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تشـكـرات

الله الحمد و الشكر حمـحمنإن كثـده طيـدا مـيرا فيهـبا .باركا

هذ إنجاز في بعيد من أو قريب من ساهم من كل إلى الجزيل بالشكر وأخصالرسالةهأتقدم ،

الأستاذ عبدااللهبالذكر إنجازمروش طيلة المستمر تتبعه و إشرافه وعلى نصائحه كذا و البحث هذا

القي إخلاصهإرشاداته و المتفاني للعمل حبه فيه أشكر كما ، البحث مسيرة طيلة لنا تشجيعه و .مة

الأستاذ إلى الجزيل بشكري أتقدم عيسىكما بوزيدة المناقشةبلقاسم لجنة برئاسة تفضله .على

الأس إلى بشكري أتقدم يونسذةاتو عريوة بن و سلطاني توفيق محمد و الساسي أعضاءمسعدي ،

ال المناقشةلجنة لجنة في المشاركة موافقتهم على الشكر جزيل أشكرهما و ، .مناقشة

لا إلىكما يكفي لا هذا كان إن و الجزيل بالشكر أتقدم أن والصديقيفوتنـي فوضيلذالأستاالزميل

المطلقةسحنون مساعدته القيمةعلى نصائحه و إرشاداته كذا البحثو هذا إنجاز أجل .من

يفوتن لا إلىـكما الجزيل بالشكر أتوجه أن أيضا بوبكرينالأستاذالعزيزانايوصديقيزميلاي

بوصندلعسعوس المجيد عبد إرشاداتهعلىو نصائحهماكل .القيمةماو

إلى الجزيل بالشكر أتقدم رأسهمكما وعلى الأساتذة عبد: أصدقائي و لعطلي أحميدة و عامر والي

ب و معيرش رابحالمجيد بشيري و حسين محمدلهوشات سالمي و عبود مطاطلة وو العيد تلي و

سلماني أحمد و العابدين زين رحموني

الجزيل بالشكر أتقدم الأستاذكما إلى لايكفي هذا كان إن ياسين: و باتنة،جاباالله جامعة علىمن

المطلقة، القيمةمساعدته نصائحه و إرشاداته كذا .و

الكما كل علىأشكر بماليزياقائمين العالمية الإسلامية بالجامعة الهندسة كلية رأسهممخابر على و ،

صاحب النواري لناالأستاذ قدموها التي التسهيلات جميع على البحث، هذا إنجاز أجل .من
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1

ــةمقدمـ

بدرجات تمتاز فهي ، الصناعي المجال في خصوصا كبيرة أهمية ذات الحرارية المواد تعتبر

الضعيفةانصهارحرارة ناقليتها إلى بالإضافة ، يؤهلهعالية مما ، مبطنةللاستعمالاللحرارة كمواد

الشائعةو،للأفران المواد هذه بين أكسيد(Al2O3)الألمنيومأكسيد،الاستعمالمن المغنيزيومو

(MgO)الكروموأكسيدو(Cr2O3)الزركونيوم أوكسيد الميليت(ZrO2)و . و

و الفيزيائية الخصائص وإن ضعيف حراري تمدد معامل من الخزفية للمواد الكيميائية

كيميائي حرارةإستقرار درجة و ضعيفة كهربائية ناقلية و أانصهاركبير التي هي هلتهاعالية،

الحديثة الصناعة في الهامة المكانة هذه .لإحتلال

الكيميائية الصيغة ذو الميليت يعتبر هو(3Al2O3.2SiO2)و و الخزفية، المواد أهم من واحد

في المستقر الوحيد بخصائصAl2O3-SiO2النظامالمركب خصائصه تقارن ،Si3N4وSiCحيث

الحرارية المواد أكثر من يجعله تحضيره. استعمالامما إمكانية إلى الكاولانانطلاقابالإضافة مادة من

خاصة الجزائر في و العالم أنحاء كل في كبير بشكل بقالمة( المتوفرة دباغ .)جبل

المحضر للميليت الحرارية و الميكانيكية الخصائص لتحسين جادة محاولة في بحثنا يندرج و

المحليةإ الكاولان مادة من ممكنةو،نطلاقا طاقة بأقل الميليت من مخبرية عينات محاولةصناعة مع ،

الحراريةةالميكانيكيهخصائصتحسين .و

الكيميائية و الفيزيائية الخصائص بأهم الإحاطة حاولنا الأول الفصل في كماو الخزفية، للمواد

إلى الموادتطرقنا وتعريف المستعملة تحولاتهاالأولية كذلك و بشيئالممكنةخصائصها تناولنا كما ،

التفصيل التاليةمن للمركبات الأطوار لإتزان البيانية فيو. MgOوSiO2،Al2O3: الرسوم

الثاني مادةفالفصل تلبيد إلى التفصيل من بشيئ تطرقنا و ، آلياتها و التلبيد عملية لدراسة خصص

المجالالميليت هذا في المنشورة النتائج أهم .و

في الموادأما كذا و المستعملة الأجهزة و المتبعة التجريبية الطرق إلى تطرقنا الثالث الفصل

هذا خلال المستعملة الأ.البحثالأولية الفصل المو النتائج لعرض خصصناه فقد عليهاخير ،حصل

فيهحيث الميليتعرضنا تلبيد و إضافاتتحضير كذادون و تأثير، المغنيزيومدراسة دةكماأكسيد

كثافةومضافة رفع في تأثيرالميليت،هذاأهميته درسنا زمن( العواملبعضكما و حرارة درجة

المغنيزيوم, التلبيد أكسيد الحراريةعلى،)تركيز و الميكانيكية خصائصه و للميليت المجهرية .البنية
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الأولالفصــ الخزفيةـل المواد حول عمـوميات
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الأولالفصــ الخزفيةـل المواد حول عمـوميات

3

$$

الخــزفية المــواد حول عموميات

.I1.ا المواد لصلصاليةتعريف

الصلصاليةتتكون سيليكاتالمعادن مميهة،االألومينمن الأحيان أغلب في وأغلبها،وتكون
مجموعة إلى الورقي-سيليكاتتنتسب طةالألومينات في منظمة مكونةوهي لانهائية مستوية بقات

البعضوحدا بعضها مع مربوطة وثمانية رباعية بلورية البنى.بالرؤوست من النوع اكبرهذا يمثل
خصائصالأنواع خصوصيةلجمعه أكثر وكيميائية الورقية. فيزيائية السيليكات قاعدة ذات البنى إن

الا لها التي السيليكات جميع مثل SiO4يونمثلها
رب،4- يكون السيليسيوم بالنسبةـأين جينـللأكساعي

وجوه(  رباعي مشكلة الأكسجين من ذرات أربع به تحيط أن،)أي المحتمل من الألمنيوميكونو أيون
Al

أيونأيضايلعبو،رباعي3+ دور Siنفس
الثماني،4+ مركز في يكون الأحيان اغلب في لكن

أي ثماني فيمثل وجوهوبالتالي ثماني مشكلة الأكسيجين من ذرات ست به جداً.تحيط ممكنة وهذه
الأيونية القطرية النسبة أن للأكسجينللألمنيومبسبب rAl)بالنسبة

+3
/rO

-2
إلى( هذهو،0.430تساوي

القيمة من قريبة الثماني0.414القيمة والتناسق الرباعي التناسق مجال بين الحدودية النسبة هي .والتي

الممكن من للت،إذا الربـتبعاً لـــرتيب SiO4اعي
AlO4واحتماليا( 4-

السيليكا) 5- جذر نمثل أن
الرمز هذا )بواسطة Sim-xAlxOn)

-(2n+x-4m).

الصلصاليةتكون الأحيانالمعادن غالب مميهةفي و التبلور شرائحياشكأتوذا،ضعيفة ليفيةةل ،أو
معقدة خلائط تمثل ووهي الشرائحبتتكون، البعضتعبئة بعضها الأساسي،الطبقاتمكونةًفوق والبعد

(d)من آخريختلف إلى التالينوع الجدول :1حسب

الكيميائيةالنوع dالصيغة ( A°)

Al2Si2O5(OH)47.1الكاولينيت

Al2Si2O5(OH)44H2O10.1الهالوزايت

9.3إلى9.2منAl2Si4O10(OH)2البيروفيليت

Mg,Fe)يتالكلور ….)6(Si,Al)4O10(OH)814.2
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.I2 .الكاولينيتية الصلصالية المواد

.I2.1.والمعدني الكيميائي التركيب

أكثر خصائص على تحتويه لما خصوصيةً المعدنية المجموعات أكثر الكاولينيتية الصلصالية المواد إن
الخزفية المواد لتحضير موافقة أو ال،ملائمة والتيوالمعادن الكاولينيت مادة أساسا تشمل كاولينيتية

ما الأخرىغالبا المعادن بعض مع مجمعة محكم،تكون وبتنظيم بها مرتبطا الكوارتز وجود إن
الصلصالية المعادن لهذه الجيولوجي التكوين طريقة عن ناتج انه يبين المعادن،ومرتب هذه تحتوي كما

أكاسيد شكل على الشوائب بعض .على

الوزنيةإن الكمية حسب يكون الكاولينيتية المعادن المكلسنةAl2O3الألمنيوملأكسيدترتيب المادة ،في
الألومين من قليلة نسب ذات Al2O3)فالمواد < 30 % wt)مستعملة عموما عادياًاستعمالاتكون

الصحية والخزفيات البناء بالالومين،كآجر الغنية المواد Al2O3)أما > 40 % wt)في فتستعمل
تبطين في المستعمل كالطوب الحرارية العاليةالأفرانالمواد الحرارة درجات الإسمنت( ذات مصانع

الحديد تصفية أفران .......).وكذا

I.3.اولانـــالك

I.1.3.ريفـتع

مناسمالكاولان صينيةاسمأشتق تم،مدينة مرةاستخراجأين لأول المادة أساس،هذه الخزفوتعتبر
صلصال شكل على الطبيعة في متواجدة مادة والكاولان البورسولان المسمى فيأوالصيني غضار

الأرضية الأبيض،القشرة إلى لونها بعض،يميل الموادالأحيانوفي تواجد بسبب وهذا رمادية تكون
كما بها تفتيتهاأنهاالعضوية أو تكسيرها نستطيع أي التفتت .4ـ2سهلة

هيصيغته الكيميائية 258:الموليووزنهاAl2Si2O5(OH)4: ا g/mol.

النظرية الحجمية ρth=2,6: كتلتها g /cm
3

والفخاراسميطلق الكاولان مادة من المتبلور الجزء على .Al2O3الكاولينيت 2SiO2. 2H2O،وهذا
التالية النسب $"%39,5: يوافق ،H2O"$%13,9وSiO2$"%46,6وAl2O3وز&%

على تحتوي الجيد النوع ذات $"%48,5والكاولان ما،Al2O3وز&% الحدوهذا ،لأعظميايوافق
الطبيعة في الوجود نادرة النسبة هذه غالبلأنهولكن المادةالأحيان،في في شوائب .4. 3توجد
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الكاوليني بينتكون تتراوح أقطار لها جسيمات شكل على الكاولان في 10و0.1ت µmوسمك
بين البلور،°A 1200و400محصور تكونأحاديويبدوا سداسية صفائح شكل على الميل

البعض بعضها فوق للكاولان.مرصوصة المشكلة الأساسية المواد إلى وSiO2وAl2O3بالإضافة
H2Oالشوائبفهناك من معينة مثل،نسب أكاسيد عن عبارة العموم في وFe2O3وMnOوهي
CaOوNa2OوK2O،درجات إلى الكاولان بتسخين تزول والتي عضوية مواد بها توجد كما

معينة موزعة).)I.1(الجدول(حرارة تكون أن يمكن الشوائب الأمبانتظاموهذه المادة كما،على
الصخرية بالشقوق تجمعات شكل على تكون أن لها التي،يمكن المعدنية الأنواع من تعتبر والكاولان

الفخاريات لأكثر أساسياً عنصراً وتعتبر للحراريات بالنسبة كبيرة أهمية الصناعاتلها في المستعملة
.الخزفية

العالم:)I.1(الجدول من مناطق عدة في المتواجدة الكاولان أنواع لبعض الكيميائي التحليل

SiO2Al2O3Fe2O3TiO2CaOMgONa2OK2OP .F%الأوكسيدنسبة

جورجياكاو 545,738,500,401,400,200,100,0500,113,5لان

الصيني 346,8038,100,70,0500,200,200,101,512,5الكاولان

سارد 353,331,002,501,500,100,100,200,211,1كاولينيت

مصر 47,0733,930,9602,202,2201,0100,70,0412,16كاولان

ا 00,050,8613,42-0,28-9545,5635,0200,58لبرازيلكاولان

كوبار 5848,437,0000,250,020,310,0500,130,4613,0كاولان

I.2.3.الفيزيائية الخصائص

I.1.2.3.البلورية البنية

بواسطة التحليل علىالأشعةإن يدل النقية للكاولان طالسينية لمدى ذري ترتيب وبنيةوجود ويل
محدودة بالشكلبلورية موضح هو كما يمكننا،I.1(5(للكاولان غيرأنومنه التوزيع بأن نلاحظ
في معوالكاولان،الثلاثةالأبعادمتجانس طبقاتها تتماسك أين بلورية شبكة من طبقات عن عبارة

فاندروالس قوى مثل كبيرة تجاذب بقوى البعض للب،بعضها الناتجة غالبهـلوالأشكال في هي اـورات
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للمادة الذرية البنية تعكس مجهرية سداسية أبعاد.صفائح الميل ثلاثية بلورية بنية تملك والكاولان
هي الأولية :خليتها

a= 5,155 A°وb= 8,945 A°وc=7,405 A°

=وزواياه 91,7°αو= 104,86°βو= 89,82°γ

الشوا وجود لأخرىإن عينة من والتركيبة البلورية البنى رتب في تحولات تسبب الأولية المادة في ،ئب
وثمانية رباعية البنى من نوعين الكاولينيت عائلة إلى تنتمي التي الأنواع في نجد .ولهذا

رباعيي من مكونة وهي السيليكات غالبية في تحصر مركزأكسيجينـسيلكونفالرباعية وفي
توج ذرةالرباعي Si)سيلكوند

+4
ذرة) أ.I.2الشكل( ( توجد رأس كل O)أكسيجينوفي

-2
ونتيجة(

ذرات أربع الرابطةأكسيجينلوجود في يشترك الذي السلبي التكافؤ في زيادة هناك في،فتوجد أما
الرباعيات فتكون رباعيةمرتبةً(SiO4)الخزفيات مستوىبذلكمشكلة،طبقات على مرتبة رباعيات

السداسيأ رؤوس على موزعة المراكز تكون .ين

والتي للرقاقة المتوسطة التركيبة هيإن السداسيات بتجاور (Si2O5)]تتشكل
-2

وإذا،[
بنالتكافؤيهذينأنافترضنا مشبعين يكونان H)ـالسالبين

+
يتكرر( الذي البلوري الطراز فإن

التالي بالشكل يكون محدودة غير :بصورة

4OH

4Si

6O

المميه الألومين عن فتنجم الثمانية أيونAl2(OH)4أما Alفكل
مرك3+ في متوضعا زـيوجد

الوجهالطبقاتإن. )ب.I.2الشكل( انيـالثم على مرتبة ثمانيات مشكلة تكون مراكزها،الثمانية
المستوية الشبكة رؤوس إلى ثمانيةليمينالأورقاقة،مقسمة مركزية طبقة من تتكون لأيونالمميه

Al
لأيون3+ OH)وطبقتين

-
تناظريا( غير،متوضعة بصورة يتكرر الذي البلوري فالطراز وبالتالي

التالي الشكل على فيكون :محدودة

6OH

4Al

6OH
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I.2.2.3.الفراغات

لا الطبيعية حالتها في الكاولان بهاإن توجد بل النظرية الكثافة إلى مساوية كثافة لها يكون أن يمكن
تكوينهاف عن ناتجة الحبيبات وداخل بين تختلفالأولي،راغات الفراغات مناطقباختلافونسبة

الكاولان لاتواجد عنولا%22تفوقوهي الكلي%2تقل الحجم .6من

I.3.3.الكاولان مادة خصائص

نوع عالية وكهربائية وحرارية ميكانيكية بخصائص الكاولان مادة ماـتمتاز فيدونـموهكماا
).I.2(الجدول

I .4.3 .العضوية المواد

وإن عامة علىالفخاريات العضوية المواد من جداً هامة نسب على تحتوي خاصة الكاولان
لينيت التسخين(Lignite)شكل أثناء العضوية المواد وتختفي رمادي، أو داكن بني فحم هو والذي

