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 عامــــــــة ةــــــــمقدم

تعتبر المواد الحرارية ذات أهمية كبيرة خصوصا في التطبيقات التكنولوجية، فهي تمتاز بدرجات  

حرارة انصهار عالية، بالاضافة إلى ناقليتها الضعيفة للحرارة، مما يؤهلها للإستعمال كمواد مبطنة 

( 3O2Al( و أكسييد الألمنيوم )MgOأكسيد المغنيزيوم )للأفران، و من بين هذه المواد الشائعة الإستعمال، 

 (.CaOأكسيد الكالسيوم ) ( و2TiOو أكسيد التيتانيوم )

 الصيغة ذات السبينالية المواد هي التكنولوجي للتطور آخر بعدا التي أعطت المواد أهم منو

تميزها عن المعادن و  فيزيائية وخصائص كيميائية بنية لامتلاكها الباحثين جذبت التي 42OAB الكيميائية

هذا ما  المختلقة، التكنولوجية المجالات من عديد في لتطبيقاتها نظرا كبيرة مكانة احتلت حيث ،السبائك

من الدراسات و الأبحاث التجريبية و النظرية التي توجهت نحو دراسة و تطوير  الكثيرأدى إلى ظهور 

المواد السبينالية. هذا الاهتمام المتزايد أدى إلى توسع مجالات إستعمالاتها خاصة في التكنولوجيات 

الحديثة، حيث إقتحمت منتجاتها مختلف الميادين الصناعية التي لا تغطيها المعادن و سبائكها مثل 

في مجال الجيوفيزياء و المغنـاطيسيـة و الكهروحديدية و فائقة لعدة تطبيقات تكنولوجية محتملة إستعمالها 

التحفيز والبيئة. و إستنادا لهذا المفهوم في التصنيع فإحدى أهم و أبسط تصنيفات المواد السبينالية الناقلية و

  . 42OMgAlلمغنيزيومسبينال ألومينات اهي المواد السبينالية الأوكسيدية مثل 

و إحدى أهم  (42OMgAl( ذو الصيغة الكيميائية )اكسيد الالمنيوم المغنيزيومو يعتبر السبينال )

و الذي يمكن تحضيره من أكسد  3O2Al مع MgO مخطط الاتزان للأكاسيدفي المركبات المستقرة 

و هذا لتميزه الالومنيوم و أكسيد المغنيزيوم و من أهم المواد الجذابة للتطبيقات الوظيفية و الصناعية 

بخصائص فيزيائية و كيميائية ممتازة مثل مقاومته الجيدة للصدمات الحرارية، معامل تمدده الحراري 

 .[2، 1] و يمتاز بخواص ميكانيكية عالية الكيميائي تآكلللعالية ال تهمقاومالمنخفض، 

أكسيد المغنيزيوم انطلاقا من و في بحثنا هذا قمنا بتحضير عينات مخبرية لمركب السبينال 

(MgO( و أكسييد الألمنيوم )3O2Al) بعدها قمنا بدراسة تأثير إضافة تراكيز مختلفة من أكسيد التيتانيوم ،

على التحولات الطورية للخليط المكافئ و تشكل السبينال و كذا طاقة التنشيط، قسم هذا البحث إلى ثلاث 

فصول رئيسية إلى جانب المقدمة و التي تناولنا فيها أهمية الموضوع و الخاتمة التي كانت ملخص لأهم 

 نتائج التي تحصلنا عليها. ال

خصائصه  اين تطرقنا الى أهم عبارة عن دراسة مرجعية حول مركب السبينال، الفصل الاول هو

المضاف لمركب  تيتانيومكسيد اللى ذلك قمنا بدراسة مرجعية حول ااضافة ا ،واستعمالاته وطرق تحضيره

كما قمنا بدراسة آلية وحركية  ،خصائصه واستعمالاته وطرق تحضيره السبينال حيث تطرقنا الى أهم

 ، ثم تطرقنا الى كيفية حساب طاقة التنشيط والمعاملات الحركيةتحولات الطورية في الحالة الصلبةال
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نمو والتنوي في حالة ثبوت درجة الدالة على آلية ال ( 0k الذري بومعامل التذبذ n فراميا)معامل 

ثم تطرقنا الى حالة عدم ثبوت درجة الحرارة حيث استعملنا في دراستنا طاقة  حرارة المعالجة الحراريةا

حساب المعاملات وفريقه ثم قمنا ب  Malekوتعرفنا على نموذج التفاعل حسب نظرية Kissingerالتنشيط ل

 التارموديناميكية.

كسيد ضاف له امالى الطرق التجريبية المتبعة لتحضير السبينال ال تطرقنا الفصل الثاني وفيهأما 

في التحضير و مترية بالإضافة الى اهم الاجهزة المخبرية المستعملة بطريقة المساحيق النانو تيتانيوملا

التحليل لدراسة بعض الخصائص الفيزيائية كالصلادة المجهرية و الكتلة الحجمية و كذا التحولات 

 رية.الطو

دراسة ب قمناو فيه يها علالنتائج التجريبية المتحصل مناقشة  خصصناه لعرض والفصل الثالث 

بواسطة أجهزة حيود الاشعة السينية و جهاز قياس التمدد الطولي و كذا الطورية تحليلية للتحولات 

درجة الحرارة على قمنا بدراسة تأثير الخصائص الميكانيكية بواسطة اختبار الصلادة المجهرية. بعدها 

حساب كل من طاقة كل من الكتلة الحجمية و الفراغات المفتوحة للعينات المحضرة، و في الأخير قمنا ب

كذا معرفة نموذج التفاعل باستخدام و أكسيد التيتانيوم المضاف لهاللازمة لتبلور السبينال aEالتنشيط 

، كما تم 0kذريالدال على آلية التبلور و المعامل ال nساب كل من معامل افرامي وح Malekنظرية 

 .S و الانتروبي Hالانتالبي  و Gالطاقة الحرة  المعاملات التارموديناميكيةحساب 
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 الفصل الأول

 دراسة مرجعية

 

  

يمثل هذا الفصل دراسة مرجعية شاملة حول المواد السبينالية عامة و لمركب 

خاصة بحيث تطرقنا فيه الى خصائص  (MgAl₂O₄)سبينال ألومينات المغنيزيوم

وبعض استعمالاته إضافة الى ذلك دراسة مرجعية حول   Mg-Alمركب السبينال

لمضاف لمركب السبينال تطرقنا فيه ايضا الى خصائصه ا 2TiO د التيتانيوماوكسي

وطريقة الحصول عليه وبعض استعمالاته وفي الاخير قمنا بعرض الدراسة 

النظرية الآلية وحركية التحولات الطورية في الحالة الصلبة سواء في حالة ثبوت 

 . درجة حرارة المعالجة او تغيرها
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 .1.Iمركبات المواد السبينالية 

)د السبيناليةالموا )spinels  لدى علماء المعادن و منذ زمن طويل هي مواد صلبة بلورية معروفة

2اسمها من اسم المركبالمواد السبينالية قد أخذت عائلة مياء والفيزياء و يعلماء الك 4MgAl O  المعروف

لسبينال" مشتقة من الكلمة اللاتينية "سبينا" التي تعني جيدا ضمن عائلة المواد السبينالية. إن كلمة "ا

2الشوكة و ذلك لاحتواء بلورة  4MgAl O  أكثر المواد السبينالية إنتشارا هي على حواف حادة. إن

 السبيناليــات ذات الصيــغة الكيمــيائيــة      

2 4

II IIIA B Xو    

2 4

IV IIA B X ، حيـث...  , ,IV SiA Ge Sn   و...

  ,  ,  IIIB Al Ga In ... و, ,II IIB A Mg Zn Cd   أماX  فهو يرمز لأيون سالب ثنائي التكافؤ و الذي

Xيكون عادة أوكسجين أو أحد الشالكوجينات O,(ch  S,alcoge  Se , )n;  Te[3].  

I.2. 4(بينالية الأوكسيدية المواد السO2MgAl( 

مركب(، و لقد  120)تشكل المواد السبينالية الأوكسيدية مجموعة كبيرة من المركبات الخزفية  

2 بالأخص منذ أن أصبح المركب التجريبية و موضوع العديد من الأعمال النظرية وكانت  4MgAl O   ذو

، الإلكترونيـة [6]هذه الدراسات أساسا على دراسة الخواص البنيـوية لقد تركزت  .[4،5]أهمية تكنولوجية 

، التي رشحت هذه المركبات لبعض التطبيقات التكنولوجية في [9]الضوئية  و [8]، الميكانيكية [7]

لقد تم تحضير هذه المواد باستعمال العديد من طرق الالكترونيات الضوئية و الجيوفيزياء و المغناطيسية. 

هلام -مــثل طريقة التبــخر الحــراري، التلبيد في درجــة الحـرارة العالية، محــلولـير التحضـ

(sol gel) السحــق،(ball milling)  والنــثر المغناطـــيسي(rf magnetron sputtering) [10]. 

.3.I البنية البلورية 

و  [11] 1915في سنة  (Bragg)ول مرة من طرف براغ تم تحديد بنية المواد السبينالية لأ

؛ و يمكن إيجاد وصف هـذه البنية بالتفصيــل في المراجــع [12] 1915في سنة   (Nishikawa) نيشيكاوى

2ذات الصيغة الكيميائية  . تكون للمواد السبينالية العادية المكعبة[14، 13] 4AB X  تعبئة متراصة و بنية

cbaثوابت شبكته البلورية ) )FCC(بلورية مكعبة ممركزة الوجوه   و90  الزمرة ،)

3Fdالفضائية  m  في الجداول البلورية(. يمثل الشكل 227)رقم (I.1) ة للمركب البنية البلورية لخلية أولي

42OMgAl  كنموذج للبنية البلورية للمواد السبينالية العادية المكعبة. تحتوي الخلية الأولية للمواد السبينالية

 جزيئات 8على المكعبة العادية      

2 4A B X 8 16 32BA Xأنيون  32 ؛X نات كاتيو 8 وA كاتيون  16 وB. 

