاكاولينيت                 سبيناؿ    سيميكا غير متبمورة                         

 إلػػى 0011ناشػػر لمحػػرارة فػػي المجػػاؿ الحػػراري مػػف ال و الاخيػػر ثػػانيالتحػػوؿ ال  °C0611  كمػػي  عػػف تحػػوؿنػػاتج
يبػدأ بالتشػكل الكريسػتوباليت و الػذي طػور بمػوري يعػدعى  إلػىو كذلؾ بداية تبمور السيميكا الحػرة  ميميت إلىمسبيناؿ ل

 .C 0414°عند  و تكوف سرعة ىذا التحوؿ أعظمية عند C 0411 [0،]°حرارة الإبتداءا مف درجة 
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 التحميل الحراري التفاضمي وTG/DTGتفاضمو التغير النسبي المئوي لمضياع في الكتمة و  :(III-3) الشكل

DTA 40معالجة سرعة ل بدلالة درجة الحرارة °C /min [2]. 

 

في مختمف  أثناء معالجتيا حراريا رتاتماز  كاولاف لمادةتحدث عدة تحولات طورية  توجدكما ذكرنا سابقا 
و   (III-4)يفالشكم مثلينيت حيث يولاالميتاك إلىنيت يتحوؿ الكاول ىي بيف ىذه التحولات مف و ،الحرارةدرجات 
(5-III) التفاضمي النسبي المئوي  تحميل الحراري الكتميلا ىنحنم  (DTG)التفاضمي الحراري  منحنى التحميل و 
(DTA) إلى 01( مختمفة معالجةسرع ل عمى الترتيب نيتيالميتاكاول إلىنيت يالكاول بدلالة درجة الحرارة لتحوؿ 

(40 °C/min،  ميتاكاولينيتلا إلىنيت يالكاول تحوؿ درجة حرارةأف ستنتاجو مف ىاذيف المنحييف ىو إما يمكف و 
تحميل الحراري لا ىذا بالنسبة لمنحنى C 601° إلى 615 مفدرجة حرارة المعالجة الحرارية  سرعة بزيادةتزداد 
وذلؾ بتزايد   C 535° إلى 523 بالنسبة لمنحنى التحميل الحراري التفاضمي فتتزايد مف أماو  التفاضمي الكتمي

منحنى و الذي يمثل  (III-6)لشكل ا مف ستنتاجوإيمكف  نفس الشيء .C/min21° إلى 01سرعة التسخيف مف 
مختمف سرع لبدلالة درجة الحرارة و  سبيناؿ إلىتحوؿ الميتاكاولينت ل(DTA)  التفاضميالحراري التحميل 
و  C 111° إلى 103 مف سرعة المعالجةبزيادة تزداد  سبيناؿلمالتحوؿ  درجة حرارة، حيث نلاحع أف التسخيف

 .C/min21° إلى 01مف  سرع المعالجةمختمف  زيادةب
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لمختمف بدلالة درجة الحرارة   (DTG) ي النسبي المئوي تفاضمال تحميل الحراري الكتميلامنحنى  :(III-4) الشكل

 .[1] نيتيالميتاكاول إلىنيت يالكاول تحوؿل C 011° - 211في مجاؿ درجة الحرارة مف  سرع المعالجة

 
في مجاؿ  لمختمف سرع المعالجةبدلالة درجة الحرارة  (DTA)منحنى التحميل الحراري التفاضمي  :(III-5) الشكل

 .نيتيالميتاكاول إلىنيت يالكاول حوؿلت C 011° - 211درجة الحرارة مف 
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لمختمف  سبيناؿتشكل الل  بدلالة درجة الحرارة (DTA) النسبي منحنى التحميل الحراري التفاضمي :(III-6) الشكل

 .C 0121° إلى 321في مجاؿ درجة الحرارة مف  سرع المعالجة

.4.1.III2 .لكاولان تمازارت التحولات الطورية آليات  و حركية دراسة 

2.4.1.III..1 التحميةةل الحةةراري  و تحميةل الحةةراري الكتمةيالبواسةةطة  لميتاكاولينيةةتا آليةة تكةةكل و حركيةةة دراسةة 
 (TG/DTA) التفاضمي

 إلى لكاولينيتا لتحوؿ ليات التبمورآو  لنمو المورفولوجيو كذا معاملات احساب طاقة التنشيط ب قمنا 
عتماد عمى نتائج التحميل الحراري ذلؾ بالإ و و تغيرىا حرارة المعالجةثبوت درجة  وىذا في حالتي كاولينيتميتاال

 .التحميل الحراري الكتمي والتفاضمي 

  حرارةالدرجة  تغيرحالة  
قمنا بتعييف درجات ، تيميتاكاولينلم التحميل الحراري التفاضميو  نطلاقا مف منحنيات التحميل الحراري الكتميإ

 45و 41و 05و 01 التالية:  لمعالجةلسرع االموافقة  و كاولينيتميتا إلى لكاولينيتالتحوؿ  (Tm) ىالحرارة العظم
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 كل مف دواؿوافق ت Yحيث الدالة Tm/1  بدلالة  Yثـ رسمنا الدالة  ،C min-121°  و 65و 61و و
Kissinger  وBoswell  وOzawa ( عمى الترتيب:5( و )2( و )6) الدواؿ المبينة في 
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 بالكمفف  الأعظمية : درجة حرارة التحوؿTm،  المثالية: ثابت الغازات R، : طاقة التنشيطEa حيث

)  ، ( )   بياف تغيرات الدواؿ الخطية III-8)) و III-7)) يفيمثل كل مف الشكمو 
 

 
) ،   ( 

  
) 

ت الخاصة ، فبعد حساب ميل الدواؿ الخطية السابقة ومطابقتو مع المعادلاTm/1بدلالة مقموب درجة الحرارة 
طاقة التنشيط  قيمة إف متوسط ،)III)2- في الجدوؿ ةموضح يكما ىطاقة التنشيط  بطاقة التنشيط نجد قيـ
أما بالنسبة  ،التحميل الحراري الكتمي التفاضمي إستعماؿب kJ/mol 022 تكوف في حدودلتشكل الميتاكولينيت 

 مقاربة المتحصل عميياإف نتائج  طاقة التنشيط ،  kJ/mol 163 فيي مقاربة لمقيمة التفاضمي ي لمتحميل الحرار 
التبايف في قيـ  يرجعو . kJ/mol 451غاية  إلى 055 مجاؿوىي واقعة في ال [31-7] السابقةنتائج الباحثيف ل

 [ و36] ختلاؼ سرعة المعالجةإ[ و 34]ت يمف بينيا البنية البمورية لمكاوليننذكر عدة عوامل  إلىطاقة التنشيط 
 [.33وجود الشوائب ]كذا 

 
 كاولينيتميتا إلى لكاولينيتا لتحوؿ قيـ طاقة التنشيطنتائج : (III-2)الجدوؿ 

 Kissinger Boswell Ozawa الطريقة 

 قيمة طػػػػػاقة التنشيط
(kJ/mol) 

 146 146 141 التفاضمي التحميل الحراري الكتمي

التفاضميالحراري التحميل   159 166 165 
 

، وذلؾ nي أو معامل النمو المورفولوجي فرامأبمعامل  أيضا يدعى الذي و التنوي معامل كما قمنا بحساب 
 : (6)ستخداـ المعادلة إب

am

m

ET

RT
n


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                 (6) 
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قيمة  متوسطستنتاجيا ىو أف إو النتيجة التي يمكف لنا  ،(III-3) الجدوؿيف قمنا بتدويف المعطيات في أ
بالنسبة  ميافر أمعامل قيمة  متوسط الحراري الكتمي التفاضمي، و بالنسبة لمتحميل 0.55يقارب  ميافر أمعامل 

ف عممية حمما يوحي ب 0.5 القيمة إلى فتؤولا تيفالقيم اتيفى و، 0.31 إلىلمتحميل الحراري التفاضمي مقارب 
 بالإنتشار.النمو ىي  كاولينيتميتا إلى لكاولينيتاتحوؿ النمو ل

 (:0)المبينة في الدالة   Matusitaوفقا لمعادلة  و

m

a

m

n

RT

mE
C

T









42

ln


                (7) 

 قمنا برسـ الدالة













2

n

ln
mT

  1 بدلالة/Tm  يف الشكمكما ىو مبيف في(9-III)  و(10-III) وىذا لأجل حساب ،

قمنا  وميمتمثيل الدالة يعطي خط مستقيـ ومف  إف .والذي يتعمق أساسا بحبعاد نمو البمورة mالمعامل العددي 
 =0.31mبالنسبة لمتحميل الحرارى الكتمي و =0.56m ، أيف تحصمنا عمى القيمة التالية:بحساب ىذا المعامل

 أفَّ يبيف لنا ىذا  ، و0.5القيمة  إلىتؤوؿ  mو n أفراميمعاملات نجد أفَّ قيـ  التفاضمي، ومنو لمتحميل الحراري 
الحجمي في  نتشارلإا ىي كاولينيتميتا إلى لكاولينيتاتحوؿ  أثناءبمورة السيطرة في نمو المآلية النمو الحبيبي 

 يات.عدد النو ثلاثة أبعاد مع بقاء ثابت ل

 

 [4، 0]المعالجة مي لمختمف سرع اقيـ معاملات أفر : (III-3)الجدوؿ 

  (DTG) لتحميل الحراري الكتمي التفاضميا إستعماؿب

40 35 30 25 20 15 10 
معالجة سرع ال

(°C/min) 
32.83 35.12 36.50 34.85 34.13 36.80 30.02 ∆T (°C) 
580.85 584.36 508.16 501.83 531.30 551.52 563.32 Tm (°C) 
فراميأمعامل  0.21 0.50 0.53 0.30 0.34 0.31 0.34  

 (DTA)تحميل الحراري التفاضمي ال إستعماؿب

21 65 61 25 20 15 10 
معالجة سرع ال

(°C/min) 
61.47 61.29 59.99 57.31 56.55 54.13 53.77 ∆T (°C) 
591.35 586.20 580.10 572.79 565.27 556.93 543.99 Tm (°C) 
 معامل أفرامي 1.61 1.65 1.61 1.62 1.58 1.56 1.58
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التحميل الحراري  ستخداـإب كاولينيتميتا إلى لكاولينيتا حوؿتل Tm/1 بدلالة   Yتغيرات الدواؿ: (III-7)الشكل 
 [0] الكتمي التفاضمي

 

التحميل الحراري  باستخداـ  كاولينيتميتا إلى لكاولينيتا حوؿلتTm/1 بدلالة   Yتغيرات الدواؿ: (III-8)الشكل 
 [4] التفاضمي
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الدالة  تغير: (III-9)الشكل 














2

n

ln
mT

  1 بدلالة/Tm [0] تفاضل التحميل الحراري الكتمي  بواسطة 

 
الدالة  تغير: (III-10)الشكل 














2

n

ln
mT

  1 بدلالة/Tm التفاضميالتحميل الحراري  بواسطة  
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 حالة ثبوت درجة الحرارة  
استنادا لتجارب التحميل الحراري الكتمي التفاضمي و التحميل  نسبة التبمور أو التفكؾ حسابمف أجل  

درجة ( بدلالة (dx/dt تحولياوسرعة  x الميتاكاولينت حوؿتغير نسبة تمنحنيات برسـ  قمنا ،الحراري التفاضمي
و  ةالكاولينيت المتشكم سرتغير ك منحنيات (III-11)يمثل الشكل أيف  ،معالجةلمختمف سرع الو الزمف الحرارة 

ما يمكف استنتاجو إف ، التفاضمي الكتمي ي التحميل الحرار  إستعماؿب لة درجة حرارة المعالجةبدلا ايتحولكذا سرعة 
 ة درجة حرارةبزيادة سرع C 588° إلى 560 مفدرجة حرارة تشكل الميتاكاولينيت  تزداد ىو أف  مف الشكل

و  (III-12)لشكل انفس الشيء يمكف إستنتاجو مف  و، C/min21°  غاية إلىو  01مف الحرارية  لمعالجةا
 لمختمف سرع المعالجة بدلالة الزمف ((dx/dt تحولياوسرعة  xت يالميتاكاولين حوؿة تتغير نسبالذي يمثل 

 الميتاكاولينيت إلىالكاولينيت  تحوؿالموافقة لحرارة الدرجة أف  حيث نلاحع ، التفاضمي ي التحميل الحرار  إستعماؿب
 .C/min   40°إلى 38مه بزيادة سرعة المعالجة تزداد 

 
 الكتمي ي التحميل الحرار باستخداـ  توسرع و يتاكاولينيتملا تحوؿل كسر التفكؾتغير  :(III-11)الشكل 

 [0]التفاضمي
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 [4] يفاضمتال ي التحميل الحرار ستخداـ إب تفاضمو و يتاكاولينيتملا لتشكل كسر التفكؾتغير  :(III-12)الشكل 

المقترحة  و )عدـ ثبوت درجة الحرارة(ستنادا لمطرؽ الرياضية المعتمدة عمى نتائج التجارب اللاكظومة إ و
 تجربة كل في لميتاكاولينيت المتشكمةا قيـ كميات مف مجموعة ، قمنا بإختيار[03و جماعتو ] legeroمف طرؼ 

في كل تجربة  x فكؾقيـ محددة لنسبة التلأجل و  (8المعادلة ) عمى عتمادبالإا مثمنمعالجة مختمفة و  لسرع و
 8.1 إلى 8.4في المجاؿ مف  تـ أخذ قيـ نسبة التفكؾ أنو إلىتجدر الإشارة . Tm/1بدلالة  ln(dx/dt)الدالة 

 : و كذالؾ بالنسبة لمتحميل الحراري التفاضمي بالنسبة لمتحميل الحراري الكتمي

         
m

a
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RT
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xfk

RT
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











00 ln1ln1lnln

1
lnln

   

(8) 

 ln(dx/dt) تغيرات الدالة مثمنالتشكل الميتاكاولينيت  R2و معامل التصحيح  Eaمف أجل حساب طاقة التنشيط 
التحميل  إستعماؿو ب DTGالحراري الكتمي التفاضمي التحميل  إستعماؿب مختمف نسب التبمورل  Tm/1بدلالة 

 قمنا ،عمى الترتيب III-14)) و III-13)) فالشكلا يوضحياكما  سرع معالجة مختمفة ل DTAالحراري التفاضمي 
 ، و دوناعبارة عف خطوط مستقيمة و التي ىي ln[k0 f(x)] الدالةمنحنيات مف ميل بحساب طاقة التنشيط 

تشكل الميتاكاولينيت الناتج عف تفكؾ لطاقة التنشيط قيمة متوسط إفَّ  أدناه، (III-4) في الجدوؿ نتائجيا
 kJ/mol  050:مساوية كانت  التحميل الحراري التفاضمي و التحميل الحراري الكتميكل مف ستخداـ إبت يالكاولين

موافقة  لسرع معالجة ln[k0 f(x)] رسـ الدالةيمكننا  طاقة التنشيطبمعرفة قيـ  و عمى الترتيب. kJ/mol 023 و
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 ةالمتشكمالميتاكاولينيت الموافقة لتشكل  x التفكؾ نسبقيـ  مختمف بدلالةو ىذا  C/min 21°و  61و  41 إلى
  .III-15))الشكل  كما يوضحياالتفاضمي التحميل الحراري الكتمي  إستعماؿب

 [4، 0] نسب التبمور قيـ لمختمفكاولينيت قيـ طاقة تشكل الميتا: (III-4)الجدوؿ 
x 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 

DTG 
Ea (kJ/mol) 149 152 153 154 156 158 

R2 0.997 0.998 0.996 0.966 0.997 0.992 

DTA 
Ea (kJ/mol) 152 147 142 142 141 142 

R2 0.997 0.998 0.999 0.997 0.997 0.993 

كمية  قمنا بتحديد العديد مف الأزواج مف ،  nالداؿ عمى كيفية التبمور حساب معامل أفراميمف أجل  
نحصل ( 8)ممعادلة ل ستناداإ ،  ln[k0 f(x1)] = ln[k0 f(x2)] تحقق المعادلةو التي  4x و  x1 التبمورنسب 

 التالية: ( 9عمى المعادلة )

 
 

1 2

1 1 2 2

ln ln(1 ) / ln(1 )

ln (1 ) ln(1 ) /(1 ) ln(1 )

x x
n

x x x x

 


   
                  (9) 

لمختمف سرع و ( 10) ستنادا لممعادلةإ و التي حسبت k0الذري  وكذلؾ معامل التذبذب معامل أفرامي قيـ
كل مف التحميل الحراري  إستعماؿبفرامي أمتوسط قيـ معاملات ، حيث (III-5)مدونة في الجدوؿ  المعالجة
 إلى نلاحع أف كمتا القيمتيف تؤولاف عمى الترتيب، 0.20و  0.65 إلى تؤوؿ التحميل الحراري التفاضمي الكتمي و
متوسط قيـ معامل  أماو  نتشار الحجمي.الإيتـ عف طريق  ف تشكل الكاولينيتأ و ىو ما يبيف 0.5القيمة 

  1.17x107 s-1 إلىو مساوية التحميل الحراري الكتمي  إستعماؿب 1.55x107 s-1 إلىمساوية يي التذبذب ف
 التحميل الحراري التفاضمي. إستعماؿب

            xx
n

n
nkxfk 


 1ln1lnln

1
lnlnln 010

                      (10) 

 DTA  [0 ،4]التحميل الحراري التفاضمي وTG  التحميل الحراري الكتمي إستعماؿبk0  و 2n قيم (III-5)الجدوؿ 
 10 15 20 25 30 35 40 (C/min°)سرعة التسخيف 

TG 
n 1.30 1.34 1.36 1.35 1.36 1.34 1.38 

k0(107) 1.99 1.50 1.61 1.58 1.52 1.55 1.56 

DTA 
n 1.43 1.49 1.48 1.49 1.48 1.47 1.46 

k0(107) 1.12 1.19 1.27 1.23 1.13 1.15 1.73 
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 التحميل إستعماؿالميتاكاولينيت ب شكللنسب ت  Tm/1بدلالة  ln(dx/dt) تغير :(III-13)الشكل 
 [0] الكتمي الحراري 

 

 ي الحرار  التحميل إستعماؿلنسب تبمور الميتاكاولينيت ب Tm/1بدلالة  ln(dx/dt) تغير :(III-14)الشكل  .
 [4] التفاضمي
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 x [0] كمية الميتاكاولينيت المتشكمةبدلالة نسبة  ln[k0f(x)] : منحنى(III-15) الشكل

.4.1.III2. .2السبينال آلية تككل حركية و دراسة (Al-Si)  بواسطة التحميل الحراري التفاضمي(DTA) 

  درجة الحرارة تغيرحالة  

الحرارة ، قمنا بتعييف درجات (Al-Si)السبيناؿ  تشكلل التحميل الحراري التفاضميانطلاقا مف منحنيات 
 41و 05و 01 التالية:  لمعالجةلسرع اوالموافقة  (Al-Si)السبيناؿ  إلىكاولينيت ميتااللتحوؿ  (Tm)ى العظم

 وافق معادلات كل مفت Yحيث الدالة Tm/1  بدلالة  Yالدالة  مثمناثـ  ،C min-121°  و 65و 61و و 45و
Kissinger (6 ) وBoswell (2)  وOzawa (5) الموافقة  طاقة التنشيط أجل حساب مف  المبينة سابقا

حساب طاقة ب قمنا مف ميل ىذه الدواؿ و (III-16)الشكل منحنيات  ىي موضحة فيكما  ،يناؿسبلل التشك
ىذه  kJ/mol 806بحوالي:  طاقة التنشيط تقدر قيـ متوسطإف  ،أدناه (III-6)الجدوؿ المدونة في   التنشيط
 .kJ/mol 352 -551: واقعة في المجاؿال و [23-37]مقاربة  لنتائج الباحثيف السابقة  المتحصل عمييا النتيجة
 

 [6] لتشكل السبيناؿ قيـ طاقة التنشيط: (III-6)الجدوؿ 
 Kissinger Boswell Ozawa  الطريقة 

 819 819 791  (kJ/mol) قيـ طػػػػػاقة التنشيط
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 [6]المعالجة سرع ف مالتحميل الحراري التفاضمي لمخت بإستخداـسبيناؿ ال لتشكل  Yتغير: (III-16)الشكل 

 
وعميو تبيف   1القيمة إلىتؤوؿ وىذه القيمة  0.10وجدنا متوسط قيميما  و mو  nقيـ كل مف كما قمنا بحساب و 

في بعديف مع بقاء عدد ثابت  بالانتشارالنمو ىي  النمو الحبيبي الموافقة لتشكل السبيناؿىذه النتيجة بحف آلية 
 Matusita دالةقٌم معامل أفرامً و منحنى  (III-17) و الشكل (III-7)الجدوؿ كل مف يمثل  .لعدد النويات

 التفاضلً.  بإستخدام التحلٌل الحراريالحرارٌة لمختلف سرع المعالجة على الترتٌب بدلالة مقموب درجة الحرارة 

 
 [6] فمي لمختمف سرع التسخياأفر قيـ معاملات : (III-7)الجدوؿ 

 (C/min°)معالجة سرع ال 10 15 20 25 61 65 21
62.08 62.62 65.20 62.84 65.12 60.05 65.82 ∆T (°C) 
330.81 335.32 336.44 331.36 385.36 384.84 305.81 Tm (°C) 
 معامل أفرامي 0.12 0.14 0.18 0.13 0.18 0.04 0.10
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رسـ الدالة : (III-17)الشكل 



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
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
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2

n

ln
mT

  1 بدلالة/Tm [6]التحميل الحراري التفاضمي   بواسطة 

 ثابتة(غير )سرعة المعالجة الحرارية  حالة ثبوت درجة الحرارة 

بدلالة درجة حرارة المعالجة لمختمف سرع المعالجة  x سبيناؿتغير نسبة تشكل ال (III-18) الشكل ٌبٌن 
و  .منحنيات التحميل الحراري التفاضميل ستناداإ x المتشكل سبيناؿالنسبة  حسبت، حيث تمازارتلمسحوؽ كاولاف 

 لسرع معالجةالمعالجة ( بدلالة درجة حرارة  dx/dt (سرعة نمو طور السبيناؿ منحنى  (III-19)يمثل الشكل 
 درجة حرارة التحوؿأف  ىوملاحظتو مف المنحنى  ما يمكف، C/min48° و  16، 18، 26، 28، 36، 38

، C 3888°غاية  إلى 108 مففي المجاؿ الحراري  سرعة المعالجةبزيادة تزداد  سبيناؿلا الموافقة لتشكل العظمى