ووجود الكتلة في نقصان يسبب القابليةواحتراقها مثل هامة خصائص إلى تقودنا تجمعات شكل على ها
قد تكون لا إذ الفخارية العجينة داخل في فراغات إحداث تستطيع وبالمقابل اللدونة، وكذا والطرق للشد
الحالة في الفخاريات وتكون منخفضة حرارة درجات في لابلوري طور إلى التحول قبل كلية أحرقت

باللون ملونة بهاالطبيعية العضوية المواد لتواجد ورمادية .الأبيض،

I .5.3 .الكيميائية الخصائص

نشي غير مركب أهم،كيميائياًطالكاولان ومن الكيميائية، من أكثر الفيزيائية استعمالاتها فإن لهذا
طور ذو حر بشكل السيلكون وأكسيد الميليت لتعطي الحرارة درجات بارتفاع تفككها خصائصها

التاليةكريستوبا الكيميائية المعادلة وفق : ليت

( ) ↑++→ °
OH6SiO4OSiAl

T
OHOSiAl3 2213264522

تُو لا معرثؤَالكاولان الأخير هذا يتفاعل حيث الفلور حمض ماعدا كافة الأحماض الحرSiO2عليها
التالية الكيميائية المعادلة :وفق

2
632 SiFOH2HF6SiO −++→+
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در في السيلكون أكسيد على الكلور يؤثر مساعد،كما كفعل الكربون بوجود وهذا العالية الحرارة جات
التاليةو الكيميائية المعادلة حسب التفاعل :يتم

422 SiClCO2Cl2C2SiO +→++

3الكاولانمادةخصائص):I.2(الجدول

القيمةالخاصية

الشد 210إلى50من(MPa)مقاومة

التحمل 4220إلى1050من(MPa)مقاومة

للثنيمقاومت 420إلى250من(MPa)ها

2,5إلى2من(GPa)الصلادة

%20إلى10منللماءامتصاصهامعامل

بين الحراري تمددها 7x10إلى5من(C-20°C°700)معامل
-6

(1/°C)

الحرارية 0,005إلى0,004من(cal/cm.s.°C)ناقليتها

الحراري للإجهاد ممتازةمقاومتها
ف الغرفةمقاوميتها حرارة درجة Ω/cm)ي

3
12من(

14إلى10
10

الحجمية g/cm)كتلتها
3
2,63إلى2,6من(

الكهربائي العزل 6,5إلى4,5منثابت

للاستعمال العظمى حرارتها C1700°إلىC1300°مندرجة
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للكاولينيت:)I.1(الشكل البلورية 5البنية

البنيةيم):I.2(الشكل )ب(والثمانية) أ(لرباعيةاثل
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I.3.6.الحرارية المعالجة أثناء الكاولان تحولات

عديدة دراسات بينت درجاتالاهتماملقد في تسخينها أثناء وهذا الكاولان لمادة البنية بتغيرات الأكبر
مختلفة نرى،7حرارة الرطوبةأنحيث ماء بخروج تتبلور الكاولان المأمعادن بعدـو الممتص اء

الحرارةـتفاع درجة بين للحرارة ماص أولي 100ل °C110و °C،العملية هذه باقترابوتؤدي
ظاهرة إلى البعض بعضها من البلورية،الانكماشالحبيبات الشبكة في تغير بدون هذا يحدث و،لكن

للحرارةC500°منإبتداءا ماص تفاعل ثاني ينتج إلىوالذي،تقريبا الكاولينيت تحول عن ينتج
الميتاكاولان يدعى آخر سببهطور التكوينوالذي في الداخل الماء الانتشار،خروج لآلية وهذا،8تبعاً

التالية التفاعل بمعادلة كيميائياً يوصف :9التحول

( ) EOH4OSiAl2
C500T

OHOSiAl2 25224522 ∆−+ → °≥

أن E∆: حيث = 145 kJmol
-1

يظهر للحرارة الماص التفاعل بينإن المحصورة الحرارة درجة من ،C550°وC500°بالقرب
الماء تبخر وضغط التسخين سرعة بمعدل يتعلق هذا لكن عادي جوي ضغط أحد،10تحت لاحظ كما

التفاضلي11الباحثين الحراري التحليل بواسطة الكاولان دراستهم ماص،)I.3الشكل( أثناء تفاعل
ا عند نبضة بتسجيل وذلك وهي،C580°لدرجةللحرارة ثابتة التسخين سرعة أن العلم C10°مع

دقيقة .لكل

يحدث التكوين ماء خروج الكاولان،سريعاًانكماشاإن وتحول البلورية الشبكة في معتبرة تغيرات مع
عليه يستدل الميتاكاولان الكاولانالأشعةانعكاساتكلباختفاءإلى لمادة هذه،السينية تبقى لكن

المرتبةكاالانع المحاليل بعض في الحرارة،سات درجة انتشاريحدثC980°وC950°بينوفي
للكتلة ضياع أي بدون للبنية مفاجئة تحولات بسبب باحثين،للحرارة من طرحت عدة تفسيرات وهناك

للحرارة الناشر الفعل هذا .12.13تفسر

نلاحظ الأيضاكما درجة بين للحرارة ناشر ضعيف وهوC1250°وC1200°حرارةنبض
الميليت يدعى والذي الميليت طور عن عنالأولي،عبارة المسئول فهو الكريستوباليت تكوين أما

من القريبة الحرارة درجة عند للحرارة الناشر .C1350°النبض
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الكاولان: )I.3(الشكل لمادة التفاضلي الحراري التحليل 11منحنى

I.3.1.6.الحرارةط درجة في الملاحظة التحولات C980°بيعة

للحرار الناشر التحول طبيعة الحرارةظوالملاحةإن درجة في،C980°عند مفاجئة تحولات سببه
الكتلة في ضياع بدون البلورية وذلك،البنية الباحثين من مجموعة طرحها عدة تفسيرات وهناك
لتمي التقنيات من كبير عدد واصلهاباستعمال الظاهرة هذه السينية( يز المغناطيسي،الأشعة الرنين

و،النووي النافذ الإلكتروني الحمراءالأشعةالمجهر و..)تحت اقترحت، قد مختلفة ظواهر ثلاث هناك
شرح أجل للحرارةأومن الناشر النبض أصل :تفسير

سبينال* بنية ذو طور الميليت(Al,Si)تكوين تنوي .20ـ14أو

ميليتاًاستقرارالأكثرγ-Al2O3تكوين* إلى للتحول ضروريا يكون الذي .21. 5و

اللابلورياستخلاص* .22السيليس

بتكوينإن قال الح،γ-Al2O3البعض درجتي بين الأخير هذا تكوين لوحظ وC950°رارةـحيث
°C1000الحراريباستعمالوذلك لاحظ،التحليل سنة23وفريقهRoyكما باستعمال1955في

عرفت جديد بنيوي شكل لها أصغر جسيمات إلى الميتاكاولان جسيمات تحطم النافذ الإلكتروني المجهر
أنها على البنية الحرارةγ-Al2O3هذه درجة عند في،C855°وهذا الظاهرة نفس توجد كما

عند والهالوزايت،C670°درجةالالهالوزايت الكاولينيت أن التحليلغير منحنيات في يظهران
عند للحرارة ناشراً تفاعلا التفاضلي تنويC980°الحراري سببه النبض أن بكون هذا وبرر

.الميليت
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بين سنة15وفريقهLEMAITREكما الميليت1976في تنوي من كل إلى مرجعه النبض أن
COMERوأظهر،γ-Al2O3وتكوين

جي24 المتبلورة الكاولينيت منهاأن الميليت تكوين يكون دا
التبلورمنأسهل قليلة المرتبةواقال،20وفريقهGUALTIERIأنغير،الكاولينيت الكاولينيت بأن

بالألومين الغنية والمناطق بالسيلس الغنية المناطق بين فصل إلى تقودنا الطورجيدا أصل تكون والتي
سبينال بنية ذو المرأما. الوسطي غير الميليتالمواد تكوين إلى مباشرة فتقودنا الوقت. تبة في أما

لتعطي تتحول للميتاكاولان المستقرة غير الشبكة أن وقالوا آخر تصوراً الباحثين بعض فطرح الحاضر
الأولي الميليت من ونويات سبينال تعطي أنها أي بلوري غير أثبته،طور ما NAKAHIRAوهذا

باستعمال25وفريقه الأحاديةانعراجوذلك للبلورات السينية بين،الأشعة لاواحيث الكاولينيت أن أيضاً
ممركز مكعب نوع من تركيبة إلى تتحول الحرارية المعالجة أثناء ولكن فقط ميتاكاولان إلى تتحول

التبلور إعادة عند للسبينال .الجسم

عندلافتوص،12وفريقهLIأما المتشكل الجامد الوحيد الطور أن الحرارةإلى هوC980°درجة
بتركيز وذلك المستقر شبه الرباعي وافق،مولاً%70قدرهAl2O3منابتدائيالميليت ما وهذا

قالا،21وفريقهSANZاقتراح أيوناتحيث لتحول المحررة الطاقة هيAlأن سداسي تناسق إلى
عند للحرارة الناشر النبض تسبب الميليتC980°التي تكوين يسهل التناسق .وهذا

المشكل سبينال بنية ذو للطور المقترحة الكيميائية التركيبة باحثانطلاقاإن من تتغير الميتاكاولان من
التاليآخرإلى التفاعل في نجملها تحدث التي التحولات مجمل أن :حيث

( ) 21234

C980

2722

C550

5242 OSiOSiAlOH4OSiAl2OSiOHAl2 +→+→
°°

كاولينيتميتاكاولانسبينال

[ ] 2232

C1150

1234 OSi
3
5OSi2OAl3

3
2OSiAl +⋅→

°≈

ميليت سبينالكريستوباليت

I.3.2.6.والثانوي الأولي الميليت

منخفضالأوليالميليت حرارة درجات في الصلصاليتشكل طبقات داخل في شكله،28ـ26ة ويكون
عبارة شرائحيالمورفولوجي بنية ذات صغيرة بلورات حـودرج29.30ةعن تكـة الميليتـرارة وين
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فلاحظ آخر إلى باحث من تتغير محصأن،24وفريقهLiuالأولي الميليت بينـبلورات و20ورة
30 nmلمدة حرارية معالجة الحرارةساع4بعد درجة عند 22وفريقهMoonلكن،C1150°ات

الحرارةالاحظ درجة عند الطور هذا معC940°بوضوح النافذ الالكتروني المجهر باستعمال وذلك
الطاقة الهيدروكسيل،مرشحات شوارد OHإن

داخل- في متواجدة دائما تكون الميتاكاولانالمتبقية
حين أساسي دور تلعب حيث الميليتالمتعفنة تكوين في 22الأوليئذ.

الثانوي الميليت يدعى للميليت آخر شكل يظهر المرتفعة الحرارة درجات في بينوالاختلاف،أما
الثانوي الشكلوالأوليالميليت في البلوراتيالمورفولوجيبقى حجم في أحد،31وكذا وحسب

الحجم في كبيرة تكون الثانوي الميليت عصيات أن بالمجهرالباحثين ملاحظتها فنستطيع وبالتالي
رتبة،الضوئي من شرائحية لبلورات تجمع من يتكون الأولي الميليت نفس،°A 100بينما في لكن
بواسطةلاالوقت عليهم الكشف أثناء الطورين بين فرق يظهرلكن،السينيةالأشعةانعراجيوجد

عمليةختلافلاا الحمراءامتصاصفي تحت الحرارةعند. الأشعة درجة ترتفع الميليت،ما حبيبات فإن
بخفة تكبر إلى،الأولي تميل حبيباته الثانوي الميليت الزجاجيانحلالهالكن الطور حبيبات،32في

العالية الحرارة درجة في كاملة تبقى الأولي .الميليت

والالومينانطلاقا33وفريقهChenحدد الكاولينيت خليط دراسته تكوا،من يقللأن الثانوي الميليت ين
الزجاجي الطور كمية . من

I.4.الميليت

I.4.1.تعريف

جزيرةاسمالميليت من لونهMullاشتق يميل الطبيعة في الوجود نادرة مادة وهو بسكوتلندا الإسلندية
الأساسية مكوناته من أساساً ويحضر الأبيض درجاتبالتوالألمنيومالسيليسيومأكسيديإلى إلى سخين

جداً عالية للمو،حرارة الحراري بالتحليل الكاولاناأو مجموعة من الصلصالية الميليت،د ويستعمل
العالية ومقاومته الضعيف الحراري لتمدده نظراً الصناعية التطبيقات من كثير في حرارية كمادة

للتللزحف ومقاومته حمل العاليتينآوسعة الجي،كل الكهربائي كيميائياًدوعزله مستقر أيضا،و ويعتبر
تكنولوجية تطبيقات لعدة مهمة الإلكترونية( مادة الدقيقة،الحوامل الموجات ......).عوازل

الكيميائية #"Al Si!O: صيغته

النظريةكتلته ρ=3,16: الحجمية gcm$³
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I.4.2.الفيزيائية الخصائص

I.4.1.2.البلورية البنية

هو الثنائيالميليت النظام في المستقر الوحيد مستقيمةAl2O3-SiO2الطور معينية بلورية ببنية ويمتاز
( Orthorhombique) )الشكلI.4(،التالية الشبكية بالوسائط :توصف

a= 7,54 A°وb= 7,69 A°وc=2,89 A°

ثمانية سلاسل من البنية هذه البلوريموا[M(1)=Al]حيثM(1)O6وتتكون للمحور ،C–زية
رباعية مضاعفة بسلاسل عرضيا البعض ببعضها الثمانية السلاسل %SiOو%AlOوترتبط

الرباعية المضاعفة السطوح( والسلاسل ذرات) رباعية بعض أن بحيث المنتميةالأكسيجينتُشوه
المتجاورة الرباعية أماكنهاللوحدات أتغادر فراغات بذلك فيتكون في( كسيجينية، أماكنفراغات

الأكسيجين التالي. 34.35)المغادرةذرات الشكل على تكون الميليت لتركيبة العامة الصيغة : إن

Al![Al2+2xSi2-2x]O10-x،أينxعدد الأالفاالأماكنهو ذرات مغادرة من المتشكلة كسيجينرغة
الرباعية مواضع،للوحدات تحتل أن الموجبة للشوارد يمكن وـAlO6مثلويةبنيكما %AlOثماني

البلوري،رباعيـ%SiOو للمحور الموازية القنوات في عشوائية مواضع أحداقترحولقد،Cـأو
من كل شوارد أن Crالباحثين

Feو3+
Tiو3+

شاردة3+ مع المواضع Alتتبادل
M(1)في3+

المتعلق،الثمانية عمله بعد للمركببالانحلاليةوهذا الميليتNa2Oالصلبة Schneiderأما. في
36

الموجبة للشوارد الكبير القطر نصف أن أستنتج Na)فقد
+
معينة( غير مواضع في مقحمة جعلها يمكنه

البلوري للمحور الموازية البنيوية القنوات .Cـداخل

دخول يحدث لماذا يبين أن أيضاً يمكنه الموجبة الشوارد لهذه الكبير القطر نصف Na)إن
+
عند( فقط

العالية الحرارة إدماج،درجات عن الناتج الشحنة Na)وفائض
+
يعادل( أن Siذراتباستبداليمكن

.Alبذرات
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البلورية: )I.4(الشكل الميليتالبنية 37ـ34) 001(الإسقاط–لمادة

I.4.2.2.الميليتخصائص

بخصائص الميليت مادة مميزةفيزيائيتمتاز وحرارية وكهربائية وميكانيكية فية نلخصها
رقم .)I.3(الجدول

I.4.3.2.الكيميائية الميليت خصائص

مستقر طور أنه أي كيميائياً نشيط غير مركب الفيزيائية،الميليت استعمالاته فإن منأكثرلهذا
لا وهو ولاالكيميائية أوساخنيتفكك بارداً كان سواء الماء في لا،اًينحل جميعكما عليه تؤثر

منه يزيل حيث المركب هذا يحطم الذي الفلور حمض ماعدا .!SiOالأحماض
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رقم الميليتخصائص: )I.3(الجدول 42ـ34.38مادة

فيزيائية الرمزالقيمةخصائص

الحجمية 3,16ρ(g/cm3)الكتلة

حرارة الهواءالاستعمالدرجة في 1700Τ(C°)العظمى

ميكانيكية الرمزالقيمةخصائص

موهس( الصلادة سلم 7,5)على

يونغ 150E(GPa)معامل

بواسون 0,25υمعامل

200fσإلى150من(MPa)الانحناءمقاومة

2,2K1C(MPa.m1/2)المتانة

عند التحمل 1200مقاومة °C(MPa)400تفوق

كهربائية الرمزالقيمةخصائص

عندث الكهربائي العزل MHz6,6rε 1ابت

عند الكهربائية 20المقاومية °C(Ohm.cm)10من
10إلى10

13σ

العزلية 10إلى9من(kV/mm)المقاومة

حرارية الرمزالقيمةخصائص

النوعية 6,6rε(°J/Kg K)الحرارة

الحرارية 10من(°W/m K)الناقلية
10إلى10

13σ

ا الخطيمعامل الحراري 20منلتمدد °C1000إلى °C

(1/K°)