1)ثمن Aكاتيونات في المواد السبينالية المكعبة المثالية، تشغل ال / فجوة رباعية السطوح، في حين  64الـ (8

/1)تشغل نصف  Bكاتيونات ال فجوة بين الأنيونات في  96السطوح؛ توجد هناك  ثمانيةفجوة  32الـ (2

 . تتعلق إحداثيات الذرات داخل البلورة الأولية للسبيناليات المكعبة[15]المواد السبينالية العادية المكعبة 
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 4O2MgAlالبنية البلورية لخلية أولية للمركب :(I.1)الشكل 

. هناك إمكانيتان لاختيار مبدأ الخلية الأولية و هما نقطتان متكافئتان، الأولى لمبدأ الخليةبالموقع المختار 

و تكون في  3mذات تنــاظر نقطي أما الثانية  Aو تكون في موقع الكاتيون  43mذات تنــاظر نقطي 

، 3m. في حالة اختيار مبدأ الخلية الأولية في النقطة ذات التناظر النقطي وة رباعية السطوحموقع فج

(Wyckoff position)تشغل موقع فيكوف A الكاتيونات :تكون إحداثيات الذرات كما يــلي

 1/ 8, 1/ 8, 1/ 88a     و الكاتيونB  يشغل الموقع 1/ 2, 1/ 2, 1/ 216d   و الأنيونات O  تتموقع في

32الموقع  ( , , )e u u u،  حيثu  الإحداثية الداخلية للأيون يدعىX  مساوية  المثاليةتكون قيمتها و

25.0idealu [15] .عندما تتزايد قيمةu  يقترب الأنيون X  من الكاتيونA  في الاتجاه 111  مما يؤدي

أما في حالة اختيار .  Bو نقصان حجم فجوة ثمانية السطوح Aإلى ازدياد حجم فجوة رباعية السطوح 

 u، و القيمة المثالية لـ  A  ،)B(5/8,5/8,5/8  )O(u ,u ,u(0,0,0) :كما يلي، تكون الإحداثيات 43mالمبدأ 

 .idealu 0.374 =تكون مساوية  

.4.I  تصنيف بنية المواد السبينالية 

 :[18-16]يع الايونات الى ثلاث انواع يصنف السبينال استنادا الى توز

ية  التكافؤ في مواقع الرباعية وايونات ثلاثالتتواجد ايونات ثنائية التكافؤ في  السبينال العادي: .1

                                         𝐴𝑡𝑒𝑡[𝐵2]𝑜𝑐𝑡 𝑂4، ويكتب بالصيغة التالية    المواقع الثمانية

Mg Al 

O 
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بين المواقع الثمانية  بالتساوي في هذا النوع تتوزع ايونات ثلاثية التكافؤ المعكوس:السبينال  .2

ويكتب بالصيغة التالية فقط ، بينما ايونات ثنائية التكافؤ تتوزع في المواقع الثمانية والرباعية

    𝐵𝑡𝑒𝑡[𝐴, 𝐵]𝑜𝑐𝑡 𝑂4 

 السبينال المختلط : .3

الصيغة العامة بشكل مواقع الرباعية والثمانية وتكتب اللايونات بشكل عشوائي بين وفي هذا النوع تتوزع ا

 التالي:

(𝐴1−𝑥
𝑃+

 𝐵𝑥
𝑞+

) [𝐴𝑥
𝑞+

 𝐵2−𝑥
𝑃+

] 𝑂4 

X= 0 → Normal Spinal  

X= 1→ Inverse Spinal 

بينما تشغل  0.67Åلى إ 0.58من  التي نصف قطرها يقع في المجالتناسب المواقع الرباعية الايونات 

 . 0.75Åلى إ 0.70المواقع الثمانية الايونات التي نصف قطرها يقع في المجال 

.5.Iالمخططات البيانية لإتزان الأطوار 

I.51..  النظام الثنائيMgO-3O2Al 

درجة حرارة  و )4O2MgAl(و يشكل معه مركبا واحدا هو السبينال  3O2Alمع  MgOيتفاعل   

 (MgO-3O2Al)هي درجة حرارة التفاعل اليوتكتي للنظام  C ،2050°C°2135انصهار هذا المركب عالية 

، حيث أن تشكل المحاليل الصلبة الإحلالية ذات الذوبانية المحدودة للسبينال و أكسيد المغنيزيوم تبدأ [19]

 .[20] (I.2)الشكل  C°1500 تقريبا عند 

 

 .Al2O3-MgO [20]التوازن للنظام  مخطط:(I.2)الشكل 



 الفصل الأول                                                                              دراسة مرجعية
 

8 
 

I.6.  4خصائص مركب السبينالO2MgAl 

يعتبر مركب السبينال من أكثر المواد الخزفية الفريدة من نوعها لإمتلاكه خصائص ميكانيكية و 

درجة ، و من بين أهم خصائصه الفيزيائية (I.1)حرارية و كهربائية جيدة و هي موضحة في الجدول 

، مقامته الجيدة للصدمات الحرارية، قوته الميكانيكية العالية،  (C°2135)الية نسبيا حرارة انصهاره الع

 .[26-21]معامل تمدده الحراري الضعيف و مقاومته الممتازة للأحماض و الأسس 

 [26-21]بعض الثوابت الفيزيائية لسبينال :(I.1) الجدول

 الرمز القيمة الخاصية

 Hv 8 إلى 7 من (GPa)الصلادة 

 ρ 3.64 إلى 3.58 من (3g/cm)كتلة الحجمية ال

 142.304 M (g/mol) الكتلة المولية

 2135 fT (C°) درجة حرارة الإنصهار

 7.75 𝛼 (K6-10-1)معامل التمدد الحراري 

 FCC مكعبة ممركزة الوجوه البنية البلورية

 

I.7.  4إستعمالات مركب السبينالO2MgAl 

الأجهزة  ية مختلفة و واسعة و خاصة في مجال صناعةلمركب السبينال تطبيقات صناع

)الالكتـروضوئية )مثل الشاشات المسطحة  -  )flat panel displays  ،و الخلايا الشمسية(، الكهروكيميائية

 .[27]الصناعات الكيميائية و التقنية الإشعاعية 

I.8.  2 تعريف التيتانيومTi0  

يوجد في  ،2TiOعبارة عن مسحوق أبيض رفيع جدا و صيغته الكيميائية هو ثاني أكسيد التيتانيوم 

خام مرتبط في الغالب بالحديد ينقب وينقى إلى أن يصبح على شكله الصافي صالح الطبيعة في شكل 

حيث شهد اهتماما كبيرا في  ،يتم استخدامه في مجموعة واسعة من التطبيقات التكنولوجية ،لاستعمالل

خصائص ، له مستقر كيميائيا، مخابر البحوث العالمية نظرا لامتيازه بخصائص عديدة منها أنه غير مكلف

مع  3FeTiOوغير سام يتم إنتاج أكسيد التيتانيوم بواسطة تفاعل  ،شبه موصل مثالي ،ميكانيكية قوية

 . 2TiOSOمن أجل تشكيل كبريتات تيتانيل  C°180 و 150حرارة ما بين الحمض الكبريتيك في درجة 

FeTiO3(S) + 2H2SO4(aq) + 5H2O(l) → FeSO47H2O(S) + TiOSO4(aq) 

 .يتات تيتانيل قابلة للذوبان في الماءكبر

TiOSO4(aq) + 2H2O(l) → TiO(OH)2(S) + H2SO4(aq)  
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اكسيد  ،2TiO [28] وينتج أكسيد التيتانيوم C°1000هيدروكسيد التيتانيل في درجة حرارة يكلس 

و ظامية )درجة الحرارة (( المتبلورة في الشروط النI .1العديد من الأشكال )الجدول ) له 2TiOالتيتانيوم 

كما يتميز أيضا اكسيد  ،[29]وهي الأكثر شيوعا و البروكيت نادر جدا  و بروكيتروتيل ، انتاس :الضغط(

خصائصه الضوئية الجيدة تجعله صباغ ، المرئية الاشعة  لا يمتص ،التيتانيوم  بمؤشر الانكسار عالي

 .(( يوضح البنية البلورية لأطوار اكسيد التيتانيومI .3و)الشكل) .[29]أبيض للمواد البلاستيكية  أو طلاء

 

 

 

 .[32-30]مختلف بنيات اوكسيد التيتانيوم  (I .1الشكل )

 .[32] يوضح الاختلاف في البنيات البلورية لأكسيد التيتانيوم :(I.2الجدول )

 النظام البلوري الخاصية 

 روتيل البنية 

Quadratique 

 نتاسالا

Quadratique 

 بروكيت

Orthorhombique 

𝑎 (Åمعاملات الشبكة ) = 𝑏 = 4.549Å 

𝑐 = 2.959Å 

𝑎 = 𝑏 = 3.784Å 

𝑐 = 9.514Å 

𝑎 = 9.184Å, 𝑏 = 5.447Å 

𝑐 = 5.145Å 

 4.26 3.84 4.17 (3cm/ gالكتلة الحجمية)

 

 

 

 

 

[32]البنية البلورية للبروكيت      [31]البنية البلورية لانتاسي            [30]البنية البلورية لروتيل  
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I.9. 2النظام الثلاثيTiO-MgO-3O2Al 

 2TiO -MgO-3O2Al [33] مخطط التوازن للنظام :(I.3)الشكل 

.10.I العوامل الحركية  نموذج التحول الحراري وكيفية حساب طاقة التنشيط و 

المضاف له تراكيز من أجل تتبع آلية تشكل مركب السبينال توجد طريقتين للتحليل الحراري  

التحولات الطورية )النمو و التنوي( التي تحدث أثناء المعالجة  و دراسة تيتانيومكسيد المختلفة من أ

عدم ثبوت درجة و تجريبية في شروط مختلفة )ثبوت الحرارية فقد أجريت عدة دراسات نظرية و



 الفصل الأول                                                                              دراسة مرجعية
 

11 
 

للحصول على المعلومات الحركية ( DILجهاز قياس التمدد الطولي ) الحرارة( و باستعمال تقنيات

معامل التذبذب الذري  و nمعامل أفرامي و
0k  الطاقة الحرة  الترموديناميكية المعاملاتدايجاو كذلك(

#GΔ  و الأنتالبي#HΔ  و الأنتروبي#SΔ)  التي منها يمكن دراسة هذه التحولات الطورية التي تطرأ على

جهاز قياس التمدد الطولي  ل الحراري و أهمهاعن التحلي المنحنيات الناتجة المادة و ذلك انطلاقا من نتائج

 عتمد على سرعة التسخين .الذي ي( DILالنسبي و تفاضله )

.1.10.I حالة عدم ثبوت درجة الحرارة 

اية درجة حرارة الدراسة غ تسخن العينة بسرعة تسخين تبدأ من درجة حرارة الغرفة الىقمنا ب

استنادا إلى نتائج المعالجة الحرارية بواسطة المتشكل  اليتم حساب طاقة التنشيط لطور السبين، المطلوبة

غير الكظومة أي حالة تغير درجة الحرارة وفقا لطريقة كل من   (DIL)جهاز التمدد الطولي التفاضلي

gerKis sin [38-34] (1)الموضحة في المعادلة،Ozawa  و [39،40] (2)المعادلةBoswell  (3)المعادلة 

[41]. 

