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 الله احد سلم و عليه الله صلى محمد بعده نبي لا من على السلام و الصلاة و وحده الله بسم

 . المرجو الهدف بلوغ و العقبات كل لاجتياز توفيقه و لعونه

 :تعالى الله فيهم قال من لىإ المتواضع العمل هذا اهدي                      

 

 ( احسانا بالوالدين و اياه الا تعبدو الا ربك قضى و)                       

 

 الى اجلي من عمرها فنتأ من لىإ الحنان نبع لىإ قدامهاأ تحت الجنة وضعت التي لىإ     

 .رعاها و الله حفضها ميأ الغالية لىإ المستوى هذا لىإ صلأ لكي دربي نورت التي

 الذي الغالي الى حلاميأ و ماليأ تحقيق  اجل من وحلوها الحياة مر ضاق من لىإ     

 و الله حفضه بيأ حياتي شمس و حبيبي الىقلب ال يفرح بوجوده الذي الى منه قوتي استمد

 .لنا فخرا دامهأ

إلى من لا أنساهم ولا يمل لساني من ذكراهم فان غابوا عن العين نرعاهم وان  حضروا     

 كل بإسمه .اخواتي النفس فديناهم ب

 إلى العطاء و بالوفاء وتميزوا بالإخاء تحلو من إلى.. أمي متلده لم ذينالل لإخوةا إلى    

 والحزينة الحلوة الحياة دروب في ،وبرفقتهم سعدت معهم  من إلى الصافي الصدق ينابيع

 وعلموني أجدهم فكي عرفت من إلى الخير و النجاح طريق علي معي كانوا من إلى سرت

   أضيعهم لا أن

         أساتذة قسم الفيزياء بجامعة المسيلة وكل  لكإلى إلى كل زملاء في شعبة......
 إلى فريق العمل في المخبر ......به العاملين 

 من وسعهم قلبي ......ولم تسعهم هذه الورقة ......أهدي ثمرة جهدي . كل إلى        

 

 

 



 تشكرات

 (الناس يشكر لا من الله يشكر لا)   عليه الله صلى وسلم الله لرسولا بقول عملا

الذي  علالي جمال ذلأستاا تقويمهو لبحثا اهذالمساعد في إنجاز  نكا من إلىلشكرا بجزيل متقدأ      

 لن بأنه تامة قناعة على ناأ و ،لقيمةا بالنصائح ن يمدني كا و ،لبحثا اهذ على افلإشرا لبقبو متكر

 أن اللها لسأأ فإني لذلك ،تسامح و صبر من هابدأ ما لكل انظر نلعرفاا و لشكرا راتعبا وظيفتيكفيني 

 . ابلثواخير يثيبه

 

 هممساعدت على حرايز منادوالاستاذ  فوضيل نسحنو الى الأستاذ ر الجزيلبالشك متقدأ كما       

 و ءةلبناا همقبتامرجليلة ، ولخدماتهم ال يكفيوإن كان هذا الشكرلا  ،لعملا اهذهم لي لإنجاز عايتور

 بلاغة كل ولوأنني أوتيت  ، ءعطا من لي قدمتموه ما على لتقديروا لشكرا جزيل مني فلكم تقنية ، لأكثرا

 …الشكر جبوا عن بالعجز ومعترفا امقصر لاا للقوا بعد كنت لما لنثروا لنظما في لنطقا بحر فنيتوا

على مرافقته الدائمة لإنجاز هذه لعمارة إسماعيل الأخ الاستاذ و  أن اشكر في هذا المقام و لا يفوتني 

 المذكرة راجيا من الله أن يجازيه كل خير ويبارك له في علمه .

      حرايز مناد الأستاذ رئسهم على و المناقشة لجنة لأعضاء جدا الجزيل و الجزيل بشكري أتقدم كما     

 كذلك الجزيل بشكري أتقدم و. المناقشة لجنة اسةبرئ وتفضله قبوله على كذا و بالموضوع، اهتمامه على

 على الشكر جزيل أشكرهم و ، الممتحنين الأعضاء سحنون فوضيل و والي عامر الأساتذة من كل إلى

، وأتقدم  المناقشة لجنة في المشاركة موافقتهم وكذا بالموضوع، واهتمامهم القيمة، نصائحهم و إرشاداتهم

لنا في بحثنا هذا ونورا يضيئ الظلمة التي كانت تقف أحيانا في طريقنا الى  بالشكر إلي الذين كانوا عونا

من زرعوا التفاؤل في دربنا و قدموا لنا المساعدات و التسهيلات ،إلى من تحلوا بإلاخاء و تميزوا 

بالوفاء والعطاء إلى ينابيع الصدق الصافي الى من رسموا البسمة في وجوهنا إلى من تقاسمت معهم 

 العمل . متاعب

 حمزاوي بايزيد، جعيجع لطيفة، عيسو سماح، تومي سميحة، لعزيري خديجة،دباب عدالة كزيز لحسن،
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 مقدمة

مهمبببببا و أساسبببببيا فبببببي الت بببببور ا المبببببوا  فبببببي و قتدبببببا ال ا بببببر  ور  وملعبببببي فيزيببببباء المبببببا ة المك فبببببة و  لبببببت 

جي، لذا فهما يشبكنن مجباو واسبعا و متجب  ا  يبط يدشب   ب   كبيبر مبن الببا  ين التجبريبيين و الد بريين  التكدولو 

فال راسبباا التاريخيببة تبببين أن اقدسببان قبب يما إسببتعمل المببوا  السبببيدالية كمببا ة أساسببية فببي ت ببدي  ا  جببار الكريمببة 

م غشبرر  و قب   ام  ا ودكالمتواج ة في رمبال سبيرو (Rubis Spinel))المجوهراا( و الياقوتاا ال مراء السبيدالية 

إستخ ام السبيدالياا كأ جار كريمبة  رببة  ويلبة مبن البزمن إلبى غايبة العشبرياا ا خيبرة أيبن تببين أن  ا لبة المبوا  

السبيدالية تمتلك خبوا  فيزيا يبة و كيميا يبة تميزهبا  بن المعبا ن و سببا كها، و هبذا مبا أ ر إلبى  هبور الع يب  مبن 

 راساا و ا ب اط التجريبية و الد رية التي توجها د و  راسة و ت وير الموا  السببيدالية  هبذا اوهتمبام المتزايب  ال

أ ر إلببى توسبب  مجبباوا إسببتعماوتها خا ببة فببي التكدولوجيبباا ال  ي ببة،  يببط إقت مببا مدتجاتهببا مختلبب  الميببا ين 

فببببي مجببببال لعبببب ة ت بيربببباا تكدولوجيببببة م تملببببة لها ال ببببدا ية التببببي و تم يهببببا المعببببا ن و سبببببا كها م ببببل إسببببتعما

الت فيببز والبي ببة  و إسببتدا ا لهببذا المفهببوم فببي الت ببدي  الجيوفيزيبباء و الممدبا يسيبببة و الكهرو  ي يببة و فا رببة الداقليببة و 

 يبومسببيدال ألوميدباا الممديز فإ  ر أهم و أبس  ت بديفاا المبوا  السببيدالية هبي المبوا  السببيدالية ا وكسبي ية م بل 

) 4O2MgAl.( 

أهبببم المركبببباا المسبببتررة فبببي مخ ببب  اقتبببزان   ببب أ 4O2MgAl سببببيدال ذو ال بببيمة الكيميا يبببةالو يعتببببر 

هبو أ ب  أشبهر أدبوا  ، و   ا لومديبوم و أكسبي  الممديزيبومالذي يمكن ت  بير  مبن أكسبي MgOو  3O2Alللأكاسي  