10×6إلى5من
-6α 

الذوبان حرارة 10درجة °C±1890T
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I.5 .الأطوار لإتزان البيانية المخططـات

I.5.1.الثنـائيـة الأنظمـــة

I.5.1.1.النظــــامAl O!-SiO 

الطإن علاقات درس من النظامـأول في GreigوBowenاـهم!Al!O#-SiOور
سنة،43

التالية،)I.5الشكل( 1924 الكيميائية الصيغة له وهام مستقر مركب وجود بينَّا وقد
3Al!O#&2SiO!،الميليت بعد فيما متوافقة،سمي غير بصفة يذوب الأخير هذا أن وقد،واستنتجا

سنوات لعدة به وعمل المخطط هذا سنة،قُبل من1951وفي كل GalakhovوToropovقدم
44،

متوافقة بصفة يذوب الميليت أن وقالا معاكساً حول،مخططا بحوث بعدة القيام تم مباشرة هذا وبعد
متوافقة بصفة ذوبانه كان إذا ما لتبيان الذوبان عملية أثناء الميليت متوافقةأوسلوك استمرو،غير

إلى طويلاً زمنا القضية هذه حول منالجدل كل قدم RoyوAramakiأن
للنظام45 مخططاً

Al!O#-SiO!سنة السقاية طريقة الشكلينكما1962باستعمال ذلك و.I.6(يوضح ،)ب.I.6أ
بي الحرارةأنانحيث درجة حدود في متوافقة بصفة يذوب 1850الميليت °Cعند مسطح %94مع

من الحرارة!SiOوزناً درجة 1575عند °Cالحرارةومسطح درجة عند 1840ثاني °Cلنسبة
تقارب من%22وزنية سنة،!SiOوزناً لتوازن1967وفي الترموتحليلية الدراسات وباستعمال

من،!Al!O#-SiOالنظامأطوار كل HoribeوKuwabaraبين
غير46 بصفة يذوب الميليت أن

عنـمتوافق درجـة الحـد 1890)رارةـة + 5 °C))الشكلI.7(،القول يمكن لذلك نهائي وكتقويم
التوازنأن التركيبات!Al!O#-SiOمخطط إلى بالنظر خاصة مشكلة يشكل طويلة لمدة بقي

الميليت ذوبان ومميزات من،المختلفة كل PaskوAksayوبين
غير47 بصفة يذوب الميليت أن

1828)متوافقة + 10 °C)الشكلين يبينه و.I.8(كما حولف) ب.I.8أ جداً وشاملة دقيقة دراسة ي
المخطط هذا في المستقر وشبه المستقر الخاصة52ـ48وفريقهPaskوقدم،التوازن الدراسات

الصلبة التفاعلات بدراسة الميليت الصلبةـلخصائص و الطورـالصلبة لهذا أجريت،السائلة كما
و بالتحليلات تتعلق الميليت مادة حول أخرى دراسات واهناك والميكانيكية الفيزيائية بنيةلالخصائص

مخطط،المجهرية دراسات أغلب الساستعملت!Al!O#-SiOللنظامالاتزانوفي الطريقة كنةافيها
التفاضلي الحراري والتحليل أن،للسقاية يمكن التقنيات فيتوهذه وخاصة خاطئ تفسير إلى ؤدي

للذأنظمة قابل مكون على تحتوي التي المتعلقةوبانالسيليكات المشاكل بسبب وهذا متوافقة غير بصفة
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أوضحه كما والتنوي ط،50وفريقهPaskبالنمو منى نشرت دراسة PaskوDaviesرفـوفي

هذهاستعملاI.9(53الشكل(  فإن إليهما واستناداً التركيب منحنيات لتبيان متناهية نصف أزواج فيها
على للحصول ناجعة جد تواالطريقة المستقرزمعطيات شبه و المستقر الطور Paskوأستنتج،47ن

ذكره47وفريقه الذي و للميلت الصلب المحلول فيه نجد الذي المدى على الحصول يمكننا أنه
AramakiوRoy

عن45 تحضيدفقط يتم الألومينارما تواجد مع الصلبة الحالة بتفاعلات ،الميليت
المي تركيبة تحتوي أن منويمكن أكثر إلى الذائب من المجمدة من%82,6ليت ،#Al!Oوزنا

قام الأطوارI.10(29الشكل( وفريقهKlugeوحديثا مخطط دراسة في!Al!O#-SiOبإعادة
الميليت فيها،منطقة الأوتم بوجود لُدنَتْ عينات ودرستدراسة سقيت ثم المجهرباستعمالكسيجين
وكذا اانعراجالضوئي الإلكترونيلسينيةالأشعة المجس بواسطة المحلولفاستنتجواوالتحليل حدود أن

تتغير للميليت الحبارتفاعالصلب الدرجةـدرجة في وتتلاقى 1890رارة °C4 =;آ57 >@AـCر>

من77,15% عند،#Al!Oوزنا الميليت ذوبانية نقطة 1890وكانت °C"7E FG7HGH8;E IJL$ N$

من%77و76,5% الدراسات،)I.5الشكل( #Al!Oوزنا مختلف مقارنة عند القول ويمكن
مخطط أن و.I.6الشكلين( RoyوAramakiالسابقة مخط،) ب.I.6أ مع Klugeطمتوافق

بوالاختلاف،)I.10الشكل( وفريقه فييالأساسي الميليت ذوبان حرارة درجة في متواجد نهما
وجد،المخطط حأيضاPaskوAksayكما درجة هيـأن الذوبان 1880رارة °CO@7A PRأ "$

TVA منYHZ=72,8%ي وكا،#Al!Oوزنا الألومينا من ثاني طور هناك يكن لم الحالة هذه نتوفي
نسبة على تحتوي الميليت منتركيبة .%72,8قدرها#Al!Oوزنية

لحسابات جداً مطابقة النتائج هذه فائقPaskوAksayولكن)I.6الشكل(إن كان الميلت أن ذكرا
الالومينا تنوي صعوبة بسبب وهذا أكد،التسخين ذلك لاKlugeوعكس انه فيوفريقه صعوبة توجد

ووجدوا الألومينا تكأنتنوي الذوبان حرارة حـدرجة في 1890دودـون °Cالألومينا كانت سواء
لا أم التي،موجودة الألومينا سوائل فإن ذلك من النتائجHoribeوKuwabaraوجدهاوأكثر توافق

الشكل،السابقة في المبين المخطط يعتبر الآن) I.6(ولهذا لحد الأفضل .هو

I.5.2.1.النظــــامAl O!-MgO

السبينال#Al!OمعMgOيتفاعل هو واحدا مركبا معه حرارة)Al!O#&MgO(ويشكل ودرجة
عاليةانصهار المركب 2135هذا °C،درجكم أن ظهـا المصهـة أيضاورـور 2050عالية °C،

التفاع حرارة درجة للنظـوهي اليوتكتي المح)#MgO-MgO&Al!O(امـل تشكل أن حيث اليلـ،
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الإحلاليـالصلب الذوبانيـة ذات المحـة للسبينالـة تقدـوأكسيدودة تبدأ عنـالمغنيزيوم دـريبا
1500 °C18 .54)الشكلI.11(.

I.5.3.1.النظــــامMgO-SiO 

ح،!SiOمعMgOيتفاعل في النظام لهذا المصهور ظهور حرارة درجة 1543دودـوتكون °C

اليوت التفاعل حرارة درجة الكلينولأكسيدكتيوهي مع أكسيدالسليكون يكون وعندما السيلكونأنستاتيت
الفورستريت مركب يتشكل يظه(SiO!&2MgO)صغيرا المصهوـحيث عنر 1850دـر °C،

للنظام يوتكتي تفاعل (!MgO-2MgO&SiO)بحدوث
).I.12الشكل(55

I.5.2.الثلاثية الأنظمـــة

I.5.1.2.النظامAl O!-SiO -MgO

وأكسيدأكسيديشكل أالألمنيوم مع المغنزيومالسيلكون مستقرةكسيد مركبات درجاتثلاث عند
العالية .)I.13الشكل(56الحرارة

:الكورديريت- أ

الكيميائية غيرتنصهر)!2MgO&2Al!O#&5SiO(صيغتها توليدبشكل مع الميليتمتوافق
الحرارةبين 1350درجتي °C1465و °Cمحاليل بتكوين يتغير الذي الدقيق التركيب حسب

اSi-MgبذراتAl-Alباستبدالصلبة للصيغة المحققة الكورديريت وتتكون لستكيومتريةوالعكس،
التلبيد بواسطة الحرارةاعتباراالسابقة درجة 1200من °Cمستقرة شبه مختلطة بلورات هناك لكن

1050منابتداءتتبلور °Cسابقا المصهورة المركبات تسخين هي،57بإعادة والتي الكورديريت إن
تحت سداسية بنية شكل على تتواجد أن يمكن ثمانية بنية المواد(Indialite)اليتالإندياسمذات في

فوق المسخنة 1300الناتجة °Cلها والإندياليت المفاجئة، الحرارية للتغيرات خاصة .57مقاومة

نــاريـابفـالس-ب

الكيميائية ذات)!4MgO&5Al!O#&2SiO(صيغتها حرارةانصهاروهي درجات في
من 2000أعلى °Cالسبينال توليد الحرارة)Al!O#&MgO(تعطي درجة من 2135بالقرب °C،
ملاحظامتدادهوبسبب غير طويلة لمدة يبقى للسابفارين الأولي المجال فإن .57الصغير
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طرف!Al!O#-SiOللنظامالاتزانمخطط):I.5(الشكل من سنةوBowenالمقترح فريقه
1924

43.

للنظامالاتزانمخطط):أ.I.6(الشكل !Al!O#-SiOالمنقح
45.

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الأولالفصــ الخزفيةـل المواد حول عمـوميات

21

للنظام):ب.I.6(الشكل الاتزان لمخطط الميليت منطقة يمثل, !Al!O#-SiOتفصيل المتقطع الخط
والتجمد للسيولة الممكن .45الشكل

الات):I.7(الشكل للنظامـمخطط طرف!Al!O#-SiOزان من سنةHoribeالمقترح وفريقه
1967

46.
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ا):أ.I.8(الشكل للنظاممخطط طرف!Al!O#-SiOلاتزان من .47وفريقهPaskالمدروس

للنظام):ب.I.8(الشكل المستقر وشبه المستقر الاتزان !Al!O#-SiOمخطط
47.
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للنظام: )I.9(الشكل الاتزان طرف!Al!O#-SiOمخطط من .53وفريقهDavisالمدروس

للنظام):I.10(الشكل الاتزان طرف!Al!O#-SiOمخطط من .29وفريقهKlugeالمدروس
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للنظام):I.11(الشكل التوازن Al!O#-MgOمخطط

للنظام):I.12(الشكل التوازن SiOمخطط
2

-MgO
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للنظام):I.13(الشكل الاتزان Al!O#-SiO!-MgOمخطط
56.
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الميليت وتلبيد تحضيـــر طــرق

II.1الميليت تحضـير طـرق

أساساإن وتستخدم الباحثين، من مجموعة طرف من ذكرت الميليت، لتحضير التقليدية الطرق
بواس أو عالية حرارة درجات في الذائبة الكاولينيتالمكونات مثل أخرى لمواد ميليت إلى التحول . طة

فيإن أنها إلا الأولية بالمادة الشوائب تواجد بسبب وذلك نسبيا مشوبة تكون سبق مما الناتجة المادة
الحرارية المواد مثل التطبيقات لبعض مناسبة تكون .العموم

الأكسيدية مركباته من الميليت تكوين يمكن الموافقةSiO2وAl2O3كما النسب باستعمال وذلك
للميليت الستكيومترية مختلفة. 3Al O!"2SiOللصيغة عملية بطرق ذلك إلى الوصول ويمكن ،.

الملبد: أولا والألومينالميليت الطين من متبوعةاينتج طاحونة، في الماء مع المساحيق بخلط وذلك
در في المشكلة المساحيق ومعالجة التشكيل ثم منبالتجفيف، أعلى حرارة 1700جات °Cلإعطاء

.الميليت

المذاب: ثانيا الالميليت الطين أو المكلسنة البوكسيت لخلائط الكهربائي بالقوس بالإذابة محمىينتج
المميه الألمنيوم مينوهيدروكسيد الألو من المطلوبة بالنسب وتمزج الأخيرة هذه وتسحق توالسيليكاا،

للطيناالألومين(  والسيليكابالنسبة المكلسنتالمحمى في).للبوكسيت إما يوضع المصهور الميليت
بالمحاليل أو المتتابع بالترسيب إما النقاوة عالي ميليت إنتاج ويمكن صبات، شكل على يبرد أو قوالب

الألمنيوم،(Sol-gel)الهلامية أكسيكلوريد تتراثيل سيليكات بطريقة أو الغروية السيليكا بطريقة أو
أخرىوه مقالات في نشرت النقي الميليت لتحضير أخرى طرق .57. 56. 46ناك

II.1.1 .مين الألو خلط بطريقة الميليت بالكاولينيتاتحضير

مهمةإن التفاعل هذا ودينامكية الميليت لتكوين جدا مهم الألومينا مع الكاولينيت الناحيةتفاعل من
والأساسية النظ. العملية في ألوميناويتم لتكوينـام الكاولينيت من أولاً الماء نزع كاولينيت

بين التسخين أثناء غيرC°600وC°500الميتاكاولان بقلة المتواجدة والمركبات الميتاكاولان ،
مسبقة دراسة بينت ولكن الألومينا، مع خامل58متوافقة كانت الألومينا الحرارةـأن درجة تحت ة

1300 °Cف تدخل لم تفاعلاتأي سلسلة هي الغالبة التفاعلات وكانت الحرة السليكا مع تفاعل ي
الأول الميليت لتكوين الكاولان(يالكاولينيت تحول من ينتج البلورية،) والذي غير والسيليكا

لك مستقرا، الأولى الميليت كان وبينما أكبـوالكريستوباليت تسخين تحت 1300منرـن °Cلـتدخ
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الثانويفياالألومين الميليت لتكوين السيليكا مع مع(تفاعل الحرة السيليكا تفاعل من ينتج والذي
المضافة الميليت58وفريقهLiuقام).الألومينا الكاولينانطلاقابتحضير كاولينيتباستعماليتمن

حواليالتبلورةـعاليارــكوب حبيباتها حجم متوسط ،µm3النوعي سطحها m 9,2ومساحة
2
/gو

α-Al2O3ا يصعالية جدا دقيقة حبيبات وذات إلىلنقاوة حبيباتها حجم متـوسط مساحةوµm0.5ل
النوعي m 8سطحها

2
/gالأساسية العينات من أنواع ثلاثة تحضير وتم المساحيقباستعمال، طريقة

خليط.التقليدية من الأولى العينة تحضير العيα-Al2O3تم تصبح بحيث الكاولينيت، تحتويو نة
من%73على لمدةAl2O3وزناً خلاط في إيزوبروبيل بكحول الخليط مساحيق مجانسة 10وتمت

عند إيزوستاتيكي وضغط بتجفيف متبوع نفس. MPa100دقائق من مخبريا الثانية العينة وحضرت
ولكن الأولى، العينة تركيب ونفس الأولية المادة مكونات نفس لها وكانت السابق مجانستهاالخليط تم

حوالي حبيباتها حجم متوسط وكان عالي بتجفيف متبوع مائي وسط في ساعة 53لمدة µmأتبعت ثم
عند إيزوستاتيكي بنفسMPa100بضغط وحضرت لوحدها كوبار كاولينيت أخذ فتم الثالثة العينة أما ،

الثانية العينة منوسخنت.طريقة كبيرة الالثلاثةعالأنواعينات حتىذكرالسالفة الهواء 500في °C

20سخينتبسـرعة °C/min،بطيء بتسخين 5وأتبعت °C/minمختلفة حرارة درجات عند
بين 1150تتراوح °C1700إلى °Cلمدة بطيئا تبريدا سريع4وبردت لتبريد خضعت ثم . ساعات

أطوار تحديد التوتم بجهازيالتبلور عينة كل في السينية،تظهر الأشعة تحليلحيود نتائج بينت حيث
للعينة السينية لمدة)الكاولينيت+ α-Al2O3(الأشعة تبريدها بعد الشكل4، يوضحه كما ساعات

)II.1(التاليةا :لمعطيات

عند• جدا صغيرة كانت الكريستوباليت خطوط 1150إن °Cتكون نسبة أن يبين مما ،
ه عند جدا صغيرة كانت .الدرجةذهالكريستوباليت

عندذهتصبح• بروزا أكثر الخطوط 1300ه °Cكان الكريستوباليت تشكل أن يعني وهذا
التسخين شروط عند الذكرمعتبرا .السالفة

عند• الكريستوباليت خطوط توجد 1400لا °Cفو يوحقفما مما لمي، الكريستوباليت تشكل أن
انتقالية بصفة يحدث كان أو إطلاقا .يحدث

خطوط• إن α-Al2O3ماكانت نوعا عندعالية المسخنة العينات 1150في °C1300و °C

تفاعل أن يعني محدوداα-Al2O3وهذا .كان

عندα-Al2O3خطوطتناقص• المعالجة العينة في محسوسة 1400بصفة °Cمحدودة وكانت ،
المع العينة في عندـالملاحظة 1500الجة °Cتمام واختفت العينـ، في المعا فيـالجـات ة

1600 °C1700و °Cما هذا أنو على الدرجةα-Al2O3تفـاعليـدل في شديدا كان
1400 °Cفوق .فما
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في• المعالجة العينات في ما نوعا صغيرة كانت الميليت خطوط 1150إن °C1300و °C

الدرجة عند بروزا أكثر 1400وأصبحت °Cتناقص حساب على البروز هذا وكان فوق فما
α-Al2O3،عن تناقصـأي خطα-Al2O3د يوافـتزداد مما الميليت تشكلـوط أن ق

وتفاعل قطعα-Al2O3 الميليت دراسة أيضا وتمت الوقت، نفس في يحدثان الحرة السيليكا مع
أي هناك يكن ولم تجارب عدة في وقورنت مختلفين، بطريقتين المحضرة السابقة العينات من

ممواضحاختلاف الحالة، تطور مميزات التقنيتينفي بكلتا المحضرة العينات أن يوضح ا
جدا متشابهة .كانت

أيضا Yoshidaقام
الميليت59 حيثانطلاقابتحضير الجاف، السحق بطريقة والجيبسيت الكاولان من

لمدة جافا سحقا الخليط بسحق بين240قام قطرها يتراوح كروية جزيئات على تحصل حتى ساعة
0,2 µm0,3و µm.