       (1) 

  (2) 

      (3) 

  K: درجة حرارة التحول الأعظمية بالكلفن.TP: ثابت الغازات المثالية، 𝑅طاقة التنشيط،  𝐸𝑎:حيث 

𝑙𝑛 عند تمثيل تغيرات الدوال  (
𝜑

𝑇𝑃
2⁄ )، 𝑙𝑛(𝜑)  و𝑙𝑛(𝜑 ⁄ 𝑇𝑃) لالة بد

 
1

𝑇𝑃
⁄ 

نجدها عبارة عن خطوط 

 .(3)و  (2)، (1)المعادلات انطلاقا من ا يمكننا حساب منه طاقة التنشيط مستقيمة ميله

.2.10.I حالة ثبوت درجة الحرارة 

ن العينة بسرعة ثابتة، أثناء عملية التسخين تتبعها مجموعة من التغيرات سواء في يتسخب قمنا

من  استعمالااكثر وهذه الطريقة  Tودرجة الحرارة  tحجم كدالة بدلالة الزمنالطول او الكتلة أو ال

النتائج ويمكن التعبير عنها لتفاعلات الحالة  استخراجالأخرى بسبب سرعتها في أداء التجارب ودقتها في 

)()(.........(...............4)                    :(4) الصلبة بالمعادلة التالية 


fTk
dt

d









 

تمثل دالة نموذج التفاعل وهي تعبير  f)(ثابت لدرجة الحرارة Tk)(الحرارة ودرجة  Tو الزمن t:حيث

 .(I.3) الجدول في العلمية المنشوراتم المتكررة في معظ تلخيص نماذج التفاعل الحركية رياضي ويمكن

12
ln C

RT

E

T p

a

p














 

  20518,1ln C
RT

E

p

a 

3ln C
RT

E

T p

a

p














 
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 .[42] الحركيةيبين ملخص للآليات  :(I.3)الجدول

)(Z )(Y )(f Simbol 
elRéaction mod 

onentsondependingp exp

o

 
Convex:1n

 
Concave:1n

 

n)1(  

0R

Fn
 ordernthRéactionelmod

)/( DecayNucleation 

750.0 Convex 
2

1

)1(2  
2R 

boundaryPhase

réactionControlled

eigareaContractin .,(

shapeensionalbi dim,

orderhalfoneor )kinetics 

705.0 Convex 
3

2

)1(3  
3R 

boundaryPhase

réactionControlled

eigareaContractin .,(

shapeensionalbi dim,

orderhalftwoor )kinetics 

633.0 Convex
     

  
:1n

  ; 
:1n

Linear

pmn   0:1 

nn

1
1

))1ln()(1(


 
 

JMA 
equationMehlJohnso

generalAvrani 

  

2

1
 1D ensionelOne dimdiffusion 

834.0 Concave 

)1ln(

1


 2D ensionalTwo dimdiffusion 

704.0 Concave 

))1(1(2

)1(3

3

1

2

1








 

3D ensionalThree dim
diffussion

)( equationJanders 

776.0 Concave 

)1)1(1(2

3

3

1





 

4D
 

ensionalThree dim
diffussion

)( equationGinstling 

onentsondependingp exp 
pm  0 nm )1(   ),( nmSB

 

BerggrenSestak

)mod( elticAutocataly 
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ترتيب  ونموذج ذو الوسيطين ويسمى أيضا نموذج التحفيز الذاتي BerggrenSestakإن نموذج كل من 

هي نماذج يتم تطبيقها في معظم المعالجات الحرارية ذات التفاعل الكيميائي أو  ،orderRéaction ل التفاع

 التفاعل الفيزيائي مثل التبخر مما يؤدي الى ارتباط أقوى للمواد المتفاعلة.

 لجهاز قياس التمدد الطوليإن الهدف الرئيسي من التحليل الحركي لبيانات التحليل الحراري  

وم هو ايجاد نموذج التفاعل الحركي الذي يعطي وصف دقيق للظواهر المدروسة وذلك عند اللاكظ

 مجالات حرارية وسرع تسخين مختارة.

بحيث تصبح معتمدة من طرف الباحثين وذلك باستبدالها بمعادلة  (4)ويمكن تغيير المعادلة رقم 

 حيث: (5) رقم

(5.....................)............RT

Ea

ekTk



 0)(
 

 

 على الشكل التالي: (4)رقم  وبالتالي تصبح المعادلة

(6)........................)(0 


fek
dt

d
RT

Ea










  

هي درجة  Tو هو ثابت الغازات المثاليةRو هي طاقة التنشيطaEو هو معامل التذبذب الذري0kحيث 

  .الحرارة مقاسة بالكلفن 

.11.I تحديد طاقة التنشيط 

ة اللازمة لتشكل مول واحد لأي طو، ومن أجل حسابها اقترح تعرف طاقة التنشيط على أنها الطاق 

شروط عدة طرق تقريبية وتختلف هذه الطرق باختلاف شروط التجربة وطبيعتها ومن أهم هذه ال الباحثون

 .ثابتة أو متغيرة كما ذكرنا سالفا درجة حرارة المعالجة والتي تكون

.12.I تحديد نموذج التفاعل 

نموذج التفاعل هو دالة رياضية لدرجة التحويل، مكونة من وسيط واحد أو أكثر، بحيث هناك 

وهي  Malek ةالعديد من الطرق لتحديد نموذج التفاعل في مجال التحليل الحراري، من بين الطرق طريق

يتم فيها حساب قيمة طاقة  ،[43] منهجية سهلة و دقيقة وبالتالي تم استخدامها في العديد من الدراسات

gerKis) طريقةالتنشيط  من طريقة عدم ثبوت درجة الحرارة sin تمثيل الدوال (، بعدها يتم  و








dt

d
 

 باستخدام البيانات التجريبية للحصول على نموذج التفاعلوذلك  بدلالة درجة الحرارة Z)(و Y)(و

  كل هذا موضح في المعادلات التالية:
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(7........................)RT

Ea

e
dt

d
Y














 )(

 
 

(8........................)





T

dt

d
Z 








 )()(

 
 

 : حيث

aE وهي طاقة التنشيطRهو ثابت الغازات المثالية وTو هي درجة حرارة التفاعل وحدتها الكلفن هي

 (:9) متكاملة قيمتها مبينة في المعادلةهي دالة درجة الحرارة ال)(سرعة التسخين اما 

 (9..............................)
12024012020

968818
)(

234

23









 

𝛼𝑝 و α 𝑚 مىمعرفة القيمة العظومن 
Y)(للدوال  ∞

  
كذلك القيمة العظمى على الترتيب، و Z)(و

كما هو  Malekنستطيع ايجاد نموذج التفاعل المناسب، وفقا للشروط التي حددها الباحث ومنهp ـل

في الجدول بينمو
  

)I.4( 

 [44] الشروط التجريبية المختارة لمعرفة نموذج التفاعل: (I.4)الجدول
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مقارنة في الأخير يتم  
dt

d
التجريبية مع  

dt

d
 بيانيا.الموجودة باستعمال طريقة المحاكاة وتمثيلهما 

.13.Iالمعاملات الترموديناميكية  

يمكن أيضا حساب المعاملات بعد معرفة كيفية حساب طاقة التنشيط و المعاملات الحركية 

المضاف له أكسيد  ( للسبينالSΔ#و الأنتروبي  HΔ#و الأنتالبي  GΔ#الترموديناميكية )الطاقة الحرة 

 :[47-45]باستعمال المعادلات التالية  الكالسيوم

    (10) 

                      (11) 

                 (12) 

  

 

 

  

 

)exp()exp(
RT
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فصل الثانيال  

 الطرق التجريبية والأجهزة المستعملة

ستعملة والطرق تناولنا في هذا الفصل المواد الأولية الم

، كما تم التطرق كذلك الى بعض التجريبية المتبعة

طرق التحليل والقياس  وأهم الأجهزة المستعملة في 

 ذلك
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  .II  المواد الاولية المستعملة 

II.1 التجريبية. الطرق 

III.1 .1 تحضير المساحيق . 