يزيا يببة و كيميا يببة جيبب ة م ببل  رجببة  ببرارة اد ببهار  سببي  المعببا ن لمببا يمتبباز بببه مببن خ ببا   فاالمببوا  الخزفيببة  ك

معامبل تمب    ال براري  و قوتبه الميكاديكيبة العاليبة و مته الجي ة لل  ماا ال راريةو مرا و (C°2135)العالية دسبيا 

، و د ببببرا  هميببببة هببببذ  [6-1]و مراومتببببه الممتببببازة للأ مببببا  و ا سبببب   بالدسبببببة للمعببببا ن و سبببببا كها المببببدخف 

لر  أهلته للإستعمال في   ة ميا ين في  لم المعا ن، الكهروكيميا ية، ال بدا اا الكيميا يبة و الترديبة الخ ا   ف

  و ممببا سبببق و د ببرا للخ ببا   المتميببزة لهببذا المركببي فببإن الهبب   الر يسببي مببن هببذ الب ببط هببو [7]اقشببعا ية 

مببن رتبببة  MgOو  3O2Alنقببا مببن م اولببة ت  ببير مركببي سبببيدالي باسببتعمال ترديببة المسببا يق الدببادو متريببة إد 
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قسم الب ط إلى  بنط ف بول إلبى جادبي المر مبة و خاتمبة المو بو  التبي كادبا ملخب   هبم الدتبا   و  الدادومتر

 التي ت  لدا  ليها 

 بببارة  ببن  راسببة مرجعيببة  ببول مركببي السبببيدال، أيببن ت رقدببا إلببى أهببم خ ا  ببه و اسببتعماوته و  الفصللالأال ا

قدبا أي با إلبى  راسبة  ليبة و  ركيبة الت بووا ال وريبة فبي ال البة ال بلبة،  يبط تبم الت برق  رق ت  ير  كمبا ت ر 

( ال الببة  لببى  ليببة الدمببو و التدببوي سببواء فببي  الببة mو  nإلببى كيفيببة  سبباي  اقببة التدشببي  و المعببامنا ال ركيببة )

 ة  بوا  رجة  رارة المعالجة ال رارية أو تميرها و  ساي المعامنا الترمو يداميكي

و فيببه ت رقدببا إلببى ال ببرق التجريبيببة المتبعببة فببي ت  ببير مركببي السبببيدال ب ريرببة المسببا يق الدببادو الفصللالأالنلل   لأ

 مترية باق افة إلى أهم ا جهزة المخبرية المستعملة و كذلك  رق الت ليل ال راري و الكيفي و الريا  

 بير المركبي السببيدالي المسبتعمل فبي ال راسبة و و يشبمل الدتبا   التجريبيبة المت  بل  ليهبا فبي ت  الفصالأالن لث

كذلك  راسة الت ووا ال ورية بتمير  رجة ال برارة )باسبتعمال جهبازي الت ليبل ال براري و اوشبعة السبيدية( و بتميبر 

الزمن و  رجة ال رارة )باستعمال الفرن و اوشعة السيدية(  كما تم  راسة  لية تشكل  ور السبيدال باسبتعمال دتبا   

مببي البب ال الت ليببل ال ببراري و  سبباي كببل مببن  اقببة التدشببي  النزمببة لتبلببور السبببيدال و  سبباي كببل مببن معامببل أفر ا

  لى  لية التبلور و المعامل الع  ي ال ال  لى هد سة الدمو لل ور المتشكل، كمبا تبم  سباي كبل مبن ال اقبة ال برة

#GΔ ا دتالبي  و#HΔ  و ا دتروبي#SΔ  
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 لالفصل الأو

 

 دراسة مرجعية
 

  

شببباملة  بببول المبببوا  السببببيدالية  امبببة ولمركبببي يم بببل هبببذا الف بببل  راسبببة مرجعيبببة 
خا ة ب يط ت رقدا فيبه إلبى خ با    )4O2MgAl (سبيدال ألوميداا الممديزيوم

بعببر  ال راسببة  وبعبب  إسببتعماوته و فببي ا خيببر قمدببا Mg-Alمركببي السبببيدال 
ا ريببة فببي ال الببة ال ببلبة سببواء فببي  الببة  بببو كيببة الت ببووا ال و الد ريببة يليببة و ر 

  رجة  رارة المعالجة أو تميرها 
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 .1.Iمركبات المواد السبينالية 

)الموا  السبيدالية )spinels  لماء ل ر  لماء المعا ن ومدذ زمن  ويل هي موا   لبة بلورية معروفة  

2المركي سمامن  سمهااالسبيدالية الموا  ق  أخذا  ا لة  و مياء والفيزياءيالك 4MgAl O  المعرو  جي ا  من

 ا لة الموا  السبيدالية  إن كلمة "السبيدال" مشترة من الكلمة النتيدية "سبيدا" التي تعدي الشوكة و ذلك و تواء 

2 بلورة 4MgAl O  دتشارا هي السبيداليبباا ذاا ال يببمة إ أك ر الموا  السبيدالية لى  وا   ا ة  إن

 الكيمببيا يببة      

2 4

II IIIA B Xو    

2 4

IV IIA B Xلأ      يبط ، , ,IV SiA Ge Sn   و     ,  ,  IIIB Al Ga In  و

   , ,II IIB A Mg Zn Cd   أماX الي  دا ي التكافؤ و الذي يكون  ا ة أوكسجين أو فهو يرمز  يون س

Xالشالكوجيداا أ   O,(ch  S,alcoge  Se , )n;  Te[8]   

I.2.  4(المواد السبينالية الأوكسيديةO2MgAl( 

لر  كادا  (، ومركي 120)تشكل الموا  السبيدالية ا وكسي ية مجمو ة كبيرة من المركباا الخزفية لأ

2 با خ  مدذ أن أ بح المركي التجريبية و  رية ومو و  الع ي  من ا  مال الد 4MgAl O   ذو أهمية

، [12]، اقلكتروديبة [11]لر  تركزا هذ  ال راساا أساسا  لى  راسة الخوا  البديبوية   [ 9،10]تكدولوجية 

كدولوجية في اولكترودياا ، التي رش ا هذ  المركباا لبع  الت بيراا الت[14ال و ية ] و [13]الميكاديكية 

مبب ل لر  تم ت  ير هذ  الموا  باستعمال الع ي  من  رق الت  ببير ال و ية و الجيوفيزياء و الممدا يسية  

sol) هنم-في  رجببة ال برارة العالية، م ببلول لبي  ريرة التبببخر ال ببراري، الت gel) الس ببق،(ball milling) 

  [15] (rf magnetron sputtering)والدبب ر الممدا بببيسي 

.3.I البنية البلورية 

 و ديشبيكاور[ 16] 1915فبي سبدة  (Bragg)تبم ت  يب  بديبة المبوا  السببيدالية  ول مبرة مبن  بر  ببرا  

 (Nishikawa)  [19، 18]ذ  البديببة بالتف يببببل فببي المراجبببب  ؛ و يمكببن إيجببا  و بب  هببب[17] 1915فببي سببدة  

2ذاا ال يمة الكيميا ية  تكون للموا  السبيدالية العا ية المكعبة 4AB X تعب ة مترا ة و بدية بلورية مكعببة ممركبزة 

cba وابا شبكته البلورية ) )FCC(الوجو    و90  ،) 3الزمرة الف ا يةFd m  فبي  227)رقبم
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البدية البلورية لخلية أوليبة للمركبي  (I.1) الج اول البلورية(  يم ل الشكل
42OMgAl   كدمبوذ  للبديبة البلوريبة للمبوا

 8 لبببببببببببى عا يبببببببببببة السببببببببببببيدالية العا يبببببببببببة المكعببببببببببببة  ت تبببببببببببوي الخليبببببببببببة ا وليبببببببببببة للمبببببببببببوا  السببببببببببببيدالية المكعببببببببببببة ال