لمدةإن المسحوق يشكل240الخليط درجةطور) يكَوِن(ساعة، في تسخين بعد الميليت و سبينال
بحوالي تقدر صغيرة 950حرارة °Cوقد عمليةاعتبرت، لتعزيز فعالة طريقة الجاف السحق طريقة

إن الميليت، لمدةتكوين المسحوقة العينات من الميليت لتكوين التنشيط إلىفضتانخساعة240طاقة
544 kJmol

من1- 1047بدلا kJmol
بهذ1- المسحوقة غير الطريقةللعينات .ه

II.2.1.الغروية السيليكا بطريقة الميليت تحضير

من كل الميليت60وفريقهHulingقام إليهاانطلاقابتحضير مضاف الغروية السيليكا من
البوهيميت الغروية)AlO(OH)(مسحوق السيليكا وضع حيث إليها، ويضاف مرتين مقطر ماء في

ببطء البوهيميت يضاف( مسحوق دقيقةg1أي إلى) لكل يضاف بيوم الخلط وبعد جيد، خلط مع
الهيدروجيني الأس تخفيض أجل من المركز النتروجين حمض ،3إلى8.5من) PH(المزيج

مدة في المزيج يجمد اوساعةبينتتراوحزمنيةوبعدها وفي حرارياساعتين، المسحوق يعالج لأخير
منخفضة حرارة درجة .في

وذلك61وفريقهOkadaأما التحضير طريقة أخذباستعمالفغيروا تم حيث الجزيئي، الهلام
g100منAl(NO3)3.9H2Oفي كاملاg100وحللت ليلا الخلط عملية وتمت المطلق الإيثانول من

الحرارة درجة 55عند °Cبتبريد متبوعة السابق، المزيج إلى أضيف ثم الغرفة، حرارة درجة إلى
g17.4التتراكسوسيلات مركب حرارة{Si(OC2H5)4}(TEOS)من درجة عند المزج وبعد

درج عند الناتج المحلول ويخلط يسخن ساعات، وثلاث ساعتين بين تتراوح لمدة حـالغرفة رارةـة
55 °Cحت التدفق إعادة شروط مدةىتحت الإيثأيام،4حواليالتجمد يضاف المطلـبعدها قـانول
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عند الخلط ويستمر التشتت، إعادة من الجامد 65ليتمكن °Cحوالي التدفق إعادة شروط أيام8تحت
الإيثانول في الجامد للخليط شفاف غير تشتتا يعطي وهذا الكلي، التميه يضمن الإيثانول. حتى يتبخر

حوالي عند 70المضاف °Cبينوللم تتراوح كمية إضافة يجب النظام حجم على إلى400حافظة
500 gو مرتين، المقطر الماء حتىمن يغلى المشتت 100الهلام °Cمحكمة نصف مغلات في

مما تدريجيالغطاء، تغير معتم) ساعات6إلى5تقريبا(ينتج من المشتت شفاف(للجامد إلى) غير
المش الجامد يبرد وبعدها معتم لمدةغير مركزية طاردة لقوة يعرض ثم الغرفة، حرارة درجة حتى تت

بتردد25 المزيج200دقيقة يعالج ثم متجانس غير جهري جامد أي فصل يتم حتى الدقيقة في دورة
بين منخفضة حرارة درجات في 1300حراريا °C1350إلى °C.تم الأخير تحاليلاستعمالوفي

الناتجة للمادة السينية هالأشعة أن تقنياتذهفتبين أو طرق هناك وتوجد نقي، ميليت عن عبارة الأخيرة
الميليتاستعملتعديدة مسحوق تحضير تعطي64ـ62. 46في والتي الجامد المحلول تقنية بينها ومن

للمواد ممتاز بهالابتدائيةخليط الميليت ويحضر للناتج، جيد كيميائي موادذوتجانس عدة من التقنية ه
بينها من مختلفة الكوكسايد: أولية من التتراتAlkoxide(65(خليطين سليكـعادة ) TEOS(اتـو

الألمنيS -و .Aluminum( ومـبتوكسيد s-butoxide (وو عضوية غير لأملاح الكوكسايدخليط
ن ).TEOS(والألمنيومتراتيلمادة
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مختلفة: )II.1(الشكل حرارة درجات عند المعالجة ألومينا ـ الكاولان لخليط السينية الأشعة أطياف
قدره .الكريستوباليت: cوألومينا: aالميليت،: m. ساعات4لزمن

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الثـاني والفصــل الميليت تحضير تـلبيـــدالطـرق

32

II.2.ـيدالتلبـــ

II.1.2.مقـــــدمة

وبالتالي جداً صعب التلبيد مفهوم كاملإن تعريف إعطاء الصعب ظاهرةومن يصف موجز
نستطيع ولكن ، تعملاعتبارالتلبيد طريقة أنها على التلبيد حبيباتعلىعملية من مكون نظام تطوير

فراغاتأو ذات للفراغاتتجمعات تام غياب أي مثالية تكاثف حالة المعالجةعمهاأنأو،إلى لية
للمادة أ. 66الحرارية على تغيرات تحدث التلبيد عملية أثناء تغيراتو أي الفراغات أشكال و بعاد

تلبيدها شروط و الملبدة المادة طبيعة حسب هذا و المواد في مصحوبة،هندسية التلبيد عملية وتكون
:بمايلي

الأبعاد- في الظاهريةالأوليةنقص الحجمية كتلتها زيادة إلى يؤدي مما .للعينة

التم- شدة وكذا الحبيبات بين الروابط عدد في بينهازيادة .اسك

الحبيبات- كبر أو نمو عن الناتج للمادة الإجمالية الطاقة في .نقص

الميكانيكية- الخصائص في .تحسين

إ الفراغات نسبة تعتبر لوصفو الأساسية العوامل الحراريةحدى للمواد التلبيد طرق و ،ظاهرة
الهندسيةلأنه تغيراتها شرح عيمكن تطرأ التي التغيرات والتيبواسطة الفراغات وأشكال أبعاد لى

البلوري النمو بظاهرة بعدة،ترتبط متعلق التلبيد عملية خلال المواد في هندسية تغيرات حدوث إن
تلبيدها وشروط المادة طبيعة بينها من .عوامل

II.2.2.الـــتـ في المحركة لبيدالقوى

دقيقة حبيبات ذات مادة تسخين مجموعة،أثناء لها أهميةتحدث ذات ثلاث بينها ومن التحولات من
هي الحبيبة: كبيرة حجم في الحبيبة( زيادة البيني،)نمو الفراغ شكل في حجموكذا،وتغير في التغير

ونسبتها أكبر،الفراغات تكاثف أي اقل فراغات السطح،لإعطاء مساحة من تنقص عديدة قوى وهناك
بتقل،الحر يحدث أن يمكن التناقص الفراغاتوهذا التكاثف،ص مع مشتركة تكون كما،وعموماً
نموتحدثأنيمكنها مع تزامناً الفراغ ثابتةبنمو تبقى الكثافة أن مع العنق وتشكل .67الحبيبة

السطحي التوتر قوى هي التلبيد عملية في أهمية الأكثر القوى ترتبط،إن مباشرارتباطاوالتي غير
السطحية أووتتواجد،بالطاقة السوائل في مثلما تماماً الصلبة البلورية المواد في القوى هذه

غيهذهوتؤدي.الزجاجيات فراغ في الانحناء قطر نصف زيادة إلى منتظـالقوى الحصولـر حتى م
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يجب وكما التوازن، هيئة البعلى التوتر وقوى الحرة للسطوح السطح توتر الحسبان في نأخذ نييأن
الحبيبة حدود ذاتوعند الحبيبات بتدويرالاتجاهاتبين العنق مساحة في زيادة تسبب والتي المختلفة،

أن إلا كبرى، أهمية ذات السطحي التوتر قوى وتعتبر وتكثيفها، وتقليصها الفراغات ليستوتكوير ها
تغيراً تسبب التي بينالوحيدة حيث التلبيد، أثناء الفراغات هندسة Lenelفي

68أن قوىتجريبياً
التلبيد، أثناء الأبعاد تغيرات في تساهم أيضاً البعديةالجاذبية للتحولات ممكنة أخرى قوى وهناك

تشارك حيث الضغط، عملية أثناء المسحوق إلى تُدخَلْ والتي المتبقية الإجهادات وهي للمتراصات
يتأثر كما التلبيد، في فعالة وتحولاانتقالكقوى الضغط في بالفرق مساحةالمادة عبر الحرة الطاقة ت
إلى تؤدي التحولات وهذه السطحفروقمنحنية طاقات في .39محلية

II.3.2.الــــتلبيد مـــــراحل

مراحل بثلاث التلبيد عملية أثناءوتؤسسأساسية،تمر تحدث التي الهندسية التحولات على
ال متعددة بنية إلى حبيبي تجمع من المجهرية البنية وتطور عالية كثافة ذات تمييزأنيمكنبلورات

الفراغات بنية أو شكل على تطرأ التي بالتحولات التلبيد .مراحل

II.1.3.2 .الابتدائيةالمرحلة

المرحلة هذه في هوإيحدث كما الأعناق تشكل بداية و المتلامسة الجسيمات بين جزئي لتحام
الشكل في المرح،)II.2(موضح هذه في نموو يحدث لا مفحـبيـبـيلة تكون الفراغات وو توحة

كبيرة بنسبة المرحلةموجودة نهاية مبينة الظهور في الفراغات تبدأ فيالابتدائيةكما صغير بتقلص
الظاهرية الحجمية الكتلة في طفيف تغير المرحلة هذه في يحدث كما .الفراغات،

II.2.3.2 .المتوسطة المرحلة

هذ ،حيثتتميز المادة تقلص بداية أي الفراغات و الجسيمات لشبكة داخلي بالتحام المرحلة ه
مفتوحة فراغات و حبيبات من تتكون جديدة بنية حتىتبدأ. تظهر الانتشار و الحركة في الأخيرة هذه

ه و النظرية الكثافة من كثافتها اقتراب أي بالتطور للمادة يسمح مما السطح إلى مهمةالمرحلةذهتصل
التلبيد عملية المرحلة،في هذه تتميز مستمرةأيضاًو قنوات من للفراغات المنتظم غير بالتطور

هـو كمـا الحبيبة زوايا عند ومغلقة ومعزولة متقطعة فراغات إلى الحبيبي الحد طول على ومفتوحة
الشكل في تق69) أ.II.3((موضـح قد المادة تكون المرحلة هذه نهاية عند و يمكن، ما أقصى .لصت
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II.3.3.2.ال نهــائيــةالمرحلة

هذه يقاربتبدأ ما إلى التكاثف نسب تصل عندما ا('%#"!%90المرحلة ا(/-,+! و57داد13 ،

هذه تصبح كما المفتوحة الفراغات نسبة حساب على المغلقة الفراغات وأكثرالأخيرةنسبة معزولة
داكروية، و بين موجودة هي الحبيباتو الشكل(خل في موضح هو ما،)ب.II.3(كما هذا و

أن لابد التكاثف يحدث ولكي ، نهايته إلى وصل قد التلبيد أن على دلالة الحركة عن تتوقف يجعلها
ي للمادة نقل الفراغات،ؤيحصل نزع إلى نهائية وبصفة بذلك آلياتواقترحتدي عدة ذلك شأن في
المادة نقل .لعملية

II.4.2 .المــادة انتقال و التلبيد آليـات

للمساحيقإن التلبيد ظاهرة الهندسدراسة بسبب وذلك صعبة لهاتهالحقيقية المعقدة المرفولوجية ة
بتقلي تسمح بسيطة جد نماذج هناك ، العملية تسهيل اجل ومن الآلياتلالأخيرة، وتحديد ، الصعوبات

ع خلال المادة انتقال في تتحكم ،التي حركيتها حول معطيات على الحصول بالتالي و ، التلبيد ملية
و أكثر للتبسيط هذا و البداية في متلامستين و القطر نفس لهما كرتين نموذج الدراسة هذه في ونختار
طور بوجود التلبيد ثم الحالة، هذه في المادة انتقال وآليات الصلبة الحالة في التلبيد آلية ندرس منه

تلبي .دسائل

تقلصالنموذج:)II.2(الشكل بدون التلبيد، من الأولى المرحلة في بتقلص) أ(حبيبتين .69)ب(و
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المتوسطة:)II.3(الشكل للمرحلة الهندسي النهائية) أ(النموذج المرحلة .69)ب(و

II.1.4.2.الصلبة الحالة في التلبيد آليـة

الآلية هذه في الحبييتم أن منتظمةفرض و القطر نفس لها و معالجتها قبل الشكل كروية بات
العينةـالت كامل على يجعلهاإن. 69وزيع مما حرارية طاقة الحبيبات إعطاء معناه المادة تسخين

قيمة أدنى في للنظام الداخلية الطاقة فيها تكون حالة إلى الوصول أي استقرار، أكثر حالة عن تبحث
. لها

II.2.4.2.والتكاثفآل التبخر يـة

السطحالانحناءاختلافإن قوةواختلاففي ظهور إلى يؤدي النظام من أجزاء عند البخار ضغط
ولا التلبيد، أثناء المادة لنقل فقطمحركة الأنظمة بعض في إلاّ العملية هذه أبسطتحدث أنها إلاّ ،

كما المادة لنقل للعملياتأنهاعملية أساسياً فهما تعقيداًتعطي يوضحهالأكثر )II.4(الشكلكما

سط وعند تلبيده، بدأ قد المسحوق يكون عندما للعملية الابتدائية المراحل يبين فهناكـوالذي الحبيبة ح
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قطر قطانحناءنصف بنصف العنق يكون الحبيبتين بين الوصلة عند أنه إلا نسبياً كبير رـموجب
سالبـانحن فضغواء وبالتالي المادةصغير لنقل يسعى الحبيبة وسطح العنق مساحة بين البخار ط

العنق، مساحة داخل تعطىوباستعمالإلى الحبيبات بين الربط لمسافة النمو نسبة أن وجد جيد تقريب
:بالعلاقة