ر مركب تحضيفي نوعين من المساحيق من رتبة النانومتر كمواد أساسية استعملنا في دراستنا 

، هاذين )MgO(ومسحوق أكسيد المغنيزيوم  )3O2Al(هما مسحوق أكسيد الألمنيوم  )4O2MgAl(سبينال ال

عتماد على وبالا نطلاقا من المساحيق الأولية، ا60nmعبارة عن تجمعات صغيرة من رتبة المسحوقين 

الهدف هو تحضير مسحوق متجانس من  حضير عدة مساحيق بنفس الشروط والحسابات النظرية قمنا بت

فقد قمنا بخلط كميات وزنية  )4O2MgAl(الخليط المكافئ لتحضير مركب السبينال ذو الصيغة الكيميائية 

ثم أضفنا له نسب ي سبينالمركب لنتحصل على  MgOمن  %28.33مع  3O2Alمن  6971.6%تقدر ب 

كسيد التيتانيوم تأثير ا لمعرفة( 2TiOالتيتانيوم )( من أكسيد %08و  %04و  %02و  %00) مختلفة وزنية 

 .السبينال  تحضير و دراسة مركب على

ات نستعمل العلاق MgO و 3O2Alوكتل كل من  ولحساب كتلة التيتانيوم اللازم إضافتها في كل مرة

 :التالية 

{
 
 

 
 𝑚𝑇𝑖𝑂2

=
𝑚𝑠𝑝 × 𝑥%

(100 − 𝑥)%
                                                                (𝐼𝐼. 1)

m𝑀𝑔𝑂 =
𝑚𝑠𝑝

100%
× 28.33%                                                        (𝐼𝐼. 2)

𝑚𝐴𝑙2𝑂3
=

𝑚𝑠𝑝

100%
× 71.669%                                                      (𝐼𝐼. 3) 

 

: نسبة %𝑥، مركب السبينال وزنية من : كتلة𝑚(𝑠𝑝)، أكسيد التيتانيوموزنية من  كتلة :𝑚𝑇𝑖𝑂2 :حيث 

 أكسيد المغنيزيوم وزنية من كتلة𝑚𝑀𝑔𝑂::أكسيد الالومنيوم،  وزنية من كتلة 𝑚𝐴𝑙2𝑂3، التيتانيوم المضافة

وهذا لمدة ثلاث ( II.1في الشكل )بواسطة الساحق الآلي الكوكبي المبين تمت عملية الخلط ثم 

 1%دورة في الدقيقة وقد تمت عملية الخلط في وجود الماء المقطر مع اضافة  180ساعات بسرعة دوران 

وحتى تكون عملية الخلط التي تساعد على الانتشار الجيد للمسحوق داخل المحلول  PVAمن مادة 

وبعد الانتهاء من عملية الخلط متجانسة يجب أن تكون كتلة المسحوق المحضر تساوي عشر كتلة الكريات 

بسحقه يدويا  قمنا ساعة بعد تجفيف المسحوق 24لمدة  C°120قمنا بتجفيف الخليط عند درجة الحرارة 

، في الاخير نتحصل على خليط )II.2(كل هذا موضح في الشكل  nm100وتمريره في غربال ذو الوحدة 

 متجانس من وحدة النانومتر.
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 gspm 100=للخليط المكافئ لما تكون المكونة  للأكاسيد الوزنية كتلال. يمثل II.1الجدول 

 MgO 3O2Al 2TiO الاكسيد

0Wt% 28.33 g 71.67 g 0 g 

2Wt% 28.33 g 71.67 g 2.04 g 

4Wt% 28.33 g 71.67 g 4.16 g 

8Wt% 28.33 g 71.67 g 8.69 g 

  g .921=spm للخليط المكافئ لما تكونالمكونة  للأكاسيد الوزنية كتلاليمثل . II.2الجدول 

 MgO 3O2Al 2TiO الاكسيد

0Wt% 6.204 g 15.696 g 0 g 

2Wt% 6.204 g 15.696 g 0.447 g 

4Wt% 6.204 g 15.696 g 0.912 g 

8Wt% 6.204 g 15.696 g 1.904  g 

 

 

 الكوكبي الآلي الساحق جهاز :(II.1الشكل)

 



الطرق التجريبية والأجهزة المستعملة                                                     الفصل الثاني               
 

19 
 

 

  يبين أدوات السحق التقليدية:  (II.2)الشكل 

.2.1.II تشكيل العيـــنات 

لمركب السبينال المضاف اليه نسب وزنية مختلفة من  قيحاتحضير المس الانتهاء من عملية  بعد

اكسيد التيتانيوم قمنا بصناعة العينات بواسطة قالب من الفولاذ المعالج كبست العينات داخل هذا القالب 

كما هو  بواسطة جهاز ضغط هيدروستاتيكي يدوي احادي الاتجاه (150MPaطن ) 2تحت ضغط قدره 

  طن. 75تصل قيمة الثقل التي يمكن ان يطبقها الى  (II.3الشكل )في موضح 

 

 أحادي الاتجاه يمثل جهاز الضغط الهيدروستاتيكي :(II.3الشكل)
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 .3.1.IIتلبيد العينات  

تم تلبيد عينات السبينال  والسبينال المضاف له اوكسيد التيتانيوم عند درجات حرارة مختلفة بواسطة 

ذو  ℃ 1750تصل درجة حرارته القصوى  (II.4) كما يوضح الشكل  Naberthernمن نوع  فرن كهربائي،

وازمنتها وفقا لسرعات محددة ومن اجل تجنب  حدوث برنامج آلي يسمح بالتحكم في درجات الحرارة 

وهذا في المجال الحراري من درجة حرارة  C/min° 5تشققات للعينات تم إستعمال سرعة التسخين  

يتم بعد ذلك تبريد العينات بنفس شروط التسخين الغرفة الى درجة الحرارة المطلوبة والبقاء فيها مدة ساعة 

  ونزعها عند درجة حرارة الغرفة.

 

 (Naberthernمن نوع ) فرن كهربائي :(II.4الشكل)

 .4.1.II التحليل الكيفي بواسطة الأشعة السينية 

من أجل معرفة الأطوار البلورية المتشكلة أثناء المعالجة الحرارية للمساحيق المحضرة قمنا 

بالتحليل الكيفي للمساحيق المعالجة حراريا عند مختلف درجات الحرارة بواسطة جهاز حيود الأشعة 

وشدة  40kVتحت فرق في اجهد قدره  (II.5) المبين في الشكل( Xpert pro panalyticalة من نوع )يالسين

أحادية اللون ذات طول  Cu(k𝛼)تقذف المساحيق بحزمة من الأشعة السينية لمهبط النحاس    30mAالتيار

λموجي وحيد  = 1.5418 Å  .وتنعرج عند اصطدامها بالمستويات البلورية وفق علاقة براغ 

 2𝑑ℎ𝑘𝑙 sin 𝜃 = 𝑛𝜆 (II.4) 

 حيث:
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𝑛.رتبة الانعراج : 

𝜃.زاوية الانعراج : 

𝜆.طول موجة الأشعة السينية : 

𝑑ℎ𝑘𝑙.البعد بين المستويات البلورية : 

 

 (Xpert pro panalyticalالسينة من نوع ) حيود الأشعةجهاز  (II.5الشكل )

.5.1.II  قياس الكتلة الحجمية للعينات بعد التلبيد 

الحجمية للعينات وكذا نسبة الفراغات المفتوحة عند مختلف درجات الحرارة  من أجل معرفة الكتلة 

( باستعمال ميزان كهرو ميكانيكي  1mنة في الهواء )استعملنا مبدأ ارخميدس حيث قمنا بقياس كتلة العي

بعدها الهواء ليتم بعدها قمنا بتفريغ العينة من الهواء  وتعويضه بالماء المقطر  بواسطة مضخة تفريغ 

( وهكذا مع جميع العينات لمختلف  درجات الحراة ونسب 2m( ثم في الهواء )3mقياس العينة في الماء )

2TiO ومن المعادلات التالية تم حساب كل من الكتلة الحجمية الظاهرية والعيانية  وكذا حجم ونسبة،

 لة الحجمية .( يمثل الاجهزة المستعملة في قياس الكتII.6الشكل ) ،الفراغات المفتوحة
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{
 
 
 

 
 
 𝜌𝑎𝑝𝑝 =

𝑚

𝑉𝑇
=

𝑚1

𝑚2 −𝑚3
× 𝜌𝐻2𝑂                                                                        (𝐼𝐼. 5)

𝜌𝑏𝑢𝑙𝑘 =
𝑚1

𝑚1 −𝑚3
× 𝜌𝐻2𝑂                                                                                   (𝐼𝐼. 6)

𝑋𝑉𝑝𝑜% =
𝑉𝑝𝑜
𝑉𝑇

× 100 =
𝑚2 −𝑚1

𝑚2 −𝑚3
 × 100                                                         (𝐼𝐼. 7)

𝑉𝑝𝑜 = (𝑚2 −𝑚1 )  × 𝜌𝐻2𝑂                                                                                    (𝐼𝐼. 8) 

 

 حيث أن:

 𝜌𝑎𝑝𝑝 مع الفراغات المفتوحة. : الكتلة الحجمية 

𝜌𝑏𝑢𝑙𝑘  بدون الفراغات المفتوحة. : الكتلة الحجمية 

𝑚 . كتلة العينة : 

𝑉𝑝𝑜 . حجم الفراغات المفتوحة: 

𝑉𝑇 . الحجم الكلي : 

𝑋𝑉𝑝𝑜% .نسبة الفراغات المفتوحة : 

 

 

 الكتلة الحجميةيمثل الاجهزة المستعملة في قياس : (II.6الشكل )

  .6.1.IIصقل العينات الملبدة 

يدة للشكل المورفولوجي للحبيبات بواسطة المجهر الصلادة المجهرية والرؤية الجاجل قياس  من

الالكتروني الماسح قمنا بصقلها بواسطة اوراق الصقل من نوع كربيد السليكون، وفي عملية الصقل تم 

وضغط مناسب على العينة وكنا  (II.7)الموضح في الشكل  استعمال سرعة دوران ثابتة لجهاز الصقل

 .نتاكد من عدم وجود خدوش على السطح المصقول بالمجهر الضوئي 
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 يمثل جهاز الصقل الميكانيكي :(II.7الشكل)

.7.1.II قياس الصلادة المجهرية للعينات الملبدة  

س ركيالحرارة استعملنا طريقة فلمعرفة الصلادة المجهرية للعينات الملبدة عند مختلف درجات 

 300g( حيث قمنا بتطبيق كتلة قدرها II.8كما يوضح الشكل ) Indentec Roell Zwick  باستعمال الجهاز

لمدة عشرة ثواني وبعدها تمت قراءة قيمة الصلادة المجهرية مباشرة من جهاز الحاسوب بواسطة برنامج 

 العلاقة :خاص يعمل على حساب قيمة الصلادة المجهرية من 

 
𝐻𝑉(𝐺𝑝𝑎) = 1.8544 ×

𝑃

𝑑2
                                              (𝐼𝐼. 9) 

 

 حيث:

𝑃  .هي الحمولة المطبقة بالغرام : 

𝑑 =
𝑑1+𝑑2

2
 : قطر أثر فيكرس. 
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 رسااختبار فيك: (II.8الشكل)

.8.1.II  النسبيالتفاضلي التحليل الحراري بواسطة جهاز التمدد الطولي 

ستعملنا جهاز التمدد ي تصحب بتقلص طولي نسبي أو تمدد اأجل معرفة التحولات الطورية الت من

، (II.9المبين في الشكل) NETZSCH dilatomètre model Dil402 Cالطولي التفاضلي من نوع 

 مستعملين في ذلك سرع تسخين مختلفة بغرض حساب طاقة التنشيط والمعاملات الحركية.