 جزي ببباا     

2 4AB X 8 16 32BA Xأديبببون  32 ؛X  كاتيودببباا  8وA كببباتيون  16 وB   فبببي المبببوا  السبببببيدالية

/1) مببن Aكاتيودبباا المكعبببة الم اليببة، تشببمل ال تشببمل  Bكاتيودبباا فجببوة ربا يببة السبب وح، فببي  ببين ال 64الببب (8

/1)د ببب   فجبببوة ببببين ا ديودببباا فبببي المبببوا  السببببيدالية العا يبببة  96السببب وح؛ توجببب  هدببباك   ماديبببةفجبببوة  32البببب (2

  بلببورة ا وليببة للسبببيدالياا المكعبببة بببالموق  المختببار لمببب أ الخليببة  تتعلببق إ بب ا ياا الببذراا  اخببل ال[20]المكعبببة 

و تكببون  43mهدبباك إمكاديتببان وختيببار مببب أ الخليببة ا وليببة و همببا در تببان متكاف تببان، ا ولببى ذاا تدببببا ر در ببي 

  في  الة اختيبار و تكون في موق  فجوة ربا ية الس وح 3mدر ي  ذاا تدببا رأما ال ادية  Aفي موق  الكاتيون 

تشبمل  A الكاتيودباا :تكبون إ ب ا ياا البذراا كمبا يبببلي، 3mمبب أ الخليبة ا وليبة فبي الدر بة ذاا التدبا ر الدر بي 

(Wyckoff position)موقببببببببببببببببببببب  فيكبببببببببببببببببببببو  1/ 8, 1/ 8, 1/ 88a     و الكببببببببببببببببببببباتيونB   يشبببببببببببببببببببببمل الموقببببببببببببببببببببب

 1/ 2, 1/ 2, 1/ 216d   و ا ديودباا O   32تتموقب  فبي الموقب ( , , )e u u u،  يبط u  اق  ا يبة ال اخليبة يب  ى

مبن  X يرتبري ا ديبون  u دب ما تتزايب  قيمبة  25.0idealu [20]مسباوية  الم اليبةتكبون قيمتهبا و  Xللأيبون 

فببي اوتجببا   Aالكبباتيون  111  ممببا يببؤ ي إلببى از يببا   جببم فجببوة ربا يببة السبب وحA  و در ببان  جببم فجببوة  ماديببة

  A  ،)B(5/8,5/8,5/8(0,0,0) :، تكببون اق بب ا ياا كمببا يلببي43mلمببب أ أمببا فببي  الببة اختيببار ا  B السبب وح

)O(u,u,u  و الريمة الم الية لب ،u   0.374تكون مساوية = idealu  

.4.I المخططات البيانية لإتزان الأطوار 

I.1.4.  النظام الثنائيMgO-3O2Al 

و  رجة  رارة اد هار  )4O2MgAl(و يشكل معه مركبا وا  ا هو السبيدال  3O2Alم   MgOيتفا ل   

،  يط [21] (MgO-3O2Alهي  رجة  رارة التفا ل اليوتكتي للد ام ) C ،2050°C°2135هذا المركي  الية 

  د   أن تشكل الم اليل ال لبة اق نلية ذاا الذوبادية الم  و ة للسبيدال و أكسي  الممديزيوم تب أ ترريبا

1500°C  الشكل(2.I) [22]  



 الفصل الأول   دراسة مرجعية
 

6 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 4O2MgAl( البنية البلورية لخلية أولية للمركب I.1الشكل )

 

 .Al2O3-MgO [22]( مخطط التوازن للنظام I.2الشكل )

Mg Al 

O 
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I.5. ( 4خصائص مركب السبينالO2MgAl) 

ميكاديكية و  رارية و  يعتبر مركي السبيدال من أك ر الموا  الخزفية الفري ة من دو ها قمتنكه خ ا  

 رجة  رارة اد هار  العالية و من بين أهم خ ا  ه الفيزيا ية  (،I.1)كهربا ية جي ة و هي مو  ة في الج ول 

، مرامته الجي ة لل  ماا ال رارية، قوته الميكاديكية العالية، معامل تم    ال راري ال عي  و (C°2135)دسبيا 

  [6-1]  مراومته الممتازة للأ ما  و ا س

 [6-1]( بعض الثوابت الفيزيائية لسبينال I.1الجدول )

 الرمز القيمة الخاصية 

 Hv 8إلى  7من  (GPaالصلادة )

 3.64إلى  3.58من  (3g/cmالكتلة الحجمية )
 

 142.304 m (g/molالكتلة المولية )

 2135 fT (C°درجة حرارة الإنصهار )

 7.75 (K6-10-1معامل التمدد الحراري )
 

 FCC مكعبة ممركزة الوجوه البنية البلورية 

I.6. ( 4إستعمالات مركب السبينالO2MgAl) 

ا جهزة اولكتبرو و ية  لمركي السبيدال ت بيراا  دا ية مختلفة و واسعة و خا ة في مجال  دا ة

))م ل الشاشاا المس  ة  -  )flat panel displays ة، ال دا اا الكيميا ية و الخنيا الشمسية(، الكهروكيميا ي

  [7]و التردية اقشعا ية 

.7.I آلية و حركية تشكل مركب السبينال 

الت بووا ال وريبة )الدمبو و التدببوي( التبي ت ب ط أ دبباء  مبن أجبل تتبب   ليببة تشبكل مركبي السببيدال و  راسببة 

و  ب م  ببوا  رجبة ال برارة( المعالجة ال رارية فر  أجريا   ة  راساا د رية و تجريبية في شبرو  مختلفبة ) ببوا 
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( لل  بببول  لبببى المعلومببباا ال ركيبببة م بببل  اقبببة التدشبببي  و التبببي هبببي ال اقبببة النزمبببة DILو باسبببتعمال ترديببباا )

لتشكيل وا   مول  ي  ور و معامنا افرامبي و كبذلك اسبتدتا  الربيم و ال واببا الترمو يداميكيبة التبي مدهبا يمكبن 

 برأ  لبى المبا ة و ذلبك اد نقبا مبن دتبا   المد ديباا الداتجبة  بن هبذا الت ليبل  راسة هذ  الت بووا ال وريبة التبي ت

ال براري و أهمهبا جهباز الت ليبل ال براري الكتلبي و ال براري التفا بلي و البذي يعتمب   لبى أجهبزة سبهلة البت كم فببي 

 سر ة التسخين و التبري  

.1.7.I حالة عدم ثبوت درجة الحرارة 

السبيدال استدا ا إلى دتا   المعالجة ال رارية بواس ة جهاز التم   ال ولي  تم  ساي  اقة التدشي  ل وري

المو  ة في لأKissingerغير الك ومة أي  الة تمير  رجة ال رارة وفرا ل ريرة كل من   (DIL)التفا لي

  [30]( 3المعا لة )لأ Boswellو [29، 28] (2المعا لة )  Ozawa، [27-23] (1المعا لة )

12
ln C

RT

E

T p

a

p














 
       (1) 

  20518,1ln C
RT

E

p

a    (2) 

3ln C
RT

E

T p

a

p














 
      (3) 

 :  رجة  رارة الت ول ا   مية بالكلفن :  ابا المازاا الم الية،  اقة التدشي ،  : يط 

 يمةدج ها  بارة  ن خ و  مستر  ب ولة  و   ،  د  تم يل تميراا ال وال 

 ( 3( و )2(، )1)ميلها يمكددا  ساي مده  اقة التدشي   بع  ومراردته م  المعا وا 

، و ذلك nكما قمدا ب ساي معامل التدوي و الذي ي  ى أي ا معامل أفرامي أو معامل الدمو المورفولوجي 