 38 مهانحزاريت  وهذا بشيادة سزعت انمعانجت s–8.830 1 إلى 8.884ه أو تشكمو مف سرعة نمو  كما تزداد و
 . C/min 48°إلى

 Tm/1بدلالػة  ln(dx/dt)الدالػة  قمنػا برسػـ legeroو اسػتنادا لطريقػة مػف معطيػات المنحنيػات السػابقة  نطلاقػاإ و
و لقػد  ،(III-20) تسػخيف كمػا ىػو موضػح فػي بيػاف الشػكلالسػرع مختمػف ل و لقيـ محػددة لكميػة السػبيناؿ المتشػكمة

و معامػػل  Eaالتنشػػيط  طاقػػةقػػيـ  سػػتنتاج إب قمنػػاومنػػو  1.3 إلػػى 1.0حخػػذ قػػيـ نسػػبة التبمػػور فػػي المجػػاؿ مػػف ب قمنػػا
تشػػكل التنشػػيط ل طاقػػة قػػيـ متوسػػطحيػػث  ،(III-8) لمختمػػف نسػػب التبمػػور وىػػي مدونػػة فػػي الجػػدوؿ R2التصػػحيح 

 .kJ/mol 803  إلىتساوي  كاولينيتف تفكؾ الميتاعالسبيناؿ الناتج 
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 .[6]لمختمف سرع المعالجة  حرارة البدلالة درجة المتبمور  سبيناؿكمية ال نسبة تغير (III-18): الشكل

 
 [6] مختمفة معالجةسرع ل ودرجة الحرارة بدلالة  سبيناؿال نسبة كمية سرعة نمو :(III-19) الشكل
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 .[6] ختلاؼ سرع المعالجةإب سبيناؿالتبمور محددة للنسب  T/1بدلالة  ln(dx/dt) تغير :(III-20) الشكل

 [6]محددة لتبمور السبيناؿقيـ ل لسبيناؿتشكل امعامل التصحيح لو التنشيط قيـ طاقة : (III-8)الجدوؿ 
x 1.0 1.4 1.6 1.2 1.5 1.3 1.0 1.8 1.3 

Ea (kJ/mol) 828 833 860 854 833 801 831 888 311 

R2 0.998 0.999 0.999 0.998 0.998 0.996 0.995 0.992 0.970 

 

وىذا عند  المختمفة معالجةلسرع ال ln[k0 f(x)] نو يمكننا حساب قيمةإف التنشيط طاقةبمعرفة قيـ و 
بدلالة نسبة التبمور  ln[k0 f(x)]يبيف منحنى الدالة  (III-21) الشكل ، ولكمية السبيناؿ المتشكمة ةقيـ مختمف
 والتي x2 و x1 تبمورمالالسبيناؿ بحخذ أزواج مف كمية قمنا  nفرمي أمعرفة معامل ل و، يناؿبلطور الس

مختمف سرع لقيمة معامل افرمي ستنتجنا إمنو  و ،ln[k0 f(x1)]  =  ln[k0 f(x2)] التالي: تحقق الشرط
ىي  و 3.37 عامل تعقدر بحواليقيمة ىذا الممتوسط  و ،(III-9) موضح في الجدوؿكما ىو التسخيف 

النمو ىي  كاولينيتنطلاقا مف الميتاإالسبيناؿ ، مما نستطيع القوؿ أفَّ آلية تشكل طور 3 إلىتؤوؿ 
 .بالإنتشار
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 DTA [6]تفاضمي التحميل ال إستعماؿب لمختمف سرع التسخيفمي اقيـ معاملات افر : (III-9)الجدوؿ 

 11 15 21 25 31 35 41 (C/min°) سرعة المعالجة

n 1117 1116 1121 1118 1115 1117 1116 

 
 

 

 x [6] المتشكمة كمية السبيناؿبدلالة نسبة  ln[k0f(x)] : منحنى(III-21)الشكل

 



 

 الثاني ورالمح

تحضير و دراسة آ لية التحولات 
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.III2. نهكىرديريجو بعض انخصائص انفيسيائيت  ر و دراست آنيت انخحىلاث انطىريتححضي 

.III2.1. مقذمت 

  لتغنز ػػػػػػػػدـ حػػػػػػػػا  أ -خلػػػػػػػػ    ػػػػػػػػ د ف أي بعػػػػػػػ  لمسػػػػػػػػاف  لتحػػػػػػػػمدؽ  لت ػػػػػػػػ    للمسػػػػػػػػاف  ل دف اف ػػػػػػػ   
(59%DD1+29%KT+12%MgO) ملاػػا  لمػػف في  ل للػػت د  لل  سػػلت قتنػػ  بتع لهلػػو مف ف ػػ   د حػػال هيػػ ز  لل

دىػا  تػف  ،C° 1400تخلل ل   ت  لته ؿ  لمف في تف  فهػل مػف فا  لغف ػل د ػد  إلػة  فهػل  لمػف فا  تع لهلحفع ل
 ل دف اف   أثن ء  لتع لهل  لمف ف ل تػف هيػل أها تعف ل  للمد    لادف ل  للت لم ث للتحمدؽ  لت     للمساف 

 للنػدي لتف ػ   ل ل  لنتد دآتف هيل أخفى  ي ؼ لم ا   ا تف ا قل  للنش   د  لتع تلا   لمف  ل  ل  لل علة  د
 ل دف اف ػػ ، تػػف أهػػا  لل  ػػ  تػػف  للمػػد    لادف ػػل  للػػت لتػػ  تعف ليػػ   د حػػال  للملاػػا  ل للػػت د لل  سػػلت قتنػػ  

  لتحمدؽ  لح  ق  د حػال هيػ ز  للتػ    لاػدلت  لل  سػلت  ػت ن ػل  لتهػ ؿ  لمػف في، د عانل ت ندعل تف  لملاا
 لأاػػد ف  لن لهػػل أثنػ ء  لتع لهػػل  لمف ف ػػل  د حػػال هيػػ ز ماػػد   لأشػػعل  لحػػان ل  قػ  لتػػ  تعف ػػل  للمػػد    لادف ػػل د

  عنػ   فهػ   مػف فا تخلل ػل لتػ ا حػ علاف تحمدؽ  لت     للمساف تف ػ   ل دف اف ػلل مف ف ل تع لهلقتن  بماث 
أ حػػػػا   -ق ػػػا لملالػػػو     ػػػ   د حػػػال إنعػػػف ،  لأشػػػعل  لحػػػػان ل، إف  للمػػػد    لادف ػػػل  للػػػت لمػػػ ث للخلػػػ    ػػػ د ف

أي  لخلػػ    لت ػػ    للمسػػاف  ل دف اف ػػ  تفلباػػل بعػػ ا عد تػػا أىتيػػ   لتحػػ مل  ل ع لػػل للتحػػمدؽ دمهػػـ   لتغنز ػػدـ
لػػا  أثنػػ ء عتل ػػل  لمسػػاف  لتحػػمدؽ  نػػ     ػػدف  ػػغاف هػػ    تػػ  لث لػػو  ل ف حػػل  لن ف ػػل،م اب لػػو  لػػاي  شػػلف  أف 

للمقاػػق ىػػا   لشػػف  قتنػػ  بحػػمق   ىػػ   ػػغافا هػػ   د   ئتػػ  للم ػػدؿ علػػة تحػػمدؽ تلهػػ نل اد م ابػػ   أبع ةنحػػع
 يػػ ؼ حػػ عل  02ىػػا  لأزتنػػل تخلل ػػل ل ػػا إلػػة  د  ػػد  ت لػػتآ د حػػال حػػ مق   لتغنز ػػدـأ حػػا  - لخلػػ    ػػ د ف

 لتن حػ    لحػمق  لأتثػا د لتعف ل زتػف تعف ل زتف  لحمق  لتن ح  د لاي  عات تحمدؽ اد مهـ م ا ت أقا، د
تػػف أهػػا تعف ػػل لػػ ثاف  فهػػل مػػف فا  ، دق تػػل  لبعػػ   لم ا ػػت  لتد  قػػل لػػو  نػػ  نحػػلعتا هيػػ ز ق ػػ ل  لبعػػ   لم ا ػػت د

نحبل  ل ف غ    لت لدمل قتن  ب ن عل عانػ   تػف  لخلػ    لت ػ    للمسػاف   للل ا  علة  ل للل  لمهت ل  ل  ىف ل د
نحػػػبل  بعػػػ ى  قتنػػػ  بق ػػػ ل  للليػػػ   لمهت ػػػل  لن ف ػػػل د لل اػػػ ى  عنػػػ   فهػػػ   مػػػف فا تخلل ػػػل د  ل دف اف ػػػ ، ثػػػـ قتنػػػ  

 حػػػال  لتهيػػػف  ف غ ليػػػ   لت لدمػػػل باف قػػػل أفختاػػػ ل، أتػػػ   ل ن ػػػل  لتهيف ػػػل للعانػػػ    لتل ػػػ ا   قػػػ  لػػػـ تشػػػ ى لي   د 
 عتػػ   لنلػػ ئس  لحػػ بقل أ سػػ  بق ػػ ل  ل ػػلا ا  لتهيف ػػل للعانػػ    لتل ػػ ا عنػػ  تخللػػ   فهػػ    . لإل لفدنػػت  لت حػػ 

    لمف فا.

.III2.2. نهكىرديريج معذل انبعذ انحبيبيانذراست انخحهيهيت ن 

 لبعػػ   لم ا ػػت  لدحػ د ت  لمهتػػت  ػػا تػػف لػدزع  لبعػػ   لم ا ػت  (b.22-III)و   (a.22-III) تثػا  لشػػ ا 
تػف خػلاؿ ىػا   لشػ ا  دعلػة  للفلاػ ،  لتحمدؽ  لخل    لت ػ    للمسػاف  ل دف اف ػ     لػل أزتنػل حػمق تخلل ػل
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 22لتحػمدؽ  لخلػ    لت ػ    للمسػاف  ل دف اف ػ  ق ػا عتل ػل  لحػمق   لػزتف  لمهتػت نلامظ بػ ف  لبعػ   لم ا ػت 
ىػػت نلاهػػل تلدقعػػل بحػػ   إحػػلعت ؿ تحػػمدؽ أمهػػ ف  د  µm 30حػػ عله ىػػد   اػػف هػػ     ػػا تع لػػو  لػػة مػػد لت

تع ز   ا زتف  لحمق نحػها نق ػ ف تلمػد   ، د  د ف ه ا  ب غ د  د ف لت ز ف  تب شفا بع   لحمق  لا دي  ق 
 تػ   ت ننػ  إحػلنل هوإف ،     تػ   ػدؽ ح ع 02عن  زتف حمق ق فه  ت تع ؿ  لبع   لم ا ت ل  ا إلة أقا ق تل لو 

 ػػ  ت للم ػػدؿ علػػة تحػػمدؽ اد بعػػ  م ا ػػت أقػػا  د حػػال  ل ىػػد  لػػزتف   حػػ ع 02تػػف ىػػا   لشػػ ا ىػػد أف  لػػزتف 
  نحػها نق ػ ف تلمػد   ػت تعػ ؿ  لبعػػ     حػ ع 02 بعػ  زتػف  لحػمق أ  ػف تػف  ، ل ػد  تلػت هيػ ز  لحػمق  آ

 للليػػ  د حػػفعل  عتػػا  لهيػػ ز  مهػػـ  ف ػػ    لحػػمق د ىػػا  ب لأحػػ ل إلػػة ت  ػػ نازـ  عػػد  د µm 3  لم ا ػػت عػػف
نقح ـ  لم اب    لي  عد تا لهعا تف ل غاف  لبع   لم ا ت لأقػا تػف تػ  لم ػلن   ل دف ف د  ا   لعتل ل  لع ح ل لإ

 .عل و أتف  تحلم لا

 
 .[4] هb   لبع   لم ا ت لدح ه د تa  لمهتت  لدزع  لم ا ت ل ل ثاف زتف  لحمق علة :(III-22) لش ا 

.III2.3. حىق انكاولان ومسحىق انخهيط انمكافئ نخحضير انكىرديريجنمس  انذراست انمجهريت 

تحػػمدؽ  ل ػػ د ف ق ػػا حػػمقو ت   ن   ػػ   د حػػال  لحػػ مق  ل ػػا تػػف ل ن ػػل  لتهيف ػػل  (III-23)ا ػػاف  لشػػ ا 
  (b)حػػ عل 02 لػػت لتػػ ا  لػػاي لػػـ حػػمقو  د حػػال  لحػػ مق  آ  لتغنز ػػدـأ حػػا   –تحػػمدؽ  ػػ د ف  د (a)لػػت  آ

تػ   ت ػف تلام لػو ىػد أف تحػمدؽ  ل ػد ف ق ػا  لحػمق  تلػؾ  ن ػل ،  د حال  لتهيػف  لإل لفدنػت  لت حػ  لتش ى ا 
ىػا  تػ  لػـ ل انػو حػ بق   د حػال هيػ ز ق ػ ل  لده ل غاف تنل تل  لش ا د للدز ع ا   بعػ  م ا ػت   اػف هػ   دد ف د ت

 قػػػ  أ    د ىػػػد  لتحػػػمدؽ  لت ػػػ    للمسػػػاف  ل دف اف ػػػ   لتغنز ػػػدـ حػػػا  أ -أتػػػ  تحػػػمدؽ  ػػػ د ف  لبعػػػ   لم ا ػػػت،
 أ ثػف إنل  تػ  د تلػدهد إلػة إعا ئػو شػ ا تدف حػ ع    02لت ا   ل د  ت لتآتع لهلو ت   ن      د حال  لح مق  
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لشػػ ا  زىػػا  تػػ   عػػز  تلقػػ ف  تػػف فلبػػل  لنػ ند تلػػف د له نحػ   ملػػدي علػػة م ابػػ   ا   مهػػـ م ا ػت  ػػغاف هػػ   د
   .[02] لهن  م دث لشقق   لي  لؾ  ت عتل ل لل ا   لعان   دبا قل لنش   أقا  ت   محف  ا  تف    ل دف اف 

 
 (a)تحمدؽ  ل  د ف ق ا حمقو  ل ا تف  ل ن ل  لتهيف ل  د حال  لتهيف  لإل لفدنت  لت ح  :(III-23) لش ا

 .[4]  (b)  ح ع02لت  لل   تت لت ا  لاي لـ حمقو  د حال  لح مق  آ  لتغنز دـأ حا   –دتحمدؽ   د ف 

.III2.4. انمغنسيىوأكسيذ  -بىاسطت الأشعت انسينيت نهخهيط كاولان انخحهيم انكيفي  

أ حا  - لت   ئل للمساف تحمدؽ   د ف لدزن ل    ىت  ل ت  د (DD1+29%KT+12%MgO%59)أخان   
الؾ  د  ل د  ت هي ز  لحمق  آلت حلعت ؿإقتن   خلايـ    لتحمدؽ  لت     للمساف  ل دف اف  ه ثـ   لتغنز دـ

 يفب ئت لت ا ح علاف بحفعل   ت  فف مف ف    ل  لخل    لتلم ا عل وحمقيـ، ثـ قتن  بتع له  نحليـ دلته
، 0052، 0022، 0252، 0222، 950دىا  عن   فه   مف فا تخلل ل C/min° 10 تع لهل لق ف   

0022،1250 °C لش ا  نعف ،  لأشعل  لحان ل دإ د حال هي ز  وثـ قتن   لملال (24-III)   نعف ، إا اف اا
  لأشعل  لحان ل للتح ماق  لتع لهل عن   فه    لمف فا  لح بقل بماث نلامظ ت  الت:

  950عن   فهل  لمف فا °C  لػة  ػا تػف  لأاػد ف  لل ل ػل :  ل ػد فلز إقتـ إنعػف ، لعػد   نلامظ دهد SiO2د  ه
  لتغنز ػػػػػػػػػػػػػػػػدـ حػػػػػػػػػػػػػػػػال     ه د Al4.5Si1.5O9.74   لتالاػػػػػػػػػػػػػػػػ  د هMg19.12Al45.24Si11.64O80  لحػػػػػػػػػػػػػػػػ  ف ف 
(Mg2SiO4). 

   1100إلػة 950  ػت  لتهػ ؿ  لمػف في تػفأتػ °C نعػف ،  للػت  يػف  عنػ   فهػل  لمػف فا لػة قتػـ  لإإسػ  ل ب لإ
900 °C  نلامظ قتـ  نعف ، أخفى ل ؿ علػة  يػدف اػدف  لتالاػ (Al4.5Si1.5O9.74) قتػـ  لإنعػف ،  خل ػ ءإ د

   . لتغنز دـ حال     لل بعل لادف 
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  1150أتػػ  ب لنحػػبل ل فهػػل  لمػػف فا °C لحػػ  ف ف د  ي نعػػف ،  لخ  ػػل باػػدف  إننػػ  نلامػػظ بقػػ ء بعػػ  قتػػـ  لإ 
ـ تػػلق لؾ  لإخل ػػ ء  للػػ ـ تػػ  نلامػػظ  ػػا ه، دSiO2   ل ف حػػلدب لا نعػػف ، خ  ػػل باػػدف إ يػػدف قتػػـ   لتالاػػ  د

 ادف  ل لدفي  ل ف حلدب لا .إلة  للادف  ل د فلز  لاي لمدؿ   لإنعف ،  للت لعد 
   1200  فهل  لمػف فا عن أت °C اػدف  ل دف اف ػ  ل لعػد ظ  يػدف قتػـ إنعػف ، نلامػμ (Mg8Al16Si20O72) 

اػػدف  ل ف حػػلدب لا  د إخل ػػ ء قتػػـ   لإنعػػف ،  لخ  ػػل باػػدف  لحػػ  ف ف دبقػػ ء بعػػ  قتػػـ  سػػ  تػػ  نلامػػظ أ  د
  لإنعف ،  لخ  ل بادف  لتالا .

 1250 ت  فهل  لمف فا  د °C  نعف ، خ  ل باػدف  ل دف اف ػ  إنلامظ  يدف قتـα (Mg4Al8Si10O36) د 
لاػدفي قتـ  لإنعف ،  لل بعػل   ت  نلامظ  الؾ إخل  ء د μـ  لإنعف ،  لخ  ل بادف  ل دف اف   تبق ء بع  ق

    ػػػػل للم ػػػدؿ علػػػػة  C° 1250 تنػػػػو  ت ننػػػ  إحػػػػلنل ، أف  فهػػػل  لمػػػػف فا  د ، لحػػػ  ف ف د  ل ف حػػػلدب لا 
 فهػل  دف اف ػ  عنػ   ل ت  ن ػل لشػ اإ للػت لشػاف  لػة  ىػاه  لنلاهػل للد  ػق تػع  لأبمػ ث  لحػ بقل د . ل دف اف  

   C 0052 [24.]° د 0022  فهلت مف فا ت  اف [ ، أد23] C 0052° مف فا

 

ف    لتع لس لت ا ااا  إنعف ،  لأشعل  لحان ل لتحمدؽ  لخل    لت     للمساف  ل دف  :(III-24)انشكم
: C: تالا ، M، لتغنز دـ حال     A: ح  ف ف، S:  د فلز، Qعن  تخلل   فه    لمف فا ماث  ح علاف

 .α [4] دف اف   : µ ،α:  دف اف   µ، ف حلدب لا 
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 لتئد ل  لدزن ل للأاػد ف  لتلشػ لل  ػت تحػمدؽ  لنح لشبو  ل تت  ل ملاانل ئس  لل (III-25) لش ا   افاد  
 إحػػلخ  ـ د  مف ف ػػ  لتػػ ا حػػ علاف عنػػ   فهػػ   مػػف فا تخلل ػػللػػو أثنػػ ء تع له  لخلػػ    لت ػػ    للمسػػاف  ل دف اف ػػ 

تق فنػل  لتحػ مل  ل ل ػل ل ػا خاػد   لإنعػف ،  لل بعػل لأي اػدف ، د  لاي  عتا علػة  High Score Plus  فن تس
أف اػدف  ل دف اف ػ  ىػد  ة   ت ننػ  إحػلنل هو تػف ىػا   لتنمنػتػإف أىػـ  ، ت  ا  لاا  تق فنل بتثالليػ  لاػدف آخػف

μ  1200ا ػ أ  ػت  للشػ ا عنػ   فهػل  لمػف فا °C 1200تػف  لمػف فا  ز ػ  ا  فهػل  د °C  1250إلػة °C     لػز
، C° 1350دC° 1300 مػػف فا .  ػػاف  فهلػػت  α ل دف اف ػػ  تػػف  لنػػدع تػػع     ػػل ل لػػدف أد لشػػ ا و لشػػ لنحػػبل 

 % 85تػف  α انتػ  لػز    نحػبل لشػ ا  ل دف اف ػ  % 4 لل ػا إلػة  05تػف μ ل دف اف ػ  لشػ ا للنػ ق  نحػبل 
انغيرز  μ ل دف اف ػ  لمدؿ د ىا  بح    C° 1350عن   فهل مف فا  % 96لل ا بع ى  إلة أ  ف ق تل لي  دىت 

 .سحقزاراإالأكثز  α إلة  ل دف اف   مسحقز

 

  لخل    لت     للمساف  ل دف اف   ت  لدف ل  لتلد ه ا  لد ل  لدزن ل ل ا  لأاد ف  لنح   لتئ :(III-25)انشكم
 .[4] لمف فا عن  تخلل   فه   
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.III2.5. نخحهيم انحراري انكخهي ا(TG) انخفاضهي  انخحهيم انحراريو(DTA)  نمسحىق انخهيط

 انمكافئ نخحضير انكىرديريج

  لتغنز ػػدـأ حػا   –تػف أهػا تعف ػل د لم اػ   فهػػل مػف فا  للمػد    لادف ػل  للػت لمػػ ث لتحػمدؽ  ػ د ف  
لملاليػ  مف ف ػ   د حػال هيػ ز  للملاػا  لمػف في  قتنػ   أثنػ ء  لتع لهػل  لمف ف ػل أخػان   ت ػل دزن ػل تػف ىػا   لأخاػف د

 لشفد   للهف   ل  لل ل ل:ل ق   د د  للملاا  لمف في  لل  سلت  ل للت
  50  ل للل  لتحلعتلل لق ف mg  
  50 د  30،40 ،02، 02 تح د ل إلةتخلل ل  ل هل ف   للحخاف د  ل لتع لهل  حفع حفع °C/min 
  40ل  ق غ ز  لأفغدف ىد ml/min 