 

 NETZSCH dilatomètre model Dil402 Cمن نوع  جهاز التمدد الطولي التفاضلي: (II.9) الشكل
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 الفصل الثالث

 

 النتائج التجريبية و مناقشتها
 

 

 

النتائج التجريبية المتحصل عليها ومناقشتها بحيث قمنا  قمنا بعرضفي هذا الفصل 

بواسةةةةطة ا  ةةةةعة التحليل  و الطولي التحليل الحراري التفاضةةةةليبمناقشةةةةة نل م  

السةةةةةينية واهام التمطو الطولي التفاضةةةةةلي  للمسةةةةةحور المباف  لتح ةةةةةير مرن  

و المعاملات  aEحسةةةةةةان نل م  لاقة التنشةةةةةةي   السةةةةةةبينا ق نما قمنا بمناقشةةةةةةة و

و  HΔ# الأنتالبي و GΔ#رموويناميبية  )الطاقة الحرة الت معاملات قيمو  nالحرنية 

 (SΔ# الأنتروبي
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.III النتائج و المناقشة  

III.1. التحليل الحراري بواسطة جهاز التمدد الطولي التفاضليDIL 

III. 1.1. سطة جهاز التمدد الطولي التفاضليالتحليل الحراري بواDIL 

 اتعينقمنا بصناعة  للمرن  المح ر، التحو ت الطوريةاميع التأنط م  معرفة و م  أال  

وفق الشرول المذنورة في الفصل الثاني و تحليلها حراريا  ،002TiOSp100 م  المسحور أسطوانية الشبل

، قمنا برسم منحنى التمطو الطولي النسبي المئوي و تفاضله بالنسبة بواسطة اهام التمطو الطولي التفاضلي

CTللزم  بط لة وراة الحرارة في المجا  الحراري م  وراة حرارة الغرفة إلى غاية  f  بسرعة  1400

min/5تسخي   CV الشبل  نما هو مبي  في ق)III.1)واوو  هو ىإن ما يمب  استنتااه م  هذا المنحن ق

 :لورية يمب  توضيحها في خمسة مراحل مبينة نما يلي عطة تحو ت

  في المرحلة(A)  25و فيها يحطث تمطو لولي نسبي يبطأ عنط وراة الحرارة°C وراة  و ينتهي عنط

 الرلوبة(قو هو ناتج ع  حطوث عملية التجفيف )خروج ماء  C°200الحرارة 

  المرحلة(B) 250الحرارة تقلص لولي نسبي يبطأ عنط وراة  توافق°C وراة الحرارة  و ينتهي عنط

400°C   هذا التقلص يعوو إلى تبسر رواب)OH(ق 

   المرحلتي (C)و  (D) يبطأ عنط وراة الحرارة  واوو تمطوي  لوليي  نسبيي  الأو و فيهما نلاحظ

900°C 1100 وراة الحرارة  و ينتهي عنط°C1100 اما الثاني فهو يبطأ عنط وراة الحرارة°C  و

 قC°1300وراة  ينتهي عنط

  المرحلة(E)  1300 ،الحرارةتوافق تقلص لولي نسبي يبطأ عنط وراة°C وراة  و ينتهي عنط

 قهذا التقلص يعوو إلى حطوث عملية التلبيط C°1400 الحرارة

بواسطة  م  معرفة التحو ت الطورية التي بينها التحليل الحراري [48] لقط تمب  الطال  نشنش الطي 

التفاضلي، حيث قام بتتبع هاته التحو ت الطورية بحيث نان يسخ  عينة مصنوعة م   اهام التمطو الطولي

مرن  السبينا  بواسطة اهام التمطو الطولي التفاضلي قبل و بعط نل وراة   المباف  لتح ير مسحور الخلي

قام بنزع العينة عنط وراة حرارة الغرفة ثم حللها بواسطة اهام ا  عة السينية  احرارة تحو  لوري و بعطه

 ق و أهم ما توصل إليه ملخص في مايلي:C°1400و  C°1120و  C°850لمختلف وراات الحرارة 
   1400في وراة الحرارة°C  حظ إختفاء لبعض قمم الإنعراج التابعة للمواو الأولية ومياوة في 

 طة قمم ا نعراج التابعة لطور السبينا  إن الزياوة في  طة قمم ا نعراج التابعة لطور السبينا  هي 

( DILتفاضله )وليل واضح على ان التحولي  المبيني  في منحني التمطو الطولي التفاضلي النسبي و

يعووان الى نمو نويات لور السبينا  وحطوث   C°1400إلى C°1120في المجا  الحراري م  

 عملية التلبيطق
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منحنى التمطو الطولي التفاضلي النسبي وتفاضله في المجا  الحراري م  وراة حرارة  (III.1)الشكل 

CTالغرفة إلى غاية  f  min/5بسرعة تسخي  1400 CV . 

2.1. III.  التيتانيوم.كسيد من أالتفاضلي بإضافة نسب مختلفة التحليل الحراري بواسطة جهاز التمدد الطولي 

التي لم يتم معرفتها بواسطة التحليل الحراري البتلي و التحليل  م  أال التأنط م  التحو ت الطورية 

أخذنا نمية نافية م  المسحور الخلي  المباف  لتح ير مرن  السبينا  ثم أضفنا له الحراري التفاضلي، 

حيث قمنا بخلطهم بجهام  (2TiO) التيتانيومم  أنسيط  (%08و  %04و  %20و  %00) مختلفة نس  ومنية 

م  أال السحق الآلي و ذلك لمجانستهم و سحقهم، و بعطها قمنا بصناعة عينات ذات أ با  أسطوانية 

 استعمالها في اهام قياس التمطو الطولي التفاضلي، حيث استخطمنا الشرول التجريبية التالية:

  150ل  تقابل ضغ  قطره  02القوة المطبقة على العينات هيMPaق 

  13قطر العينات هوmm   2.7و  2.0و ارتفاعها يتراوح بيmm . 

  1450وراة الحرارة المستعملة هي°C  5سرعة التسخي  مع °C/minق 

تفاضل التمطو يبي   (III.3)الشبل  التمطو الطولي النسبي بط لة وراة الحرارة و نىمنح (III.2)الشبليمثل 

 ي يمب  استنتااه م  هذ للعينات المطروسة، إن ماالطولي النسبي بالنسبة للزم  بط لة وراة الحرارة 

نقصت وراة حرارة التلبيط وماوت نسبة التقلص حيث  التيتانيومانه نلما ماوت نسبة إضافة أنسيط المنحنيي  

    و 002TiOSp100 للعينات 22.53%و  18.32%و  3.78%ن  C°1450 قطر عنط وراة الحرارة

202TiO98Sp 802و  وTiO92Sp  ق على الترتي 
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مع إضافة نس  مختلفة  السبينا  مرن منحنى التمطو الطولي النسبي بط لة وراة الحرارة ل: (III.2)الشكل 

 التيتانيوم أنسيط 

 

 السبينا  مرن لمنحنى تفاضل التمطو الطولي النسبي بالنسبة للزم  بط لة وراة الحرارة : (III.3) الشكل

 التيتانيومأنسيط مع إضافة نس  مختلفة م  
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.III2. الأشعة السينية انعراج بواسطةالمحضرة المساحيق  تحليل 

أخذنا نمية نافية م  المسحور الخلي  المباف  لتح ير مرن  السبينا  ثم أضفنا له نس  ومنية 

حيث قمنا بخلطهم بجهام السحق الآلي  (2TiO) التيتانيوم( م  أنسيط %08و  %04و  %02و  %00) مختلفة 

و ذلك لمجانستهم و سحقهم، و بعطها قمنا بصناعة عينات ذات أ با  أسطوانية )م  أال قياس البتلة 

الحجمية(، ثم قمنا بمعالجة الخلي  المتحصل عليه حراريا في فرن نهربائي لمطة ساعة بسرعة معالجة تقطر 

ثم قمنا بتحليله بواسطة اهام  C°1600و  1500و  1400تلفة و هذا عنط وراات حرارة مخ C/min° 5ن 

ليف إنعراج الأ عة السينية للمساحيق المعالجة عنط وراات يبي   (III.4)الشبلإنعراج الأ عة السينية و 

 الحرارة السابقة بحيث نلاحظ مايلي:

 1600و  1500و  1400الحرارة  اتعنط ورا°C  للألوار البلورية التابعة نلاحظ تناقص في النسبة المئوية

عنط وراة  ةأن المعالجة الحرارية لمطة ساعللمواو الأولية بإرتفاع وراة الحرارة وننتيجة يمبننا القو  ب

لمسحور الخلي  المباف  لتح ير مرن  السبينا  نانت نافية للحصو  على لور  C°1400الحرارة 

يتفاعل مع مرن  السبينا  بنس  مختلفة  يومالتيتانأما اضافة انسيط  السبينا  نطور بلوري وحيطق

حس  في الخواص الحرارية  ذلك ، اضافة الى ( 28TiO 3O2Al3MgOهو ) بحيث يظهر لور اطيط

 و الميبانيبية لمرن  السبينا ق
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 أنسيط م مختلفة  نس ليف انعراج الأ عة السينية لمرن  السبينا  الم اف له  III.4) : ) الشكل

   المعالج لمطة ساعة عنط مختلف وراات الحرارةق  التيتانيوم
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  .3.IIIالتيتانيومكسيد أمية لعينات مختلفة التراكيز من دراسة تأثير درجة حرارة التلبيد على الكتلة الحج  

ت اف للمواو الحرارية التي تحتاج الى وراات حرارة عالية لتبثف مواو )عموما أناسيط( بنس  

للتخفيض م  الطاقة اللاممة للتلبيط )وراة حرارة التلبيط ومم  التلبيط(ق بحيث تبون وراة حرارة قليلة 

ذوبانها أو ذوبان الألوار المتشبلة منها مع الماوة الأصلية أقل م  وراة الحرارة الطنيا اللاممة للتلبيط في 