 [ 31]( 4بإستخ ام المعا لة )

ap

p

ET

RT
n




25,2
              (4) 

 ا   ر  الدب   د  مدت   اورتف  pT يط 
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قاموا بإجراء  ]32[وفريره  Matusitaالذي ي     لية دمو ال بيباا فإن  mمن أجل  ساي المعامل الع  ي 

 :  لى الد و التالي (1) لى المعا لة  ع ينات

p

a

p

n

RT

mE
C

T















42

ln


    (5) 

 فبعد تمثيل بيان تغيرات  2ln P

n T  بدلالةPT1 من  لسرع تسخين مختلفة نحصل على خط مستقيم

 المحدد لآلية نمو الحبيبات. m ميله يمكننا حساب المعامل

.2.7.I حالة ثبوت درجة الحرارة 

وفرا لد رية  t)دسبة التبلور( بالزمن  xتعتم   ركية الت ووا ال ورية  لى  راسة  نقة كسر التبلور 

 التالية: [27]( Johnson–Mehl–Avrami (JMA)أفرامي ) -ميهل -جودسون

  n
ktx  exp1     (6) 

: هو كسر التبلور أو دسبة التبلور ي سي من دتا   الت ليل ال راري برسمة مسا ة المد دي الم  ورة xيط  

)المسا ة الم  ورة بين  0A لى المسا ة الكلية للمد دي  TA بين  رجة  رارة ب اية التبلور و رجة  رارة معيدة

 العنقة: رجة  رارة ب اية التبلور و رجة  رارة دهايته( كما هو مبين في 

0A

A
x T           (7) 

n هو ال ابا ا سي  فرامي وk ابا سر ة التفا ل يع ى  سي  نقة :type equation-Arrhenianلأ

[27]:  











RT

E
kk aexp0    (8) 

هو معامل التذبذي الذري، اد نقا من  0k رجة ال رارة و T ابا المازاا،  R اقة التد ي ، aE يط  

 :[28]كتابة العنقة التالية ( يمكددا 8( و )6المعا لة )
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  
RT

E
xfk

dt

dx a







0lnln

   
(9) 

استدا ا إلى دتا   التجاري النك ومة  ريرة ريا ية تعتم   لى اختيار مجمو ة   [33]وفريره  legeroاقترح  

دروم برسم ال الة  xمن قيم كسر التبلور في كل تجربة وهذا باختن  سر  التسخين و لريم م    من كسر التبلور

 dtdxln  ب ولةT1 ا   لى العنقة السابرة  فإن  اقة التدشي  ت سي من ميل ال الة المبيدة في وباو تم

 ( 9المعا لة )

التي ت رق  2xأو  1xأو ال ابا ا سي  فرامي يمكددا  سابه بع  أخذ أزوا  من قيم كسر التبلور nالمعامل 

الشر       2010 lnln xfkxfk  ( يمكددا إستدتا  قيمة9وباستعمال المعا لة ) n [27] وفرا للعنقة: 

 

    
        1122

12

1ln1/1ln1ln

1ln/1lnln

xxxx

xx
n




    (10) 

 :[27]من المعا لة التالية  0kيمكددا  ساي معامل التذبذي الذري nالمعامل  وبع  ت  ي   اقة التدشي  

            xx
n

n
nkxfk 


 1ln1lnln

1
lnlnln 00

    (11) 

 .8.I المعاملات الترموديناميكية 

بع  معرفة كيفية  ساي  اقة التدشي  و المعامنا ال ركية يمكن أي ا  ساي المعامنا 

( للسبيدال باستعمال المعا وا التالية SΔ#و ا دتروبي  HΔ#ا دتالبي  و GΔ#الترمو يداميكية )ال اقة ال رة 

[34-36]: 

)exp()exp(
RT

G
v

RT

E
A a


     (12) 

RTEH a                         (13) 

   STHG                  (14) 
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يبية المتبعة، كما تم تداولدا في هذا الف ل الموا  ا ولية المستعملة وال رق التجر 
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.II المـــواد الأوليــة المستــعملة 

.1.II الطرق التجريبية 

1.1.II .تحضير المساحيق 

اسبية فبي الت  بير إستعمدا في  راستدا  دو ين مبن المسبا يق التجاريبة مبن رتببة الدبادومتر كمبوا  أس 

،هببباذين المسببب وقين  ببببارة  بببن تجمعببباا  )MgO(و أكسبببي  الممديزيبببوم  )3O2Al(وهمبببا مسببب وق أكسبببي  اولمديبببوم 

، إد نقا من هذ  المسا يق ا ولية وباق تما   لى ال ساباا الد رية قمدا بت  بير  ب ة  60nm ميرة من رتبة

جباد  مبن الخلبي  المكبافح لت  بير مركبي السببيدال مسا يق ببتف  الشبرو  وقن الهب   هبو ت  بير مسب وق مت

 %28.33مبب   3O2Alمببن  %71.67 فربب  قمدببا بخلبب  كميبباا وزديببة تربب ر ي 4O2MgAlذو ال ببيمة الكميا يببة 

هببذا لمبب ة  ببنط سببا اا بسببر ة  وران  و  (II.1)الشببكل المبببين فببي  بواسبب ة السببا ق ا لببي الكببوكبي   MgOمببن

و  PVAمبن مبا ة  دباوز  %1ر مب  إ بافة  بية الخل  هذ  فبي وجبو  المباء المر ورة في ال قيرة وق  تما  مل 180

هبي مببا ة تسبا    لببى اقدتشبار الجيبب  للمسب وق  اخببل الم لببول وكادبا دسبببة كتلبة المسبب وق بالدسببة لكتلببة كريبباا 

 دبب  السبب ق الم ببدو ة مببن أكسببي  الزيركوديببوم هببي العشببر وبعبب  اقدتهبباء مببن  مليببة الخلبب  قمدببا بتجفيبب  الخلببي  

 سا ة  24لم ة  C°120 رجة ال رارة 

  

 (  الساحق الألي الكوكبيII.1الشكل )
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.2.1. II المعالجة الحرارية للمساحيق بواسطة الفرن الكهربائي 

بع  تجفي  المس وق وس ره ي ويا  دأخذ كمياا كافية ودربوم بمعالجتهبا  راريبا فبي الفبرن الكهرببا ي  

لمب ة  (and 1350°C 1300 ,1250 ,1200 ,1150 ,1100 ,1050 ,1000) دب   رجباا  برارة مختلفبة 

 رجاا في  قيرة و دب  اودتهباء مبن  المعالجبة ال راريبة للمسبا يق دربوم بت ليلهبا  10 و 5سا تين بسر ة التسخين 

يبيين  (II.2)الشبكل و  بجهاز  يو  اوشعة السيدية بهب   معبر  او بوار البلوريبة المتشبكلة  دب  كبل  رجبة  برارة 

 الفرن الكهربائي المستعمل.