( )
01...........................................tr

dRT2

PγMπ3

r
x 1/32/3

23/2
0

3/2 −=














أن وP0: حيث للجزيئة المستوية شبه السطوح مع توازن في المشبع الغاز الوزن: Mضغط
و للبخار و: dالجزيئي و: Τالكثافة، الحرارة و: Rدرجة الغازات، و: tثابت التلبيد جهد: γزمن
البيني الحبيبات،السطح بين التماس مساحة قطر نصف بين العلاقة تعطي أعلاه المعادلة و

نموهاوال نسبة على المؤثرة بين. متغيرات المسافة الكرويةإن الحبيبات ليست،)II.4الشكل(مراكز
المتراص لحبيبات الكلي فالتقلص وبالتالي الحبيبات بين العنق إلى الحبيبة سطح من المادة بنقل متأثرة
التلبيد عملية فإن وبالتالي فقط الفراغ شكل حينئذ ويتغير البخاري الطور في المادة بنقل متأثرة غير

بس وهذا الحرارة، بدرجة تتعلق البخاري الطور البخارفي ضغط أن درجةP0بب مع أسياً يتزايد
.الحرارة

II.3.4.2.الصلبةآليـات الحالة في المادة نقل

الصلبةإن الحالة في بسهولة يحدث المادة كانقل يبيننإذا حيث منخفضاً، البخار ضغط
أنII.1.الجدول يمكن التي الأساسية حبيبةلَتقَنْتُالآليات سطح من المادة حدودبها من أو حجمها أو

بواسطة والشبكيالانتشارالحبيبات الشكلوالانتشارالسطحي ويبن الحبيبات، حدود )II.5(عبر

العنق إلى السطح من المادة نقل إن للتلبيد، الأولى المراحل خلال المادة لنقل الموافقة المسارات
الشبكيبالانتشار أو لا)2و1العمليتين( السطحي إل، مراكزتقود بين المساحة في تناقص أي ى

لا أنه يعني وهذا ولاالحبيبات للمتراص تقلص وبالمقابليوجد للفراغات، كلي المادةتناقص نقل فإن
نسبة في زيادة وبالتالي للفراغات ونزع للمتراص تقلص يسبب حدودها من أو الحبيبة حجم من

.التكاثف
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المادةII.1.الجدول انتقال ذلككيفية في المتبعة والطرق تلبيدها 69أثناء

الآلية المادةرقم انتقال المادةكيفية المادةمنبع فخ
السطحي1 العنقالسطحالانتشار
الشبكي2 العنقالسطح)الحجمي(الانتشار
بالتبخر3 العنقالسطحالانتقال
الحـبيـبـا4 حدود عبر الحـبيـبـاتتالانتشار العنقحدود
الحـبيـبـاتالشبكيالانتشار5 العنقحدود
العنقالانخلاعاتالشبكيالانتشار6

II.1.3.4.2.الشبكي الانتشـار آليـة

هي الآلية هذه بواسطةأهميةالأكثرإن العنق إلى الحبيبة حدود من المادة نقل يتم حيث المادة لنقل
الشبك هناكالانتشار إلا البخاري الطور لعملية مماثلة الآلية هذه وحركية فياختلافي ضعيف
ويمكن بمعنىإظهارالهندسة، الفراغات، هجرة نسبة باعتبار بسهولة الآلية فياختلافهناكإنهذه

التالي الشكل السابقة المعادلة تأخذ أن يمكن وبالتالي الفجوات، :تركيز
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أن a: حيث
المنتشرة3 للفجوة الذري بولتزمان:Kوالحجم الذاتي: *Dوثابت الانتشار معامل

للفجوات الانتشار بمعامل يرتبط والذي
0

3Ca
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∗
مستوية: C0و= مساحة في الفجوات ،تركيز

التالية بالعلاقة يعطى والذي الحجم في تقلص وبالتالي الحبيبات لمراكز تقريب العملية هذه في يتم :و
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رقم العلاقة الحبيباتأن2تبين بين الربط منطقة tمعدتتزاينمو
مع1/5 يتناسب المتراص وتقلص

t
لا2/5 العملية هذه وفي هو، الزمن الحجميعتبر مراقبة فإن بالمقابل لكن لمراقبتها، الحرج المتغير

الابتدائيالابتدائي حجمها مقلوب مع متناسبة التلبيد نسبة لأن وذلك جداً مهم .للحبيبة

بآليةانتقالإن تصلالانتشارالمادة التي المادة أن بسبب لوحدها التلبيد تُحدثُ لاَ أنها إلا مهم الشبكي
العن سطح السطحيإلى بالانتشار توزيعها يعاد الحبيبات حدود عبر بالانتشار .70ق

II.2.3.4.2.السطحي الانتشـار آليـة

سيؤدي الكرة، سطح من بالقرب وتناقصه العنق سطح بجوار الفجوات تركيز في تزايد وجود إن
العنق سطح من الفجوات هجرة إلى لباتجاهبالضرورة التدفق وهذا الكرة، يؤديسطح لفجوات

في المادة هجرة إلى الشكلاتجاهبالضرورة يوضحه كما ).أ.II.6(معاكس

يساوي الزمن وحدة في العنق حجم في الذيإلىالتغير الذري المكافئالتدفق هو أو العنق، في ينغرس
التالية بالمعادلة رياضياً عنه يعبر والذي العنق تترك التي الفجوات :لتدفق

04..........................................................................SJ
dt

dV ⋅=

أن وJ: حيث والمساحة الزمن لوحدتي العنق تغادر التي الفجوات تدفق التي: Sهو المساحة هي
قطره نصف طوق عن عبارة المساحة وهذه التدفق هذا سمكهxيعبرها فإنو،sδو أخرى جهة من
قانون وبتطبيق التناظر نتيجة قسمين إلى ينقسم الكلي يالأولFickالتدفق حيث تدرج، أن فترض

الانحناء قطر بنصف تقدر مسافة عند ينتهي :فإنρالفجوات
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التاليDحيث بالشكل النهائية العلاقة وتعطى الفجوات انتشار :معامل
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II.3.3.4.2 .الحجمي الانتشـار آليـة

الآلي هذه وـترتكز الحبيبات حجم عبر الفجوات انتشار على يوضحة كما سطحها، عبر هـليس
أنو)ب.II.6(الشكل نجد ما تقريب ابإجراء بعمليةنسبة تتم الفجوات وانتينـأسطبينانتشارنتشار

ي حيث التمتداخلتين في التدرج أن مساـفترض على ينتهي الاسطوانتينركيز بين المسافة تساوي فة
(r-ρ)رقم المعادلة وباستعمال قانونو) 04(، تقريبيةFickبتطبيق نهائية علاقة على نحصل الثاني

وهيxلتغيرات الزمن :بدلالة

07...................................................................
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 Ωγπ=

*حيث
vDالذاتي الحجمي الانتشار 0معامل

* CDDv ⋅=.

والتكاثف:)II.4(الشكل التبخر .66آلية
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المادة):II.5(الشكل كمية التلبيدأثناءانتقال من الأولى 69المرحلة

آلية):II.6(الشكل السطحييبين الحجميو) أ(الانتشار الانتشار .66)ب(آلية
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II.4.4.2 .طو بوجود التلبيد سائلآليـة ر

كبيرة، طاقة إلى تحتاج صناعتها فإن وبالتالي جداً عالية الحرارية المواد بعض تلبيد حرارة درجة إن
حرارة درجات في سائلة أطواراً أو طوراً تشكل أخرى مواد إليها تضاف الطاقة هذه من وللتخفيض

سوا المادة تكثيف عملية يسهل السائل فوجود التلبيد، حرارة درجة من المادأقل مع تفاعل أمةء الأم
على تعتمد التكاثف هذا وفعالية السائل،: لا، في الصلب الطور وانحلالية السائل، كمية وجود

الحبيبية الحدود بين السائل للطور الجيد .والانتشار

هذهإن في التكاثف علىالحالةآلية توزعه عند السائل الطور يولدها التي الضاغطة القوة عن ناتجة
عن البحث إلى يدفعها الحجم صغيرة كانت إذا خاصة بالحبيبة السائل الطور فإحاطة الحبيبية، الحدود

بسهولة للتحرك كافية طاقة اكتسبت قد تكون لأنها الاستقرار بحالة موضح هو كما .)II.7(الشكل،

أهملكنو من و السلبيات بعض تتضمن أنها إلا الآلية هذه إيجابيات من الخصائصبالرغم ضعف ها
حرارة درجة انخفاض كذلك و السائل الطور بزيادة خاصة و بوجودها الملبدة للمادة الميكانيكية

القصوى .الاستعمال

لسائل):II.7(الشكل وسطية منطقة مع الشكل كرويتي حبيبتين بين .69التلامس

II.5.2.المتبقية الفراغات

الفراغ هذهتتواجد ونلاحظ بالتلبيد، المحضرة الخزفية المواد أغلبية في ثاني كطور المتبقية ات
الملبدة، العينات في وداخلها الحبيبات حدود على يكونالفراغات عندما الحبيبة داخل اءـانحنوتلاحظ
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للح سريع نمو يحصل السبب ولهذا عاليين، الحبيبي الحد لهجرة المحركة والقوة الحبيبة فيحد بيبات
منخفضة الحدود لهجرة المحركة والقوة كبيرا الحبيبة حجم كان إذا أما التلبيد، من الأخيرة المراحل

الحبيبةنإف نمو معرقلة الحبيبي الحد طول على رتُج داخل69الفراغات الفراغات نزع ويصعب ،
المراحل خلال الذالأخيرةالحبيبة الكبير الحجم بسبب وهذا الحبيباتللتلبيد تبلغه فإن. ي وبالمقابل

النهائية التلبيد مرحلة خلال تنقص أنها إلا سهلاً نزعها يكون الحبيبات بين الموجودة .الفراغات

II.6.2 .التـلـبيد تنـشيط علـى الـمؤثرة العـوامل

من القصد التلبـيدإن هوتنشيط النسبي، الحجمي التقلص بعدةتسريع ذلك ويأتي الملبدة، للمادة
البعض ببعضها مرتبطة أهمهاوعوامل :71من

لضغط-1 لتعرضها أو شكلها، أو لصغرها كنتيجة الحبيبات، بين التلامس مساحة زيادة
.خارجي

بينها-2 فيما التفاعل مساحة في الزيادة وبالتالي الحبيبات قطر نصف .تخفيض

المرتبط-3 الانتشار، معامل من علىالرفع الحصول ويمكن التنشيط، طاقة بتخفيض
بتشويه التخفيض شائبةهذا ذرات أو جزيئات إدخال أو المادة .بلورات

اقل-4 حرارة درجة في سائلة أطوار لتشكيل المواد بعض الطور،إضافة هذا فوجود
المادةي هذه تكثيف عملية .سهل

تحد-5 ذات مناطق وجود لأن منتظم غير الحبيبات شكل يكن منأن يسهل كبيرة بات
منخفضة حرارة درجات عند التلبيد بداية بالتالي و المادة حركة .عملية

II.7.2 .المـــيليتتلب ــــيد

وهذا القاعدية الحرارية المواد من الميليت انصهارهالفيزيائيةالهخصائصليعتبر درجة مثل جيدة
الضعيف الحراري تمدده ومعامل .العالية

لشواردتلبيدإن الذاتي الانتشار لمحدودية راجع هذا و جداً صعب الميليت Siمساحيق
Alو+4

3+

للميليت الحبيبية الحدود في الانتشار وكذا الميليت بلورة بلورة،73. 72داخل نمو و تلبيد فإن لذلك و
عالية تنشيط طاقة يتطلب بالتالي،الميليت تقترلحصوللفو عالية كثافة ذي ميليت كثافتهعلى من ب

تلبي يجب فإنه درجـالنظرية عند مرتفعـده حرارة ولتخC(72°1700حوالي(ةـات هـ، ذهـطي
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دراساتـالصع عدة هناك بخصائصاتجهتوبات المساس دون التلبيد حرارة درجة من الخفض إلى
الإيجابية أُإن. الميليت التي ومتنوعةالطرق متعددة ذلك تحقيق سبيل في أهمهاتبعت :ومن

بتقنيات• الميليت الغرويةجديدةتحضير الجامدة المحاليل Sol)مثل gel)مساحيق تعطي والتي
دقيقة حبيبات منذات حوالي1µmأقل إلى التلبيد حرارة درجة تخفيض 1200وبالتالي °C،

مثل الأكاسيد بعض إضافة يلو. الخ....MgOوY2O3أو التجريبينتناوليفيما ةالطرق
التلبيداستعملتالتي في الباحثين طرف .من

II.1.7.2.المـــيليت تلبــــيد طرق

جيدة خصائص وبالتالي عالية تكاثف نسب على الحصول أجل نذكراستعملمن طرق عدة الباحثون
الحصر لا المثال سبيل على :منها

II.1.1.7.2.إضافات بدون التلبــــيد

لتلبيدإن طريقة التشكيلأجدى ثم الكهربائي القوس أفران بواسطة الصهر هي الكثيف الميليت
العالية الحرارة درجات بسبب وهذا الباهظة لتكاليفها نظراً التطبيق محصورة الطريقة هذه أن. لكن إلاَّ

الحصر لا المثال سبيل على منها نذكر أخرى طرق طريقة: هناك Sol)استعمال gel)لتحضير
ال ذو الميليتالميليت تلبيد على الإضافات تأثير أو الدقيقة .حبيبات

الباحثينسادرتمت طرف من عديدة بآ71ات أساسا تلبيدليتتعلق إلىالميليتات قسمت و
وتم مختلفة، مراحل أثناءتصنيفهاثلاثة الهندسية التغيرات أساس بينا. التكاثفعمليةعلى تلبيدو أن

أساسا يتأثر حيثبحجمالميليت ، الكيميائي التركيب كذلك و المعالجة حرارة درجة و الأولية الحبيبات
أقسام ثلاث إلى الكيميائي التركيب حسب المحضر الميليت أنواع .صنفت

نسبة* على يحتوي الذي بينالميليت تتراوح الالومينا من بصورةايتك%65و%60وزنية ثف
راجع وذلك ، نسبةكبيرة ارتفاع التلبيدإلى أثناء السائل تتمالطور الحالة هذه في التلبيد آلية أن أي
السائل الطور .بوجود

نسبة* على يحتوي الذي بينالميليت تتراوح الالومينا من يمكن%74و%71وزنية الوصول،
أنإلى رغم مرتفعة، جد حرارة درجات في وذلك عالية تكاثف ،نسبة ضعيفة تلبيده هلاحتوائسرعة

الطور من ضعيفة قيم .السائلعلى

من* أعلى الالومينا من وزنية نسبة على يحتوي الذي و%75الميليت التلبيد صعب ميليت هو
عامة الخزفيات تلبيد على كثيرا يساعد الذي السائل الطور انعدام إلى ذلك .ارجعوا
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منكما كل PaskوSacksاستنتج
و70 النقل عملية الحدودنتشارالابأن ةحـبيـبـيالعبر

الآلية االأساسيةهي الميليتلعملية في ولتلبيد الطور، إنعدام أو بوجود أساسا تتعلق التلبيد نسبة أن
SantوMetacalfeبينو. 71.72السائل

الحجم74 بمتوسط أساسا تتعلق الميليت تلبيد نسبة أن
الأوليحـبيـبـيال المسحوق الحجمحيث،لحبيبات صغر الطاقةحـبيـبـيالأن من يرفع

هو للسيليس السائل الطور وجود أن كما ، التلبيد تنشيط على يساعد ما وهذا ، للحبيبات السطحية
الموشوري للشكل الميليت حبيبات اخذ عن متناظرة. المسؤول حبيبات إلى الحبيبات شكل يتغير و

المحاور( متساوية الطور) أو انعدام إليهعند أشار ما وهذا ، الالومين نسبة بزيادة ذلك و الزجاجي
Schnider

الميليت. 72 تلبيد في كبير تأثير له التلبيد أثناء السائل الطور انعدام أو وجود أن بين حيث
الميكانيكية خصائصه كذلك و المجهرية بنيته إلى. و يؤدي سائل طور بوجود الميليت تلبيد أن كما

ذ حبيبات متناظراظهور شكلا الميليت حبيبات تأخذ الالومين تركيز بزيادة و موشوري شكل كما. ات
بالشكل كثيرا تتأثر الميكانيكية الخصائص علىحـبيـبـيالأن يحتوي الذي الميليت أن حيث ،

الحبيبات ذي الميليت حالة في منها أعلى الميكانيكية مقاومته تكون موشوري شكل ذات حبيبات
نسبياالمتناظرة المنخفضة الحرارة درجات عند خاصة و المتجانسة من(أو ).C°1200اقل

بطريقة- أ المحضر الميليت Sol)تلبيد gel)