حبيبات على التنقل وإعاوة ترتيبها ونموها الحالة النقيةق و الطور السائل عنصر اط منش  للتلبيط فهو يساعط ال

 ونذا خروج الفراغاتق

م  أحس  الأناسيط التي تساعط على التلبيط هي أونسيط الزرنونيوم وأونسيط البالسيوم وأونسيط  

 المغنيزيوم و أونسيط التيتانيوم قققإلخق

م  البتلة الحجمية  على نل التيتانيومالتلبيط و ترنيز أنسيط  م  أال وراسة تأثير وراة حرارة

ثم و نسبة الفراغات المفتوحة قمنا بصناعة عينات م  الخلي  المباف  لتح ير مرن  سبينالي  الظاهرية

بواسطة قال  م   (2TiO) التيتانيوم( م  أنسيط %08و  %04و  %02و  %00) أضفنا له نس  ومنية مختلفة 

بواسطة اهام ضغ   (150MPaتحت ضغ  قطره )الفو ذ المعالج بحيث نبست العينات واخل هذا القال  

هيطروستاتيبي أحاوي ا تجاه، و بعط إنتهائنا م  صناعة العينات قمنا بتلبيطها في فرن نهربائي عنط وراات 

حرارة مختلفة لمطة ساعة بعطها قمنا بقياس البتلة الحجمية و نسبة الفراغات المفتوحة و هذا إستناوا لمبطأ 

 ق III.1متحصل عليها معطاة في الجطو النتائج ال أرخميطس،

 التيتانيومنسيط بيط على البتلة الحجمية بإضافة أنتائج تأثير وراة حرارة التل: (III.1) جدولال

  (C°) وراة الحرارة 1400 1500 1600

3.02 1,92 1,59 MgAl₂O₄+0% TiO2 

3,39 3,44 3,19 MgAl₂O₄+2% TiO2 

3,39 3,46 3,09 MgAl₂O₄+4% TiO2 

3,40 3,48 3,48 MgAl₂O₄+8% TiO2 

 

و لبل  ( (a- 5.III-)الشبل) التلبيط حرارةبط لة وراة  الظاهرية لبل ترنيز رسمنا تغير البتلة الحجمية

-)الشبل) التيتانيومنسيط بط لة تغير ترنيز أ الظاهرية تغير البتلة الحجمية تلبيط رسمنا الوراة حرارة 

b- 5.III) )   في النقال التالية و يمب  قراءة نتائج المنحنيي: 

بالنسبة للعينة  T=1600°Cتزواو البتلة الحجمية بسرعة نبيرة في مجا  وراات الحرارة أقل م   

تتزايط في  فإنها ،8WtTiO2C=%العينات ماعطا العينة ذات الترنيز اما لباقي  0WtTiO2C=%ذات الترنيز

ترتفع البتلة  2WtTiO2C=% بعطها تتبالأ الى أن تثبت، فمثلا للعينات ذات الترنيز T=1500°Cالمجا  ا قل 
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 T=1500°Cعنط وراة الحرارة  ق3g/cm 443إلى T=1400°Cعنط وراة الحرارة  3ق3g/cm19الحجمية م  

 T=1600°Cبعط ذلك أي عنط  C°200، ولفارر C°100لفارر في وراة الحرارة  25ق3g/cm0أي ترتفع بـ

 بقيت البتلة الحجمبة تقريبا ثابتة 

ة البتلة فإن مجا  وراات الحرارة لزياو 42OMgAlفي السبينا   التيتانيومنسيط نلما ارتفع ترنيز أ 

م   و( ∆ T=200°Cأي ) %0Wtلترنيز    T=1600°Cإلى   T=1400°Cم  الحجمية السريع ينقص ف

T=1400°C  إلى T=1500°C  4لترنيزWt% ( أيT=100°C ∆) ،(الشبل(-a- 5.III) )ق 

إلى  ،تيتانيوملنسيط امم  التلبيط بزياوة ترنيز أ يط وتزواو البتلة الحجمية بثبوت وراة حرارة التلب 

 ق( (b- 5.III-)الشبل)أن تثبت حس  وراة حرارة التلبيط 

 

 

نسيط لترانيز مختلفة لأ  التلبيط حرارةبط لة  وراة   الظاهرية تغير البتلة الحجمية : (a- 5.III-)الشكل

 قملبطة لمطة ساعة  التيتانيوم
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 مختلف عنط التيتانيومنسيط الترنيز البتلي لأبط لة  الظاهرية تغير البتلة الحجمية : (b- 5.III-)الشكل

 قملبطة لمطة ساعةتلبيط الوراات حرارة 

، 2TiO التيتانيومنسيط الم اف اليه نسبا مختلفة م  أ مرن  السبينا وم  أال معرفة نسبة تلبيط  

، فتحصلنا على لبل عينة )thρ(على البتلة الحجمية النظرية  )expρ(قمنا بقسمة البتلة الحجمية التجريبية 

 قIII.2الجطو النتائج المطونة في 

 التيتانيومنسيط أ لهالم اف  4O2MgAlنتائج تلبيط  :)III.2( الجدول

 1400 1500 1600 (C°) وراة الحرارة

2TiO +0%4O2MgAl 44,069 53,295 83,925 

2TiO +2%4O2MgAl 85,69 95,551 94,186 

2TiO +4%4O2MgAl 88,624 96,015 93,931 

2TiO +8%4O2MgAl 96,222 96,287 93,919 

 

سبة التلبيط بط لة وراة الم اف قمنا برسم تغير ن 2TiO التيتانيومنسيط لأم  أال نل ترنيز 

التلبيط بط لة تغير سبة تلبيط قمنا برسم تغير نالولبل وراة حرارة  (a- 6.III-)، ومثلناها في الشبل الحرارة

 :ويمب  قراءة المنحنيي  في النقال التالية ق(b- 6.III-)ومثلناها في الشبل ، التيتانيومنسيط ترنيز أ
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يمب  ملاحظة أن منحنى التلبيط يسجل ارتفاعا مستمرا لنسبة التلبيط مع مياوة   (a- 6.III-)الشبل في 

ذات ماعطا العينة  التيتانيوم( م  أنسيط %04و  %02و  %00) العينات المختلفة الترانيز  وراة الحرارة لبل

عنط وراة  التيتانيومنسيط ومنا م  أ 4%عنط إضافة   88,624%حيث ارتفعت نسبة التلبيط م  ق،%08 الترنيز

ق ،C1600°في وراة الحرارة   التيتانيومنسيط عنط إضافة نفس الترنيز م  أ 93,931 %إلى C 1400°الحرارة

التلبيط أما النس  الببيرة م   هي فق  التي رفعت م  نسبة التيتانيومنسيط النس  الصغيرة م  انلاحظ أن 

 96,222%تتناقص م   8%فلا ترفع م  نسبة التلبيط، حيث نلاحظ أن نسبة التلبيط للعينة ذات  التيتانيومنسيط أ

وهذا رااع الى مياوة الفراغات  C1600°ع  وراة الحرارة  93,919%الى غاية  C1400°في وراة الحرارة 

المغلقة في العينة ذات حجم نبير يصع  التخلص منها و الناتجة ع  التحو  الطوري لحبيبات أونسيط 

 قالجطيطالطور ، هذا يعني ان الفراغات المفتوحة معطومة سببها تشبل التيتانيوم

لنسبة التلبيط مع مياوة  يمب  ملاحظة أن منحنى التلبيط يسجل ارتفاعا مستمرا  (b- 6.III-)الشبل في  

أما عنط وراة الحرارة  ،C1400°وهذا عنط وراة الحرارة  4%الى غاية  %0م   التيتانيومنسيط ترنيز ا

°C1600  في  التيتانيومنسيط ومنه نستنتج أن وور أ ،94%نلاحظ أن نسبة التلبيط لبل الترانيز ثابتة تساوي

نسيط أحس  لأن أيبون معرقل، نستنتج أي ا أن نسبة تلبيط السبينا  بطون اضافات  C 1600°وراة الحرارة

 C°أما ووره فيبطأ عنط وراة الحرارة C 1400°لم يتفاعل مع مرن  السبينا  في وراة الحرارة التيتانيوم

 فما فور ق 1500

 

والملبطة  التيتانيومنسيط ة الحرارة للعينات ال اف اليها أالتلبيط مع ورايبي  تغير نسبة  :(a- 6.III-)الشكل 

 لمطة ساعة
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لبل وراات الحرارة   2TiOالتيتانيوم نسيط ير نسبة التلبيط مع تغير ترنيز أيبي  تغ :)-III -b.6(الشكل 

 قساعةوالملبطة لمطة 

III.1.3.  4تلبيد التأثير درجة حرارةO2MgAl  2له المضافTiO على نسبة الفراغات المفتوحة 

م   م  أال معرفة نسبة الفراغات المفتوحة الناتجة ع  تلبيط  السبينا  الم اف اليه نسبا مختلفة

، قمنا بحسان نسبة الفراغات المفتوحة وهذا عنط وراات حرارة مختلفة النتائج التي تحصلنا التيتانيومأنسيط 

 قIII.3الجطو عليها مطونة في 

 2TiOالم اف اليه ترانيز م    يوضح نسبة الفراغات المفتوحة الناتجة ع  تلبيط السبينا  :(III.3) الجدول

 1400 1500 1600 (C°) وراة الحرارة

2TiO +0%4O2MgAl 51.11 42.83 11.05 

2TiO +2%4O2MgAl 10.29 0.25 0.81 

2TiO +4%4O2MgAl 5.40 0.20 1.31 

2TiO +8%4O2MgAl 0.94 0.67 0.50 

 

التغير في النسبة المئوية للفراغات المفتوحة بط لة وراة حرارة التلبيط لمطة   (III.7)الشبل يمثل  

  :حيث نلاحظ ما يلي ،التيتانيومأونسيط منية مختلفة م  ساعة لعينات السبينا  الم اف له نس  و
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  في مجا  وراة الحرارة م°C1400 الى°C1500  المفتوحة لبل تناقص في نسبة الفراغات نلاحظ

 العينات وهذا بسب  حطوث عملية التلبيطق

  أما في مجا  وراة الحرارة م°C1500 الى غاية°C 1600  نبير في نسبة الفراغات تناقص

لبل العينات حتى ينعطم وهذا رااع الى تحو  بعض الفراغات المفتوحة الى فراغات المفتوحة 

 قاطيطةبل ألوار مغلقة بسب  تش

 

 

التغير في النسبة المئوية للفراغات المفتوحة بط لة وراة حرارة التلبيط لعينات السبينا    :(III.7)الشكل 

 4O2MgAl 2 التيتانيومنسيط الم اف له نس  ومنية م  أTiO لمطة  ساعة.  