  للملاػػػا  لمػػف في  ل للػػػت ةد تنمنػػ (DTA)  للملاػػا  لمػػػف في  لل  سػػلت ةتنمنػػ  (III-26) تثػػا  لشػػ ا 
(TG) ل  سلو د(DTG)  غ  ػل  ت  لته ؿ  لمف في تف  فهل مف فا  لغف ل إلة   لتغنز دـأ حا   -لتحمدؽ   د ف

، ت   ت ف للخ  و دتلام لػو تػف ىػا   لشػ ا ىػد C/min° 30لق ف    تع لهلبحفعل   C° 1400 فهل  لمف فا
خػف ف آدلمػدلاف  (TG)  ػمب ف  نق ػ ف  ػت  ل للػل  ػت تنمنػة  (DTA) نةدهد  لمدلاف ت  اف للمف فا  ت تنم

    ػمب ف  لغاػف  ػػت  ل للػل، أدؿ  للمػد    لت  ػل للمػف فا نػػ لس عػف خػفد، تػ ء  لفادبػل دلمػػدؿ  للمػف فا ن شػف ف
ثػ نت  ،دزنػ   % 1.5 ف  ػت  ل للػل قػ فه ىػد   ػم   نق ػ د C° 132ناػ  عنػ   فهػل  لمػف فا ا ل  د ف إلػة  ل  دل

 ىػد نػ لس عػف خػفد،  لتػ ء  لػ  خا  ػت  لل ػد ف د د  C° 560للمػف فا    ػدف عنػ   فهػل  لمػف فا ل لت  ػ   للمػد 
دزنػػ ، أتػػ  ث لػػث   % 12.5لؾ  نق ػػ ف  ػػت  ل للػػل قػػ فه لػػاي   ػػم   ػػا تال   دلاناػػ  د لناػػ  إلػػة المػػدؿ  ل  دل

 ػت  ف بػع  للمػد   ىػد د ،C° 977ن شف للمػف فا  عػد  إلػة لشػ ا  لحػ ان ؿ عنػ   فهػل  لمػف فا لمدؿ  للمد   ىد 
لػ  خا لعػ ا لمػد   ن شػفا للمػف فا  دىػد عبػ فا عػف C° 1050إلػة C° 1000 لتهػ ؿ  لمػف في تػف  فهػل  لمػف فا 

  داػدف حػال    ح  ف ف ل،  ف حلدب لا  ل د فلز،  للعد  إلة لش ا تهتدعل تف  لأاد ف تلتثلل  ت ادف  لتالا ، 
دىػػػد نػػػ لس عػػػف لشػػػ ا  C° 1184خػػػف  للمػػػد   ىػػػد  للمػػػدؿ  لن شػػػف للمػػػف فا عنػػػ   فهػػػل  لمػػػف فا آ ، لتغنز ػػػدـ

حػ  ف ف  ف حػلدب لا  د  ل ل ػد فلز د  لاػدف  لتالاػ  د  د  ل دف اف ػ  د  لحػ ان ؿ ػا تػف  ، إف لش اα ل دف اف   
 ة ػػت تنمنػػنحػػها ثبػػ    ػػت  ل للػػل  إننػػ      ػػم   ز ػػ  ا أد نق ػػ ف  ػػت  ل للػػل لػػا    لتغنز ػػدـ  داػػدف حػػال   

(TG)  تال   دلانا . لبع  لش ا 

 -لتحػمدؽ  ػ د ف   لػل  فهػل  لمػف فا  (DTA) تنمنػة  للملاػا  لمػف في  لل  سػلت (III-27) تثػا  لشػ ا
 لمف في تف  فهل مف فا  لغف ل إلة غ  ػل  فهػل   لخل    لت     للمساف  ل دف اف  ه  ت  لته ؿ   لتغنز دـأ حا  
لمػػد   ل مػػف فا نل هو تػػف ىػػا   لشػػ ا ىػػد أف  فهػػل تػػ   ت ػػف إحػػلإف تخلل ػػل،  تع لهػػلحػػفع ل  C° 1400 لمػػف فا
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أف تحػ  ل نػػب    تػ  . فهػل  لتع لهػل  لمف ف ػلحػفعل لػز     ز ػػ  ا  (III-26)  لادف ػل  للػت حػ ق ا فىػ   ػت  لشػ ا
  للمد   لز     ز   ا حفعل  لتع لهل   لأف  لزتف انق ه د ل  تا  لتح  ل للزتف عب فا عف ا قل.

 
 (TG)  للملاا  لمف في  ل للت ةد تنمن (DTA)  للملاا  لمف في  لل  سلت ةتنمن :(III-26) لش ا

 .C/min [4]° 30تع لهل بحفعل   لتغنز دـأ حا   -لتحمدؽ   د ف  (DTG)دل  سلو

 
 تع لهل حفعل  لتغنز دـأ حا   -لتحمدؽ   د ف (DTA)  للملاا  لمف في  لل  سلت ةتنمن :(III-27) لش ا

 .[4] تخلل ل
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.III2.6.بىاسطت جهاز انخمذد انطىني انخفاضهي يانخحهيم انحرار  

  للملاػػػا  ل للػػػت د لمػػػف في  تػػػف أهػػػا  لل  ػػػ  تػػػف  للمػػػد    لادف ػػػل  للػػػت لتػػػ  تعف ليػػػ   د حػػػال  للملاػػػا
أخػػان   ت ػػل     ػػل تػػف  لتحػػمدؽ  لخلػػ    لت ػػ    للمسػػاف  ل دف اف ػػ  د قتنػػ  ب ػػن عل عانػػل  ، لل  سػػلت لمػػف في 

 C/min° 5 لحػخافبحػفعل   د حػال هيػ ز  للتػ    لاػدلت  لل  سػلت، بعػ ى  قتنػ   لملاليػ  مف ف ػ  أحػاد ن ل  لشػ ا
 C° 1400  لمف فا لغ  ل  فهل

تػػػ   ت ػػػف إف  لت فدحػػل، لعانػػػل ل  للتػػ    لاػػػدلت  لنحػػ ت د ل  سػػػلو    لػػل  فهػػػل  لمػػف فا  تثػػػا (III-28)  لشػػ ا د
ي  ف لمػػ ث    لػػل  فهػػل  لمػػف فا  ت ػػف لدسػػ مأ يػػ  للمػػد    لادف ػػل  للػػت  ت ن ىػػد أف إحػػلنل هو تػػف ىػػا   لتنمنػػة

 :ت  الت  هa.28-III ت انل  ت  لش ا  تف ما حلل  ت

  ت  لتفملل (A)  25ا  أ عن   فهل  لمف فا  % 0.4د 2.0لت   ادلت نح ت الف دح  اف  م ث °C  د انليت
 .نا ا  دل لىا   للت   ن لس عف خفد، ت ء  لفادبل تف  ل  د ف د لمدلي  إلة ، C° 160  فهل  لمف فا عن 

   ػت  لتفملػل (B)  510ا ػ أ عنػ   فهػل  لمػف فا % 2  قػ ف بمػد لت  ػغاف  لقلػ  اػدلت نحػ ت  مػ ث °C  د
، ىػا   C° 568د ل ػدف حػفعل  لػلقل  أ  ػف تػ   ت ػف عنػ   فهػل  لمػف فا C° 605  فهػل  لمػف فا انليػت عنػ 

 نا .اتال  دل دلمدلو إلة للقل  ن لس عف خفد،  لت ء  ل  خا  ت ل د ف  ل  دلانا  
  لتفملػل (C) 718 ػ أ عنػ   فهػل  لمػف فا ل °C  975 لمػف فا فهػل  عنػ  تنليػلد °C   ادسػمي   لشػ ا   تػ

 b.28-IIIنػػ لس عػػف مػػ دث لمػػدلاف اػػدف ف،  % 21.5 ػػلقل  اػػدلت نحػػ ت   اػػف  قػػ ف بمػػد لت للتاػػز د ه
 (C2) د أتػ   للمػدؿ  لثػ نت C884° لشػ ا  لحػ ان ؿ عنػ   فهػل  لمػف فا  ىػد نػ لس عػف د (C1)  للمػدؿ   دؿ
  C° 918. عن   فهل  لمف فاد  ل د فلز   لتغنز دـ حال    لش ا   يد ن لس عف

  لتفملل (D) 975  أ عن   فهل  لمف فا ل °C  1150  فهل  لمف فا نليت عن لد °C  ت ىت ت انل  ػت  لشػ ا 
 c.28-IIIمػ دث لمػدلاف اػدف ف،  للمػدؿ  إلة عد   3 % ق ف بمد لت  غافللتاز  لقل  ادلت نح ت  د ه

 C° لػة  0275 ػت  لتهػ ؿ  لمػف في تػف  لاػ  د  ل ف حػلدب لا ا لتىد ن لس عػف لشػ ا اػدفي  د (D1)   دؿ
 C° 1072.   عن   فهل  لمف فا ادف  لح  ف فلش ا   يد ن لس عف  (D2) د أت   للمدؿ  لث نت 1150

  ت  لتفملل (E)  1235ا  أ عنػ   فهػل  لمػف فا   غاف ه  لت   ادلت نح ت °C  فهػل  لمػف فا د انليػت عنػ  
1350 °C ل دف اف  لش ا ادف ، ىا   للت   ن لس عف . 

 لتفملػل  أتػ   ػت (F) 1340ا ػ أ عنػ   فهػل  لمػف فا  ػغاف لتػ   اػدلت نحػ ت   مػ ث د  لأخاػفا °C  د انليػت
 .أد ادف   لدفي  زه هت ادف دهد ، ىا   للت   ن لس عف C° 1358  فهل  لمف فا عن 
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 C/min° 5 لحخافحفعل ل د ل  سلو    لل  فهل  لمف فا  للت    لادلت  لنح ت تنمنة  :(III-28) لش ا

 للت    د تنمنة (C) (b)للتفملل   للت    لادلت  لنح ت د تنمنة (a)  ل دف اف  لتحمدؽ  لت     للمساف ل
 .[4] (D) (c)للتفملل   لادلت  لنح ت



ت انطىرية و بعض انخصائص انفيزيائية جحضيز و دراسة آنية انححىلا

 نهكىرديزيث
  انثانث انفصم   

   

86 
 

.III2.7. هكىرديريجن رانخحىلاث انطىريت وآنياث انخبهى حركيت دراست 

.III2 .1.7.درجت انحرارة حغيرحانت في  هكىرديريجنآنياث انخبهىر  ىلاث انطىريت وانخح حركيت دراست 

لتحػػمدؽ  لخلػػ    لت ػػ     للملاػػا  لمػػف في  لل  سػػلت  ة لػػاي  تثػػا تنمنػػد  (III-29)  لشػػ انالاقػػ  تػػف إ 
قتنػ   لعاػاف  فهػ   ، C° 1250إلػة  1120تخلل ػل  ػت  لتهػ ؿ  لمػف في تػف  تع لهػلحػفع ل للمساف  ل دف اف ػ 

 42د 32د 02د 02 لل ل ػل:  تع لهػل لتد  قػل لحػفع  ل د للشػ ا  ل دف اف ػ  لتد  قػل  هTm  أد  Tpة لمػف فا  لع تػ
 C° لػػة  1116 تػػف ز ػػ  ا حػػفعل  لتع لهػػل  فهػػل مػػف فا لشػػ ا  ل دف اف ػػ  لػػز     ماػػث ل ػػاف أف C/min 52° د

 .C/min 52° إلة 02 ز   ا تخلل  حفع  لتع لهل تف د  0023

 لػػػاي  تثػػػا د  (III-30) لشػػػ ا  ل  ػػػ ف  لتدسػػػ   ػػػت  تثلنػػػ لشػػػ ا  ل دف اف ػػػ  للنشػػػ    لا قػػػل لمحػػػ   د  

)    لػػ د ؿلغاػػف   
 

  
)  د ( )  ، ( 

 

  
)   لػػل تقلػػد   فهػػل  لمػػف فا  (

 

  
حػػفعل ىػػت د   φىػػت  βماػػث  (

 Ozawaد  Boswellد Kissinger  تا بقلػو تػع تعػ      ػا تػف بعػ  محػ   تاػا ىػاه  لػ د ؿ د،  لتع لهػل
،  ل  ػا  لث لػػثتػػف   لتمػدف   دؿلػـ  لإشػ فا إلايػػ   ػت   للػػت د علػة  للفلاػ  ه5ه د  4ه د  3   لت انػل  ػت  لػػ د ؿ

ماػػث . (III-10)  ػػت  لهػػ دؿ  لت انػػلللشػػ ا  ل دف اف ػػ   R2د تع تػػا  لل ػػم    Eaا قػػل  للنشػػ   نحػػلنلس قػػ ـ 
لقػ ف   Ozawaد  Boswellد Kissinger حػلخ  ـ  ػا تػف إللشػ ا  ل دف اف ػ   ا قػل  للنشػ   أف قػ ـ  دهػ ن 

 لتلم ػا علايػ  تػف   لقػ ـ للػؾق  لػل للتق فنػل تػع  لقػ ـ  هعلة  للفلا ، ىا kJ/mol 573د  589د  577بمد لت 
لقػع  ػت نالاقػ  تػف  لاػدف  لزهػ هت إ لتمسػف  ا قػل لنشػ    ل دف اف ػ قػ ـ  أف اث ده ه Donald [25]افؼ 

دىػت د قعػل  ػت ، kJ/mol 582ق تػل تلدحػ  ا قػل  للنشػ   بمػد لت   فلقػ .kJ/mol 574إلػة  532  لتهػ ؿ تػف
 تػػف  ػػت  لتهػػ ؿ يػػت لقػػع  [63-51] ا علايػػ  تػػف اػػفؼ  لبػػ مثاف  لحػػ بقلقػػ ـ ا قػػل  للنشػػ    لتلم ػػنلػػ ئس ناػػ ؽ 
 .kJ/mol 852 لةإ 072

 قتن  kJ/mol 581 لةإ  تح د ل  لاي ده ن  ق تلي بع  مح   تلدح  ا قل  للنش   للش ا  ل دف اف   د
ه  لت انل  ت 08إنالاق  تف  لتع  لل   (III-11) لتدسمل  ت  له دؿ  n تع تا  لنتد  لتدف دلدهتق ـ بمح   

انذي (III-31)   لش ا فحـ  قتن   nبع  لم ا  ق تل  لتع تا   ل  ا  لأدؿ  لتمدف  لث لثه، د ل ف حل  لن ف ل 

)  لغاف     ف  تثا 
  

  
    لل    ( 

  
ق  ده  ب نو عب فا عف خ  تحلق ـ بع   تف أها حفع لحخاف تخلل ل د 

  لتمدف   دؿ ت  لـ  لإش فا إلاي   للت ده 7 لت انل  ت  لتع  لل   Matusitaتا بقلو تع علاقل  مح   تالو د
  لاي  م   آل ل نتد  لم اب  .  mلـ إحلنل ،  لتع تا ، تف  ل  ا  لث لث
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دعل ػػػو  2  لػػػة  لق تػػػل فؤد اػػػ nد m تلدحػػػ  قػػػ ـأف دهػػػ ن   (III-31)  لشػػػ ا د (III-11) لهػػػ دؿ تػػػف   
ل  عػػا  ػػاف  لحػػادح ب لنحػػلنلس أف آل ػػل  لنتػػد  لم ا ػػت  لتحػػ افا علػػة نتػػد  ل لػػدفا أثنػػ ء لشػػ ا  ل دف اف ػػ  ىػػت 

 .[37،38]  لل  عا ث  لل حادح  ان له  ت بع اف تع بق ء ند    

 
 تع لهلحفع خل    لت     للمساف  ل دف اف   للتحمدؽ  ل للملاا  لمف في  لل  سلت  تنمنة: (III-29) لش ا

 .C [4]° 1250إلة  1120تخلل ل  ت  لته ؿ  لمف في تف 

 .[4]  ل دف اف  لش ا ل R2د تع تا  لل م    Eaا قل  للنش   ق ـ : (III-10) له دؿ 
 Kissinger Boswell Ozawa  لاف قل

(kJ/mol) ق تل اػػػػػ قل  للنش     755 785 755 
R2 

775555 775558 775555 
 

 .[4] ق ـ تع تا أ ف تت لتخلل  حفع  للحخاف: (III-11) له دؿ 

 هC/min°حفع  للحخاف  10 02 30 42 52
39 38 37 34 32 ∆T (°C) 

1203 1194 1184 1173 1156 Tf (°C) 
 تع تا أ ف تت 2,30 2,21 2,06 2,04 2,01
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 إحلخ  ـ  للملاا  لمف في  لل  سلت لتخلل  حفع   ل دف اف  لش ا  لتد  قل ل  Yلغاف    ل د ؿ: (III-30) لش ا 
 .[4] لتع لهل 

 

 ل  لل  لتثاا :(III-31) لش ا  













2

n

ln
mT

  1    لل/T [4] ل  سلت للملاا  لمف في  ل  د حال.  
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.III2 .2.7.درجت انحرارة ثبىثحانت في  هكىرديريجنخحىلاث انطىريت وآنياث انخبهىر ان حركيت دراست 

 لخل    لت     للمساف لتحمدؽ   لزتف   لل  x  ل دف اف  لغاف نحبل لش ا  (III-32)  لش ا يبين 
تف تنمن     x  لتلش ا  ل دف اف    حف  لل  ؾ نحبل مح   ل دف اف   د بتخلل  حفع  للحخاف، ماث 

حفع ل  لزتفه    لل  dx/dt (حفعل نتد  ل دف اف    منحنى (III-33) لش ا  د  تثا . للملاا  لمف في  لل  سلت
زتف لش ا  ل دف اف   أف  ىدتلام لو تف  لتنمنة  ت   ت فإف ، C/min11° و  40، 61، 51، 11لحخاف  ل

حفعل لش ا ت  أف   C/min 52°للحفعل 1min:30s لة إ C/min 02°للحفعل  min 6 الن ق  تف
 .C/min11°  انى 01للحفعل   s-12.07  لة مد لت  s-1 1 ل دف اف   للن ق  تف مد لت 

 لتقلفمل تف  د   ع ـ ث د   فهل  لمف فاهحلن    للافؽ  لف  س ل  لتعلت ا علة نل ئس  لله ف   للا  دتل إ
 لهفبل  ا  ت  لتلش لل  دف اف  ل  ق ـ  ت    تف تهتدعل ، قتن   إخل  ف[ 06د هت علو ] legeroافؼ 
   لل  ln(dx/dt) ل  لل تثلن   ت  ا لهفبل  x  حف  لل  ؾلأها ق ـ تم  ا لنحبل د تع لهل تخلل ل  دلحفع
1/Tmتثا  لش لاف  . (34-III) و(35-III) انذانة منحنيات جغيزات ln (dx/dt)  مف فا د لغاف   تقلد   فهل
 ي  للملاا  لمف ف ب حلعت ؿ  لمف ف ل علة  للفلا  د لتخلل  حفع  لتع لهل   ل دف اف   نحبل لش ا   لل   للش ا

حفع تخلل   لتلش لل ل  ل دف اف   نحبللق ـ تم  ا ل TP/1   لل  ln (dx/dt)  ل  لل لتثااقتن    كما لل  سلت. 
 ت  د لق  لـ أخا ق ـ نحبل  حف  لل  ؾ للش ا  ل دف اف  ، (III-36)لحخاف،  ت  ىد تدس   ت    ف  لش ا  ل

 دىت ت دنل  ت  له دؿ R2د تع تا  لل م    Eaا قل  للنش   ق ـ   ن هحلنلإدتنو  2.7 لة  2.4 لته ؿ 

((12-III  ،ىت:  ل دف اف  لش ا ل  لتد  قل  للنش   ا قل ق ـ تلدح ماث أ ن ه kJ/mol370. 