 
 ( الفرن الكهربائي المستعملII.2الشكل )

.3.1. II المعالجة الحرارية للمساحيق بواسطة جهاز TG  وDTA  

بهبب   معرفببة   بيعببة الت ببووا ال وريببة التببي ت بب ط للمسببا يق الم  ببرة ا دبباء المعالجببة ال راريببة خا ببة       

كببذا الت ببووا التببي ت بب ي بدر ببان او زيببا ة فببي الكتلببة درببوم بأخببذ كميببة  الت ببووا الداشببرة او الما ببة لل ببراة و

 رجة م وية  م دروم بمعالجته  راريا  دب   رجباا  120 ميرة من كل مس وق م  ر والمجف   د   رجة  رارة 

 LABSYS EVO فبببي جهببباز الت ليبببل ال بببراري الكتلبببي والتفا بببلي مبببن دبببو   C°1400 بببرارة اقبببل مبببن 

DTA/DSC-TG   بين في الشكل الم(3.II). 
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 جهاز التحليل الحراري الكتلي والتفاضلي  (II.3الشكل )

.4.1. II العيـــنات تشكيل 

)ذاا الر ر ب دا ة  يداا أس وادية الشكل  بع  ت  ير المس وق المكافح لت  ير السبيدال قمدا

13mm 4)و إرتفا  ويتجاوزmm  رها ي ويا( بواس ة قالي من من المسا يق الم  رة )والتي تم تجفيفها وس

( بواس ة جهاز  م  75MPaالفنذ المعال  ب يط دروم بكب  العيداا  اخل هذا الرالي ت ا  م  ق ر  )

ا داء  ملية الكب  يجي ترك العيدة  اخل الرالي و ت ا  م   و (II.4)المبين في الشكل  هي روستاتيكي

75Mpa اد اء العيدةدتشار ال م   لى جمي  لم ة زمدية كافية ق   

 

 هيدروستاتيكيالجهاز ضغط   (II.4الشكل )
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.5.1. II التحليل الحراري بواسطة جهاز التمددالطولي النسبي 

دا جهبباز التمبب   لمببن أجببل معرفببة  الت ببووا ال وريببة التببي ت بب ي بببترل   ببولي دسبببي أو تمبب   إسببتعم         
 (II.5)المبببين فببي الشببكل  NETZSCH dilatometer model Dil 402 Cمببن دببو  ال ببولي التفا ببلي 

 مستعملين في ذلك سر  تسخين مختلفة بمر   ساي  اقة التدشي  والمعامنا ال ركية

 
 جهاز قياس التمدد الطولي التفاضلي (II.5)الشكل 

.6.1. II التحليل الكيفي بواسطة الأشعة السينية 

ال رارية للمسا يق الم  رة قمدا بالت ليل من أجل معرفة ا  وار البلورية المتشكلة أ داء المعالجة 

 راريا  د  مختل   رجاا ال رارة بواس ة جهاز  يو  ا شعة السيدية من دو   الكيفي للمسا يق المعالجة

(Xpert pro panalytical)  المبين في الشكل(6.II)   40ت ا فرق في الجه  ق رkv 30وش ة التيارmA 

 أ ا ية اللون ذاا  ول موجي و ي  Cu(Kα)لسيدية لمهب  الد ا ترذ  المسا يق ب زمة من ا شعة ا
°A=1,5418 λ البلورية وفق  نقة برا   تدعر   د  إ   امها بالمستوياا و 

 

  يط:

 : n   رتبة اودعرا 

: θ    زاوية اودعرا 

 : λ  ول موجة ا شعة السيدية  

hkld  البع  بين المستوياا البلورية : 
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 .جهاز حيود الأشعة السينية( II.6الشكل )
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 النتائج التجريبية و مناقشتها

 
 

فببي هببذا الف ببل قمدببا بعببر  الدتببا   التجريبيببة المت  ببل  ليهببا ومداقشببتها ب يببط 
الت ليبل بواسب ة اوشبعة  قمدا بمداقشة كل من الت ليل ال راري التفا لي والكتلي و

مبببب   ال ببببولي التفا ببببلي  للمسبببب وق المكببببافح لت  ببببير مركببببي السببببيدية وجهبببباز الت
و المعببامنا  aE سبباي كببل مببن  اقببة التدشببي   السبببيدال  كمببا قمدببا بمداقشببة و

ا دتبالبي  و GΔ#)ال اقبة ال برة رمو يداميكيبة  الت معامنا و الريم mو nال ركية 
#HΔ  و ا دتروبي#SΔ) 
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.III1. النتائج و المناقشة  

.III1.1.  التحليل الحراري الكتلي(TG) و تفاضله(DTG)   

لمس وق الخلي  المكافح   (DTG)و تفا له (TG)مد دى الت ليل ال راري الكتلي  (III.1)يم ل الشكل 

بسر ة معالجة  C°1500لت  ير مركي السبيدال و هذا في المجال ال راري من  رجة  رارة المرفة الى غاية 

خي ه و من  ته من هذا الشكل هو وجو  ت وون  وريان ي  بان بدر ان ، ما يمكن تلC/min°20تر ر ي 

وزدا و هو ير  في المجال ال راري من  رجة  %2في الكتلة، الت ول ا ول  ي  ي بدر ان في الكتلة ق ر  

و يعو  هذا  C°150 د   رجة ال رارة  (DTG)و تكون سر ته ا   مية في مد دي C°200 رارة المرفة الى 

 C°600الى غاية  C°200ول إلى خرو  ماء الر وبة، أما الت ول ال ادي فهو ير  في المجال ال راري من الت 

و ي  ي هذا الت ول بدر ان في  C°420(  د   رجة ال رارة DTGو تكون سر ته ا   مية في مد دي)

  (OH)يعو  هذا الت ول إلى تكسر رواب   وزدا و 9% الكتلة ق ر 

 
لمسحوق الخليط المكافئ لتحضير  (DTG)و تفاضله  (TG)نحنى التحليل الحراري الكتلي ( مIII.1الشكل )

 بسرعة C°1400مركب السبينال بدلالة الزمن في المجال الحراري من درجة حرارة الغرفة إلى غاية 

 .C/min°20تسخين 
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.III1.2. (التحليل الحراري التفاضليDTA) 

لمس وق الخلي  المكافح لت  ير  (DTA) راري التفا لي مد دى الت ليل ال (III.2)يبين الشكل 

، إن ما يمكن C/min°20بسر ة تسخين  C°1400مركي السبيدال وهذا من  رجة  رارة المرفة الى غاية 

يعو  هذا إلى تكسر رواب   و C°425إستدتاجه من هذا المد دى هو وجو  ت ول ما  لل رارة  د   رجة ال رارة 

(OH) مت  ل  ليها بواس ة الت ليل ال راري التفا لي ،إن الدتا   ال(DTA)  تتوافق م  دتا   الت ليل ال راري

إو ان اوختن  الجوهري الوا ح يتم ل في   م  هور الت ول الما  لل رارة   (DTG)و تفا له (TG)الكتلي 

يعو  هذا  ( وDTG( و تفا له )TG هور  في مد دى ) و (DTA)الخا  بخرو  ماء الر وبة في مد دى 

( تم إستعمال المس وق المكافح لت  ير السبيدال مباشرة بع  دز ه من فرن DTAاوختن   ددا في تجاري )

 ( فر  تم إستعمال المس وق بع  مرور   ة أيام من تجفيفه TGالتجفي ، أما في تجاري )

 

افئ لتحضير مركب السبينال لمسحوق الخليط المك (DTA)( منحنى التحليل الحراري التفاضلي III.2الشكل )

 .C/min°20بسرعة تسخين  C°1400بدلالة الزمن في المجال الحراري من درجة حرارة الغرفة إلى غاية 
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.III1.3.  التحليل الحراري بواسطة جهاز التمدد الطولي التفاضلي(DIL)   

راري الكتلي و الت ليل الت ليل ال    من أجل التأك  من الت ووا ال ورية التي تما معرفتها بواس ةلأ

ال راري التفا لي، أخذدا كمية كافية من المس وق الخلي  المكافح لت  ير السبيدال و قمدا ب دا ة  يدة 

 C/min°5أس وادية الشكل، بع ها قمدا بت ليلها  راريا بواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي بسر ة تسخين 

  C°1400لماية  رجة ال رارة 

مد دى التم   ال ولي الدسبي الم وي وتفا له بالدسبة للزمن ب ولة  رجة ال رارة للعيدة  (III.3)يم ل الشكل 

 ورية يمكن تو ي ها في خمسة  وجو    ة ت ووا هو ىالم روسة، إن ما يمكن استدتاجه من هذا المد د