.2.3.III تأثير درجة حرارة التلبيد على الصلادة المجهرية 

و الم اف له ترانيز  الملبط  4O2MgAlقمنا بقياس الصلاوة المجهرية لعينات مرن  السبينا   

رس المطة ساعة، وهذا باستعما  اختبار فيب C°1600 عنط وراة الحرارة 2TiO التيتانيومنسيط مختلفة م  ا

وهذا بالنسبة للعينات المح رة م   التيتانيومنسيط الصلاوة المجهرية بط لة ترنيز أحيث رسمنا التغير في 

والتي قمنا بتلبيطها  )III.8( الشبل التيتانيومنسيط الم اف له نس  ومنية مختلفة م  أ 4O2MgAlالسبينا   

 قيوضح النتائج التي تحصلنا عليها  (III.4) الجطو مطة ساعة،  C°1600عنط وراة الحرارة 
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  2TiOالصلاوة المجهرية بط لة ترنيز قيم يمثل :)III.4( الجطو 

 C)) 1600° وراة الحرارة

2TiO+00% 4O2MgAl 6.618 GPa 

2TiO+02% 4O2MgAl 12.814 GPa  

2TiO+04% 4O2MgAl 14.268 GPa  

2TiO+08% 4O2MgAl 11.294 GPa 

 

 GPa 6.618الم اف حيث ترتفع م  التيتانيومنسيط الصلاوة المجهرية بزياوة ترنيز أتزواو  

، ثم تبطأ بالتناقص لتصل الى 402TiO 6Sp9لترنيز قطره  GPa .26814إلى  002TiO Sp100لترنيز قطره 

GPa 294802لترنيز قطره  11قTiO 29Sp و تشبل لور اطيطق بسب  واوو الفراغات 

 

 C°1600لطراة حرارة 2TiOانسيط التيتانيوم وة المجهرية بط لة ترنيز التغير في الصلا: )III.8(الشكل

 لمطة تلبيط ساعة
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التيتانيومكسيد نزيم تبلور السبينال المضاف له أآلية وميكا  .4.III         

على درجة حرارة التحولات الطوريةسرعة التسخين تأثير   1. 4. III  

م  ترنيز أنسيط  2%م  السبينا  الم اف له 680قg0 قمنا بصناعة عينة أسطوانية ذات البتلة

 لتفاضلي ولبقنا عليها سرع مختلفةوضعناها في اهام التمطو الطولي النسبي ا ثم 2TiO التيتانيوم

V=5°C/min   ,V=7°C/min,  V=9°C/minوهذا في المجا  الحراري م  وراة حرارة الغرفة°C 25  الى

°C1400ثم قمنا برسم  بلي  بحيث الشبل ،(9.III)  يمثل منحنى التحليل الحراري بواسطة اهام التمطو

إن ما يمب  استنتااه هو أنه بزياوة سرعة التسخي   يمثل تفاضله، (III.10)الطولي التفاضلي في حي  الشبل 

يمثل تفاضل منحنى التمطو الطولي  (III.11) بصفة عامة، أما الشبلتزواو وراة حرارة التحو ت الطورية 

 التيتانيومنسيط   على مرن  السبينا  الم اف له أمجا  وراة حرارة تأثير سرع التسخيالنسبي المئوي في 

عنط تغير سرعة  2%ا الشبل نلاحظ مياوة وراة حرارة التحو  الطوري للسبينا  الم اف لهذوم  خلا  ه

  ق   C/min°9الى    C/min°5التسخي  م  

 

 ( منحنى التمطو الطولي التفاضلي النسبي  بسرع تسخي  مختلفة III.9الشبل )
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 ( تفاضل منحنى التمطو الطولي التفاضلي النسبي بسرع تسخي  مختلفةIII.10الشبل )

 

تفاضل منحنى التمطو الطولي التفاضلي بسرع تسخي  مختلفة في المجا  الحراري   :(III.11الشكل )

 .لتشبل لور السبينا 

III. 42.. 4  العوامل الحركية الخاصة بتبلور طور السبينال تحديدO2MgAl   

.1.2.4.III حالة تغير درجة الحرارة 

الم اف له   ونذا المعاملات الحرنية المتعلقة بتبلور لور السبينا  aE تم حسان لاقة التنشي 

( DILانطلاقا م  نتائج  المعالجة  الحرارية بواسطة اهام التمطو الطولي التفاضلي) تيتانيومأونسيط ال

( و 2، )(1اللانظومة أي متغيرة وراة الحرارة حيث قمنا برسم تغيرات الطوا  المشار لها في المعاو ت )

وبعط تمثيل هذه الطوا    قعلى الترتي  Boswell و  Kissinger،Ozawaالمعبرة ع  لريقة نل م   (3)
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قمنا بحسان قيم لاقة التنشي  انطلاقا م  ميل  (III.12عنط مختلف سرع التسخي  نما هو مبي  في الشبل)

( الذي م  خلاله يتبي  لنا أن متوس   III.5منحنياته الخطية وقط أورات نتائج لاقة التنشي   في الجطو  )

 ،150.43 إلى :مساوية   Ozawaو Kissinger، Boswellقيمة لاقة التنشي  المحسوبة بطريقة نل م  

 على الترتي ق kJ.mol( 133.39-1(  و 144.40 

……….…………... (1) 

……..………… (2) 

.………................. (3) 

 لتشبل لور السبينا  2Rو معامل التصحيح  aE( قيم لاقة التنشي III.5الجطو  )

 Ozawa Boswell Kissinger الطريقة

 kJ.mol( aE 150.43 144.40 133.39-1(لاقة التنشي  

 2R 1 1 0.99999معامل التصحيح   

 

 

تغيرات الطوا   (III.12)الشبل  2ln pT ،  ln  و pTln  بط لةpT1  السبينا  الم اف لتشبل

 ق2TiOم   2%له 

12
ln C

RT

E

T p

a

p














 

  20518,1ln C
RT

E

p

a 

3ln C
RT

E

T p

a

p














 
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.2.2.4. III  ثبوت درجة الحرارة حالة 

م  منحنيات التحليل  انطلاقا) نسبة السبينا  المتبلور(  42OMgAlللسبينا   xتم حسان نسر التبلور 

( بقسمة مساحة المنحني III.11( المبينة  في الشبل )DILالحراري بواسطة اهام التمطو الطولي التفاضلي )

المحصورة بي  وراة حرارة بطاية التبلور ووراة حرارة معينة على المساحة البلية للمنحني )المساحة 

( يبينان III.14) ( وIII.13) و الشبلي  ة نهايتهالمحصورة بي  وراة حرارة بطاية التبلور ووراة حرار

و سرعة تبلوره  𝑥 تغيرات نسبة السبينا  المتبلور
𝑑𝑥

𝑑𝑡
 لمختلف سرع المعالجة على T بط لة وراة الحرارة 

م   2%لهالم اف  هو أن وراة حرارة تبلور السبينا  (III.13م  الشبل ) استنتااهإن ما يمب  ، الترتي 

 .وسرعة تبلوره تزواو بزياوة سرعة التسخي  التيتانيومنسيط أ

  

 

 T بط لة وراة الحرارة Xتغير نسبة السبينا  المتبلور  :(III.13)الشبل 
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 تغير نسبة السبينا  المتبلور :(II.14 ) الشكل
𝑑𝑥

𝑑𝑡
 عنط سرعات التسخي  المختلفة xبط لة 

 . 5. IIIوالثوابت الحركية  نموذج التفاعل ايجاد 

و  ستناوا للطرر الرياضية المعتمطة على نتائج التجارن اللانظومة ) عطم ثبوت وراة الحرارة(ا

( 5) و (4)ولتي  احس  المع xZ)(و xY)(الطالتي حيث قمنا بحسان  ،قهو فري مالكالمقترحة م  لرف 

م  أال معرفة نموذج تفاعل تبلور السبينا   وذلك (III.15) و  (III.16)الشبلي  حس  بيانيا  امثلناهمو

 بحيث:  التيتانيومم  أنسيط  2%الم اف له

𝑌(𝑥) = (
𝑑𝑥

𝑑𝑡
) 𝑒𝑥𝑝(𝑥)           (4) 

𝑍(𝑥) = 𝜋(𝑥) (
𝑑𝑥

𝑑𝑡
)

𝑇

𝜑
           (5) 

RT

Ea:  المخف ة تمثل لاقة التنشي  Kissinger 1هي تساوي  و-kJ.mol 133.39 وR  هو ثابت الغامات

طراة الحرارة لهي والة  𝜋(𝑥) وهي سرعة التسخي  و هي وراة حرارة التفاعل وحطتها البلف Tالمثالية و

 :(6)المتباملة قيمتها مبينة في المعاولة 
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)()968818()/12024012020(قققققققققققققق(6)  23423  xxxxxxxx 

 الذي يمثل (III.14) م  الشبلبعط تمثيل المنحنيات البيانية قمنا بحسان القيمة العليا 
𝑑𝑥

𝑑𝑡
وذلك عنط مختلف  

min/5سرعات التسخي  CV  ،min/7 CV  و min/9 CV   ثم حسبنا المتوس  واطناه يساوي

4663.0px م  الشبل و )III.15(  الذي يمثل)(xY  قمنا بإخراج القيمة العليا عنط مختلف السرعات ثم

قمنا بإخراج القيمة العليا xZ)(الذي يمثل  )III.16 (أما م  الشبل 3241.0mx حسبنا المتوس  وواطناه