 ل دف اف   لتخلل  ق ـ نح   لل  ؾ  ا قل لش اق ـ : (III-12) له دؿ 
x 2.4 2.5 2.6 2.7 

Ea (kJ/mol) 384 381 373 350 

R2 0.998 0.997 0.998 0.995 
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حلعت ؿ إ    لل  لزتف لتخلل  حفع  لتع لهل  ل دف اف    حف  لل  ؾ للش ا نحبل غاف : ل(III-32)  لش ا

  ي  لل  سلت للملاا  لمف ف 

 

حلعت ؿ  إ   لل  لزتف د لتخلل  حفع  لتع لهل  انكىرديزيثكسز انحفكك نححىل سزعة  :(III-33)انشكم 
 . لل  سلت ي  للملاا  لمف ف 
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 .تخلل ل حفع لحخافل x ل دف اف    ل  ؾ  حف نحبل   لل  ln(dx/dt)   لغاف  :(III-34)  لش ا

 

 ل. ل دف اف    لتلش لل  ؾ   حف نحبل   لل   للش امف فا  ل فهغاف   تقلد  : ل(III-35)  لش ا
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 .تخلل ل حفع لحخافل  ل دف اف  لش ا  حف  لل  ؾ ل لنح  T/1   لل  ln(dx/dt) لغاف :(III-36)ا  لش 

ىػػا  عنػػ  قػػ ـ تخلل ػػل   لتخلل ػػل د تع لهػػللحػػفع  ل ln[k0f(x)]نػػو  ت ننػػ  محػػ   ق تػػل إ   للنشػػ   ا قػػل دبتعف ػػل قػػ ـ 
 لشػػ ال  حػػف  لل  ػػؾ    لػػل نحػػبل ln[k0f(x)]ا ػػاف تنمنػػة  ل  لػػل  (III-37)  لشػػ ا  لتلشػػ لل، د  ل دف اف ػػ ل ت ػػل 

  لشػف  لمقػق د للػت x2 د x1 ل  ػؾ  ل نحػ ب خػا أزد ، تػف  ت ػل قتنػ   n فتػت أتع تػا قػ ـ لتعف ػل  د،  ل دف اف  
ln[k0 f(x1)] = ln[k0 f(x2)]، لتخللػ  حػفع  للحػخاف  تػ  ىػد تدسػ   ػت  تػت  ف أحلنلهن  ق تػل تع تػا إتنو  د

دىػػت ن ػػل  لنلاهػػل  0 لػػؤدؿ إلػػةق تػػل ىػػت  د 0.95بمػػد لت  قػػ ف ، دتلدحػػ  ق تػػل ىػػا   لع تػػا (III-13)  لهػػ دؿ
ل  عػا  ل اػلـ عػف اف ػق  ل دف اف ػ آل ػل لشػ ا  د  للت ل اف أف،  لتلم ا علاي   ت م لل ع ـ ث د   فهل  لمف فا

 .تع بق ء ند     لل  عا ث  لل  ت بع اف  حادح  ان له اف  لحادح ت  

 DTAلملاا ل  سلت  ل حلعت ؿإ  لتخلل  حفع  للحخافتت   ف أ ق ـ تع تا: (III-13) له دؿ 
 07 07 57 07 77 (C/min°) حفعل  لتع لهل

n 0707 0755 0757 0757 0780 
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 x  لتلش لل  ت ل  ل دف اف     لل نحبل  ln[k0f(x)] : تنمنة(III-37)انشكم 

 

.III2.8. ناث انمهبذةيهعن بعض انخصائص دراست 

.III2.8.1.  ونسأأأأأبت انفرا أأأأأاث  انظاهريأأأأأتحأأأأأدثير درجأأأأأت حأأأأأرارة انخهبيأأأأأذ  هأأأأأ  انكخهأأأأأت انحجميأأأأأت

 انمفخىحت

نحػبل  ل ف غػ    لت لدمػل  د  ل  ىف ػلتف أها  ف حل ل ثاف  فهل مف فا  للل ا  علة  ا تف  ل للػل  لمهت ػل  
 د حػال ق لػ  تػف ه  لتغنز ػدـأ حػا   - خل     د ف ن   تف  لخل    لت     للمساف  ل دف اف  اع  علقتن  ب ن

ه  د حػػال هيػػ ز سػػغ  MPa 75 ل ػػد ا  لتعػػ لس بماػػث  بحػػ   لعانػػ     خػػا ىػػا   لق لػػ  لمػػ  سػػغ  قػػ فه  
تػػف  ػػن عل  لعانػػ   قتنػػ   لل اػػ ى   ػػت  ػػفف  يفبػػ ئت عنػػ   فهػػ    بعػػ  إنلي ئنػػ  ىا فدحػػل ل  ت أمػػ  ي  لإلهػػ ه، د

ىػػا  إحػػلن    لت ػػ أ  د  ف غػػ    لت لدمػػل لنحػػبل  ق ػػ ل  ل للػػل  لمهت ػػل دقتنػػ  ب بعػػ ى  لتػػ ا حػػ علاف مػػف فا تخلل ػػل
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 للغاػػػف  ػػػت  ل للػػػل  لمهت ػػػل  ل  ىف ػػػل د  للغاػػػف  ػػػت نحػػػبل  ل ف غػػػ    لتئد ػػػل   تثػػػا (III-38)  لشػػػ ا أفختاػػػ ل، د
 :ت التبماث نلامظ  . لت لدمل    لل  فهل مف فا  للل ا  لت ا ح علاف لعان    ل دف اف  

  1000إلة  900 ت  لته ؿ  لمف في تف °C 0.6%ت  ل ف غػ    لت لدمػل لقػ ف بمػد لتا   ػل  ػ نلامظ ز   ا 
لمػػدؿ هػػزء  نق ػػ ف  ػػت  ل ف غػػ    لتغلقػػل د د افهػػع ىػػا  إلػػة %5د ز ػػ  ا  ػػت  ل للػػل  لمهت ػػل لقػػ ف بمػػد لت 

 .هليا   لح   ز    نحبل  ل ف غ    لت لدمل إلة  ف غ   ت لدمل ي  تن
  1200إلػة  1000أتػ   ػت  لتهػ ؿ  لمػف في تػف °C  لحػلتف  ػت  لز ػ  ا لل ػا   ل  ىف ػل ػإف  ل للػل  لمهت ػل

حػ   ىػاه  لز ػ  ا  عػد  إلػة مػ دث  د g/cm3 2.51ىت  د  C° 1200إلة أ  ف ق تل لي  عن   فهل  لمف فا 
عتل ػػػل  للل اػػػ   للػػػت اف  قيػػػ  نق ػػػ ف  ػػػت  لمهػػػـ  ل لػػػت بتػػػ   ايػػػ  مهػػػـ  ل ف غػػػ    لتغلقػػػل، أتػػػ  نحػػػبل  ل ف غػػػ   

 عػد  ىػا   لنق ػ ف  د % 0.33لل ا إلػة مػد لت  % 20.1ىت   لت لدمل  يت للن ق  تف أ  ف ق تل لي  د
 ح بق . ن لم دث عتل ل  للل ا   ت  ا ف 

 1350إلػػة  1200 أتػػ  ب لنحػػبل للتهػػ ؿ  لمػػف في تػػف °C  ل  ىف ػػل إننػػ  نحػػها نق ػػ ف  ػػت  ل للػػل  لمهت ػػل  
 لادف ػػل لػػبع  ىػػا  نلاهػػل  للمػػد    بحػػ   لشػػ ا بعػػ   لأاػػد ف ا    للػػل مهت ػػل أقػػا تثػػا  ل دف اف ػػ  د

  لأاػد ف  لتلشػ لل أقػا  ث  ػل تػف  لأاػد ف  لتنملػل تثػا   نق ػ ف  ػت  ل للػل  لمهت ػل للت ل ػم    لأاد ف د
 د g/cm3 2.46 اد  ل للػػل  لمهت ػل  دف اف ػ  عاػت  لل g/cm3 3.16 اد  ل للػػل  لمهت ػل  لتالاػ لمػدؿ 
 اد  ل للػػل  لمهت ػػل لػػة  ف حػػلدب لا إ g/cm3 2.6 اد  ل للػػل  لمهت ػػل لا  لػػدفي  لػػ دـحػػ د حػػا   لحالألمػػدؿ 

2.21 g/cm3، ت  نحها أ س  ز   ا  ت نحبل  ل ف غ    لت لدمل علة تفمللاف : 

نلامػػظ ز ػػ  ا  ػػت نحػػبل  ل ف غػػ    لت لدمػػل  C° 1300إلػػة  1200تػػف   لتفملػػل  لأدلػػة  ػػت  لتهػػ ؿ  لمػػف في 
حػ   ىػاه  لز ػ  ا  عػد  إلػة لشػ ا اػدف  ل دف اف ػ   د C° 1300عنػ   فهػل  لمػف فا % 2 لل ا إلة  لق تػل 
 .نلش ف لم ث ز   ا  ت  ل ف غ    لت لدمل لإبماث أثن ء عتل ل 

 ػػإف نحػػبل  ل ف غػػ    C° 1350إلػػة  1300 ىػػت  لد قعػػل  ػػت  لتهػػ ؿ  لمػػف في تػػف أتػػ   ػػت  لتفملػػل  لث ن ػػل د
ىػاه  لز ػ  ا ىػت نلاهػل  د C° 1350عن   فهل  لمػف فا   % 2.5 لت لدمل لحلتف  ت  لز   ا لل ا إلة مد لت

 .[39] زه هت لن لهل عف لش ا ادف  غ ز ل  ق ع  لش ا م دث لسخـ للعان   بح   
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 .[4]  للل ا     لل  فهل  لمف فادنحبل  ل ف غ    لت لدمل   ل  ىف ل:  للغاف  ت  ل للل  لمهت ل (III-38)  لش ا

.III2.8.2.  انمجهريتانبنيت 

بماػػث لتػػ   ف حػػل  لعانػػ     لتهيػػف  لإل لفدنػػت  لت حػػ هيػػ ز  ل ن ػػل  لتهيف ػػل إحػػلعتلن   تعف ػػلتػػف أهػػا  
ىػت  فهػل  د C° 1300للمسػاف  ل دف اف ػ  د لتل ػ ا عنػ   فهػل  لمػف فا    لت ػ   لتمسػفا تػف تحػمدؽ  لخلػ   

 ل للػػت،  لل  سػػلت د    للملاػػا  لمػػف في   قػػ  لأف  ػػا تػػف  للملاػػا  لمػػف في   لتد  قػػل للد هػػ  اػػدف  ل دف اف ػػ  لمػػف فا 
 للملاػػا  د حػػال إنعػػف ،  لأشػػعل  لحػػان ل  اث ػػ  بػػ ف  لاػػدف   للملاػػا  لمػػف في  هيػػ ز  للتػػ    لاػػدلت  لل  سػػلته د

عتل ػػل لمسػػػافن    ػػػت ، د قػػ  ىػػد  ل دف اف ػػػ  C° 1300لحػػػ دي     لمػػف فا  لأ  ػػػف تػػف أد  لتلد هػػ  عنػػ   فهػػػ
هػػا  ف حػػل  ل ن ػػل  لتهيف ػػل  لحػػام ل قتنػػ  ب ػػقا أ تػػف للعانػػ    لتػػف    ف حػػلي  تهيف ػػ  حػػل ن  اػػف قلاف تخلل لػػاف 

 05لتػػ ا  C° 1200 لعانػػ    د حػػال أدف ؽ تػػف  فباػػ   لحػػال  دف، ثػػـ قتنػػ  بتع لهليػػ  مف ف ػػ  عنػػ   فهػػل  لمػػف فا 
هػػا  ف حػػل أىػػا  تػػف أهػػا  ف حػػل  ل ن ػػل  لتهيف ػػل  لحػػام ل، أتػػ  تػػف   ق قػػل، ثػػـ لتػػ  لغااليػػ  بابقػػل تػػف  لػػاى  د

 باف قػل  لبلازتػ ، د مزتػل اف ػل تػف  لػاى بعفسػ  لللغا ػل ثػـ  ى  ل ن ل  لتهيف ل  ل  خل ل للعان    ق  قتن  ب حف 
ب لنحػػبل لل ن ػػل  لتهيف ػػل ،  (b)  لحػػام ل ل ن ػػل  لتهيف ػػل  د (a) ل  خل ػػل  ل ن ػػل  لتهيف ػػل  تثػػا  (III-39)  لشػػ ا

 تلشػ  يل إلػة مػ    اػف هػ    ػغافا  د م ابػ  ا    ل  خل ل نلامظ ب ف  لعانل لملدي علة  ن ل تهيف ل تله نحػل 
نلػػػ ئس  للملاػػػا  د حػػػال  لتهيػػػف  لػػػا   ت ننػػػ   لقػػػدؿ بػػػ ف، ف ػػػ اىػػػد  ل دف  ىػػػا   لاػػػا علػػػة دهػػػد  اػػػدف د مػػػ  د د

إلػة دهػد  اػدف   للػت لشػاف د شػعل لإل لفدنت  لت ح  للد  ق تع نل ئس  للملاا  لمف في دنلػ ئس  للملاػا  د حػال  لأ
أتػ  ب لنحػبل لل ن ػل  لتهيف ػل  C° 1300ىػا  عنػ   فهػ    لمػف فا  للػت ل ػدؽ أد لحػ دي  ىػد  ل دف اف ػ  د د مػ  د



ت انطىرية و بعض انخصائص انفيزيائية جحضيز و دراسة آنية انححىلا

 نهكىرديزيث
  انثانث انفصم   

   

96 
 

دىػت  µm 10للهػ دز   أقاػ ف ق عػ   دتحػ ت     ف غػ  ه ا    أثػف  لعانػل دهػد  لحػام ل نلامػظ علػة حػا  
  للػت  لنلػ ئس  عتػ  (III-39)  لشػ ا لت انػل إف  ل ن ػل  لتهيف ػل  ب للقف   تدزعل لدز ع تنػل ـ علػة حػا   لعانػل.

  للتػ    لاػدلت  لل  سػلت، د نعػف ،  لأشػعل  لحػان لإ د  للملاػا  لمػف في  لل  سػلت خلبػ ف  إ تػف علايػ   لم دؿ لـ
. إف  لنلاهػل  C 0322° عنػ   لتل ػ   لتحػمدؽ  لت ػ    للمسػافه خلػ    ػت  ل دف اف ػ  تف ػ  دهػد  أ ػ   د للػت

 دف اف ػ   تػف ل ػن ع [40] د ف قػو Bejjaoui ماػث لت ػف ، لحػ بقل للت لد لن  إلاي  للت ثػا تػع نلػ ئس  لبػ مثاف 
د  ف ػق عتلػو  Almeidaلت ف  الؾ، إلة ب لإس  ل ح علاف 0 لت ا C 0352°عن    لادف لعان   تل  ا  أم  ي

 ل ػ د ف إحػلعت ؿ  نالاق  تفإد  لتمسف  C 0352°لت ف تف  لم دؿ علة تف    ل دف اف   عن    لاي [23]
 . تد   أدل ل د  لااف د أ حا   لتغنز دـ

 
 د (a)انذاخهية انبنية انمجهزية   لت ح  ل ا تف  ل ن ل  لتهيف ل  د حال  لتهيف  لإل لفدنت : (III-39) لش ا

 .[4] (b)انبنية انمجهزية انسطحية 

.III2.8.3.  انصلادة انمجهريت  حدثير درجت حرارة انخهبيذ  ه 

 تف  لخل    لت    الاق  إن لتمسفا  للعان  ل ثاف  فهل مف فا  للل ا  علة  ل لا ا  لتهيف ل لتعف ل 
، ماث قتن   لا اق    فل خلب فإ ن لإحلعتتخلل ل،  مف فا  للت لـ لل ا ى  عن   فه    د  للمساف  ل دف اف 

 (III-40)  لش ا  ل لا ا  لتهيف ل دق تل د ق  لياه  لشفد  لـ ق  ل لت ا عشفا ثد نت. د   g 200 للل ق فى 
إحلنل هو تف ىا   لش ا ىد أف ت   ت ف ، إف  ل لا ا  لتهيف ل    لل  فهل مف فا  للل ا  تنمنة لغاف  ادس  

 إلةC° 1250 ل فهل مف فا  GPa 8.26ق تل  ل لا ا  لتهيف ل لز     ز   ا  فهل مف فا  للل ا   يت لفل ع تف 
8.42 GPa  1300ل فهل مف فا °C  8.51  ف ق تل لي  دىت ألل ا بع ى  إلة GPa   1350عن °C. 
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  للل ا     لل  فهل مف فا  لتهيف ل ل لا ا :  للغاف  ت III-40))  لش ا
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 الخاتمة

ن الطريق لا زالت طويمة أو أدنى من نياية بحثنا ىذا نجد أنفسنا ممزمين بالإقرار بأو نحن قاب قوسين 
لا يعني عدم تحقيق ما كان يجب تحقيقو، بل يعني  و بعيدة لموصول إلى خلاصة شافية كافية لما تناولناه. و ىذا

إن العمل التجريبي ىو حمقات متواصمة يكمل بعضيا البعض. و ما إن تنتيي من دراسة إحداىا حتى تظير 
نة في معرفة كثير من مفاصل طرق حل يكما نشعر بأننا خطونا خطوات نظن أنيا ليست باليي .ياتأخر 

ىنا معي ومن كان و الجمع يعود عمى من  ن بأننا وضعنا )و نحن عمى دراية الأالإشكاليات العممية التجريبية، 
في دراسة و صناعة نات البحث العممي التجريبي لقسم الفيزياء( لبنة من لب سيبقى وكل فريق البحث التابع

يستغميا، فعسى يدعميا و  منبحاث و غيرىا من الأن تجد أفي جامعة المسيمة، ونتمنى فقط الخزفيات التقنية 
 فييا خيرا.

أخرى نتمنى أن تنجز و بعزيمة  طروحاتعمى سبيل الذكر لا الحصر نورد بعض ما نراه بحوث لأو 
 :قدمنامما و مضمون أحسن شد أو إرادة  ى قو أ

 ستنتاج آليات النمو الحبيبي و إو كسيد المغنيزيوم أفي الخميط كاولان  دراسة بقية التحولات الطورية
 .ةالطوري لاتالتحو  اتميكانيزم

 أكسيد  و المحمية كاولانمن ال نطلاقاإ لممواد المحضرةو العزلية كية و الحرارية يدراسة الخواص الميكان
 .المغنزيوم

  نطلاقا من مواد منجمية محمية و إالإضافات عمى آلية التحولات الطورية لخلائط محضرة دراسة تأثير
 . أكسيد المغنزيوم

ر عما فتح من مجالات لمبحث فإننا و من خلال عمل نراه متكامل أنجز في عدة مخابر في ظو بغض الن
( إضافة طبعا لمخبر الفيزياء بجامعتنا و الأغواط -برج بوعريريج -بجاية –سطيف  –جامعات مختمفة )قسنطينة 

 مي:يمكن تمخيصيا فيما يو ميمة أمكننا التوصل إلى نتائج ىامة ثلاث سنوات لمدة تجاوزت 

 تحضير و دراسة المساحيق :أولا

  قل متوسط حبيبي لممساحيق المحضرة.ألمشروط المثمى لعممية السحق لمحصول عمى التوصل 

  لكتروني الماسح.ولية بالمجير الضوئي و المجير الإدراسة البنية المجيرية لممواد الأتم 

  ستعمال جيازي التحميل إالمحمية بتمازارت  لانلكاو و تحديد درجات حرارتيا التحولات الطورية كل دراسة
 .الكتمي التحميل الحراري  الحراري التفاضمي و



101 
 

  تحضير الكورديريت بواسطة ل المكافئ مسحوق الو أسواء لمسحوق الكاولان و كمية  تحميمية كيفيةدراسة
  .المعالجة شعة السينية و ىذا عند مختمف درجات حرارةنعراج الأإ

  الطولي التمدد بواسطة جياز  لتحضير الكورديريت المكافئمسحوق الطورية لمتحديد جميع التحولات
  .عند مختمف درجات الحرارة التفاضمي

 التحميمية تحميل نتائج المعالجات الحرارية :ثانيا

 حالة عدم ثبوت درجة الحرارة
 طاقة متوسط قيم الكتمي بسرع تسخين مختمفة تم حساب الحراري ستعمال نتائج التحميل إبالنسبة لمكاولان و ب

 و Boswellو Ozawaو Kissinger نماذج كل من ستخدامإب ميتاكاولينيتنيت إلى يالتنشيط لتحول الكاول
جل تحديد آلية تشكل أفرامي من أا بحساب كل من معاملات نكما قم .kJ/mol 144تقدر بحوالي  اجدناىو 

أن  يبينىو ما و   1.5جدا من القيمة ذه القيمة قريبةو ى  n=1.55, m=1.53نيت و وجدنايلتاكاو المي
  .ياتعدد النو في ثلاثة أبعاد مع بقاء ثابت ل نتشار الحجميبالإ تتمنيت يلعممية النمو الموافقة لتشكل الميتاكاو 

 نتائج التحميل الحراري التفاضمي و بسرع تسخين مختمفة تم حساب طاقة التنشيط  ستعمالإبالنسبة لمكاولان و ب
 جدناىاو  Boswellو Ozawaو Kissinger تقريب كل منستخدام إلتحول الكاولينيت إلى ميتاكاولينيت ب

متساوية و ا قيمتيما و جدن mو   nفرميأكما قما بحساب كل من معاملات  kJ/mol 163.تقدر بحوالي 
آلية النمو  أنَّ يبين لنا ، وىذا 6.1تؤول إلى القيمة  mو n أفراميمعاملات نجد أنَّ قيم  ومنو 6.1 ب تقدر

الحجمي في ثلاثة  نتشارالإ ىي كاولينيتلى ميتاإ لكاولينيتاتحول  أثناءبمورة السيطرة في نمو المالحبيبي 
 يات.عدد النو أبعاد مع بقاء ثابت ل

 نتائج التحميل الحراري التفاضمي و بسرع تسخين مختمفة تم حساب طاقة التنشيط  بالنسبة لمكاولان و بإستعمال
تقدر  جدناىاو  Boswellو Ozawaو Kissingerباستخدام  (Al-Si) لى سبينالإلتحول الميتاكاولينيت 

و وجدناىما قيمتيما تقدر ب  mو   nفرميأكما قما بحساب كل من معاملات  kJ/mol 806.بحوالي 
وعميو تبين ىذه النتيجة بأن آلية النمو الحبيبي عند تشكل السبينال   1جدا من القيمة القيمة قريبة وىذه 1..6
 .نتشاربالإالنمو ىي 

  لتحضير الكورديريت و بإستعمال نتائج التحميل الحراري التفاضمي و بسرع تسخين  المكافئبالنسبة لممسحوق
 و Boswellو Ozawaو Kissingerستخدام إالكورديريت بمختمفة تم حساب طاقة التنشيط لتشكل طور 

جل تحديد آلية تشكل أفرامي من أا بحساب كل من معاملات نكما قم kJ/mol 580. تقدر بحوالي وجدناىا
و ىو ما يبرىن عمى   2جدا من القيمة ذه القيمة قريبةو ى  m=2.1 و n=2.05 طور الكورديريت و وجدنا

 بالتفاعل ما بين السطوح )سطوح بينية(.تتم  كورديريتأن عممية النمو الموافقة لتشكل ال
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 حالة ثبوت درجة الحرارة
   بإستخدامو ثبوت درجة الحرارة ب يتاكاولينتنيت إلى ميتم حساب طاقة التنشيط لتحول الكاولبالنسبة لمكاولان 

 151و وجدنا متوسط قيميا حواليسرع تسخين مختمفة ل Johnson–Mehl–Avrami (JMA) طريقة
kJ/mol ،فرميأا بحساب معامل نكما قم n ستعمال إبو ىذا  6.61قيمة ىذا العامل تُقدر بحوالي متوسط  و

فكانت قيمة متوسط طاقة التنشيط مقاربة لمتحميل الحرارى التفاضمي أما بالنسبة  ،كتمينتائج التحميل الحراري ال
بالنسبة لتحول الميتاكاولينيت إلى  و .1..6و متوسط قيمة معامل أفرامي مقارب لمقيمة  kJ/mol 146 لمقيمة

و بسرع ثبوت درجة الحرارة بالتفاضمي و  ستعمال نتائج التحميل الحراري إبالتنشيط تم حساب طاقة سبينال 
قدر يقيم معامل أفرامي ف، أما بالنسبة لمتوسط kJ/mol 876قدر ب تيا تو وجدنا متوسط قيمتسخين مختمفة 

 . 6.61ب 
  لتحضير الكورديريت و بإستعمال نتائج التحميل الحراري التفاضمي و بسرع تسخين  ئبالنسبة لممسحوق المكاف

 372. تقدر بحوالي و وجدناىا الكورديريت بثبوت درجة الحرارة لمركبمختمفة تم حساب طاقة التنشيط لتشكل 
kJ/mol جل تحديد آلية تشكل طور الكورديريت و جدناىا تقدر ب أفرامي من أا بحساب معامل نكما قم

6..1. 