 :مرا ل مبيدة كما يلي

  في المر لة(A) 25ال رارة  و فيها ي  ط تم    ولي دسبي يب أ  د   رجة°C  رجة  و يدتهي  د 

و هو دات   ن   وط  ملية التجفي  )خرو  ماء الر وبة( إن هذا التم   يوافق  C° 200ال رارة 

  (TG)الت ول ا ول الذي   ي بدر ان في الكتلة في مد دى الت ليل ال راري الكتلي 

   المر لة (B) 250 توافق ترل   ولي دسبي يب أ  د   رجة ال رارة °C رجة ال رارة  و يدتهي  د 

400 °C   هذا الترل  يعو  إلى تكسر رواب(OH)  و هو يوافق الت ول ال وري ال ادي الذي   ي

، كما يوافق كذلك الت ول الما  لل رارة في (TG)بدر ان في الكتلة في مد دي الت ليل ال راري الكتلي 

  (DTA)مد دي الت ليل ال راري التفا لي 

   المر لتين (C) و (D)900يب أ  د   رجة ال رارة  و فيهما دن   وجو  تم  ين  وليين دسبيين ا ول 

°C  1100  رجة ال رارة  و يدتهي  د °C1100اما ال ادي فهو يب أ  د   رجة ال رارة °C   و يدتهي

  C° 1300 رجة   د 

  المر لة(E)   1300توافق ترل   ولي دسبي يب أ  د   رجة ال رارة °C رجة ال رارة  ي  د و يدته 

1400 °C  هذا الترل  يعو  إلى   وط  ملية التلبي 
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( منحنى التمدد الطولي التفاضلي النسبي وتفاضله في المجال الحراري من درجة حرارة الغرفة إلى III.3الشكل )

 . C/min°5بسرعة تسخين C°1400غاية 

.III1.4.  التحليل بواسطة الأشعة السينية(XRD) 

ب  ومعرفة الت ووا ال ورية التي يبيدها الت ليل ال راري بواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي من أجل تت

(DIL والمو  ة في الشكل )(3.III)  خا ة تلك الت ووا ال ورية التي   با بتم    ولي دسبي والتي لم

التبلور، قمدا بتتب  هاته  ( والتي تعو  غالبا إلى تفا ناDTAت هر في مد دي الت ليل ال راري التفا لي )

الت ووا ال ورية ب يط كدا دروم بتسخين  يدة م دو ة من مس وق الخلي  المكافح لت  ير مركي السبيدال 

 (III.4)بواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي قبل وبع  كل  رجة  رارة ت ول  وري كما هو مبين في الشكلين 

 د   رجة  رارة المرفة  م دروم بت ليلها بواس ة جهاز ا شعة السيدية وو بع ها دروم بدز  العيدة   (III.5)و 

يبين  ي  ادعرا  اوشعة السيدية للعيداا التي تم معالجتها  راريا  د   رجاا ال رارة  (III.6)الشكل 

 :(  يط ا هرا دتا   الت ليل ما يليDILبواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي )  C°1400و  850،1120



  الثالثالفصل   النتائج التجريبية ومناقشتها
 

22 
 

 850   رجة ال رارة  د°C  دن   وجو  قمم إدعرا  وا  ة  د  ت ليلها بواس ة بردام  الت ليل هيسكور

تبين بأدها تابعة للموا  ا ولية )مركي أكسي  اولمديوم المتبلور في  (HighScore Plus)بلي  

 .( Periclaseومركي أكسي  الممديزيوم المتبلور في  ور  Corundum ور

   1120ال رارة أما  د   رجة°C  فإددا دن    هور قمم إدعرا  ج ي ة بالت ليل إت ح بادها تابعة ل ور

السبيدال وهذا  ليل  لى أن الت ول المبين في مد دى الت ليل بواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي 

(DILفي المجال ال راري من ) 850°C  1120إلى°C يعو  إلى  هور دوياا  ور السبيدال. 

  1400الدسبة ل رجة ال رارة أما ب°C  دن   إختفاء لبع  قمم اقدعرا  التابعة للموا  ا ولية وزيا ة في

ش ة قمم اودعرا  التابعة ل ور السبيدال إن الزيا ة في ش ة قمم اودعرا  التابعة ل ور السبيدال هي  ليل 

( في DILدسبي وتفا له )وا ح  لى ان الت ولين المبيدين في مد دي التم   ال ولي التفا لي ال

يعو ان الى دمو دوياا  ور السبيدال و  وط  ملية   C°1400إلى C°1120المجال ال راري من 

 التلبي  

 
( منحنى التمدد الطولي التفاضلي النسبي  في المجال الحراري من درجة حرارة الغرفة إلى غاية III.4الشكل )

 .C°1400و  850،1120درجات الحرارة 
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( تفاضل منحنى التمدد الطولي التفاضلي النسبي في المجال الحراري من درجة حرارة الغرفة إلى III.5الشكل )

 .  C°1400و  850،1120غاية درجات الحرارة 

 

  850،1120( طيف إنعراج الاشعة السينية للعينات التي تم معالجتها حراريا عند درجات الحرارة III.6الشكل )

 . C°1400و
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تأ ير  رجة ال رارة  لى ا  وار البلورية المتشكلة في مس وق الخلي  المكافح لت  ير  من أجل معرفة

 مركي السبيدال وكذا دسبها قمدا بالمعالجة ال رارية لهذا المس وق لم ة سا تين  د   رجاا  رارة مختلفة و

ار البلورية المتشكلة  لى يم نن كل من  ي  إدعرا  اوشعة السيدية ودسبة او و  (III.8)و  (III.7) الشكلين

 :يمكن من  ته من هذين الشكلين ما يلي الترتيي إن ما

   1000 د   رجاا ال رارة ا قل من°C  دن   وجو  ما  ا قمم اودعرا  التابعة للموا  ا ولية )مركي

و مركي أكسي  الممديزيوم المتبلور في   Corundumأكسي  اولمديوم المتبلور في  ور

 (  Periclase ور

  1200أما  د   رجة ال رارة°C  دن    هور قمم ادعرا  ج ي ة تابعة ل ور السبيدال وبإرتفا   رجة

  %100هي  ال رارة دن   زيا ة في دسبة السبيدال المتشكل لت ل إلى أكبر دسبة لها و

   1400 د   رجتي ال رارة°C 1500 و°C ة التابعة دن   تداق  في الدسبة الم وية للأ وار البلوري

للموا  ا ولية بإرتفا   رجة ال رارة وكدتيجة يمكددا الرول بأن المعالجة ال رارية لم ة سا تين  د   رجة 

لمس وق الخلي  المكافح لت  ير مركي السبيدال كادا كافية لل  ول  لى  ور  C°1400ال رارة 

 السبيدال ك ور بلوري و ي   

 
لسينية للمسحوق المكافئ لتحضير السبينال المعالج عند درجات حرارة ( طيف إنعراج الاشعة اIII.7الشكل )

 مختلفة لمدة ساعتين.
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( نسبة الأطوار البلورية المتشكلة في المسحوق المكافئ لتحضير السبينال المعالج عند درجات III.8الشكل )

 حرارة مختلفة لمدة ساعتين.