5154.0عنط مختلف السرعات ثم حسبنا المتوس  وواطناه

px   النتائج التي تحصلنا عليها مطونة في

 ق(III.6)الجطو 

وmx وpx م  حسانالنتائج التي تحصلنا عليها يوضح  :)III.6 (الجطو 


px  

𝒙𝒎 𝒙𝒑 𝒙𝒑
∞ min)/( CHeating rate 

0.35818 0.48334 0.51135 5 

0.3264 0.46015 0.51135 7 

0.28762 0.45528 0.52359 9 

0.3241 0.4663 0.5154 Mean 

 

Normalizedعنط سرعات تسخي  مختلفة   )(xY    الشكل(III.15) : يمثل 



 الفصل الثالث                                                                النتائج التجريبية ومناقشتها
 

44 
 

 

Normalizedعنط سرعات تسخي  مختلفة   )(xZ   الشكل(III.16)  : يمثل 

5154.0و 3241.0mx و 4663.0pxبعط ا نتهاء م  حسان المعاملات 

px  تبي  لنا حس  نظرية

  :هيوالة التفاعل ، وعليه  Berggren-Sestakنموذج التفاعل المتحصل عليه هو  أنمالك 

 

𝑓(𝑥) = 𝑥𝑚(1 − 𝑥)𝑛                                       (7) 

𝑑𝑥

𝑑𝑡
= 𝑘0 𝑒𝑥𝑝 (

−𝐸𝑎

𝑅𝑇
) 𝑓(𝑥)                                (8) 

 :نتحصل على (8)في المعاولة  (7)بتعويض المعاولة 

𝑑𝑥

𝑑𝑡
= 𝑘0 𝑒𝑥𝑝 (

−𝐸𝑎

𝑅𝑇
) 𝑥𝑚(1 − 𝑥)𝑛                (9) 

وذلك عنط  0kومعامل التذبذن الذري  pو  m قو nالحرنية تمعاملاال( قمنا بحسان قيم 9م  المعاولة )

min/5مختلف سرعات التسخي   CV وmin/7 CV  وmin/9 CV ق 

 m/n =P لطينا:

 قمنا بإوخا  الوغاريتم على الطرفي  : (9)م  المعاولة 

)exp(ln()/ln/()1((قققققققققققققققققققق(10) 0

nm

a xxRTEkdtdx  

 تحصلنا على:



 الفصل الثالث                                                                النتائج التجريبية ومناقشتها
 

45 
 

ققققققققققققققققققققققق(11) )1(ln/ln)/ln( 0 xxnRTEkdtdx p

a  

 حس  المعاولة التالية:المجاهيل في لرف والمعاليم في لرف  وضعنابعطها 

قققققققققققققققققققققققق(12) )1(lnln/)/ln( 0 xxnkRTEadtdx p  

ققققققققققققققققققققققققق(13) )1(ln/)/ln(ln 0 xxnRTEadtdxk p  

)ln)/(/(الطالة  نا برسم منحنى الذي يمثل تغيراتماخيرا ق RTEadtdx   بط لة𝑙𝑛[𝑥𝑝(1 − 𝑥)]  حيث

)9.0;4.0(x  الشبل)III.17(  الجطو م  أال ايجاو القيم المطونة في)III.7( : 

 يوضح قيم العوامل الحرنية:(III.7)الجطو 

Heating rate  min)/( C  n m p Ln(k0) K0 

5 0.91 0.507 0.5580 6.5472 791.2732 

7 0.94 0.455 0.4845 6.2817 596.0425 

9 0.95 0.383 0.4037 6.0991 574.9291 

mean 0.93 0.448 0.482 6.3093 654.0816 

 

 

)ln)/(/(يمثل تغيرات الطالة  : )III.17(الشكل RTEadtdx  ة بط ل𝑙𝑛[𝑥𝑝(1 − 𝑥)] 

 :(5)نعوض القيم التي تحصلنا عليها في المعاولة 

𝑑𝑥

𝑑𝑡
= 654.0816 𝑒𝑥𝑝 (

−𝐸𝑎

𝑅𝑇
) 𝑥0.448(1 − 𝑥)0.93                                 (14) 

ثم نقوم بحسان 
𝑑𝑥

𝑑𝑡
 (III.18) لسابقا، الشبنقيمة نظرية ونقوم بمقارنتها مع القيمة التجريبية المحسوبة   

 المعاولة:حس  Tيوضح تغيرات نلتا القيمتي  بط لة وراة الحرارة
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𝑑𝑥

𝑑𝑡
= 𝑘0 𝑒𝑥𝑝 (

−𝐸𝑎

𝑅𝑇
) 𝑥𝑚(1 − 𝑥)𝑛                                           (15) 

 بي  القيمة النظرية والقيمة المحسوبةق ظتقارن ملحو م  المنحنى نلاحظ 

 

المقارنة بي  القيم النظرية والقيم المحسوبة للطالة :(III.18)الشكل
𝑑𝑥

𝑑𝑡
الحرارة عنط مختلف بط لة وراة   

 سرعات التسخي 

.6.IIIالعوامل الترموديناميكية 

بعط حسان لاقة التنشي  
aE  ومعامل التذبذن الذري

0K  موويناميبيةارالتحسان المعاملات ب قمنا 

م  أونسيط  %2الم اف له  42OMgAl( للسبينا  SΔ#و الأنتروبي  HΔ#، الأنتالبي GΔ#)الطاقة الحرة 

 (III.8) الجطو  وقط أورات نتائج هذه المعاملات في ( و14( و)13(، )12باستعما  المعاو ت )البالسيوم 

مساوية إلى  SΔ#و الأنتروبي  HΔ#، الأنتالبي GΔ#يتبي  لنا بأن متوس  قيم الطاقة الحرة  الذي م  خلاله

و الموابة لبل م  الطاقة الحرة و لأنتروبي السبينا   السالبةعلى الترتي ، إن القيمة  kJ.mol-1 و و القيم 

 قغير تلقائيهو تفاعل  مع أونسيط البالسيوم تط  على أن تفاعل تبلور السبينا  الأنتالبي 

م  2%الم اف له 42OMgAlلتشبل لور السبينا   موويناميبيةالتارالمعاملات قيم  :)III.8(الجدول

 عنط مختلف سرع المعالجة الحرارية التيتانيومنسيط أ

 

 

 

 

 

Heating rate 

min)/( C  

 

ΔG# 

( kJ .mol-1) 

ΔH# 

( kJ .mol-1) 

ΔS# 

( kJ .mol-1) 

5 367.141 123.716 -0.209 

7 365.065 123.905 -0.211 

9 366.297 123.870 -0.211 

Mean 366.168 123.830 -0.210 
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 اتمةـــــالخ

في بحثنا هو تمبننا م  تح ير و وراسة مرن  السبينا  انطلاقا م  م  أهم مايمب  أن نلخصه 

أنسيط المغنيزيوم و أنسيط ا لومنيوم و وراسة تأثير إضافة أنسيط التيتانيوم على التحو ت الطورية و 

 :قط توصلنا الى النتائج التالية

 ر مرن  تحطيط بواسطة ا  عة السينية ا لوار المتشبلة م  الخلي  المباف  لتح ي

والتي عولجت لمطة ساعة  التيتانيومالسبينا  الم اف إليه نس  ومنية مختلفة م  أنسيط 

 عنط مختلف وراات الحرارة، ظهور لوراطيطق

  الم اف على البتلة الحجمية التيتانيوم معرفة تأثير وراة حرارة التلبيط و ترنيز أنسيط

 الصلاوة المجهريةقالظاهرية و العيانية ونسبة الفراغات المفتوحة و 

  باستعما  نتائج التحليل الحراري التفاضلي  حسان لاقة التنشي  لتبلور مرن  سبينا

مساوية إلى  TiO%22بسرع تسخي  مختلفة حيث واطنا أن لاقة التنشي  عنط الترنيز 

1-kJ.mol 133.39ق 

 معرفة نموذج التفاعل حس  نظرية Malek وفريقه. 

 و معامل التذبذن الذري فرامي امعامل  هي  النمو آلية المتحبمة فيحسان العوامل الحرنية 

0K 

 الطاقة الحرة موويناميبية وهي ارحسان المعاملات الت#GΔ،  الأنتالبي#HΔ  و الأنتروبي

#SΔ ق 
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2020المسيلة.  ، تحضير ودراسة مركب السبينال انطلاقا من مساحيق نانومترية،مذكرة ماستر، جامعةالطيب نشنشن [48] 



 ملخص

و التلبيد لسبينال المحضر  ى التحولات الطورية في هذا البحث تم دراسة تأثير أكسيد التيتانيوم عل

. التحليل الحراري التفاضلي استعمل على المساحيق منيوم و أكسيد المغنيزيوممن أكسد الال انطلاقا من

استعملنا سرع تسخين مختلفة في دراسة  و لقد C°1450انطلاقا من درجة حرارة الغرفة حتى الدرجة 

ي تحديد الاطوار و التحولات الطورية للمساحيق التحولات الطورية. انعراج الاشعة السينية استعمل ف

  النتائج دعمت بحساب كل من الكتلة الحجمية و الصلادة المجهرية بدلالة درجة حرارة التلبيد.المحضرة. 

بوزوال و و كيسنجر باستخدام تقريب كل من بثبوت وتغير درجة الحرارة وذلك  اب طاقة التنشيطوحس

باستخدام نظرية الباحث  تيتانيومكما تم تعرف على نموذج تفاعل مركب السبينال مع مركب اكسيد ال ،ازاوا

حساب المعاملات الحركية والمعاملات لكيسنجر كما تم  طاقة التنشيط باستخداموذلك  ومالك وفريقه 

  التارموديناميكية .

 

Abstract 

In this study, we investigate the effect of TiO2 additions on phases formation and 

densification behavior of spinel prepared from aluminum oxide and magnesium oxide 

was studied. Differential thermal analysis (DIL) were carried out on sample starting 

from room temperature to 1450 °C, different heating rates were used to analyze Phases 

transformation behavior, X-ray diffraction (XRD) was used in order to determining the 

phases and their transformations, The results were supplemented by measured the 

densification and hardness with sintering temperatures. The activation energy was 

calculated with the stability and temperature change, using the Kissinger, Boswell and 

Ozawa approximations. A model of the interaction of the spinal compound with the 

titanium oxide compound was identified using the theory of the researcher Malik and 

his team, using Kissinger activation energy, and the kinetic and thermodynamic 

coefficients were calculated. 

 

 

 