 ات: صناعة العيينثالثا 

نسبة الظاىرية و  و الكتمة الحجمية (Hv)التمبيد عمى الصلادة المجيرية حرارة تمت دراسة تأثير درجة   -
 .الفراغات المفتوحة

 في العينات الممبدة في مختمف درجات الحرارة بواسطة الأشعة السينية. طوار و نسبياتم تحديد الأ -

يمكن أن نخمص إليو من خلال ىذا البحث ىو تمكننا من تحضير  إن أىم ماعامة و في الأخير و كنتيجة 
 رتاو كاولان تماز DD1 نطلاقا من مواد أولية محمية )كاولان جبل دباغ بقالمة إالكورديريت المنخفض التكمفة 

 % 29و  DD1 % 59 مساوية إلى، بنسب كتمية MgO زيوم المخبري يكسيد المغنأا م( مضافا ليKTبجيجل
KT  12و % MgO، بطرق  النمو الحبيبي تمعاملا وتحديد كل عوامل التحولات الطورية  نا منكما تمك

 .أجيزة التحميل الحراري المعروفة بعضستعمال إمختمفة و برياضية 
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A B S T R A C T

In this work, Algerian kaolinite, a naturally occurring clay mineral, was used as low-cost precursor for the
synthesis of cordierite ceramics. The kaolinite was mixed with synthetic magnesia, and the mixture was ball
milled and reaction sintered in the temperature range 900–1350 °C for 2 h. Thermogravimetry (TG), differential
thermal analysis (DTA), dilatometry, high temperature x-ray powder diffraction (XRD), Raman spectroscopy,
and scanning electron microscopy (SEM) complementary techniques were used to analyze sintering behavior,
characterize phase transformations, and investigate crystallization kinetics. Milling the kaolinite and magnesia
mixture for 10 h yielded a homogenous powder, decreased the average particle size, and improved the roundness
of particles. Different crystalline phases were present in the samples sintered in the temperature range
900–1150 °C, the cordierite phase started to crystallize at 1200 °C, and the formation of highly dense cordierite
(99%) was complete at 1250 °C. The activation energy values for cordierite formation calculated using Kissinger,
Boswell, and Ozawa methods were found to be equal to 577, 589, and 573 kJ/mol, respectively. The kinetic
parameters n and m had values close to 2. Bulk nucleation with a constant number of nuclei was the dominant
mechanism in cordierite crystallization, followed by two-dimensional growth controlled by interface reaction.

1. Introduction

Cordierite, an aluminum magnesium silicate material, is one of the
most attractive advanced ceramic materials for functional applications
because of its very low thermal expansion, low electrical conductivity,
high chemical stability, high corrosion resistance, and good mechanical
strength [1,2]. Ceramic materials based on cordierite find applications
as packaging materials, refractory components, turbine heat exchanger
components, products with high thermal shock resistance, and supports
for catalysts in diesel cars [1–5]. Furthermore, cordierite based mate-
rials are potential candidates in geo-barometry and geo-thermometry
[6], and thermal insulation [7] applications.

Because of the low quality and scarcity of natural cordierite in earth
[8], researchers have used various starting raw materials and different
processing methods to synthesize cordierite and cordierite based cera-
mics. Cordierite, with 2MgO.2Al2O3.5SiO2 chemical composition and
Mg2Al4Si5O18 chemical formula, is considered the most important
phase in the MgO-Al2O3-SiO2 phase diagram. Stoichiometric cordierite
is usually synthesized at temperatures higher than 1430 °C [9].
Nevertheless, cordierite ceramics with high volume fraction of the

cordierite phase could be prepared, from costly precursors, at relatively
lower temperatures using many methods including co-precipitation
[9–11], the Pechini method [12], sol-gel [13–15] or recrystallization of
molten glasses [16,17]. Additionally, high melting temperatures as high
as 1600 °C are required in the case of glass ceramics. Therefore, due to
their low cost, natural raw materials [7,18–22] and solid-state synthesis
method [1,7,18–23] remained the most attractive precursors and pro-
cess, respectively, for the preparation of cordierite based materials. In
solid-state synthesis, chemical reaction between the starting minerals
and/or raw materials as well as densification could be attained in a one-
step simple heat treatment [24].

The kinetics of cordierite formation was investigated by many re-
searchers [25–36]. Donald [30] analyzed cordierite formation using
DTA and DSC under both isothermal and non-isothermal conditions and
reported values of 532–574 kJ/mol for the glass to μ-cordierite trans-
formation and 399–426 kJ/mol for the μ-cordierite to α-cordierite
transformation. Kim and Lee [31] used non-isothermal DTA to in-
vestigate cordierite formation from stoichiometric and CeO2 doped
starting glass systems. They reported average activation energies of
653 kJ/mol for a stoichiometric starting glass and 418 kJ/mol for a
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CeO2 doped starting glass. Song el al. [34] investigated cordierite for-
mation, in cordierite glass-ceramics fabricated from potassium feldspar,
using non-isothermal DSC. They reported activation energies of
230.77–279.81 kJ/mol and 348.85–374.33 kJ/mol for the one fold α-
cordierite and the concurrent precipitation of α-cordierite and leucite,
respectively. Goel and co-workers [35] studied cordierite formation, in
MgO-Al2O3-SiO2-TiO2 glass system, under non-isothermal conditions
using DTA. They obtained activation energy values of 340 and 498 kJ/
mol for the crystallization of μ-cordierite and α-cordierite, respectively.
Hu and Tsai [36] investigated the formation of the cordierite-type
(MgAl1.83S2.25Oy) glass with and without BaO addition by non-iso-
thermal DTA. They reported activation energy of 366 kJ/mol in BaO
free samples and 290–487 kJ/mol in BaO added samples. Silva et al.
[29] used DTA to investigate the kinetics of cordierite crystallization,
under non-isothermal conditions, from diphasic gels obtained from
colloidal silica, magnesium and aluminum nitrates, and citric acid. The
apparent activation energy value for cordierite crystallization was
467 kJ/mol. Goel et al. [32] used non-isothermal DTA to study the
formation of cordierite in NiO-doped glasses. They got values of
300 kJ/mol for the glass to μ-cordierite crystallization and 500 kJ/mol
for the μ-cordierite to α-cordierite transformation for a NiO-doped
system.

Watanabe and Giess [27] investigated crystallization kinetics of
cordierite formation from a glass in the presence P2O5 and B2O3 ad-
ditives, under isothermal conditions, using DTA and XRD. They re-
ported values of 303.5 and 301.9 kJ/mol for activation energy calcu-
lated from DTA and x-ray diffraction data. Rudolph et al. [28] utilized
an isothermal static experiment and a dynamic non-isothermal DTA to
characterize cordierite formation from a glass modified with P2O5. The
authors reported a value of 469 kJ/mol for the activation energy ob-
tained from the static experiment, and values of 300 and 470–500 kJ/
mol for the activation energy calculated using the peak maximum
temperature and the peak start temperature in DTA experiment, re-
spectively. They found that the activation energies obtained using the
peak start temperature in DTA dynamic experiment were very close to
those obtained from the static experiment. Boudchicha et al. [33]
analyzed cordierite formation, in glass ceramics prepared from kaolin
and dolomite, using non-isothermal x-ray analysis and reported an ac-
tivation energy value of 450 kJ/mol. Miller and Misture [25] used
isothermal time-resolved powder diffraction and non-isothermal DTA to
investigate the kinetics of cordierite formation. They obtained activa-
tion energies of about 600 kJ/mol for the glass to μ-cordierite trans-
formation and between 800 and 850 kJ/mol for the μ-cordierite to α-
cordierite transformation. Clark [26] developed equations based on the
nucleation and growth principle for two sequential reactions and used
them to analyze cordierite formation from a glass precursor with and
without doping with zinc. He used data obtained from isothermal, time
resolved, powder diffraction method to determine the kinetics of the
two-step consecutive reaction. He obtained activation energies (iso-
thermal) of 271 and 221 kJ/mol for glass to µ-cordierite transformation
without doping with zinc; and 179 and 170 kJ/mol for the µ-cordierite
to α-cordierite transformation without doping with zinc.

Analysis of the literature [25–36] shows significant variation in the
activation energy values reported for the formation of cordierite. The
discrepancies were believed to be due to the methods of sample pre-
paration, data collection, or data analysis [26]. Furthermore, the type
and composition of natural raw materials, additives, and the presence
of trace elements [17,25,26] were found to have direct influence on the
rate of cordierite formation and the properties of the final product. In
previous works, the authors used Algerian kaolinite to synthesize
mullite through reaction sintering it with high purity alumina [37] and
utilized DTA to study the kinetics of its dehydroxylation [38] and for-
mation [39]. The objective of the present work is to explore the pos-
sibility to synthesize low-cost cordierite ceramic materials from Al-
gerian kaolinite, a natural low-cost and abundant raw material, and
synthetic magnesia. Two types of raw kaolinite from east Algeria was

used, the first kaolinite rich of Al2O3 and the second rich of SiO2.
Stoichiometric mixture of the kaolinite and magnesia was ball milled, to
promote the formation of cordierite and densification [20], and then
reaction sintered to produce dense cordierite ceramics. Complementary
techniques were used to: (i) characterize the formation of phases and
their transformations, (ii) analyze sintering behavior, and (iii) in-
vestigate the crystallization kinetics. The Kissinger, Boswell, and Ozawa
methods were used to calculate the values of the activation energy and
kinetic parameters, for cordierite formation under non-isothermal
conditions.

2. Materials and methods

2.1. Raw materials and processing

Kaolinite (DD1 sample) collected from Djebel Debagh (Guelma, East
Algeria) and Tamazarte kaolinite (TK sample) collected from Jijel, East
Algeria, were used in this investigation. The DD1 and TK kaolinite
samples were used as sources of Al2O3 and SiO2, respectively. A mixture
of DD1, TK, and synthetic magnesia powders (DTM) at weigh ratios of
59, 29, 12%, respectively, was prepared to obtain stoichiometric cor-
dierite which theoretically contains 13.8% of MgO, 34.9% of Al2O3 and
51.4% of SiO2 [1]. Sixteen grams of the kaolinite and MgO mixture, 15
zirconia balls (diameter of 10 mm), and 120 ml of ethanol were loaded
into zirconia vials of 250 ml in volume. A Fritsch P6 ball mill was used
to perform the mixing and milling experiments for different times at
room temperature using a speed of 250 rev/min. The obtained slurry
was dried in a furnace at 150 °C for 24 h, and then cold pressed at
75 MPa to produce cylindrical specimens (13 mm diameter). The
compacted powders were sintered in the temperature range
900–1350 °C for 2 h.

2.2. Characterization methods

A LABSYS EVO DTA/DSC-TG SETARAM equipment was used to
perform the TG and DTA experiments. The samples were heated to
1400 °C under argon gas flowing at a rate of 40 cm3/min. Heating rates
of 10, 20, 30, 40, and 50 °C/min were used. Dilatometry experiments
were carried out up to 1320 °C at a heating rate of 5 °C/min using
NETZSCH (Dil 402 C) equipment. A reference sample made of α-
Alumina having the same dimensions was used. A diffractometer
system (XPERT-Pro) with Cu-Kα radiation of a wavelength 0.15418 nm
was used to characterize the raw powders as well as sintered samples. A
KERN densimeter was used to determine the bulk density of samples
following the water immersion method. The raw powders and con-
solidated samples were analyzed using JEOL SEM model JSM-7001F.
Raman spectroscopy measurements were carried out using BRUKER
SENTERRA equipment.

2.3. Calculation methods

The non-isothermal activation energy (EA) for cordierite formation
was calculated using Kissinger [40,41], Boswell [42], and Ozawa [43]
methods according to Eqs. 1–3, respectively, as expressed bellow:
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Where φ[°C/min], EA [kJ/mol], Tp[°C] and R, are the heating rate,
activation energy, absolute peak temperature in DTA curves, and the
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universal gas constant, respectively.
The value of the Avrami parameter n, which indicates the crystal-

lization mode, was calculated using the following equation [44–46]:
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2

(4)

Where ΔTp is the full width, at the half-maximum intensity, of the
exothermic peak.

The value of the kinetic parameter m, which indicates the di-
mensionality of crystal growth, was calculated using the Matusita
equation (Kissinger modified equation) [45]:
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3. Results and discussion

3.1. Processing of powders

The chemical composition of DD1 and TK raw kaolinite is presented
in Table 1. The SiO2 content SiO in DD1 kaolinite is 45.3 wt% compared
with 62.1 wt% in Malaysian kaolinite [47], 53.7 wt% in French kaoli-
nite [48], and 52.8 wt% in American kaolinite [49]. The Al2O3 content
is 39.13 wt% compared with Malaysian kaolinite 36.8 wt% [47],
French kaolinite 41.8 wt% [48], and American kaolinite 44.7 wt% [49].
The SiO2 and Al2O3 contents in TK kaolinite are 69.86 and 19.29 wt%,
respectively. The TK kaolinite is very rich of SiO2 but it has low content
of Al2O3. The chemical composition of DD1 and TK kaolinite shows that
they are suitable sources of Al2O3 and SiO2, respectively. The influence
of mechanical milling on the particle size of the DTM powder is shown
in Fig. 1(a). The cumulative distribution was used to obtain the average
particle size as a function of milling time as presented in Fig. 1(b). It can
be noticed that the average particle size decreased rapidly with the
increase in milling time up to 10 h, then did not change significantly
with further increase in milling time. Fig. 2 shows SEM images of un-
milled kaolinite and the DTM powder milled for 10 h. The particles of
unmilled raw kaolinite powder have large size and irregular shapes.
However, milling the DTM powder for 10 h yielded a homogenous
powder with particles having small size and more rounded shape. It was
reported that milling of precursors promotes the formation of large
amount of cordierite and improves the densification of sintered samples
[20].

3.2. Phase transformations

TG/DTA, DTG curves of DTM powder mixture heated from room
temperature to 1400 °C (heating rate of 30 °C/min) are presented in
Fig. 3. Two endothermic peaks at 140 and 560 °C, and two exothermic
peaks at 977 and 1184 °C are present. The first mass loss (about 1.5 wt
%) in the temperature range 50–230 °C is due to the evaporation of
adsorbed water and corresponds to the first DTA peak at 140 °C. The
second mass loss (about 12.5 wt%) in the temperature range
400–560 °C is due to the dehydroxylation of the kaolinite and the for-
mation of metakaolinite, which correlates with the second DTA peak at
560 °C. The mass loss remained constant above 680 °C. The first exo-
thermic DTA peak at 998 °C correspond to the formation of mullite.
This is in agreement with the findings of Almeida at al. [1] who

reported a temperature between 900 and 1000 °C for the nucleation of
mullite, depending on the composition of the raw material used. The
second exothermic DTA peak at 1153 °C correspond to the formation of
α- cordierite phase.

Fig. 4 shows the influence of heating rate on DTA curves of DTM
mixture. Endothermic peaks between 50 and 700 °C and exothermic
peaks between 950 and 1250 °C are present. The weak endothermic
peaks centered at 130 °C are due to the evaporation of adsorbed water.
The strong endothermic peaks centered at 560 °C are due to the dehy-
droxylation of kaolinite and the formation of metakaolinite. The exo-
thermic peaks in the temperature ranges 950–1050 °C and
1120–1250 °C are due to the formation of mullite and α- cordierite
phases, respectively. The curves shows clearly that increasing heating
rate from 10 to 50 °C/min shifted the maximum of the peak position to
higher temperature.

The influence of temperature on cordierite crystallization and the
weight fraction of crystalline phases, present in samples sintered at
different temperatures for 2 h, are shown in Figs. 5 and 6, respectively.
The phases present in the sample sintered at 950ºC were sapphirine
(Mg19.12Al45.24Si11.64O80), quartz (SiO2) and magnesium silicate
(Mg2SiO4) and their weight fractions were 66, 12, and 22 wt%, re-
spectively. The magnesium silicate phase disappeared, the fractions of

Table 1
Chemical composition of kaolinite (wt%).

Kaolinite Al2O3 SiO2 Na2O SO3 K2O MgO CaO MnO Fe2O3 TiO2 LOI

TK 19.29 69.86 0.13 0.03 2.67 0.4 0.4 – 0.72 0.4 6.31
DD1 39.13 45.30 0.04 – 0.21 0.05 0.15 0.02 0.07 – 14

Fig. 1. Effect of milling time on particle size distribution (a) and average particle size (b)
of kaolinite and MgO powder mixture.
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sapphirine and quartz decreased to 48 and 7 wt%, respectively, and
mullite (Al4.5Si1.5O9.74) started to form in the sample consolidated at
1000 °C. The fraction of mullite phase increased to 48 wt% with the
increase in temperature to 1100 °C, then decreased to 11 wt% at
1150 °C. The reflections of the mullite phase disappeared in the

spectrum of the sample sintered at 1200 °C. The cristobalite phase
(SiO2) was present in small fractions of 9 and 6 wt% in samples con-
solidated at 1150 and 1200ºC, respectively. The μ-cordierite phase
(Mg8Al16Si20O72) started to crystallize at 1200 °C, and at 1250 °C the α-
cordierite crystallization process begins simultaneously with μ-cor-
dierite (Mg4Al8Si10O36) crystallization. At 1300 and 1350 °C, the frac-
tion of α-cordierite increased to 85 and 96 wt%, respectively, while the
fraction of μ-cordierite decreased to 15 and 4 wt%. Cordierite was re-
ported to form at 1250 °C [1], or between 1100 and 1250 °C [23].

Fig. 7 shows shrinkage curves for DTM mixture heated to 1320 °C at
5 °C/min. It can be clearly seen that transformations occurred in six
stages labeled A, B, C, D, E, and F. Stage A is characterized with a
relative linear expansion between 25 and 160 °C due to the evaporation
of adsorbed water, this is in agreement with the TG/DTA results dis-
cussed earlier. Stage B started at 510 °C and ended at 605 °C, and is
characterized with a small relative linear shrinkage (about 2%) and a
maximum rate of shrinkage at 568 °C. The shrinkage results from the
dehydroxylation of kaolinite and the formation of metakaolinite, and
corresponds to the endothermic peak at 565.4 °C seen in the DTA curve
presented in Fig. 4. Stage C, which starts at 718 °C and extends to
975 °C, as can be seen in Fig. 7(b), is characterized with a large relative
linear shrinkage (about 21.5%). This large shrinkage is due to two
transformations. The first denoted C1 and corresponds to the formation
of Al–Si spinel phase, with a maximum rate at 884 °C; and the second
denoted C2 and corresponds to the formation of magnesium silicate and
quartz with a maximum rate at 918 °C. Stage D starts at 975 °C and
extends to 1150 °C, as can be seen in Fig. 7(c), and is characterized with
a small relative linear shrinkage (about 3%). This small shrinkage is due
to two transformations. The first denoted D1 and corresponds to the
formation of mullite and cristobalite phases which increases with the

Fig. 2. SEM images of kaolinite powder before milling (a) and kaolinite and MgO powder
mixture milled for 10 h (b).

Fig. 3. DTA/TG, DTG curves of kaolinite-magnesia mixture
(heating rate 30 °C/min).

Fig. 4. DTA curves of kaolinite-magnesia mixture (at different heating rates).
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increase in heating temperature from 1075 to 1150 °C. The second
denoted D2 and corresponds to the formation of sapphirine with a
maximum speed at 1071.5 °C. The expansion seen in stage E, between
1235 and 1350 °C, is due to the formation of cordierite, while, the ex-
pansion seen in stage F, between 1340 and 1358 °C, might be due to the
presence of a glass phase.

Raman spectra of samples sintered at different temperatures for 2 h
are presented in Fig. 8. For the sample sintered at 950 °C, the high in-
tensity peaks at 393, 461, 507, 580, and 634 cm−1, and the low in-
tensity peaks at 822 and 858 cm−1 are characteristic peaks of the
sapphirine and magnesium silicate phases, respectively. In addition to
these peaks, a peak at 406 cm−1 characteristic of mullite appeared in
the spectrum of the sample sintered at 1000 °C. Peaks of magnesium
silicate disappeared from the spectrum of the sample sintered at

1050 °C, and only mullite peaks (at 406 and 560 cm−1) and sapphirine
peaks (at 461, 507, 580, and 634 cm−1) were present. The new peaks
which appeared at 253, 445, and 611 cm−1 in Raman spectrum of the
sample sintered at 1100 °C were attributed to mullite. For the sample
sintered at 1150 °C, peaks at 253 and 507 cm−1, characteristic of
mullite and sapphirine, respectively, are still present, the other peaks at
253, 370, 507, 565, 670, 975, 1014 cm−1, were attributed to cordierite.
Raman peaks at 256, 292, 370, 435, 487, 565, 670, 975, 1014, and
1190 cm−1 present in spectra of samples sintered at 1200, 1250, 1300,
and 1350 °C were attributed to the cordierite phase. Peaks character-
istic of mullite and sapphirine phases disappeared from the spectra
indicating that cordierite formation was complete [50].

3.3. Kinetic parameters

Plots of Y versus (1/Tp), obtained using Kissinger, Boswell, and
Ozawa methods, for α- cordierite formation at various heating rates are
shown in Fig. 9. The values of the activation energy of cordierite for-
mation calculated from the slope of the function Y = f (1/Tp) and the
values of coefficient of determination R2 are listed in Table 2. The ac-
tivation energy values for the formation of the cordierite phase, cal-
culated from non-isothermal DTA results using Kissinger, Boswell and
Ozawa methods, were 577, 589 and 573 kJ/mol, respectively. These
values are comparable with those of 532–574 kJ/mol reported by Do-
nald [30], for the glass to μ-cordierite transformation. The average
activation energy value of 580 kJ /mol obtained in this work, is com-
parable with that of about 600 kJ/mol obtained for the glass to μ-cor-
dierite transformation, and is lower than that of 800 and 850 kJ/mol
reported for the μ-cordierite to α-cordierite transformation [25]. Also, it
is lower than the average activation energy of 653 kJ/mol obtained for
the formation of cordierite from a stoichiometric starting glass as re-
ported by Kim and Lee [31]. However, it is larger than the activation
energy values between 170 and 500 kJ /mol reported by other re-
searchers [25–36]. The discrepancy in the reported activation energy
values might be attributed to the different methods of sample pre-
paration, data collection, or data analysis [26]. It is worth mentioning
here that the kinetics of cordierite formation was investigated under
isothermal [25–27,30] and non-isothermal [25,28–36] conditions, and
different techniques including DTA [28–32,35,36], DSC [30,34], x-ray
diffraction [27,33], and time resolved powder diffraction [25,26], were
used to determine the activation energy values. Additionally, in some
studies, additives such as P2O5 and B2O3 [27], P2O5 [28], CeO2 [31],
and NiO [32], BaO [36], and zinc [26] were added to the raw materials
which influenced the formation of cordierite.