الدقيقة الحبيبات ذو الميليت مساحيق تحضير نحو موجهة كانت عديدة دراسات أي( إن
عالية نوعي سطحية وب) مساحة التلبيد قوة وزيادة الانتشار مساحة حجملخفض تخفيض إلى الإضافة

الحبيبات فيه تكون والذي والمتماسك المتجانس المسحوق باستعمال التكاثف زيادة يمكن الحبيبات
ذو المتراص الميليت مسحوق تلبيد يمكن وكما الكبيرة، الفراغات غياب مع عالية نسبية لكثافة مجمعة

من أقل حبيبي تفوق1µmحجم عالية نسبية لكثافة ضغط درج%98بدون الحـعند رارةـة
1550 °Cتتفاعل والتي مركبة مواد باستعمال منخفضة حرارة درجات في أيضاً الميليت تلبيد ويتم ،

التك عملية حدوث بعد الميليت مركب لتعطي بينها نظامفيما في جيدة مراقبة تتطلب العملية وهذه ثيف،
حجم وكان والسيليكا الالومينا خلط تم فإذا جداًالخلط، صغيرة الخليط هذا فإنه)≈nm(حبيبات

كبي الخلط حبيبات حجم كان إذا أما جداً، منخفضة حرارة درجات في ميليت إلى تحول جداًـيحدث ر
)µm≈(الحرار درجة في كبير ارتفاع هذا من( ةفيقابل 1650أكبر °C (عملية إنهاء أجل من

وتكاثفه الميليت .تشكل

در أخفض معيإن يكون عندما تنجز للتلبيد حرارة الخلـجة منـار التقريبي المدى في 5ط

10إلى nmما وهذا كـإليأشار، منـه Yoldasل
Royو75

،78هـوفريقShinoharaو77. 76
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Sonuparlakو
Jengو79

والقابلة.80 الغروية الالومينا مركبات الدراسات هذه في واستعملت
وا بطريقةللذوبان المساحيق لتحضير السيليكا على المحتوية Solلمواد gelه أضغطت حيث ذه،

أقةرـالأخي شكل بطريقـعلى وكثفت فعليـراص درجـة في حـة بينـات 1200رارة °Cو
1300 °C77بين81ـ عليا حرارة درجات في فعليا لوحظ الميليت لتكوين التفاعل 1250بينما °Cو
1350 °C.قد فريقهSacksامقو مركب81و مع الألومينا طريقةـباستعمTEOSاتـبخلط ال
Sol gelمن التراكيز مختلفة مساحيق ثلاث على فيSiO2وAl2O3فتحصلوا معالجتها تمت ثم ،

من حراري 1600إلىC°825مجال °Cساعات8لمدة.

علىإن تحتوي التي من%74العينة من%26وAl2O3وزنا مجالتْفَثكSiO2ُوزنا في
بين 1100حراري °C1300و °Cالشكل ).II.8(أنظر

أنإن نلاحظ حيث الفراغات، نسبة في نقصان يقابلها التكاثف نسبة تماماًنسبةزيادة انعدمت الفراغات
الحرارة درجة 1250عند °C )9الشكل. II(إن ا، المساحيق في الفراغات نسبة لمتجانسةانعدام

عنوالمتماسكة تزيد التلبيد نسبة أن العين%95يعني في التكاثف نسبة قيمةاتوتصل إلى السابقة
عند 1300عظمى °Cفوق تتناقص و ،1300 °Cبسبب المتراص حجم تمدد إلى أرجئ والسبب

الميليت لتكوين والسيليكا الألومينا باستعمالالتأكدوتم،تفاعل ذلك وانتهىالأانعراجمن السينية، شعة
بين حرارة درجات عند وتلبيده الميليت تكوين 1500تفاعل °C1600و °Cالكتل بلغت ةـحيث

إلى 3,16الحجمية g/cm3تفوق تلبيد بنسبة الميليت،%99أي لمادة النظرية الكثافة كذلكمن وتم
تح التي للعينات التكاثف سلوك وزنيـدراسة نسب على مـتوي اليـكالتSiO2وAl2O3نـة

العينة)%34،%66(و) 17%،83%( أن لوحظ الميليت، لتشكل عالية حرارية معالجة بعد ،
منيالت كبيرة نسبة وSiO2تحتوي ميليت إلى تحولت بقد حرة، نسبةيسيليكا على تحتوي التي نما

و ميليت إلى تحولت فقد العينتينإن. ألوميناأصغر تكاثف الأولىنسبة للعينة مشابهة كانت السابقتين
ما الشكلـيوضحوهذا .10(ه II(،الم في للمساحيق الكلي التكاثف يحدث الحـحيث بينـدى راري

1100 °C1300و °Cفوق الميليت تشكل يبدأ 1300بينما °Cالفراغات نسبة أن أيضاً لوحظ كما ،
في تماما 1300انعدمت °C )11الشكل. II.(

منكم كل قام RahamanوJengا
بطريقة82 المحضر الميليت Solبتلبيد gelفتحصلا

نسبة حرارة%98تقاربتلبيدعلى درجة درسC°1200عند كما التسخين، سرعة تأثير علىا
المحضرة المساحيق من. تلبيد مختلفة حرارة درجات عند العينات من مجموعة تلبيد تم C°825حيث

تسخينC°1500حتى أنفوجدC/min°15وC/min°10وC/min°5وC/min°1بسرع ا
ملحوظة بصورة يساعد التسخين سرعة من التلبيعلىالتخفيض سرعـعملية كانت فكلما التلبيـد دـة

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الثـاني والفصــل الميليت تحضير تـلبيـــدالطـرق

46

أقل حرارة درجات عند أعلى تلبيد على الحصول أمكن كلما فياخفض العمليات جميع نلخص حيث
.12(الشكلين II13و. II(.

II.2.1.7.2.بالإضافات الميليت تلبيد

التي الإضافات بين ومن الميليت، تلبيد في مساعدة كعوامل الإضافات هذاستعملتاُتستعمل تلبيد في
Y2O3وهيالأخير

MgOو86
SrOو88ـ83

B2O3و89. 84
TiO2و90

CeO2و91
92.

أخرى دراسات بينت قد أكسيإضاأن93و أالإيتردفة و أدكسييوم كذلك و دكسيالمغنيزيوم
بين تتراوح ضعيفة بنسب الالومين%2و%1الكالسيوم أطوار–لجملة تشكيل على يساعد سيليس

التلبيد زيادة في كبيرة بصورة يساهم و ، نسبيا منخفضة حرارة درجات عند أن. سائلة الميليتإذ
عند إضافاتC°1550الملبد تلبيدهبدون نسبة تتعدى بتلك%65لم مقارنة جدا ضعيفة هي و

التلبيد نسبة تجاوزت حيث الإضافات هذه باستعمال عليها إلى%95المحصل الزيادة هذه ارجعوا و
التلبيد على تساعد التي السائلة الأطوار أخرى.تشكل دراسة بينت كسي94كما أو تأثير دحول

تلبيد) MgO(المغنيزيوم إضافةعلى أن النقي الالومين و الكاولان من انطلاقا المحضر الميليت
من اقل أن%3نسبة حيث ، حرارته درجة من تخفض و التلبيد نسبة من نسبة%90ترفع من

إليها المضاف للعينة عند%3التلبيد بلوغها فلمC°1400تم إضافات على تحتوي لا التي العينة أما
تلبيدها نسبة تشكل. C°1500عند%70تتجاوز إلى التلبيد في الزيادة هذه الباحثون علل قد و

التي الميليت لحبيبات المجهرية البنية خلال من ذلك يظهر و التلبيد على يساعد الذي السائل الطور
مستطيلا شكلا أيضا.تأخذ بينوا أكسينأكما عمليةFe2O3الحديددإضافة في،التلبيدتعيق و

لتأ كسيدراسة أو إضافة وجدFe2O3الحديددثير الميليت تلبيد Kiminamiفي
95الأخيرأن هذا

سلبا الميليتعلىيؤثر إليه. تلبيد مضافا الكاولان من انطلاقا الميليت بتحضير قام ومينالالاحيث
ثم للميليت، الستكيومترية صيغة منإضافةحسب هماFe2O3نسبتين قارنهما%5و%2و و وزنا

النقي الميليت تلبيد الحرارةو،مع درجة عند العينات هذه تلبيد لاحظ3لمدةC°1600بعد ساعات
هيأن للميليت التلبيد إليها%97.0نسبة أضيف التي العينات تركيزFe2O3أما حسب فانخفضت

Fe2O3العينة ففي بلغت2%، العينة%90.8وزنا في فكانت%5أما نفسعند%80.3وزنا
إضافة،الدرجة أن إلى الانخفاض هذا ارجع الميليتFe2O3و حبيبات لنمو محفزا كانت الميليت إلى

لـ العظمى الانحلالية لأن ذلك كانتFe2O3و الميليت وزنا%12.5في
بين فريقهItohو الميكانيكية96و خصائصه و الميليت تلبيد في السحق لتأثير دراستهم عند
تحضيره وعند الكاولان من انطلاقا للميليت سحAl2(SiO4)3م زمن زيادة أن المـ، الابتدائيةوادـق
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حجمها من خليطحـبيـبـيالينقص على بالحصول يسمح مماحـبيـبـيو متجانس، و دقيق
تلبيده زيادة و الميليت تشكيل على ذلك. يساعد يرجع حيثلارتفاعو الحبيبات، بين التلامس مساحة

منتمكن تلبيدوا نسبة إلى الحرارةعندوذلك،%91.5الوصول ساعتينC°1600درجة حيثلمدة ،
من اكثر للثني مقاومتها 350بلغت MPa،مسحوق استعمال فإن أخرى جهة دقيقحـبيـبـيومن

يرفع بالتالي و للحبيبات النوعية السطحية المساحة بزيادة للتلبيد المحركة القوة من يرفع متجانس منو
ينقص كما السطحية، المغلقةمنطاقتها الفراغات في،حجم كبير حجم ذات حبيبات ظهور يجنب و

إضافةالملبدةالعينات إنإلى، تجمعاتذلك عمليةحـبيـبـيوجود يعيق الابتدائي المسحوق في ة
إليه أشار ما هذا و فريقهSackالتلبيد .97و

.8(الشكل II(:الكتلة بدلالةتغير .9(الشكلالحجمية II:(الفراغات نسبة بدلالةتغير
الحرارة الحرارةدرجة درجة

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الثـاني والفصــل الميليت تحضير تـلبيـــدالطـرق

48

.10(الشكل II:(بدلالة الحجمية الكتلة .11(الشكلتغير II:(الفراغات نسبة بدلالةتغير
الحرارة الحرارةدرجة درجة

.12(الشكل II( :بدلالةتغ الحجمية الكتلة .12(الشكلير II:(الحجميتغير بدلالةالتقلص
الحرارة مختلفةدرجة تسخين الحرالسرع مختلفةرةدرجة تسخين لسرع
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III.1 .الأوليـــالم المستــواد عملةــة

III.1.1.اولانـــــالك

تحصلنا والتي الجزائرية الكاولان دراستنا في جبلاستعملنا من مدينةعليها بضواحي الكائن دباغ
عبارة،قالمة منخفضةأحجارعنوهي صلادة ذات وهي البني إلى لونها يميل مختلفة أشكال وذات

التي الحجمية كتلتها بحواليتقدر
3cm

g
53,2=ρيعادل ما الحجمية%98أي الكتلة من

يقار،النظرية الحبيبات قطر معدل أصبح حتى آلي ساحق جهاز بواسطة جيداً الحجارة هذه بسحقنا
5µmالحبيبات حجم قياس جهاز بواسطة الحبيبات حجم قطر لمعدل قياسنا بعد أيضاكما.وهذا قمنا

التالية التجريبية الشروط تحت وذلك السينية الأشعة حيود جهاز على المسحوق هذا :بتعريض

الصغرىزاوية العظمى2θ=10°الحيود 2θ=70°و

الجهد V=40فرق KVالتيارو =Iشدة 30 mAاستعملنا و البحثأثناء، هذا موجيانجاز طول
النحاسللأشعةوحيد لمهبط =السينية 1,5418 A°λالتعرف تم العناصر تعريف بطاقات وبواسطة ،

التالية الكيميائية الصيغة ذات كاولان عن عبارة هي والتي المادة ماهية .Al2Si2O5(OH)4: على

III.2.1.المخبري الألمنيوم Al2O3أكسيد

هاستعملنا دراستنا أفي حبيباتهذه قطر متوسط يبلغ ، النقاوة عالي المخبري الألمنيوم كسيد
0,5تقريبا µmأنه فتبين السينية الأشعة حيود على المسحوق هذا بتعريض وقمنا ،Al2O3α-والذي

الميليت تكوين على كبير بشكل ماهية. يساعد على تعرفنا الألمنيومبإضافةقمناالمادةبعد إلىأوكسيد
المكلسنة حرارةالكاولان درجة ساعتينC°700عند الستكيومتريةلمـــدة الصيغة حسب وهذا

لمدة آلي ساحق جهاز بواسطة وسحقه جيداً خلطاً المزيج بخلط قمنا حيث الميليت، مادة 5لتكوين

بنسبة المقطر الماء بوجود تطبيق1إلى2ساعات دورانمع الدقيقة250اقدرهسرعة في ثمدورة ،
حرارة درجة عند تجفيف فرن في المزيج بتجفيف 150قمنا °Cنزع6لمدة أجل من وهذا ساعات

السحق عملية أثناء أُضيفَ الذي هذه،الماء تمت حيث الحرارية، للمعالجة المساحيق حضرنا ثم
نوعالأخيرة من فرن وباستعمال مختلفة حرارة درجات حرارته،Naberthermفي درجة تصل
غايةإالقصوى 1800لى °Cتسخين .C/min°10وبسرعة

وي تجاربنا، جميع في استخدمناها والتي الميليت مادة على تحصلنا الحرارية المعالجة مكنناوبعد
في التحضير عمليات الشكلتلخيص في موضح هو كما تخطيطي .III.1شكل
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III.3.1 .المغنيزيوم MgOأكسيد

هأوكسيداستعملنا بتسخين المغنيزيوم كربونات من إستخلصناه والذي درجةإلىالأخيرةذهالمغنيزيوم
بحوالي تقدر ساعتC°900حرارة التاليلمدة الحراري التفاعل حسب وذلك :ين

↑+ → °
23 COMgO

C900
MgCO

السينية الأشعة انعراج باستعمال عليه التعرف وتم النقي المغنيزيوم أوكسيد على الحصول تم .حيث

III.2 .التــلبيد في المتــبعة الطـرق

طريق عمليةاستعملنا في :التلبيدتين

كاولان• المسحوق مساعدةبألوميناـتلبيد كعوامل أكاسيد أية إضافة دون
أوكسيد• تأثير الميليتالمغنيزيومدراسة تلبيد .على

أوكسيدو تأثير ،المغنيزيوملدراسة الميليت تلبيد الكاولانعلى من متكونة مساحيق بتحضير قمنا
أ) الميتاكاولان( ةـالمكلسن الألو إليهمنيومكسيد أوزنيةنسبامضافا من ومـالمغنيزيدكسيمختلفـة

التالية الخطوات إتباع : مع

المتكوأخذنا الألالمسحوق أوكسيد و الميتاكاولان من مختلفمنيومن كتلية نسبا إليه ةـوأضفنا
ا%6و5%،4%،3%،2%،1% أوكسيد من ، ميلمغنيزيوموزنا باستعمال زانـوذلك

KERN[يكــكهروميكاني ARS ا]220-4 كتلته إلىتصل تقدرg 220لقصوى وحساسيته
وذلك.g 0,0001بحوالي ، آلي ساحق بواسطة الخلط بعملية وقمنا ، المزيج إلى المقطر الماء أضفنا
بحواليساعات5لمدة تقدر دوران 250وسرعة rpmلأوكسيد معين تركيز وقمناالمغنيزيوملكل ،

ماء نزع أجل من وذلك تجفيف فرن في المسحوق الأنفةبتجفيف العمليات تلخيص ويمكن ، الرطوبة
في موضح هو كما تخطيطي شكل في III.2الشكلالذكر

III.3 .العيـــنات صـناعة

هيدروستاتيكي كبس جهاز باستعمال المعالج الفولاذ من قالب داخل المحضرة العينات كبسنا
إلى يطبقها أن يمكن التي الكتلة قيمة تصل أبع15يدوي أما لمختلفطن، العينات واعــأناد

المدروسة ثابتالمساحيق قطر ذات حيث(d=13mm)فهي متقاربة، أوزان واحدةكتلةطبقناو
مقداره1قدرها ضغط توافق الكتلة هذه أن حيث المساحيق، جميع على وتمMPa 75طن ارـباخت،
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هذا في تجارب بعدة القيام بعد وذلك الضغط لاحظنالشأنهذا إليهاحيث المضاف المساحيق جميع أن ا
من أكبر كتلاً تتحمل إليها المضاف وغير المغنيزيوم العينات1أكسيد هذه معالجة أثناء أنه إلاَّ طن

هي للضغط نتيجة أحسن وكانت الداخلية التشققات بعض بها تظهر الفرن من .MPa 75وإخراجها

III.4 .العينات تلبيد

ا عملية من الانتهاء إلى،لتحضيربعد القصوى حرارته درجة تصل فرن في العينات بتليد قمنا
1800°Cتسخين ببطءC°10وسرعة العينات نبرد كنا للتلبيد اللازم الوقت مرور وبعد دقيقة، لكل

التسخين شروط نفس باستعمال الفرن .داخل

III.5 .الحجمية الكتلة قياس

الملبد للعينات الحجمية الكتلة بقياس منقمنا وذلك النظرية، الحجمية بالكتلة مقارنتها وتمت ة
ولتحقي التلبيد، نسبة معرفة ميـأجل استعملنا ذلك وميكانيـكهزانــق نـميكـر وعــن

KERN ARS م220-4 باستعمال الحجمية الكتلة بحساب فالكتلةيقوم وبالتالي أرخميدس، بدأ
كالتالي تكون :الحجمية

em
b

m
eauρ

b
m

b
ρ −

⋅
=

أن وmb: حيث الهواء في العينة العينmeكتلة وةكتلة الماء المقطرeauρفي للماء الحجمية الكتلة
التجربة في التاليةالتلبيدنسبةوتحسب،المستعمل العلاقة : من

التلبيد 100= نسبة
th

exp ×
ρ
ρ.