.III1 .5.ولات الطورية تأثير سرعة التسخين على درجة حرارة التح 

مد دي الت ليل ال راري بواس ة جهاز التم   ال ولي  (III.10)و  (III.9)يم ل كل من الشكلين 

 9، 7، 5، 3( وتفا له لمس وق الخلي  المكافح لت  ير مركي السبيدال بسر  تسخين مختلفة DILالتفا لي )

، إن ما يمكن إستدتاجه هو أده C°1400وهذا في المجال ال راري من  رجة  رارة المرفة إلى   C/min°11و

بزيا ة سر ة التسخين تز ا   رجة  رارة الت ووا ال ورية ب فة  امة خا ة  رجة  رارة ال ور الموافق لتشكل 

يم ل تفا ل مد دي التم   ال ولي الدسبي الم وي بسر  تسخين مختلفة و هذا   (III.11) ور السبيدال و الشكل 

السبيدال و من خنل هذا الشكل دن   زيا ة  رجة  رارة الت ول ال وري للسبيدال  في مجال  رجة  رارة تشكل

  C/min°11الى  3 د  تمير سر ة التسخين من   C°1061الى  C°1002من
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 ( منحنى التمدد الطولي التفاضلي النسبي  بسرع تسخين مختلفة III.9الشكل )

 

 تفاضلي النسبي بسرع تسخين مختلفة( تفاضل منحنى التمدد الطولي الIII.10الشكل )
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(  تفاضل منحنى التمدد الطولي التفاضلي بسرع تسخين مختلفة في المجال الحراري لتشكل طور III.11الشكل )

 .السبينال

.III1.6. العوامل الحركية الخاصة بتبلور طور السبينال. تحديد 

.III1.1.6. حالة تغير درجة الحرارة 

كبببذا المعبببامنا ال ركيبببة المتعلربببة بتبلبببور  بببور السببببيدال اد نقبببا مبببن دتبببا    تبببم  سببباي  اقبببة التدشبببي  و 

( النك ومببة أي متميببرة  رجببة ال ببرارة  يببط قمدببا DILالمعالجببة  ال راريببة بواسبب ة جهبباز التمبب   ال ببولي التفا ببلي)

المعببببببببببرة  بببببببببن  ريربببببببببة كبببببببببل مبببببببببن  (3( و )2(، )1برسبببببببببم تميبببببببببراا الببببببببب وال المشبببببببببار لهبببببببببا فبببببببببي المعبببببببببا وا )

Kissinger،Ozawa  و Boswell  لى الترتيي  وبع  تم يبل هبذ  الب وال  دب  مختلب  سبر  التسبخين كمبا هبو 

قمدا ب ساي قيم  اقة التدشي  اد نقا من ميل مد دياته الخ ية وق  أ رجبا دتبا    اقبة  (III.12)مبين في الشكل

قبة التدشبي  الم سبوبة ب ريربة كبل مبن الذي من خنله يتبين لدا أن متوسب   قيمبة  ا (III.1)التدشي   في الج ول 

Kissinger،Boswell و ،Ozawa   293.98و   287.54،298.38مساوية إلى kJ/mol  لى الترتيي  
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إد نقبا مبن  (III.2)الجب ول المو ب ة فبي  nمعامبل أفرامبي بع   ساي  اقة التدشي  قمدا ب ساي قبيم 

  يم بببل بيبببان تميبببرااالبببذي  (III.13)لشبببكلبرسبببم ا قمدبببا n قيمبببة المعامبببل و بعببب  ت  يببب  متوسببب  (4المعا لبببة )

 2ln P

n T  ب ولةPT1  من أجل سر  تسخين مختلفة و ق  وج  بأدبه  ببارة  بن خب  مسبتريم بعب   سباي ميلبه

الببذي ي بب   ميكبباديزم دمببو  mتببم إسببتدتا  المعامببل ، (5المعا لببة )المبيدببة فببي  aMatusitو م ابرتببه مبب   نقببة 

 لببببى  98 0و 22 1همببببا  mو nوجبببب دا بببببأن قببببيم  (III.12)و الشببببكل  (III.2)الجبببب ول ال بيببببباا، مببببن دتببببا   

تببين ي [27] ل الجب و هبذ  الدتيجبة   دب  مراردتهبا مب  دتبا   المشبار لهبا فبي  و 1الترتيبي وكنهمبا يبؤول البى الريمبة 

 بأن  لية الدمو ال بيبي  د  تشكل السبيدال هي اودتشار أو تفا ل بين الس وح 

 لتشكل  ور السبيدال 2Rو معامل الت  يح  aEقيم  اقة التدشي  (III.1)الج ول 

 Ozawa Boswell Kissinger ال ريرة

 molJkEa ( 293 98 298 38 287 54.-1( اقة التدشي   

 2R 0 99972 0 99967 0 9997معامل الت  يح  

 لتشكل  ور السبيدال  د  مختل  سر  المعالجة ال رارية nقيم معامل أفرامي (III.2)الج ول 

 معامل أفرامي C min°(    Tp peak (°C) ∆T  (°C) n-1(سر  التسخين 

3 1002 93.73 1.23 

5 1024 96.44 1.24 

7 1040 99.18 1.23 

9 1052 101.46 1.23 

11 1061 105.50 1.19 
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( تغيرات الدوال III.12الشكل ) 2ln pT ،  ln  و pTln  بدلالةpT1 .لتشكل السبينال 

 

تميراا ال وال  (III.13)الشكل  2ln P

n T   ب ولةpT1  لتشكل السبيدال 
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.III1 .2.6.حالة ثبوت درجة الحرارة 

مد ديببباا الت ليببل ال بببراري  للسببببيدال ) دسبببة السببببيدال المتبلببور( إد نقبببا مببن xتببم  سبباي كسبببر التبلببور 

برسبمة مسبا ة المد دبي الم  بورة ببين  (III.7)( المبيدة  في الشكل DILبواس ة جهاز التم   ال ولي التفا لي )

 رجة  برارة ب ايبة التبلبور و رجبة  برارة معيدبة  لبى المسبا ة الكليبة للمد دبي )المسبا ة الم  بورة ببين  رجبة  برارة 

يبيدبان تميبراا  (III.15)و  (III.14) ( و الشبكلين7ايته( كما هو مبين فبي المعا لبة )ب اية التبلور و رجة  رارة ده

لمختلب  سبر  المعالجبة  t و البزمن T ب ولبة  رجبة ال برارة dTdxو سبر ة تبلبور   xدسببة السببيدال المتبلبور 

هبو أن  رجبة  برارة تبلبور السببيدال وسبر ة تبلبور  تبز ا  بزيبا ة سبر ة التسبخين إن ما يمكن إسبتدتاجه لى الترتيي،  

 .و في المرابل فإن زمن تشكله يتداق  بزيا ة سر ة المعالجة

 

  Tبدلالة درجة الحرارة dTdxو سرعة تبلوره  xتغير نسبة السبينال المتبلور  ( III.14)الشكل 
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  tبدلالة الزمن dTdxو سرعة تبلوره  x( تغير نسبة السبينال المتبلور III.15الشكل )

 

و المرتر ة    م  بوا  رجة ال رارة(إستدا ا لل رق الريا ية المعتم ة  لى دتا   التجاري النك ومة ) 

، قمدا برسم تميراا ال الة [33]و فريره  legeroمن  ر   dTdxln ب ولة  و تميراا مرلوي  رجة  رارة

 قيم دسبة السبيدال المتبلور في من مجمو ة و بإختيار (III.16)دسبة التبلور للسبيدال كما هو مبين في الشكل 

في كل تجربة م لدا ال الة  xمعالجة مختلفة و من أجل قيم م   ة لدسبة التبلور  سر و ل تجربة كل dTdxln 

الذي هو  بارة  ن  (III.17)هو مو ح في الشكل  كما  و هذا لمختل  سر  المعالجة ال رارية  T1ب ولة 

( تم إستدتا   اقة التدشي  للسبيدال وق   ودا قيمها 9ي ميلها وم ابرته م  المعا لة )مد دياا خ ية بع   سا

الذي من خنله يتبين لدا أن متوس  قيمة  اقة التدشي  للسبيدال المتشكل هي  (III.3)في الج ول 

283.93kJ/mol  و بمراردتها بما ت  لدا  ليه باستعمال  ريرة كل منKissinger،Boswell  وOzawa  