The values of the Avrami parameter n, which depicts the crystal-
lization mode, for heating rates from 10 to 50 °C/min, were determined
using Eq. (4) and presented in Table 3. The average value of the Avrami
parameter is 2.12. This value is close to 2, which indicates that cor-
dierite crystallization is controlled by the interface reaction. Plots of ln
(φn/Tp2) versus 1/Tp obtained using Matusita method (Eq. (5)) are
shown in Fig. 10. The dimensionality of crystal growth, m, calculated
from the slope of the function, is found to be equal to 2.05 for cordierite
formation. Both the growth morphology parameters n and m are close
to 2. These results show that the bulk nucleation with constant number
of nuclei is the dominant mechanism in cordierite crystallization fol-
lowed by two-dimensional growth with plates morphology controlled
by the interface reaction [45,47].

3.4. Densification and microstructure

The change in the bulk density of samples is shown in Fig. 11. The
density increased from 2.11 to 2.51 g/cm3 with the increase in sintering
temperature from 900 to 1200 °C, then decreased to 2.50, 2.46, and
2.42 g/cm3 with further increase in sintering temperature to 1250,
1300, and 1350 °C, respectively. The increase in the bulk density is due
to the decrease in the amount of pores during sintering. Furthermore, it

Fig. 5. XRD patterns of DTM powder treated at different temperatures for 2 h. A: mag-
nesium silicate, Q: quartz, M: mullite, S: sapphirine, C: cristobalite, µ: µ- cordierite and α:
α- cordierite.

Fig. 6. Weight fraction of crystalline phases present in samples sintered at different
temperatures for 2 h.
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was reported that “densification is usually enhanced in homogeneous
powder compacts in which particles are packed to high relative density
and large pores and powder agglomerates are absent” [49,51]. It is

believed that the small particle size and the rounded shape of the
particles of the milled powder had enhanced sintering and improved
densification as a result of the small diffusion path and the large surface
area associated with the fine particles. The bulk density value of 2.50 g/
cm3 obtained at 1250 °C is very close to 2.53 g/cm3, the bulk density
value of cordierite [1]. This suggests that the formation of highly dense
cordierite (relative density of almost 99%) was complete at 1250 °C.
The decrease in bulk density with further increase in temperature to
1250 and 1350 °C might be due to the presence of a glassy phase [52].
The dilatometry results recorded between 1340 and 1358 °C showed
the possibility of the presence of a glassy phase. It is worth mentioning
here that cordierite melts at 1470 °C, and sintering temperatures as
high as 1300 and 1350 °C might lead to the formation of a liquid phase
which decreases the bulk density. The density value of 2.50 g/cm3

obtained for the sample sintered at 1250 °C for 2 h is comparable with
the values of 2.58 and 2.52 g/cm3 reported for cordierite samples
synthesized from natural zeolite, MgO, and Al2O3 mixture mechanically
activated for 0.5 and 2 h, respectively, and sintered at 1250 °C for 1 h
[52]. The density values of 2.46 and 2.42 g/cm3 obtained for samples
sintered at 1300 and 1350 °C for 2 h, respectively, are in good agree-
ment with the value of 2.4 g/cm3 reported for cordierite synthesized by
solid-state reaction sintering of Moroccan stevensite and andalusite at
1300 °C for 2 h [53]. The density value of 2.46 g/cm3 achieved for the
sample sintered at 1300 °C for 2 h is slightly higher than that of 2.33 g/
cm3 reported for the sample produced from mechanically activated
kaolin/talc/boehmite powders and sintered at 1300 °C for 2 h [54]. The
density value of 2.42 g/cm3 achieved for the sample sintered at 1350 °C
for 2 h is slightly lower than that of 2.58 g/cm3 reported for cordierite
ceramics obtained for samples produced from mechanically activated
kaolin/talc/alumina powders and sintered at 1350 °C for 1 h [55].

Typical SEM images of surfaces of a fractured and polished sample
sintered at 1300 °C for 2 h are shown in Fig. 12. The sintered sample has
a homogeneous microstructure and uniform distribution of small pores
(smaller than 10 µm) and cordierite grains with small average grain size
of about 3 µm. The morphology of cordierite crystals is known to

Fig. 7. Dilatometry curves of kaolinite-magnesia mixture. (a:
shrinkage (expansion) curves and first derivatives of shrinkage
(expansion) curves, b: Stage C and c: stage D).

Fig. 8. Raman spectra of DTM powder sintered at different temperatures (MS: aluminum
silicate, M: mullite, Sa: sapphirine and Cr: cordierite).
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depend on the composition of precursors [1]. The micrographs pre-
sented in Fig. 12 support the results obtained from TDA, XRD, Raman
spectra and dilatometry experiments, which confirmed the presence of
cordierite phase in the DTM mixture sintered at 1300 °C. Similar results
were reported by Bejjaoui and co-workers [53] who confirmed the
formation of monolithic cordierite, from Moroccan stevensite and an-
dalusite, in samples sintered at 1350 °C for 2 h. Additionally, it supports
the findings of Almeida [1] who obtained cordierite from compositions
containing kaolin waste, talc, and magnesium oxide and concluded that
cordierite nucleation started at 1250 °C and intensified at 1350 °C.

The results of this study revealed the possibility to synthesize
highly-dense and low-cost cordierite through milling and reaction sin-
tering Algerian kaolinite and magnesia. Cordierite ceramic materials
are of great industrial importance because of their low cost [1] and
negative thermal expansion along the C direction, which leads to sig-
nificant improvement in thermal shock resistance and reduction in
thermal conductivity [56]. This work focused on the synthesis and
crystallization behavior of cordierite. The mechanical and thermal
properties of the developed material will be the subject of future work.

4. Conclusion

Low-cost cordierite ceramics were successfully prepared by ball
milling and reaction sintering of Algerian kaolinite and synthetic
magnesia. Complementary techniques were used to characterize phase
transformations, sintering behavior, and crystallization kinetics.
Activation energies, for cordierite formation, and growth morphology
parameters were evaluated using Kissinger, Boswell, and Ozawa
methods. Milling the kaolinite and magnesia mixture for 10 h yielded a
homogenous powder, decreased the average particle size, and improved
the roundness of particles. Different crystalline phases were present in
the samples sintered in the temperature range 900–1150 °C, the cor-
dierite phase started to crystallize at 1200 °C, and the formation of
highly dense cordierite (99%) was complete at 1250 °C. The activation
energy values for cordierite formation calculated using Kissinger,
Boswell, and Ozawa methods were found to be equal to 577, 589, and
573 kJ/mol, respectively. The kinetic parameters n and m had values
close to 2. Bulk nucleation with a constant number of nuclei was the

Fig. 9. Plots of Y versus (1/Tp) of α- cordierite formation at
various heating rates.

Table 2
Activation energy (EA) and the coefficient of determination (R2) of α- cordierite formation
calculated using different methods.

Method Kissinger Boswell Ozawa

Activation energy EA (kJ/mol) 577 589 573
Coefficient of determination (R2) 0,9977 0,9978 0,9979

Table 3
Avrami parameter n obtained from DTA experiments performed at different heating rates.

Heating rates (°C/min) 10 20 30 40 50

ΔT 32 34 37 38 39
Tp peak 1156 1173 1184 1194 1203
Avrami parameter (n) 2.30 2.21 2.06 2.04 2.01

Fig. 10. Plot of ln(φn/Tp2) versus 1/Tp according to Matusita equation.

Fig. 11. Bulk density of samples sintered at different temperatures.
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dominant mechanism in cordierite crystallization, followed by two-di-
mensional growth controlled by interface reaction.
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Abstract: The decomposition kinetics of Algerian Tamazarte kaolinite (TK) was investigated using thermogravimetric analysis (TG). 

Differential thermal analysis (DTA) and TG experiments were carried out between room temperature and 1400 °C, at different 

heating rates from 10 to 40 °C/min. The activation energies, measured by DTG from isothermal treatments using 

Johnson−Mehl−Avrami (JMA) and Ligero methods and by non-isothermal treatments using Ozawa, Boswell and Kissinger methods, 

were around 151 and 144 kJ/mol, respectively. The Avrami parameter of growth morphology (indicating the crystallization mode) 

was found to be around 1.57 using non-isothermal treatments; however, when using isothermal treatments it is found to be equal to 

1.35. The numerical factor, which depends on the dimensionality of crystal growth, is found to be 1.53 using Matusita equation. The 

frequency factor calculated by the isothermal treatment is equal to 1.55×107 s−1. The results show that the bulk nucleation is followed 

by three-dimensional growth of metakaolinite with polyhedron-like morphology controlled by diffusion from a constant number of 

nuclei. 

Key words: kaolinite; decomposition kinetics; Avrami parameter; activation energy; growth morphology 

                                                                                                             

 

 

1 Introduction 
 

Kaolin is widely used in a diverse applications in 

the industry of ceramics: conventional, structural and 

refractory ceramics, dielectrics and infrared transmitting 

materials [1,2]. Further than ceramics applications, 

kaolin also is utilized as an industrial filler agent for 

paper, rubber, plastics, cosmetics and paints [1,2]. Also, 

kaolin can be utilized for management of waste and 

preparation of geopolymers, geopolymer based 

composites and zeolites [1,3]. All these applications 

contain the thermal transformation of kaolinite and  

main mineral phase of kaolin. So, the course of 

metakaolinite development from kaolinite has been 

proved by some techniques and methods such as 

thermogravimetric analysis (TG), differential thermal 

analysis (DTA), differential scanning calorimetry (DSC) 

and dilatometry [2,3,4,5,6−14]. 

By using different factors such as the degree of 

structural ordering, adsorbed and substituted ions, shape 

and particle size, the thermal decomposition of kaolinite 

were determined. Also, the influence of instrumental 

conditions on the rate of decomposition is discussed in 

many works. In the range of temperature between 450 

and 700 °C, the water release of kaolinite and the 

formation of the metakaolinite Al2Si2O7 are well known. 

During the thermogravimetric investigation, the 

difference between the thermogravimetric mass loss 

(between 11.2% and 14.5% [4,5]) and the theoretical 

value of 13.95% is commonly reported. 

In published works [6−16] the kinetics and 

mechanism of thermal decomposition of kaolinite and 

general clay mineral give large interesting. A full 

spectrum of methods, including molecular spectroscopy 

[6,7], electron microscopy [9] and thermal analysis 

techniques [8,10−12] were investigated in a massive 

process. 

The aim of the present work is to study two 

corresponding processes during thermal decomposition 

of kaolin, such as dehydroxylation of kaolinite and the 

mechanism of dehydroxylation. The important kinetic 

parameters (overall activation energy and frequency  

factor) will be determined on the basis of TG experiments. 
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2 Experimental 
 

Raw kaolin of Tamazarte (from Jijel, Algeria) was 

used in this investigation. Its chemical composition was 

determined by X-ray fluorescence (XRF) as shown in 

Table 1. The raw kaolin was milled by planetary ball 

with alumina grinding media for 4 h, after that it was 

milled by attrition for 2 h using ZrO2 balls (diameter of 

1.25 mm) at a speed of 700 rev/min. The slurry was dried 

at 150 °C, crushed manually then sieved through a    

63 µm mesh. 

 

Table 1 Chemical composition of raw kaolin (mass fraction, %) 

Al2O3 SiO2 Na2O P2O5 SO3 

33.00 61.73 0.14 0.03 0.03 

K2O MgO CaO Fe2O3 

2.96 0.44 0.44 0.80 

 

Thermal analysis (DTA/TG) at the same time was 

carried out on a Setaram LABSYS Evo TG−DSC 

1600 °C equipment, operated under Argon atmosphere. 

The samples were heated from room temperature up to 

1400 °C at heating rates of 10 to 40 °C/min. The phases 

and their transformations were characterized by 

diffractometer system (XPERT-Pro) with a scan step of  

0.0167° (Cu Kα radiation and a Ni filter) operated at   

40 kV and 40 mA. The morphology of powders was 

characterized by a JEOL scanning electron microscope 

(SEM) model JMS 5600. The mechanism and kinetics of 

kaolinite transformation have been investigated by two 

different isothermal and non-isothermal methods. 

According to the information obtained about the thermal 

activities of kaolin, each technique gave excellent results. 

Many methods have been introduced to calculate 

the activation energy (EA) in the case of the 

non-isothermal method. In this study, just three of 

methods Ozawa [15,16], Boswell [17] and Kissinger 

were used [18−20]. The principle basics were listed by 

three formulas below: 
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where Ci (i=1, 2 and 3) is a constant, v is the heating rate 

in the DTG analysis, EA is the activation energy, Tp is the 

absolute peak temperature in DTG curves, and R is the 

gas mole constant. The activation energy can be 

calculated by the slope obtained. The value of Avrami 

exponent, n, was determined from the shape of DTG 

curves at any heating rates as [21,22] 
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                                 (4) 

 

where ∆Tp is the width of crystallization peak at half 

maximum. 

MATUSITA and SAKKA [23] have proposed a 

method to change Kissinger method as follows: 
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where m is a numerical factor which depends on the 

dimensionality of crystal growth and n is the Avrami 

parameter which indicates the crystallization mode. 

Now in the second method (isothermal treatment of 

the TG/DTG obtained curves) the theoretical basis for 

interpreting TG results is determined by the 

Johnson−Mehl−Avrami (JMA) theory. Under an 

isothermal condition, the evolution of the crystallization 

fraction with the time (t) during a phase transformation 

can be described as 
 

x=1−exp[(−kt)n]                              (6) 
 

where x is the volume fraction crystallized versus time (t), 

it was determined from the DTG results presented in the 

formula below: 
 

T
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A
x

A
                                     (7) 

 
where A0 is the total area of the peak in the DTG curve 

between the temperature Ti (the initial of crystallization) 

and Tf (the completion of crystallization); AT is the area 

under the peak between Ti and T; k is the reaction rate 

constant. Its temperature dependence is expressed by the 

Arrhenius type equation: 
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where k0 is the frequency factor. Equations (6) and (8) 

lead to 
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LIGERO et al [24] suggested a mathematical 

method through non-isothermal techniques. The 

activation energy can be deduced from the slope of    

Eq. (9) if the authors select the same value of x in every 

experiment at different heating rates and plot for a given 

x. The function ln(dx/dt) versus 1/T shows that the plot of 

ln(dx/dt) versus 1/T at the same value of crystallized 



D. REDAOUI, et al/Trans. Nonferrous Met. Soc. China 27(2017) 1849−1855 

 

1851 

fraction x at different heating rates. Hence, the Avrami 

parameter n was determined by the selection of many 

pairs of x1 and x2 that contain the condition        

ln[k0 f
 (x1)]=ln[k0 f

 (x2)] for each heating rate, and using 

Eq. (9), the following equation is derived [24]. 
 

2 1

2 2 1 1

ln[ln(1 ) / ln(1 )]

ln{(1 ) ln(1 ) / [(1 ) ln(1 )]}

x x
n

x x x x

 


   
      (10) 

 

In addition, the frequency factor k0 can be 

calculated by the following equation: 
 

0 1 0ln[ ( )] ln lnk f x k n    
 

1
[ln( ln(1 ))] ln(1 )

n
x x

n


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3 Results and discussion 
 

Figure 1 shows the DTA/TG and DTG curves of 

kaolin powder heated from room temperature to 1400 °C 

at a heating rate of 30 °C/min. Two-step mass losses are 

observed on the TG curve. The first mass loss (∆m=1.5%) 

is due to the evaporation of adsorbed water and the 

formation of kaolinite. This transformation corresponds 

to the endothermic peak at 133 °C as seen in the DTA 

curve otherwise at 114 °C (first peak) in the DTG curve. 

The second step of mass loss (∆m=10%) is due to the 

dehydroxylation of kaolinite and the formation of 

metakaolinite, which corresponds to the endothermic 

peak at 582 °C seen in the DTA curve and corresponds to 

the second peak on the DTG curve at 580 °C. Two other 

exothermic peaks were observed on the DTA curve. The 

first one at 995 °C corresponds to the formation of 

primary mullite and amorphous silica SiO2 and the 

second at 1198 °C corresponds to the amorphous 

transformation of SiO2 to a crystalline phase 

(cristobalite). It is close to the value at 1200 °C reported 

by AZA et al [1] and PTÁČEK et al [25]. 

Figure 2 shows the XRD spectra of raw kaolin 

(Tamazarte) treated at different temperatures for 60 min. 

From ambient temperature to 200 °C, only reflections of 

aluminum silicate hydroxide (Al2Si2O5(OH)4 kaolinite) 

and silicon oxide (SiO2, Quartz) were present. At 700 °C, 

complete transformation of kaolinite to metakaolinite 

was observed. A primary mullite phase starts to form 

from the spinel phase which was formed at 1000 °C. 

After this temperature, the transformation of the spinel 

phase to the primary mullite was completed and 

cristobalite started to form through the transformation of 

silica and quartz at 1200 °C. All the transformations of 

kaolin in DTA/DTG results are confirmed by the XRD 

phase analysis as shown in Fig. 2. 

Figure 3 shows the scanning electron micrographs 

of kaolin powder before milling and after milling (in 

planetary ball for 4 h and then milled by attrition for 2 h). 

It can be clearly seen that the powder of kaolin has a 

large particle size distribution and an irregular shape. 

However, milling decreased the particle size, and yielded 

a homogeneous powder mixture with particles having 

almost spherical shape. These parameters (small particle 

size and spherical shape) play an important effect in the 

sintering and compaction of the powder through 

reduction of time and temperature sintering. 

Figure 4 shows the variation of the crystallized 

fraction of metakaolinite (dehydroxylated of kaolinite) 

which was calculated using Eq. (7) from TG experiments 

and the differential thermogravimetry (DTG). It can be 

seen that the temperature of the maximum rate of 

dehydroxylation curves peak position (Tp) is shifted to a 

higher temperature from 537 to 588 °C when the heating 

rate increased from 10 to 40 °C/min. The increase of 

heating rate shifts the rate of the variation of the 

crystallized fraction from 0.146 to 0.623 min−1 and the 

time of the crystallized fraction decreases from 12.5 to  

3 min. 

Figure 5 presents the derivation of relative mass 

loss change analysis curves for Tamazarte kaolinite at  

 

 

Fig. 1 DTA/TG and DTG curves of Tamazarte kaolin powder heated at 30 °C/min 
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Fig. 2 XRD patterns of raw kaolin treated at different 

temperatures 
 

 
Fig. 3 SEM images of raw kaolin powder (a) and kaolin 

powder (b) after milling (in planetary ball for 4 h and by 

attrition for 2 h) 

different heating rates between 400 and 700 °C and the 

plots according to Kissinger (Eq. (3) ), Ozawa (Eq. (1)) 

and Boswell (Eq. (2)) methods. The activation energies 

of dehydroxylated kaolinite calculated from the slope of 

the function Yi=f (1/Tp) are listed in Table 2. The average 

of activation energy is 144 kJ/mol. The above values of 

activation energy fall in the range 115−250 kJ/mol 

[1,3,13,26−29] (115, 227, 119, 178, 188, 197 and    

248 kJ/mol, respectively). The difference between the 

reported values of activation energy of dehydroxylated 

kaolinite was attributed to many factors such as kaolinite 

structure [6], heating rate [30] and impurities [27]. Table 

3 presents the values of the Avrami parameters which 

indicate the crystallization mode, n, for different heating 

rates using Eq. (4). The average Avrami parameter is 

5511, which suggests that the crystallization process of 

meta kaolinite should be controlled by a diffusion  

growth [31]5 

Figure 6 shows the plots of ln(vn/Tp
2) versus 1/Tp 

according to Matusita equation (Eq. (5)). The 

dimensionality of crystal growth, m, calculated from  

the slope of the function ln(vn/Tp
2)=f(1/Tp), is found to be  

 

 

Fig. 4 Crystallized fractions and rate of crystallized fraction of 

metakaolinite formation at different heating rates 

 

 

Fig. 5 Corresponding plots of dehydroxylation of kaolinite at different heating rates 
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Table 2 Values of EA and R2 for kaolinite dehydroxylation by 

using Ozawa, Boswell and Kissinger methods from TG/DTG 

experiments 

Method EA/(kJ·mol−1) R2 

Ozawa 146 0.9987 

Boswell 146 0.9986 

Kissinger 140 0.9985 

 

Table 3 Values of Avrami parameter n for different heating 

rates from TG/DTG experiments 

v/(°C·min−1) ∆T Tp/°C n 

10 67.14 536.64 1.4 

15 63.81 550.54 1.51 

20 62.088 560.67 1.59 

25 62.85 570.86 1.61 

30 63.51 578.03 1.62 

35 65.04 582.63 1.60 

40 64.89 587.85 1.62 

 

 

Fig. 6 Plot of ln(vn/T2
p) versus 1/Tp according to Matusita 

equation 

 

1.53 for the dehydroxylated of kaolinite. Both growth 

morphology parameters n and m are close to 1.5. These 

results also indicate that bulk nucleation is followed by 

three-dimensional growth of metakaolinite with 

polyhedron-like morphology controlled by diffusion 

from a constant number of nuclei. 

Figure 7 presents the plot of ln(dx/dt) and 1/T versus 

crystallized fraction x at different heating rates from 

TG/DTG experiment. A mathematical method through 

non-isothermal techniques was proposed by LIGERO et 

al [24]. If the same value of crystallized fraction x in 

every experiment at different heating rates is selected, 

the function ln(dx/dt) versus 1/T gives a linear curve  

(Fig. 8). The activation energy can be calculated from the 

slope of the function ln(dx/dt)=f(1/T) [24,32]. The values 

of activation energy EA for different crystallized fractions, 

which are calculated by the average of the slopes of the 

lines, are listed in Table 4. The coefficient of 

determination R2 is greater than 0.99 for different x 

values. The average activation energy of dehydroxylated 

kaolinite is 151 kJ/mol, which is in good agreement with 

that of 144 kJ/mol estimated by non-isothermal TG/DTG 

treatment. 

 

 

Fig. 7 Plot of ln(dx/dt) and 1/T versus of crystallized fraction x 

at different heating rates 

 

 

Fig. 8 Plots of ln(dx/dt) versus 1/T at same value of crystallized 

fraction x at different heating rates 

 

Table 4 Activation energy EA and coefficient of determination 

R2 for different crystallized fractions 

x R2 EA/(kJ·mol−1) 

0.1 0.998 147 

0.2 0.994 145 

0.3 0.995 146 

0.4 0.997 149 

0.5 0.998 152 

0.6 0.996 153 

0.7 0.996 154 

0.8 0.997 156 

0.9 0.992 158 
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Figure 9 presents the plot of ln[k0f(x)] versus 

crystallization fraction x at different heating rates (20, 30 

and 40 °C/min)5 The Avrami parameter, n, was 

determined by the selection of many pairs of x5 and x2 

that satisfied the condition ln[k0 f
 (x5)]=ln[k0 f

 (x2)] using 

Eq. (10). The average values of Avrami parameter, n, for 

each heating rate are listed in Table 5. The average 

Avrami parameter is 1.35. The frequency factor, k0, can 

be calculated by Eq. (11); the average value of k0 is 

1.55×107 s−1. 