بواس المحسوبة الحجمية الكتل من التأكد أيضاً السابقوتم الجهاز تطوراًباستعمالطة أكثر آخر جهاز
الهليوم غاز بضغط Accupyc)يعمل 1330 Pycnometer )عليها المتحصل النتائج نفس فوجدنا ،

السابق حسبنا،بالجهاز والمغلقةو المفتوحة الحجمية الفراغات نسبة .أيضاً
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:أنحيث

aρ :الحجمية أيالكتلة المفتوحةالظاهرية .بالفراغات

bρ :مفتوحة فراغات بدون الحجمية المغلقةالكتلة الفراغات بوجود .أي

thρ :و النظرية الحجمية و: mالكتلة العينة العينة: mVكتلة .حجم

0PV :المفتوحة الفراغات المغلقة: PfVوحجم الفراغات .حجم

أن أي السابقة الحجوم مجموع إلى يساوي للعينة الكلي mPf0PT: والحجم VVVV ++=
أن السابقة العلاقات من نجد : حيث
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المئوية المفتوحة الحجمية الفراغات نسبة نحسب منها التي العلاقة نجد :ومنه
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المغلقة الحجمية الفراغات نسبة التاليةالمئويةأما العلاقة من :فتحسب
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III.6 .المجهرية البنية دراسة

التلبيدلمعرفة الحبيباتآليات نمو الملبـدةوطرق للعينات مجهرية بدراسة المجهـرقمنا بواسـطة
الماسح دراستهاالإلكتروني المراد العينات بكسر قمنا تصـبححيث لكي وذلك الذهب من بطبقة ورشها

ا لأن دراستها المراد والمادة الإلكترونية الحزمة بين تفاعل يحصل وبالتالي ناقلة الخزفيـةالعينات لمادة
الأشعة تعكس لا عازلة المستعمل،مادة الجهاز نوعو :من

(JEOL Scanning electron microscope model JSM 5600 equipped with energy

dispersive X-ray spectroscopy (EDS))

III.7 .الضغطمـــقاومة

إلاَّاختبارإن الشد، اختبار نظيره عن يختلف لا تكونالضغط أن بدل ضاغطة لتكون القوة عكس في
القصيفة للمواد أساساً الاختبار هذا ويستخدم المثال( شادة، سبيل على المراد)الخزفيات والمادة ،

من النوع هذا أن إلاَّ تماماً، متوازيان سطحاها يكون أن يجب الضغط اختبار عليها الاختباراتتطبيق
منها عوامل لعدة وهذا الشد اختبار دقة دقيق، يكون :لا

العينة• ومحور يتفق محوري بضغط العينة تحميل صعوبة
بالشد• مقارنة التحميل لظروف النسبي الاتزان عدم
المقطع• مساحة في منتظمة غير زيادة مع الطول في منتظم غير بنقص المنتظم الانفعال انعدام

بسبب وذلك العينة، طول الأخيرعلى هذا ومنع العينة، ضغط سطح عند الموجود الاحتكاك
بزياد الانفعال حسابالقطرةمن على العينة استطالة عليه يترتب الذي الشد عكس على وهذا ،
مساحتها العينة( نقص طول على منتظم ).نقص

التالية بالعلاقة الضغط إجهاد حساب ]: ويتم ] [ ]2

A

F
σC m

NMPa =،

المواد في الشـدو منحنى نهج الضغط منحنى ويسلك للعينة، كسر يحدث بل يتطور لا التفلطح القصيفة
تماماً الشد حالة في كما المرونة معايير تحديد يمكن وبالتالي المرونة، حدود .حتى

الخصـائصكما علـى سلبا تؤثر والتي ، والخارجية الداخلية العيوب من خالية العينات تكون أن يجب
.ةالميكانيكي
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III.8.نقاطالانحناءاختبار ثلاث Flexural)ذو Strength)

القضبانراتااختبتجرى على انحناء عزم بتطبيق علىالانحناء تكون الاختبار هذا فعينات وبالتالي
حركة حرية وضمان الاحتكاك لتجنب حرتين ركيزتين على بطرفيها ترتكز محدد بطول قضبان شكل

تحمل ثم أوالعينة، العينة بكسر سواء التجربة نهاية حتى يتزايد بحمل منتصفها في الاكتفاءالعينة
الشكلانفعالبمدى في ممثل هو كما حساب،)III.1(معين التاليةالانحناءإجهادويتم :بالعلاقة

[ ]
22bh

3FL
σ MPaf =

أن بالنيوتنF: حيث مقاسة المطبقة القوة هي
Lالعي المساند( نةطول على المحمول بالميليمت) الجزء .رمقاساً
bبالميليمت العينة رعرض
hبالميليمت العينة .رسمك

معامل الانحناءالانحناءولحساب سهم بحساب الانحنـاءS2وS1نقوم تشـوه لقيمتي وεf1الموافقتين

εf2التالية المعادلة باستعمال وذلك ، :[ ]
6h

2L
fiS mmi

ε
=

الانحناء مرونة معامل حساب نستطيع التاليةلباستعماEfومنه ]: العلاقة ]
12

12
MPaE

ff

ff
f εε

σσ
−

=
−

من كل يمثل منإجهاديσf2وσf1حيث لكل الموافقين التـواليS2وS1الانحناء ولتحقيـق،علـى
نوع من الشد آلة استعملنا والانحناء الضغط من كل )INSTRON( اختبار

تحقيق):III.1(الشكل كيفية يبين تخطيطي نقاطإجهادشكل ثلاث ذو الانحناء
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III.9 .المجـهرية الصـــلادة قــياس

باستخدام وذلك للصلادة فيكارس اختبار استعملنا المحضرة للعينات المجهرية الصلادة لمعرفة
نوع من ZWICK/Roellجهاز Indenteeكت بتطبيق قيملةوقمنا حيث500gإلىمساويةةذات

التالية العلاقة من المجهرية الصلادة حساب : يتم

2
V

d

P
8544.1)GPa(H =

P :ثقلي بالغرام وتقاس المطبقة الحمولة هي
d :بالميكرومتر ويقاس فيكارس أثر قطر

المجهرية الصلادة قيمة لنا يعطي سابقا الموصوف لأثـروالجهاز الفوتوغرافيـة الصورة مع مباشرة
.فيكارس

III.10 .الحراريمعاملقياس الطوليالتمـــدد

تمـددها معامـل وكـذا بدقـة المستعملة للمواد الطورية التحولات حرارة درجة معرفة أجل من
نـوع من جهاز استخدمنا التفاضلي (NETZSCH)الطولي DIL402Cحرارتـه درجـة تصـل

.C1600°إلىالقصوى

III.11.المســتعملة الأجهزة أهـــم

الآليـأ الساحق

()&ع *,- ./01 24567 Monobroyeur(ا7?=;58-9 planétaire « pulverisette 6 عمليـة)« تـتم ،
حوالي أقطارها الزركونيوم من كريات بوجود 10السحق mm.

الفــــرنـب

الحرارية للمعالجات القصـوىNaberthermنـوعنمفرناستعملنا حرارتـه درجـة تبلـغ
1800°Cهـي تجاربنـا في المستعملة والسرعة التسخين، سرع في نتحكم أننا بحيث آلي برنامج ذو

10°C/min.
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التفاضليـجـ الطولي التمدد مقياس جهاز

نـوع مـن التفاضلي الطولي التمدد جهاز (NETZSCH)استخدمنا DIL402Cحرارتـه درجـة
حواليال للمـادةC1600°قصوى التحولات حركية ودراسة الطورية التحولات معرفة أجل من وذلك

أما ، اللابلورية الأطوار تكون حالة في خاصة المعلومات كل تعطي لا السينية الأشعة لأن ، المعالجة
فهـ فـي أيضا يساعدنا كما ، للمادة يحدث تحول أي إلى جدا فحساس الطولي التمدد ظـاهرةجهاز م

للمادة يحدث الذي التقلص من انطلاقا تـتمالتلبيد مادة لأي الطولي التمدد معامل أيضاً لنا يعطي كما ،
الجهاز بهذا الألمنيوم. دراستها أوكسيد استعملنا ونحن ، معيار الجهاز هذا في عادة .كمعيارويستعمل

السينيةـد الأشعة حيود جهاز

الجها هذا مزأستعمل وكذا الأولية للمواد المعدني التحليل تفاعـلفي عن الناتجة المركبات عرفة
نوع من المستخدم والجهاز الصلبة الحالة في الأولية :المواد

(Diffractomètre à rayons X haute résolution MRD, PANalytical (ISM)

النحاساستعمالمع لمهبط السينية م،Cu(Kα)الأشعة مـنويرتكز بحزمة العينات قذف على بدؤه
عند تنعرج ، اللون أحادية السينية براغاصطدامهاالأشعة علاقة وفق البلورية .بالمستويات

λ=θ nsinhkld2

θ :الأشعة إنعراج زاوية
n :الإنعراج رتبة

dhkl :البلورية المستويات بين البعد
λ :السينية الأشعة موجة طول

بطاقاتوبواسطة جميع على يحتوي خاص جميع،للمركباتASTMبرنامج على الأطـوارنتعرف
.المتشكلة

الحبيباتـهـ حجم قياس جهاز

جهازتم باستعمال الأولية، للمواد الحبيبي الحجم معدل نوعقياس من
(Granulomètre Malvern-Mastersizer-Micro)،قياسـيتمو الضـوءهمبدأ معـدل بتحديـد

المالم قبل من اسحوق،متص ذات فالحبيبـات المركزي، الطرد لقوة خاضعة تكون العينة لأحجـامأين
الجاذبية بواسطة تحلل الأصغر،الكبيرة المركزي،أما الطرد بعملية .فتتم
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الميزانـو

وميكانيك كهر ميـزان نـياستعملنا KERNوعمن ARS الحجميـة220-4 الكتلـة بحسـاب يقوم
أرخميدسباستعمال .مبدأ

الماسحـز الإلكتروني المجهر

الماسح الالكتروني المجهر بكوالالمبوراستعملنا العالمية الإسلامية الجامعة في تواجدنا ماليزيا،ـأثناء
نوع من والجهاز

(JEOL Scanning electron microscope model JSM 5600 equipped with energy

dispersive X-ray spectroscopy (EDS)).

الميكانيكيةـي الخواص قياس أجهزة

إجراء واختبارأثناء نقاط،الانحناءاختبارالضغط ثلاث مناستعملناذو ،(INSTRON)جهاز
بكوالالمبورب العالمية الإسلامية منماليزيا،ـالجامعة جهاز فاستعملنا المجهرية الصلادة قياس أما

ZWICK/Roell(نوع Indentee(المسيلة بجامعة ،.
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التحضير: )III.1(الشكل عمليات عن موجز مخطط

نوع دباغ جبل DD3كاولان

عند للكاولان حرارية معالجة
700 °Cساعتين لمدة

2OSi23O2Al ⋅ 32Al- Oα

و الميتاكاولان من مع3O2Al−αخليط
لمدة المقطر5السحق الماء بوجود ساعات

من حرارة درجات عند حرارية إلىC°900معالجة
مختلفةC°1500غاية لأزمنة

الميليت 2مادة
2SiO

3
O

2
3Al ⋅
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موجز:)III .2(الشكل التلبيدمخطط طرق عن

الملبدة العينات دراسة
من حرارة درجات عند العينات تلبيد

1500 °C1700ىإل°Cمختلفة لأزمنة

قدره ضغط تحت العينات كبس
P= 75 MPa

وMgOإضافة الميتاكاولان من مع3O2Al−αخليط
لمدة المقطرساع5السحق الماء بوجود ات

3O2Al−α
2

2SiO
3

O
2

Al ⋅

و الميتاكاولان من 3O2Al−αخليط

من كتلية نسب معMgOمن%6إلى1و
لمدة المقطر5السحق الماء بوجود ساعات
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IV.1.الأولية المواد تحليل

IV.1.1.الكاولانوتحليلتحضير مادة

كلسنتها وتمت الكاولان مادة من كافية كمية مقدارهاأخذنا حرارة درجة 700عند °Cساعتين لمدة
الكاولان مادة تركيبة في الداخل الماء نزع اجل من العضويةوذلك المواد الناتج،وكذا سحقنا وبعدها

آلي سحق جهاز نوعفي Fritschمن بكريا) (6 مادةتيعمل من حيث،الزركونيوممصنوعة
سحقها المراد المادة لكمية المقطر الماء التجريبيةأضفنا الشروط هيوكانت السحق في المستعملة

:كالتالي

بنسبة* المقطر الماء كمية سحقها1إلى2إضافة المراد المادة وزنية( من ).نسبة

المزيج* كمية السحق10إلى1بنسبة)ماء+ مسحوق( إضافة كريات كتلة .من

الدوران* .دقيقة/ دورة250سرعة

السحق* .ساعات05زمن

درج في السحق عملية الغرفةتمت حرارة الوبعد،ة فرنهذه في المزيج بتجفيف قمنا درجةعملية عند
150حرارة °Cساعات ست يدويا،لمدة المزيج سحقنا كموبعدها تحضير المادةوتم من كافية ية
موحدةلاستعمالهاالأولية تجريبية شروط على والحفاظ البحث هذا في المنجزة التجارب جميع .في

IV.1.1.1.الكيميائيليلتحال

من كمية الكاولانأخذنا عندو،مادة المكلسنة 700الكاولان °Cجهاز بواسطة وحللناها ساعتين لمدة
منالأشعةفلورة كل نسبة معرفة اجل من وذلك المتواجدةSiO2وAl2O3السينية الشوائب وكذا
كماالأوليةبالمادة التحليل نتائج افكانت الجدولين في موضحة :لتاليينهي

للكاولان):IV.1.1(الجدول الكيميائي التحليل

Al2O3SiO2MnOP2O5SO3K2Oالعناصر

wt. %35,5037,7700,89-00,9500,28

Co3O4NiOZnOAs2O3CaOFe2O3العناصر

wt. %----0.80-
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المح:)IV.2.1(الجدول المكلسنة للكاولان الكيميائي السينيةالتركيب الفلورة بواسطة دد

Al2O3SiO2MnOP2O5SO3K2Oالعناصر

wt. %44,40553,0501,5400,02700,0200,02

Co3O4NiOZnOAs2O3CaOFe2O3العناصر

wt. %0.130.090.080.3710.1700.06

IV.2.1.1.المعدني التحليل

IV.1.2.1.1.جهاز بواسطة التفاضليالمقياسالتحليل الطولي تمدد

وذلك الآلي الساحق بواسطة جيدا والمسحوقة المكلسنة غير الكاولان مادة من كمية باستعمالأخذنا
السابقة الشروط عينات،نفس بصناعة قياسةأسطوانيلاشكأذاتوقمنا جهاز في استعمالها أجل من

التفاضلي الطولي وذلكالتمدد ت، التي التحولات جميع الخاملمعرفة لهذا الشروطاستخدمناحيث،حدث
التالية :التجريبية

هي*  العينات على المطبقة مقداره01القوة ضغط تقابل والتي .MPa 75طن

هو*  العينات 13قطر mmبين يتراوح 20و15وارتفاعها mm.