  فإن الدتا   متراربة ج ا



  الثالثالفصل   النتائج التجريبية ومناقشتها
 

32 
 

بع   ساي قيم  اقة التدشي  فإده يمكددا  ساي قيمة   xfk0ln   لسر  المعالجة المختلفة و هذا  د

وبمعرفة قيم  xقيم مختلفة لدسبة التبلور   xfk0ln قيم معامل أفرمي  دست ي   سايn  المعا لة إد نقا من

ت رق الشر   والتي  2xو  1xأخذ أزوا  من دسي التبلور ( وهذا بع  10)     2010 lnln xfkxfk   و

و  1و هي قيمة تؤول إلى  2 1الم سوبة و التي متوس  قيمتها هو nيو ح قيم معامل افرمي  (III.4)الج ول 

يتبين من خنلها ان  لية الدمو هي دف  الدتيجة المت  ل  ليها في  الة   م  بوا  رجة ال رارة و التي 

فر  تم  سابه  0kال بيبي  د  تشكل السبيدال هي اودتشار أو تفا ل بين الس وح ،أما معامل التذبذي الذري 

الذي من خنله يتبين لدا أن الريمة المتوس ة  (III.4)الج ول  ( وق  أ رجا قيمه في11بالستعمال المعا لة )

 S 810×4.17-1تساوي 0kلمعامل التذبذي الذري 

 

( تغيرات III.16الشكل ) dTdxln  ومقلوب درجة الحرارةT1 نسبة السبينال المتبلور بدلالةx  عند قيم

 مختلفة لسرع التسخين.
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تمير  (III.17)الشكل  dTdxln  ب ولة مرلوي  رجة ال رارةT1 د  قيم  قيم لدسبة السبيدال المتبلور لع ة 

 مختلفة  لسر  تسخين 

 xقيم لدسبة السبيدال المتبلور لع ة 2R  يح و معامل الت aEقيم  اقة التدشي  (III.3)الج ول 

دسبة ا دستاتيا 

 xالمتبلور

  اقة التدشي  

     Ea (kJ.mol-1) 

R2 معامل الت  يح 

0 1 273.07 0.99887 

0 2 277.16 0.99974 

0 3 297.70 0.99845 

0 4 299.57 0.99882 

0 5 297.72 0.99854 

0 6 291.35 0.99947 

0 7 280.22 0.99888 

0 8 274.47 0.99943 

0 9 264.11 0.99802 
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لتشكل  ور  المعامنا الترمو يداميكيةو  0kو معامل التذبذي الذري  nقيم معامل أفرامي  (III.4 )الج ول

 مختل  سر  المعالجة ال راريةالسبيدال  د  

.III1 .7.العوامل الترموديناميكية 

)ال اقة  تم  ساي المعامنا الترمو يداميكية 0kومعامل التذبذي الذري  Eبع   ساي  اقة التدشي   لأ

وق   ( و14( و)13(، )12ال المعا وا )( للسبيدال باستعمSΔ#و ا دتروبي  HΔ#، ا دتالبي GΔ#ال رة 

، GΔ#يتبين لدا بأن متوس  قيم ال اقة ال رة  الذي من خنله (III.4الج ول ) أ رجا دتا   هذ  المعامنا في

 لى الترتيي،  -J.molk 100.40-1 و 273.12  و 403.77مساوية إلى الريم  SΔ#و ا دتروبي  HΔ#ا دتالبي 

ت ل  لى أن تفا ل تبلور  ا دتالبي  و الموجبة لكل من ال اقة ال رة و دتروبي السبيدال  السالبةمة إن الري

 غير تلرا ي السبيدال هو تفا ل 

 

 سر  التسخين

( °C min-1)   
n k0.10+8(S-1) 

ΔG# 

( kJ .mol-1) 

ΔH# 

( kJ .mol-1) 

ΔS# 

( kJ .mol-1) 

3 1.24 3.98 403.34 273.20 -100.71 

5 1.20 4.13 402.84 273.20 -100.40 

7 1.17 4.57 402.59 273.13 -99.61 

9 1.15 4.01 404.87 273.06 -100.75 

11 1.23 4.14 405.22 273.00 -100.53 

 1.20 4.17 403.77 273.12 -100.40 
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 الخاتمة

 

اد نقا من دو ين من المسا يق  )4O2MgAl(في هذا الب ط تمكدا من ت  ير مركي السبيدال  

و أكسي   )3O2Al(في الت  ير وهما مس وق أكسي  اولمديوم  التجارية من رتبة الدادومتر كموا  أساسية

 و  راسة ت ووته ال ورية  يمكن تلخي  الدتا   المت  ل  ليها فيما يلي: (MgO)الممديزيوم 

   الت كم في  ريرة الت  ير الجي  لمركي السبيدال باستعمال  ريرة مسا يق الدادومترية 

   د  مختل   رجاا ال رارة بواس ة كل من الت ليل ال راري الكتلي ت  ي  كل الت ووا ال ورية الممكدة

 .و التفا لي

  التأكي  بواس ة اوشعة السيدية  لى ان ال ور المتشكل و الو ي   د  اقتزان و دهاية كل الت ووا

ال ورية الممكدة هو مركي السبيدال  يط تتعلق  رجة  رارة تشكله بسر ة التسخين و زمن المعالجة 

 ارية ال ر 

  مركي سبيدال ب رقتين تمير  رجة  رارة المعالجة و  بوتها بسر ة  ابتة  ساي  اقة التدشي  لتبلور

  لى التوالي   283.93kJ/molو  kJ/mol 293.3 يط وج داها 

 معامل افرامي  الدمو  لية  ساي العوامل ال ركية المت كمة في ( والتدويn  والمعامل الع  يm  ب يط )

 هي اودتشار أو تفا ل بين الس وح  تشكل السبيدال   لية، مما ي ل  لى ان 1ا تؤول الى وج دا قيمته

  ال اقة ال رة  ساي المعامنا الترمو يداميكية وهي#GΔ ا دتالبي ،#HΔ  و ا دتروبي#SΔ   
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 ملخص

الذي إعتمدنا فيه على نوعين من المساحيق  تحضير ودراسة  مركب  السبينالالهدف من هذا العمل هو 

التجارية من رتبة النانومتر كمواد أساسية ، وكذا التعرف على لأطوار المتشكلة حيث قمنا بتحضير عدة عينات 

 قمنا بدراسة ره ساعتين، وهذا باستخدام انعراج الأشعة السينية .كماعند درجات حرارة مختلفة لزمن ثابت قد

اب طاقة التنشيط  لتشكل أليات التحولات الطورية باستخدام جهاز التحليل الحراري التفاضلي و الكتلي وحس

  .وتحديد ميكانيزم النمو الحبيبي له كيسنجر بوزوال و ازاواباستخدام تقريب كل من  السبينال

: تحضير ، مركب سبينال ، انعراج الأشعة السينية ، التحليل الحراري التفاضلي و التحليل  تاحيةكلمات مف

 الحراري الكتلي .

 

Abstract 

The objective of this work is to prepare and study the spinel compound based 

on two types of nanometer grade commercial powders as starting materials , in 

addition to the identification of the formation phases as we prepared several samples 

with different temperatures for two hours usin  X-ray diffraction (XRD). Mechanisms 

of phase transitions were examined using differential thermal analysis (DTA) and 

mass analysis, as well as calculating the activation energies of spinel formation by 

applying The Ozawa, Kissinger and Boswell methods along with determining the 

spinel’s granular growth mechanisms. The effect of additives on the sintering 

temperature was also evaluated. 

Key words : preparation, spinel compound, X-ray diffraction (XRD),  differential 

thermal analysis (DTA), thermal mass analysis. 

 

 

 

 

 

 

  

 