 

 

Fig. 9 Plots of ln[k0f(x)] versus crystallization fraction for 

kaolin powder heated at different heating rates 

 

Table 5 Values of Avrami parameter, t0.75/t0.25 value and 

frequency factor at different heating rates 

v/(°C·min−1) n t0.75/t0.25 k0/107 

10 1.30 1.61 1.99 

15 1.34 1.66 1.50 

20 1.36 1.70 1.61 

25 1.35 1.70 1.58 

30 1.36 1.69 1.52 

35 1.34 1.70 1.55 

40 1.38 1.69 1.56 

nmoy=1.35; (t0.75/t0.25)moy=1.67; (k0)moy=1.55×10
7
 

 

From the ratio of time for two fixed degrees of 

transformation, the morphology of the crystal growth can 

be obtained [31,32]. A suitable representative index is the 

ratio of time for 75% and 25% transformation, in such a 

way we find 1.48≤t0.75/t0.25≤1.69 for 3D growth 

(polyhedron), 1.69≤t0.75/t0.25≤2.20 for two-dimensional 

growth (plates) and 2.20≤t0.75/t0.25≤4.82 for one- 

dimensional growth (needles). The average values of 

t0.75/t0.25 for each heating rate are listed in Table 5. For all 

the heating rates the average value is 1.67. This  

suggests a three-dimensional growth of metakaolinite 

crystals [32]. 

 

4 Conclusions 
 

1) The activation energies, measured by DTG from 

isothermal and non-isothermal treatments were around 

151 and 144 kJ/mol, respectively. 

2) The Avrami parameters of growth morphology 

were found to be around 1.57 and 1.35 using 

non-isothermal and isothermal treatments, respectively. 

3) The numerical factor, which depends on the 

dimensionality of crystal growth, is found to be 1.53 

using Matusita equation. 

4) The frequency factor calculated by the isothermal 

treatment is 1.55×107 s−1. 

5) The bulk nucleation is dominant in metakaolinite 

formation followed by three-dimensional growth of 

metakaolinite with polyhedron-like morphology 

controlled by diffusion from a constant number of nuclei. 
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用热重分析法研究阿尔及 

利亚 Tamazarte 高岭土的热分解动力学 
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摘  要：采用热重分析法(TG)和研究阿尔及利亚 Tamazarte 高岭土的热分解动力学。差热分析(DTA)和 TG 实验在

室温~1400 °C 下进行，加热速率为 10~40 °C/min。采用 JMA 和 Ligero 法由等温处理测得的活化能，以及采用 OFW

和 KAS 法由非等温处理测得的活化能，分别约为 151 和 144 kJ/mol。采用非等温处理确定的生长形貌 Avrami

参数约为 1.57，而采用等温处理时该值约为 1.35。数值因数与晶体生长的维度有关，采用 Matusita 方程确定的值

为 1.53。采用等温处理时，计算得到的频率因子为 1.55×107 s−1。结果表明，块体形核之后伴随偏高岭土的三维生

长，偏高岭土具有受扩散控制的多面体结构，以一定数量的晶核开始生长。 
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In this study, the mechanism and kinetic parameters of Al–Si spinel crystal-
lization from Algerian Tamazarte kaolinite was studied by Differential ther-
mal analysis (DTA) technique, which were carried out on samples between 
room temperature and 1400°C at different heating rates (10–40°C/min). 
X-ray diffraction was used to identify the phases present in the samples. The 
activation energies measured by both isothermal (Johnson–Mehl–Avrami 
(JMA) theory using Ligero method) and non-isothermal (Kissinger meth-
ods) treatments are 870 and 810 kJ/mol, respectively. The growth morpho
logy parameters n (Avrami parameter which indicates the crystallization 
mode) were found to be almost equal to 1.08, using non-isothermal treat-
ments, and equal to 1.17 using isothermal (Ligero method) and m (the 
numerical factor which depends on the dimensionality of crystal growth) 
was 1.07 obtained by Matusita and al. equation. Analysis of the results 
showed that bulk nucleation was dominant in Al–Si spinel crystallization 
followed by two-dimensional growth of mullite crystals with plates mor-
phology controlled by diffusion from a constant number of nuclei.

Keywords:  Kaolin, Differential thermal analysis, Avrami parameter, Activation 
energy, Kinetic parameters, Al–Si spinel.

1  INTRODUCTION

Kaolin is usually utilized in a various number of applications such as sin-
tered ceramic compositions, the ceramic industry which contained: struc-
tural and refractory ceramic, conventional ceramics, microwave dielectrics, 
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high-temperature protective coatings, infrared transmitting materials and 
microelectronic packaging. Further than the ceramics, Kaolin is used an 
industrial filler agent for paper rubber, cosmetics, paints, plastics, etc. 
Additionally, it can be utilized for waste management and preparation  
of geopolymers and geopolymer with based composites, zeolites and inter-
calates [1–3].

All these applications involve the importance of the thermal transforma-
tion of kaolin [1], the main mineral constituent of kaolin is kaolinite 
(Al2Si2O5(OH)4 or Al2O3.2SiO2.2H2O by oxide formula). In nature, kaolinite 
usually varies to a great extent in their crystalline order of perfection and 
particle. Hence kaolinite contains different types of impurities, e.g., quartz, 
mica, illite, feldspar, TiO2, and Fe2O3 as associated phases are habitually 
related with clays of different localities [4], the formation of Al–Si spinel 
phase 3Al2O3.2SiO2 from metakaolin Al2O3.2SiO2 at 1050°C described by the 
equation (1) as follows [5,6]:

	 3(2Al2O3.3SiO2) → 2 (3Al2O3.2SiO2) + 5SiO2	 (1)

Many published works [3,6,7] support the formation Al–Si spinel that is one 
of intermediates of mullite rising during thermal treatment of kaolinite. In the 
present integrative study, the crystallization kinetics and growth mechanism 
of Al–Si spinel formation were studied using thermogravimetric analysis 
(TG), differential thermal analysis (DTA), differential scanning calorimetry 
(DSC) and X-ray diffractometer (XRD).

The aim of this paper is to study the crystallization kinetics of Al–Si  
spinel phase from Algerian Tamazarte kaolin have been investigated by DTA 
in order to estimate the activation energy of Al–Si spinel formation based on 
isothermal and non-isothermal methods, the growth morphology parameters 
n and m and the frequency factor for the reaction of Al–Si spinel.

2  MATERIALS AND METHODS

Starting materials used in this investigation were raw kaolin of Tamazarte 
(KT) (from Jijel, Algeria) with the chemical compositions was listed in  
Table 1.The KT kaolin also contains the impurities metal oxides. A high con-
tent (2.96%) of K2O comes from the residual muscovite mica. The raw kaolin 
was milled by using planetary ball mill with alumina grinding media for  
5 h the raw kaolin then milled for 2 h using ZrO2 balls (diameter of 1.25 mm) 
by attrition way at a speed of 700 rev.min-1. The slurry was dried at 150°C, 
powdered after that sieved through a 63 µm mesh.

Thermal behaviors were measured by TG/DSC instruments (Setaram 
LABSYS Evo TG-DSC 1600°C equipment) at a heating rate of 10, 15, 20, 
25, 30, 35 and 40°C/min under flow of argon gas (40 cm3.min-1). X-ray  
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diffraction analysis was carried out on diffractometer system (XPERT-Pro) 
using CuKa radiation and a Ni filter, with a scan step of 0.0167° operated at 
40 KV and 40 mA.

The kinetics and mechanism of formation of the Al–Si spinel phase were 
studied by two different methods isothermal and non-isothermal, each method 
give an excellent results. In the case of the non-isothermal method the activa-
tion energy (EA) of crystallization is calculated using Ozawa–Flynn–Wall 
(OFW) (2) [8,9], Boswell (3) [10] and (4) for Kissinger–Akahira–Sunose 
(KAS) methods [2,5,11–14] as follows 
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Where Ci (i = 1,2 and 3) represents a constant, ϕ is the heating rate, EA is the 
activation energy, Tp is the absolute peak temperature in DTA curves and R  
is the ideal gas constant. The value of kinetic exponent Avrami, n, can be 
calculated from the equation [5,13,15]:
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Where w1/2: is half-width (width at half high) of peak.
Matusita and coworkers have suggested a modified formula of the Kissinger 

equation [11,13] as
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So n is the Avrami parameter indicates the crystallization mode and m is cor-
responding to a numerical factor depends on to the dimensionality of crystal 
growth. 

The theoretical basis for the DTA results is provided under an isothermal 
condition using the Johnson–Mehl–Avrami (JMA) theory, this method describes 

Table 1
Chemical composition of the raw kaolin (wt. %)

Al2O3 SiO2 Na2O P2O5 SO3 K2O MgO CaO Fe2O3

33.00 61.73 0.14 0.03 0.03 2.96 0.44 0.44 0.80
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with the time, t, the evolution of the crystallisation fraction, x, during a phase 
transformation:

	 x kt
n

= − −( )



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1 exp 	 (7)

x is the volume fraction crystallized after time (t), it was obtained from the 
DTA results presented in the formula as follow:

	 x
A

A
T=
0

	 (8)

AT is the area under the peak between the initial of crystallization Ti and  
the completion of crystallization Tf, A0 is the total area of the peak in the  
DTA curve between the temperature Ti and Tf also k present the reaction rate 
constant.

Whose temperature dependence is mostly expressed by the Arrhenian-
type equation [13]:
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So k0 reveals the frequency factor, T in Kelvin is the isothermal temperature, 
EA is the apparent activation energy and R is the ideal gas constant. The 
expression of formula (7) and (9) lead to:
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Through non-isothermal techniques Ligero [11,13] proposed a mathemati-
cal method. The activation energy can be obtained from the slope of the 
equation (10) if we select the same value of x in every experiment on the 
applied heating rate, there must be a linear relationship between ln(dx/dt) 
and 1/T with slope gives the activation energy EA. Then, it is possible to 
calculate the value of crystallized fraction x of the Al–Si spinel phase at 
various heating rates. Hence, the Avrami parameter n was calculated from 
the plot 1n[k0 f(x)]vs. 1/T, we can choice many pairs of x1 and x2 that con-
tented the condition 1n[k0 f(x1)] = 1n[k0 f(x2)] and using equation (10), as the 
following equation [11,13]:
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3  RESULTS AND DISCUSSION

The typical DTA/TG and DTA curves of Tamazarte kaolin powder is showing 
in Figure 1. The powder was heated from room temperature to 1400°C with 
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heating rate of 20°C/min. In the TG curve Two-step mass losses are observed 
clearly. The formation of kaolinite and the evaporation of adsorbed water is 
according to the first mass loss (∆m = 1.6%). This process corresponds to the 
endothermic peak at 116°C as observed in the DTA curve and to first peak at 
107°C as seen in the DTG curve. The second step equal to ∆m = 10%, this 
mass loss is due to the dehydroxylation of kaolinite and the formation of 
metakaolinite, that it’s relates to the endothermic peak at 564°C seen in the 
DTA curve otherwise at 562°C , second peak , in the DTG curve. On the high 
temperature side on the DTA curve, two other exothermic peaks observed, the 
first one at 989°C, the metakaolinite is transformed to a spinel structure and 
amorphous silica SiO2. The AlO6 group combine with SiO4 groups in order to 
form the Al–Si spinel phase that, it was in a short range order structure. The 
Al–Si spinel phase appears at 930°C and continues until at least 1150°C. It is 
close to the value of temperature reported by H. Cheng et al. and Y, F. Chen et 
al. [3,16]. The last exothermic peaks at 1190°C due to the formation of mullite 
phase and the amorphous transformation of SiO2 crystallizes to a crystalline 
phase (cristobalite) over 1200°C [1]. This new phase mullite increases with 
the heating temperature increasing from 1100 to 1200°C [3,17,18]. 

The thermodynamically stable mullite phase is forming by exothermic 
reaction over 1100°C and crystallization of cristobalite from amorphous  
silica proceeds subsequently. All the transformations of kaolin in DTA/DTG 
results are confirmed by the XRD phase analysis as shown in Figure 2.

Figure 2 reveals the XRD spectrum of raw kaolin (Tamazarte) as heated  
at various temperatures for 60 min. At ambient temperature, it is found that 
only reflections of kaolinite (K: aluminum silicate hydroxide Al2Si2O5(OH)4) 
with constituents impurities such as quartz (Q: silicon oxide SiO2) and mica 

Figure 1
DTA/TG, DTG curves of Tamazarte kaolin powder heated at 20°C/min.
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muscovite (Mi: KAl2(Si3Al)O10)·(OH,F)2). At 1000°C mullite (M: Al6Si2O13) 
phase starts to form from the Al–Si spinel phase which was formed and quartz 
impurities also detected. After this temperature the intensity of mullite 
increases with the heating temperature increasing until 1200°C.

Figure 3 depicts the DTA curves for Al–Si spinel phase at different heating 
rates and the rate of the crystallized fraction of Al–Si spinel phase under 

Figure 2
X-ray diffraction spectra of raw kaolin treated at different temperature (K: Kaolinite, Q: Quartz, 
Mi: mica muscovite, M: Mullite).

Figure 3
DTA curves of Tamazarte kaolin powder heated at different heating rates.
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applied heating rate using the differential thermal analysis (DTA). It can  
be observed that the temperature of the maximum of the exothermic peak,  
TP, shifts to a higher temperature as the heating rate increases from 10 to 40°C 
otherwise the rate of the variation of the crystallized fraction increase from 
0.004 to 0.018 s–1.

Figure 4 represent the variation of the crystallized fraction of Al–Si spinel 
from Algerian Tamazarte kaolin studied by using differential thermal analysis 
(DTA) under different heating rates and by using equation (8). It can be seen 
that the time of the crystallized fraction decreases from 08 to 02 min when the 
heating rate increased from 10 to 40°C/min. The crystallized fraction x was 
determined from the DTA results as shown in Figure 3. 

Figure 5 shows the plots of Y versus 1/Tp according to Ozawa (2), Boswell 
(3) and Kissinger (4) methods. The values of the activation energies of  
Al–Si spinel formation of Algerian Tamazarte kaolin at different heating rates 
by using DTA analyses calculated from the slope of the function Yi = f (1/Tp) 
were listed in Table 2. The average of activation energy is 806 kJ/mol. This 
value is in the range 550–954 kJ/mol of the activation energy determined 
[6,14,15,17,18] (they found 954, 822, 550, 840 and 856 kJ/mol, respectively). 
Additionally, it is considered that the presence of mica impurities in KT 
decrease the value of activation as reported by F. Sahnoune et al. [19] from 
1260 kJ/mol to 806 kJ/mol.

Table 3 shows the values of the Avrami parameter which depicts the  
crystallization mode, n, for different heating rates was determined by using 
equation (5), the average Avrami parameter is 1.07 this value is close to 1 as 

Figure 4
Crystallized fraction of Al–Si spinel fromation under different heating rates.
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Figure 5
Plots of Y versus (1/Tp) of Al–Si spinel formation at various heating rates.

Table 2
Values of EA and R2 of Al–Si spinel crystallized by using Ozawa, Boswell and Kissinger

Method Ozawa Boswell Kissinger

The activation energy EA(kJ/mol) 790 819 809

R2 0.9969 0.9968 0.9968

Table 3
Values of the Avrami parameter n for different heating rates from DTA experiments

Heating 
rates

10°C/min 15°C/min 20°C/min 25°C/min 30°C/min 35°C/min 40°C/min

w1/2 35.84 37.75 35.04 34.82 35.47 34.34 34.18

Tp peak 975.80 982.82 985.93 990.83 993.22 995.94 997.80

Avrami 
par.

1.04 1.02 1.08 1.09 1.08 1.12 1.07

reported in the table obtained by Matusita and Komatsu [20], which suggests, 
that the crystallization process of Al–Si spinel must be controlled by a diffu-
sion growth.

Figure 6 represent the plots of ln(ϕn/Tp
2) versus 1/Tp according to Matusita 

(eq. 6). The dimensionality of crystal growth, m, calculated from the slope of 
the function, is found to be equal to 1.07 for the formation of Al–Si spinel 
phase. Both the growth morphology parameters n and m are equal to 1.07 
which close to 1. These results showed that bulk nucleation was dominant in 
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Al–Si spinel crystallization followed by Two-dimensional growth of mullite 
crystals with plates morphology controlled by diffusion from a constant  
number of nuclei [13,20].

Figure 7 presents the plot of Y = ln(dx/dt) and Y = 1/T versus of crystal-
lized fraction x at various heating rates from DTA experiment. At different 

Figure 6
Plot of ln(ϕn/Tp

2) versus 1/Tp according to Matusita equation.

Figure 7
Plot of Y = ln(dx/dt) and Y = 1/T versus of crystallized fraction x at different heating rates.
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heating rates (from 10 to 40°C/min) if the same value of crystallized fraction 
x in every experiment is selected and plot for each x given, the function ln 
(dx/dt) versus 1/T gives a linear curve Figure 8. The activation energy can be 
calculated from the slope of the function ln (dx/dt) = f (1/T). The values of 
activation energy EA for a different crystallized fraction, which calculated by 
the average of the slopes of the lines, are registered in Table 4. The coefficient 
of determination R2 is more than 0.99 for the different values of x. The aver-
age of activation energy Al–Si spinel formation is 875.6 kJ/mol, which is in 
agreement with the result obtained by non-isothermal DTA treatment that  
is 806 kJ/mol.

Figure 9 represents the plot of ln [k0f(x)] versus crystallization fraction x 
for kaolin powder heated under applied heating rate (10, 20 and 30°C/min) 
which calculated for various heating rates with the knowledge of the activa-
tion energy. The Avrami parameter, n, was determined by the selection of 
various pairs of x1 and x2 that satisfy the condition ln [k0f(x1)] = ln [k0f(x2)] 

Figure 8
Plot of ln (dx/dt) versus 1/T at same value of crystallized fraction x at different rates.

Table 4
Values of EA and R2 for different crystallized fractions

crystallized fractions x 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

R2 0.998 0.999 0.999 0.998 0.998 0.996 0.995 0.992 0.970

EA (kJ/mol) 848 869 837 852 869 870 890 888 900
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and using (eq. 11). The average values of Avrami parameter, n, for every heat-
ing rate were registered in Table 5. The average Avrami parameter is equiva-
lent to n = 1.17.

The morphology of the crystal growth can be found, from the ratio of 
times for two fixed degrees of transformation [13,20]. A suitable representa-
tive index is the percentage of times for 75 and 25% transformation in such a 
way we find 2.20 ≤  t0.75/t0.25 ≤ 4.82 for one-dimensional growth (needles), 
1.69 ≤ t0.75/t0.25 ≤ 2.20 for two-dimensional growth (plates) and 1.48 ≤ t0.75/
t0.25 ≤ 1.69 for 3D growth (polyhedron). The middling values of t0.75/t0.25 for 
each heating rate are listed in Table 5. For all the heating rates the average 
value is equal to 1.75. This suggests a two-dimensional growth of Al–Si  
spinel crystallization [13,16].

Figure 9
Plot of ln [k0f(x)] versus crystallization fraction for kaolin powder heated at different heating rates.

Table 5
Values of the Avrami parameter and t0.75/t0.25 value for different heating rates.

Heating rate (°C/min) Avrami parameter, n t0.75/t0.25 value

10
15
20
25
30
35
40

1.17
1.16
1.20
1.18
1.15
1.17
1.16

1.74
1.737
1.729
1.685
1.81
1.766
1.75
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4  CONCLUSIONs

The kinetics and mechanism of formation of the Al–Si spinel phase were 
studied using DTA technique. From the results the authors determined the 
following:

•  �The activation energies was calculated from the exothermic DTA peak 
from isothermal and non-isothermal treatments were around 875.6 and 
806 kJ/mol, respectively. 

•  �The Avrami parameters of growth morphology, n, were around 1 using non-
isothermal and isothermal treatments.

•  �The numerical factor m, of crystal growth, is equal to be 1.07 and close to 
1 using Matusita equation.

The bulk nucleation was followed by Two-dimensional growth of mullite 
crystals with plates morphology controlled by diffusion from a constant num-
ber of nuclei.
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In the present study, the kinetics of meta-kaolinite (Al2O3·2SiO2) formation from Algerian Tamazarte kaolin
was investigated by using differential thermal analysis. The differential thermal analysis and the thermogravimetric
experiments were carried out on samples between room temperature and 1400 ◦C, at heating rates from 10 to
40 ◦Cmin−1. X-ray diffraction was used to identify the phases present in the samples. The activation energies
measured by differential thermal analysis from isothermal and non-isothermal treatments using Johnson-Mehl-
Avrami methods with Ligero approximation and using Kissinger-Akahira-Sunose methods were around 145 and
159 kJ/mol, respectively. The Avrami parameter n which indicates the growth morphology parameters were
found to be almost equal to 1.60, using non-isothermal treatments, and equal to 1.47 using isothermal treatments.
The numerical factor which depends on the dimensionality of crystal growth was 1.60 obtained using Matusita
et al. equation. The frequency factor calculated using the isothermal treatment is equal to 1.173 × 107 s−1.
Analysis of the results have shown that bulk nucleation was dominant during kaolinite transformation, followed
by three-dimensional growth of meta-kaolinite with polyhedron-like morphology, controlled by diffusion from a
constant number of nuclei.
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1. Introduction

Kaolin is usually used in a various number of applica-
tions, for example in the ceramic industry: conventional
ceramics, structural and refractory ceramics, microelec-
tronic packaging, high-temperature protective coatings,
microwave dielectrics and infrared-transmitting materi-
als. Further, other than ceramics applications, kaolin is
also utilized as an industrial filler agent for paper, rubber,
plastics, cosmetics, paints, etc. [1, 2]. In addition, kao-
lin can be utilized for management of waste, preparation
of geopolymers, membranes, geopolymer-based composi-
tes [3–5], intercalates and zeolites. Metakaolin is produ-
ced by calcination of kaolin rock. It has found utilizations
in food processing industry, ceramics and shale oil pro-
cessing [2]. All these applications are based the thermal
transformation of kaolinite and main mineral phase of
kaolin rock.

Thus, the course of mullite development from kaolin
has been proven by a number of methods and techniques,
such as thermogravimetric analysis (TGA), differential
thermal analysis (DTA), differential scanning calorime-
try (DSC) and dilatometry. In published literature [6–10]
the mechanism and kinetics of thermal decomposition
of kaolinite and of general clay mineral are considered
with a wide interest. A broad-spectrum of methods, in-
cluding molecular spectroscopy, electron microscopy and

∗corresponding author; e-mail: sahnounefoudil@yahoo.com

thermal analysis techniques have been used to investi-
gate this process [7–10]. The aim of the present paper
is to study two corresponding processes during thermal
decomposition of kaolin, such as dehydroxylation of kao-
linite and the mechanism of dehydroxylation. Finally the
important kinetic parameters (overall activation energy
and pre-exponential factor) will be determined on the
basis of DTA experiments.

2. Materials and experimental procedure
Raw kaolin (from Tamazarte, Jijel, Algeria) was used

in this investigation. Its chemical composition, determi-
ned by X-ray fluorescence (XRF) is shown in Table I. The
raw kaolin was milled in planetary ball mill with alumina
grinding media for 4 h and after that, milled by attrition
for 2 h using ZrO2 balls (diameter of 1.25 mm) at a speed
of 700 revmin−1. The slurry was dried at 120 ◦C for 24 h,
powdered then sieved through a 63 µm mesh.

The thermal analysis (DTA-TG) was carried out on
a Setaram LABevo TG-DSC 1600 ◦C equipment, opera-
ting under argon atmosphere. The samples were heated
from room temperature up to 1400 ◦C at heating rates
of 10 to 40 ◦Cmin−1. The DTA scans were conducted
in flowing air, using alumina crucibles. The phases and
their transformations were characterised using diffracto-
meter system XPERT-PRO, with scan step of 0.0167◦
(Cu Kα radiation and a Ni filter), operated at 40 kV
and 40 mA.The kinetics and the mechanism of kaolinite
transformation have been studied by two dissimilar met-
hods, such as non-isothermal or isothermal. According
to the information obtained about the thermal activities
of Kaolin, each technique gives excellent results.

(382)
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In this study, the mechanism and the kinetic parameters of the thermal decomposition of gibbsite Al(OH)3 were
studied by differential thermogravimetry technique under non-isothermal conditions, between room temperature
and 1200 K at heating rates of 5, 10, 15 and 20 ◦Cmin−1. The obtained differential thermogravimetry curves show
clearly three distinct peaks. The first peak is due to the partial dehydroxylation of gibbsite. Among the 32 types
of differential equations of non-isothermal kinetics, we have found that the most suitable mechanism is (A3/2:
g(x) = [− ln(1 − x)]2/3) also called Avrami-Erofeev equation of order 2/3. The values of the activation energy
EA and of the pre-exponential factor K are 157 kJmol−1 and 7.58 × 1015 s−1, respectively. The second peak
corresponds to the decomposition of gibbsite to boehmite. Decomposition is controlled by the rate of second-order
reaction (F2: g(x) = (1− x)−1 − 1), under the applied conditions. The activation energy EA and pre-exponential
factor K correspond to 243 kJmol−1 and 3.73× 1022 s−1, respectively. The third peak is due to transformation of
boehmite to alumina. However the mechanism for such transformation is better described by the 3/2 rate order
reaction (F3/2: g(x) = (1 − x)−1/2 − 1). In addition, the values of EA and K were determined to be around
296 kJmol−1 and 1.82× 1019 s−1, respectively. The results of differential thermogravimetry were supplemented by
the differential thermal analysis. X-ray powder diffraction analysis was carried out for samples of gibbsite treated
at different temperatures between 200 and 1200 ◦C in 200 ◦C steps.
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1. Introduction

The thermal decomposition of gibbsite, also named
aluminium trihydrate, Al2O3·3H2O has many industrial
uses, such as, for example, the preparation of technical
ceramic materials (functional and structural applicati-
ons) [1]. It is well known that gibbsite undergoes a series
of reactions and finally forms alumina γ-Al2O3. It had
been established that gibbsite transforms to partial alu-
mina, almost amorphous phase, than to boehmite and
finally to χ-Al2O3 [2]. The main causes for differences in
this series of reactions are the variations in size of par-
ticles, the surface area and the synthetic of gibbsite [3].
The techniques of thermal analysis are remaining to be
the essential tools among the huge variety of methods
which are used for analysis the kinetics of gibbsite de-
hydroxylation. The thermogravimetry (TG) and X-ray
diffraction are other tools, used to evaluate the phase
transitions of gibbsite [4].

Under non-isothermal conditions and by applying the
32 types of non-isothermal kinetic differential equations,
for each stage the overall activation energy EA and pre-
exponential factorK were evaluated from a series of ther-
mogravimetric experiments from room temperature to
1200 K at various heating rates.

∗corresponding author; e-mail: djaidaredaoui@gmail.com

The aim of this paper is to study the mechanism and
the kinetic parameters (activation energy EA and pre-
exponential factor K) of the thermal decomposition of
gibbsite.

2. Materials and methods
The material used in this work is gibbsite, called also

aluminum hydroxide Al(OH)3. It is a commercial powder
which has a lot of uses in ceramic applications, such as
catalysts, catalyst supports, absorbents and as refractory
castables in refractories industries. Its typical composi-
tion is 65% Al2O3, 0.15% Na, 0.005% Fe and 0.002% SO4.
TG analysis of gibbsite powder was conducted at varia-
ble constant heating rates of 5, 10, 15 and 20 ◦Cmin−1,
from room temperature to 1200 K, using Setaram LA-
Bevo TG-DSC 1600 ◦C equipment, operating under argon
atmosphere. The phases formed of aluminum hydroxide
samples at different temperatures were identified by using
diffractometer system XPERT-PRO with scanning step
size of 0.0167.

Initially, the kinetics and mechanism of phase trans-
formation of gibbsite have been studied using isother-
mal and non-isothermal methods. Each technique has
given important information about the thermal activities
of gibbsite.

In order to obtain the value of the activation energy
EA many methods have been proposed. in this study we
will use just three of them, which are Ozawa-Flynn-Wall
(OFW), Boswell and Kissinger-Akahira-Sunose (KAS)
methods described by the following three formulas:

(562)
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Abstract 
In this present study, the thermal decomposition of gibbsite Al(OH)3 was studied by the 

Differential Thermal Analysis (DTA) technique under non-isothermal conditions, the gibbsite powder 
were carried out between room temperature to 900 °C using heating rates of 5, 10, 15 and 20 
°C/min.The obtained DTA curves show two different peaks: the first peak is due to partial 
dehydroxylation of gibbsite and formation of boehmite, the value of the activation energy (EA) 

corresponds to 143 KJ/mol. The second peak corresponds to transformation of gibbsite to -Al2O3 
phase, the activation energy (EA) was found around to 185 KJ/mol. The values of apparent activation 
were determined by Ozawa–Flynn–Wall (OFW), Boswell and Kissinger–Akahira–Sunose (KAS) 
methods and by applying the basic solid-state kinetic equations. The phases formed and the structural 
changes were investigated by differential thermogravimetry (DTG) and X-ray diffraction (XRD) for 
gibbsite powder treated at different temperatures from room temperature to 1100 °C. 

 
Keywords: Activation energy, Decomposition kinetics, Differential Thermal Analysis (DTA), Gibbsite. 
 
 

1- INTRODUCTION 
 

The thermal decomposition of gibbsite to 
boehmite has been studied by a many authors 
using a large variety of methods, such as 
thermal analysis, X-ray diffraction, dilatometry 
and other methods. Gibbsite or as it called 
aluminiumtrihydrate (Al2O3.3H2O) is the usual 
precipitation produced from alumina refineries 
with each sintering process or Bayer [1]. It’s 
have been widely used in many industry 
applications due to their fine particle size, high 
surface area and catalytically active surfaces as 
absorbents, catalysts, catalyst supports, 
coatings and soft abrasives [2]. 

According to its stability and other beneficial 
characteristics is also used to manufacture 
ceramic materials for refractory, 
microelectronics and structural applications [3]. 

In the present work we tried to describe the 
mechanism and thekinetic parameters of the 
thermal decomposition of gibbsite such as the 
activation energy (EA) and pre-exponential 
factor (K0), under non-isothermal conditions and 
by using two methods different, the first one 
byutilizeOzawa–Flynn–Wall (OFW), Boswell 
and Kissinger–Akahira–Sunose (KAS) 
methods, the second method by applying the 
basic solid state kinetic equations [4-12]. 

It is well-known that the thermal decompose-

tion of gibbsite under usually pressures, gives 

two primary products boehmite and -Al2O3 

phase. In vacuum leads to Al2O3 the thermal 
decomposition being almost amorphous [13]. 

At a temperature range from 500 to 750 K, it 
is habitually concluded that the process can be 
divided into two peaks or two stages: the first 
one is due to the partial dehydroxylation of 
gibbsite and formation of boehmite called as 
reaction (A), the second peak correspond to the 

transformation of gibbsite to phase -Al2O3 

named as reaction (B). 
The 32 solid-state mechanisms are applied 

for analyzing the DTA data obtained in each 
stage e.g. the appendix of this paper. The aim 
of this work is to find the most suitable 
mechanism and to determine the kinetics 
parameters of each peak. 

 
2-   MATERIALS AND METHODS 
 

The gibbsite used under this investigation 
was commercially powder called as Aluminum 
hydroxide Al(OH)3. Its typical analysis is 65% 
Al2O3, 0.15% Na, 0.005% Fe and 0.002% SO4. 
The Differential thermal analysis (DTA) and 
Thermogravimetric analysis (TG) experiments 
were carried out on gibbsite powder at a 
temperature range between room temperature 
and 900 °C at different heating rates 5, 10, 15 
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In this work, mullite-zirconia composite were fabricated by reaction sintering of Algerian halloysite
Al2Si2O5(OH)4, boehmite Al(OOH), and zirconia (ZrO2) powder using conventional heating. The appropriate
amount of the three raw powders was ball milled for 5 h and sintered between 1250 and 1650 ◦C for 2 h. A scanning
electron microscope was used to characterize the microstructure of sintered samples. A dilatometer and X-ray
diffractometer were used to analyze the formation and transformation of phases. It is found that for the addition
of zirconia up to 20wt.% the zirconia phase retains its tetragonal structure. The formation of primary mullite in
all samples was complete at 1220 ◦C. The cristobalite started to form at 1350 ◦C, and disappeared at 1500 ◦C in
the samples of mullite, and at 1450 ◦C when ZrO2 was added. The zircon compound ZrSiO4 started to form at
1350 ◦C and completely disappeared at 1550 ◦C. The increase in ZrO2 ratio promoted the formation of grains with
a spherical shape.
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1. Introduction

Mullite is one of the basal ceramic materials traditio-
nally used for refractories and is attractive because of its
high melting point, thermal expansion coefficient and low
thermal conductivity [1, 2], and excellent electrical insu-
lating capability [3]. However, mullite ceramics exhibit
both low strength and fracture toughness at room tempe-
rature. It is, therefore, necessary to use reinforced mullite
ceramics with particles or fibers to produce composites
with superior properties [1]. Many methods have been
used to prepare mullite such as sintering, sol–gel [4], and
coprecipitation. However, the high cost associated with
these methods made it unattractive for commercial app
lications. Synthesis of mullite from clay [5] remains an
economical way to prepare mullite with desired proper-
ties [6]. It is also well known that the reactivity of hal-
loysite clay changes as it undergoes these thermal transi-
tions. The rate of mullite formation depends on the tem-
perature of the reaction. Mullite-ZrO2 composites have
been prepared through many processes [7] including sin-
tering of mixed mullite and ZrO2 powders, reaction sin-
tering of zircon and alumina is a well-established met-
hod for producing mullite-zirconia ceramics. The zir-
con dissociates at high temperature and the ZrO2 and
3Al2O3·2SiO2 form.

The addition of ZrO2 promotes densification and re-
tards grain growth of mullite phase in mullite-zirconia
composites [8]. In this work, we synthesized mullite-
zirconia composite through reaction sintering of Alge-
rian halloysite, boehmite, and ZrO2 and investigated the
phase transformation of the composite.

∗corresponding author; e-mail: raghdiamina@yahoo.fr

2. Material and experimental procedure

Algerian raw halloysite (from Djabal Debagh),
boehmite, and zirconia were used in this investiga-
tion. The powder mixtures were prepared to obtain
80/20mullite/ZrO2 composites, and this is named
HB20Z. In order to prepare a homogeneous mixture of
halloysite, boehmite and zirconia, the ball milling techni-
que was used [9]. This technique was used to deve-
lop many advanced materials including compounds as
oxide-dispersion-strengthened compounds of composites
and nanocomposites. The mixture of the raw powders
was charged into cylindrical zirconia vials together with
15 zirconia balls. The water was added to the mixture
at a ratio of 2:1. The experiments were performed in
a high-energy planetary ball mill (Fritsch P6) and were
carried out at room temperature with a rotation speed of
250 rpm. Finally, the milled mixture was dried at 150 ◦C
for 24 h, then compacted at 75 MPa by using the uniaxial
press. The present phases and their transformations were
characterized by a high resolution diffractometer MRD,
PANalytical (ISM), of a wavelength equal to 1.5418 Å.
The scanning electron microscope (SEM) was used to
characterize the microstructure of sintered samples. Dila-
tometry experiments performed on samples were heated
from room temperature up to 1600 ◦C, at heating rates
of 5 ◦C/min by using NETZSCH (Dil 402C) equipment.

3. Results and discussion

Figure 1 shows linear shrinkage of halloysite–
boehmite–zirconia (sample HB20Z) mixture heated at a
rate of 0.5 ◦C/min. This shrinkage curve shows reacti-
ons that could take place during heating and are discus-
sed below. Relative expansion at a temperature inferior
that 150 ◦C is due to the evaporation of adsorbed wa-
ter, and the rate of evaporation is maximal at around

(136)
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Clay is one of the most used natural materials in the ceramic industry with various applications such as
pottery, tiles, cement and bricks. The latter are used as a building material because of their excellent thermal
and mechanical properties. In the present study, Algerian clay from Al-maathed area, M’sila district, was used
to prepare bricks. The chemical composition of the clay was determined using X-ray fluorescence. Firing of
clay was carried out in the temperature range 20–1000 ◦C, at different heating rates. The present phases and
their transformations, the activation energy, and the sintering mechanism were evaluated using X-ray diffraction,
differential thermal analysis, thermogravimetric analysis and dilatometry. The activation energy for the sintering
mechanism obtained from non-isothermal treatments is 420 kJ/mol. The value of the Avrami exponent, n, is
determined from the shape of the crystallization exothermic dependence. It is related to m parameter (a numerical
factor which depends on the dimensionality of crystal growth) obtained by Matusita method. Both of which are
about 1.2 for clay sintering. These values indicate that bulk nucleation is dominant in clay sintering by three-
dimensional growth, with polyhedron-like morphology controlled by interface reaction.
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1. Introduction

The clays from Algeria have an extensive range of ap-
plications in the refractory and ceramic manufacture.
Clay is a simple and natural material, very abundant,
composed of alumina silicates. The clay minerals are
vastly distributed in the surface of earth. They have
a characteristic small grain size and significantly influ-
ence the physical and chemical processes of soils [1–3].
Additionally, clay minerals are subjected to spontaneous
modification and transformation with the change of en-
vironmental conditions, which can be illustrated by the
structures and types of clay minerals. Firing in ceramic
kilns was extensively reported in the literature. The re-
lationship between the mineralogical composition of the
raw materials and the phase changes during sintering was
examined in the range between 900 and 1000 ◦C [4, 5].
The sintering process consists in the aggregation com-
pacting of particles.

The aim of this study is to study the thermal transfor-
mation of Algerian clay under different firing conditions
in order to understand the sintering mechanism of the mi-
neral clay. The clay raw material used in this work was
obtained from the brickyard area of Al-maathed in the
central area of Algeria. This Algerian clay was chosen
for its wide applications in the pottery and brick ma-
king industries. The experiments of this study were con-
ducted similar to the traditional practices of potters, to
understand the sintering mechanism of these materials.

∗corresponding author; e-mail: sahnounefoudil@yahoo.com

Therefore clays were manually shaped and pressed into a
mould, then dried and fired. The densification behavior
performance of clays fired at various temperatures under
different heating rates was evaluated. It is expected that
the present investigation will improve the knowledge on
optimization of the clay ceramics processing.

2. Materials and experimental procedure

Clay materials were taken from a brick-manufacturing
factory located at M’sila site in Algeria. The chemical
composition of the raw clay mineral was determined by
X-ray fluorescence (XRF). Results are shown in Table I.
The raw clay mineral was heated in a furnace at 200,
600, 950 and 1050 ◦C for 1 hour. The heating rate was
10 ◦C/min. X-ray diffraction (XRD) was used to iden-
tify the phases formed in the heated clay powders. XRD
measurements were carried out on samples using a dif-
fractmeter system XPERT-PRO, operating at 40 kV and
50 mA, with scan step size of 0.0167, using CuKα radi-
ation of a wavelength of 1.5418 Å. The diffraction angle
2θ range was 6◦ ≤ 2θ ≤ 90◦. The dilatometry mea-
surements were carried out using NETZSCH DIL 402C
dilatometer. The samples were heated from room tempe-
rature to 1000 ◦C, at heating rates of 4, 8, 10, 12, 16 and
20 ◦C/min. The thermal analysis (DTA-TG) was carried
out on a Setaram LABevo TG-DSC 1600 ◦C equipment.

3. Results and discussion

Figure 1a shows a typical linear shrinkage curve ∆L/L0

(%) and its first derivative as functions of temperature
for the clay treated at heating rate of 20 ◦C/min. It can
be noticed that the linear shrinkage curves for the sample
have three steps. The relative shrinkage of the first step,

(566)
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the mechanism of phase transformation 

 ملخص
 ساساأ ةة التحولات الطورية لمواد حرارية محضر آليهو تحضير ودراسة المتواضع   لبحثمن هذا ا الاساسي الهدفإن 

، و السيمسيوم كسيدلأمصدر جيجل و هي  بالميمية بولاية منطقة تامزارت ولى منالمواد الكاولنيتية المحمية، الأ من نوعين من
 التحميل الحراري التفاضمي .كسيد المغنزيوم المخبريأضافة الى بالإ ،لومنيومالأ لأكسيدمصدر الثانية من جبل دباغ بقالمة و هي 

نطلاقا من إو لممساحيق المحضرة وهذا أولية لممواد الأ  ءفي دراسة التحولات الطورية سوا لاستعمإ الكتميالتحميل الحراري  و
المتبمورة  طوارالأ ماهية شعة السينية استعمل في تحديدنعراج الأإ. وبسرع تسخين مختمفة C° 1400درجة حرارة الغرفة ولغاية 

دعمت  .زمنهو  التحضير العينات المصنعة بدلالة درجة حرارة أوو المساحيق المحضرة أولية نسبتها المئوية سواء في المواد الأو 
 الكتمة الحجمية كذا دراسة تغيراتو  لمعينات المحضرة من مسحوق الكورديريت، التمدد الطولي التفاضميبدراسة كل من  النتائج

كتروني الماسح لالمجهر الإ ةالمجهرية بواسطالبنية  دراسةكما تمت  ،بدلالة درجة حرارة التمبيد و الصلادة المجهرية اهريةظال
 ينيتلكاو ميتاال لكل من التنويفرامي لمنمو و ألمتشكل ومعاملات  حساب طاقة التنشيط تم خيراأ الممبدة.لممواد الاولية وكذا لمعينات 

 الكتمي.التحميل الحراري  التحميل الحراري التفاضمي و نتائج كل من ستخدامبإذلك و الكورديريت و  (Al-Si)سبينالالو 

، طاقة التنشيط، نعراج الأشعة السينيةإ، الكتمي التحميل الحراريالتحميل الحراري التفاضمي و  ،كاولينيتال :كلمات مفتاحية
 .معاملات أفرامي

Abstract 

The main objective of this present work is to synthesize and study the mechanism and 

phase transformation of refractory material mainly made by used two types of raw Algerian 

kaolinite. The first kaolin is Tamazarte kaolin (TK) collected from Elmilia, Jijel, rich in SiO2.  The 

second is kaolin (DD1) collected from Djebel Debagh, Guelma, rich in Al2O3 in addition to 

synthetic magnesia. Thermogravimetry (TG) and Differential Thermal Analysis (DTA) 

experiments were carried out on raw materials or prepared powders between room temperature 

and 1400 °C, at different heating rates in order to analyze sintering behavior of phase 

transformations. X-ray powder diffraction (XRD) were used on raw materials, the prepared 

powders or samples as function of temperature  and time to characterize the crystalline phases and 

their weight fraction. The results were supplemented by study dilatometry, densification, hardness 

as function of sintering temperatures and scanning electron microscopy (SEM). The activation 

energy values and the kinetic parameters n and m for kaolinite to metakaolinite and to spinal (Al-

Si) transformations and cordierite formation calculated using DTA and TG expriments. 

Keywords: Kaolinite, Differential Thermal Analysis DTA, Thermogravimetric TG, X-ray 

Diffraction, Activation Energy, Avrami parameters. 

Résume 

L’objectif principal de ce travail est de synthèse et d’étudier le mécanisme et la 

transformation de phase d’un matériau réfractaire fabriqué principalement à partir de deux types 

de kaolinite algérienne brute. Le premier kaolin est le kaolin Tamazarte (TK) recueilli à Elmilia, 

Jijel, riche en SiO2. Le second est le kaolin (DD1) provenant de Djebel Debagh, Guelma, riche en 

Al2O3 en plus de la magnésie synthétique. Les expériences de thermogravimétrie (TG) et 

d'analyse thermique différentielle (DTA) ont été effectuées sur des matières premières ou des 

poudres préparées entre la température ambiante et 1400 °C, à différentes vitesses de chauffage, 

afin d'analyser le comportement de frittage des transformations de phase. La diffraction des 

rayons X sur poudre (DRX) a été utilisée sur les matières premières, les poudres préparées ou les 

échantillons en fonction de la température et du temps pour caractériser les phases cristallines et 

leur fraction pondérale. Les résultats ont été complétés par la dilatométrie de l'étude, la 

densification, la dureté en fonction des températures de frittage et la microscopie électronique à 

balayage (MEB). Les valeurs d'énergie d'activation et les paramètres cinétiques n et m pour les 

transformations kaolinite en métakaolinite et spinale (Al-Si) et la formation de cordiérite sont 

calculés à l'aide d'expressions DTA et TG. 

Mots-clés: Kaolinite, Analyse Thermique Différentielle ATD, Thermogravimétrique TG, 

Diffraction des rayons X, Énergie d'activation, Paramètres d'Avrami. 
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