هي*  المستعملة الحرارة 1300درجة °C.

التسخين*  10سرعة °C/min.

الكاولان)IV.1.1(الشكليمثل لمادة النسبي التمدد هذا،منحنى من نلاحظ تحالأخيرحيث ثدأنه
تغيرات للكاولانأوعدة الحرارية المعالجة أثناء كالتاليظواهر هي :و

غي* الماء تقاربـإزالة حرارة درجة عند ويكون الكاولان مادة تركيب في الداخل 100ر °Cوفي
تغير أي يحدث لا الحالة للكاولانهذه البلورية .للبنية

الحرارة* درجة 600و500بين °Cوهذا للمادة تحول هناك الماءالأخيريحدث إزالة عن ناتج
هذه وتتحول لذلك المشكلة الروابط تتكسر حيث الكاولان تركيبة في آخرالأخيرةالداخل طور إلى

التالي الحراري التفاعل حسب وذلك الميتاكاولان :يدعى

( ) ↑+⋅°=  → O
2

2H
2

2SiO
3

O
2

AlC567TOH5O
2

Si
2

Al 4

الميتاكاولان الكاولانالماء
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طور الميتاكاولان ضعيف(بلوريلاإذا درجة)ترتيبها نحو الكاولان خام بتسخين عليه نحصل
567الحرارة °C،للكاولان البلورية البنية عن تختلف بلورية بنية ذات .وهي

0 200 400 600 800 1000 1200
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الكاولان:)IV.1.1(الشكل لمادة النسبي التمدد منحنى

الحرارة*  درجتي بين تحول هناك يوجد 980و950كما °C،التحول هذا يكون أن المحتمل ومن
بلوري لطور كيميائية تركيبة التحول،هو هذا الحرارةالأخيرإن درجة عند 956والملاحظ °C

وهيأنيمكن مقترحة ظواهر لثلاث :يكون

سبينال-1 بنية ذو طور ,Al)تكوين Si)الميليت تنوي .أو

ا-2 .γالطورذولالومينظهور

الكاولينيت-3 في المتبلور غير السيليس .ظهور

معظم لطورالأبحاثلكن هو سابقا المذكورة الحرارة درجة في الواقع التحول بأن تقول ذوالسابقة
,Al)سبينالبنية Si)أولي ميليت إلى يتحول بدوره إبتداءاحيث،والذي التنوي في الأولي الميليت يبدأ
الحرارةمن 980درجة °C.
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عندأما الملاحظ 1174التحول °C،التَف على لونكُيدل التفاعلالأوليلميليتالكلي حسب وذلك
التالي :الكيميائي

( ) 2232232 4SiO2SiOO3AlC1174T2SiOOAl3 +⋅°=⋅  →

غير الميليتمتبلورةسيليكا

ويتالأوليالميليتيبدأو اقل حرارة درجات في التكوين الكاولينيتلكشفي صفائح يكونحيث،داخل
بلورات عن عبارة .صغيرةشرائحيةشكله

IV.2.2.1.1.السينية الأشعة حيود بواسطة التحليل

المسحوق من كمية السينيةأخذنا الأشعة حيود جهاز بواسطة وحللناه التحليل،السابق لنا أنفبين
الشكلالمسحوق في موضح هو كما الكاولان مادة وهو واحد طور على حيث،)أ.IV.2.1(يحتوي

المقارنة ببطاقاتتمت تبينPDFبالاستعانة حيث المركبات بجميع واحدأنالخاصة طور هناك
الكاولان هو جداَ يحتمل،واضح قليلةأيضاكما بكميات ولكن الكوارتز وهو آخر طور لم،وجود حيث
طيف في واضحاَ .الانعراجيظهر

أيضاَ قمنا الحرارةكما درجة عند المكلسن المسحوق 700بتحليل °Cموضح هو كما ساعتين لمد
والذيأننرىحيث،)ب.IV.2.1(بالشكل بلوري غير بشكل طيف وظهر تحطمت قد الكاولان بنية
لل .متاكاولينيتييعود

IV.3.1.1.الفيزيائيالتحليل

IV.1.3.1.1.الماسح الإلكتروني (MEB)المجهــر

الأسيتونأخذبقمنا محلول في ووضعناها المكلسنة الكاولان مسحوق من منثم،كمية قطرة أخذنا
و عالخليط المزيجوضعناها جففنا ثم حامل الكاولان( لى من كمية على تحتوي التي القطرة أي
بطريقشنارشثم،)المكلسنة الذهب من بطبقة المسحوق على المحتوية فحصنا،البلازماةالمنطقة ثم

بواس بالشكلطالمادة موضحة هي كما النتائج فكانت الماسح الالكتروني المجهر حيث،)IV.3.1(ة
هذ من المالأخيرانلاحظ البنية أيوأن منتظمة غير هندسية أشكال ذات المكلسنة للكاولان رفولوجية

ماأنها وهذا ضعيف بتبلور طيفتتميز طيفالانعراجيوافق لنا اظهر أولالذي متبلورة غير بنية
التبلور .ضعيفة
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IV.2.3.1.1.الحبيبات حجم الليزرقياس granulométrie)باستخدام LASER)

الشكلينمننلاحظ في الموضح الكاولان لحبيبات الحجمي القياس ،)IV.5.1(و)IV.4.1(منحنى
التوزيعأن من واحد نوع ذاتوأغلبية،هناك للمادة المكونة 4,5تقاربأقطارالحبيبات µm،هو إذاَ

واحد نمط ذو حبيبي المتوسط،توزيع القطر بالتقريبD50حيث .3µmمساوياَ

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

( ( ب

( ( أ

2 q (°)

طيف: )IV.2.1(لشكلا الكاولانالانعراجمخطط المكلسنة)أ( لمادة ).ب(والكاولان
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عند: )IV.3.1(الشكل المكلسنة للكاولان المورفولوجية 700البنية °Cساعتين )أ( 500تكبير،لمدة

.)ب( 1000و

)أ( 

)ب(
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الكاولان: )IV.4.1(الشكل لحبيبات الحجمي المتراكمـالقياس ـالتوزيع
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الكاولان: )IV.5.1(الشكل لحبيبات الحجمي التوزيعـالقياس ـكثافة
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IV.2.1.المخبريتحليل الألمنيوم Al2O3أكسيد

من كمية بتحليل موضحالمخبريAl2O3قمنا هو كما السينية الأشعة حيود جهاز بواسطة
النتائج)IV.06(بالشكل لنا بينت حيث ،لأكسيدأن تابعة الطيف على الموجودة الخطوط جميع

الطور ذو (α-Al2O3) الألمنيوم αرقم البطاقة يوافق والذي الكروندوم المعدني إسمه و ،
عبارة) 00−010−0173( بلورية بنية يملك وهو سداسي، موشور أبعاد(Rhomboédrique)عن

هيوزوايا الأولية :خليتها

a = 4,758 A°b °c=12,991 Aو=

=وزواياه 90°α=βو= 120°γ

المورفولوج الشكل بمعرفة أيضا قمنا الألويكما كماامينلمسحوق الماسح، الإلكتروني المجهر بواسطة
بالشكل موضح المورفولوج)IV.7.1(هو الشكل أن الأخير هذا يبين حيث الألوميناي، لمسحوق

تحتوي التجمعات هذه أن إلا ومنتظمة تقريبا الشكل كروية لحبيبات تجمعات عن مجموعةعلىعبارة
البعض ببعضها ملتصقة وهي الحبيبات من جداً  .كبيرة

IV.3.1.المغنيزيوم أكسيد تحليل و MgOتحضير

أكس الحرارةلتحضير درجة عند المغنيزيوم كربونات بكلسنة قمنا المغنيزيوم 900يد °Cساعتين لمدة
التالي الحراري التفاعل حسب :وذلك

↑+ → °=
2COMgO

C900T
3MgCO

حيود جهاز بواسطة الناتج بتحليل قمنا كليةً انتهى قد التفاعل أن من والأشعةوللتأكد مقارنتهالسينية
أي الخام الشكلMgCO3بالمادة في يبين)IV.8.1(كما حيث جميع)أ.IV.8.1(الشكللنا، أن

و انتهى قد التفاعل أن على يدل مما وحيد لطور هي الظاهرة سوىCO2الخطوط يبق ولم تبخر قد
العناصر، تعريف ببطاقات بالاستعانة معرفته تمت والذي المغنيزيوم المعدنيفأكسيد ريكلازبإسمه

يوافق رقموالذي بلورية) 0829−004−00(البطاقة بنية يملك وهو هيمكعبة، الأولية خليتها :أبعاد

a = b = c = 4,2130 A°

قمنا للناتج المورفولوجي الشكل معرفة اجل المجهرومن بواسطة منه كمية الماسحالإلكترونيبتحليل
الشكل يبينه نلاح)IV.9.1(كما حيث حبيباتـحجأنظـ، جـالمغنيزيأكسيدم صغير وذاتـوم داً
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كبيرة لمجموعة تجمعات عن عبارة هي وكذلك منتظمة، غير هندسية معأشكال الملتصقة الحبيبات من
.بعضالبعضها

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

2q (°)

الالومينيوم: )IV.6.1(الشكل لأكسيد الانعراج طيف مخطط
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تكبيرال: )IV.7.1(الشكل للالومينا، المورفولوجية .)ب(2500و)أ( 500بنية

)أ( 

)ب( 
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

( ( أ

(ب)

2q (°)

المغنيزيوم: )IV.8.1(الشكل لأكسيد الانعراج طيف )ب(MgCO3و)أ( مخطط

المغنيزيوم: )IV.9.1(الشكل لأكسيد المورفولوجية البنية
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IV.2 .الميليت وتلبيد تحضير

IV.1.2.الميليت تحضير

عبنارحضبعدما هو الذي أكسيداالمسحوق إليها مضافا المكلسنة الكاولان عن المخبري،الألمنيومرة
هالصيغةحسبوهذا فعالجنا تحضيرها، المراد الميليت لمادة مجالذهالستكيومترية في المساحيق

بين 900حراري °C1500و °Cالذي التفاضلي الطولي التمدد جهاز باستعمال وذلك ساعتين، لمدة
بالتين جميع تحدثحولاتلنا ثمالتي آنفاً، المذكورة الحرارة درجات مختلف في المعالج للمسحوق

السينيةقمنا الأشعة حيود جهاز بواسطة المعالجة أثناء حدث تحول كل .بمعرفة

IV.1.1.2 .التفاضلي الطولي التمدد جهاز بواسطة تحليلية دراسة

الشكل يوضحه كما مختلفة حرارة درجات في وعالجناه السابق المسحوق وكذلك)IV.1.2(أخذنا ،
على فتحصلنا الكاولان، بمادة ذلك التاليةمقارنة :النتائج

تحولا• هناك الحرارةنلاحظ درجة 900بين °C980و °C

بين• يحدث تحول 1100ثاني °C1250و °C.

الحرارة• درجة فوق يحدث تحول 1300ثالث °C.

كاولان للمسحوق التقلص أن أيضاً نلاحظ لوحده،ألومينا+ كما الكاولان بمسحوق مقارنة أقل يكون
كلي، تكاثف له حدث الكاولان مسحوق أن يبين مما الكاولانأماهذا يحدث+ مسحوق لم الألومينا

كليةً ينتهي لم التفاعل لأن كلي، .تكاثف

IV.2.1.2 .جهاز بواسطة تحليلية السينيةدراسة الأشعة حيود

الأشعة حيود جهاز بواسطة العينات هذه بتحليل قمنا سابقاً، المذكورة للعينات الحرارية المعالجة بعد
الشكل في موضح هو كما مايلي)IV.2.2(السينية لاحظنا حيث ،:

الحرارة*  درجة 900عند °C1000و °Cيحدث ولم جداً واضحة الألمنيوم أكسيد خطوط أن نرى
هذه بربط لكن بلورية، غير ببنية تتميز والتي الميتاكاولان لمادة فهو الباقي أما يذكر، تفاعل أي لها
سببه التحول هذا أن نقول أن يمكن التفاضلي، الطولي التمدد منحنى في المشاهد بالتحول الملاحظات

سبينال طور تشكل ,Al)هو Si)نوياته تبدأ والذي الأولي، الميليت تكوين إلى يؤدي بدوره الذي
الميتاكاولان صفائح داخل فيبالتشكل ويبدأ الحـ، درجتي بين 1000رارةالظهور °C1100و °C.
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الحرارة*  درجة في 1100أما °Cالميليت خطوط ظهور بقاءالأولينلاحظ مع واضح شدةبشكل
تفاعلكماالألمنيومأكسيدخطوط أي في يدخل لم الأخير هذا أن على يدل مما تغيير بدون ،يذْكَرهي

مخطط في تظهر لم الحرة السيليكا أن بلوريالانعراجكما غير طور في أنها على يدل .مما

بين*  الحراري المجال في 1100و °C1200و °Cًواضحا ويكون آخر، نبض درجةيظهر في
1200الحرارة °C،العناصروبالاستعانة تعريف والذياستطعناببطاقات الطور هذا أكسيدهومعرفة

الحرارية المعالجة من ينتج الذي و كريستوباليت الطور ذو حسبالسيلكون السابق معادلةللمسحوق
التالية :التفاعل

( ) 3O2Al62SiO42SiO23O2Al3
C1200

3O2Al62SiO23O2Al3 ++⋅
°

+⋅  →

الحرارة درجة عند الكريستوباليت خطوط شدة 1300وتتزايد °Cشدة تبقى الدرجة هذه في لكن ،
الميليت نبضات أما تغيير، بدون الألمنيوم أكسيد الظهورالأوليخطوط في .فتزداد

الحرارة*  درجة عند 1400أما °Cفياختفاءفيحدث نقصان وكذلك الكريستوباليت طور لخطوط
أكسي خطوط قدشدة الأولي الميليت أن يبين مما المكلسنة، الكاولان إلى المضاف الألمنيوم اكتملد

بين الحراري المجال في تقريباً 1250تكوينه °C1300و °Cما منحنىوهذا تغيرات مع يتوافق
الحرارة درجة فوق فيكون الثانوي الميليت تكوين بداية أما التفاضلي، الطولي 1300التمدد °Cوهذا

تكوينما في أساساً يدخلان واللذان الألمنيوم وأكسيد الكريستوباليت من كل خطوط تناقص يفسره
الميليت خطوط شدة زيادة أيضاً ذلك يعزز وما الثانوي، .الميليت

الحرارة*  درجة 1500وعند °Cكلي اختفاء جداًخطوطلنلاحظ ضئيل جزء بقاء مع الكريستوباليت
الألمنيوممن أن،أكسيد القول نستطيع منوبالتالي كل وتحول تم قد إلىSiO2وAl2O3التفاعل

التالي التفاعل حسب ثانوي : ميليت

( )
23232232

2SiOO3Al1500O2Al2SiOOAl ⋅°+⋅  → C

التفاعل أن فعلاً نرى التفاضلي الطولي التمدد منحنى إلى نحوانتهىوبالرجوع يتجه المسحوق وبدأ
.التكاثفعملية

قمنا*  كليةً التفاعل إنهاء أجل من أيبو الدرجة نفس في المسحوق 1500معالجة °Cأزمنةمع
الشكل في مبين هو كما ساعات ست إلى ساعتين من حيث)IV.3.2(مختلفة لكللاحظنا، كلي اختفاء

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الرابع الثاني: الفصــــل ومناقشتهاالمحـور التجريبية النتائج

77

الألمنيوم وأكسيد الكريستوباليت خطوط لمدةمن المعالجة عند أن6و4وهذا يبين مما ساعات،
الحرارة درجة عند حقيقة ينتهي 1500التفاعل °Cبين محصور زمني لإعطاء4و2ولمجال ساعات

التالية الكيميائية الصيغة ذو الميليت هو واحد 2SiO23O2Al3: طور ⋅
الحرارة درجات في يتشكل الثانوي فالميليت عنإذا يختلف انه إلاَ شرائيحية أيضا وببنيته العالية

المورفولوج الشكل في لايالأولي حيث البلورات، حجم في بواسطةوكذا البنيتين بين التفرقة نستطيع
المجهر بواسطة لهما المأخوذة المجهرية البنية بواسطة بينهم التفرقة بإمكاننا لكن السينية، الأشعة حيود

الماسح .الإلكتروني

الميليت مادة على تحصلنا أننا القول نستطيع الأخير أكسيدانطلاقاوفي إليها مضافاً الكاولينت من
الحرارةالألمنيوم درجة في 1500المخبري °Cساعاتلمدة وأربع ساعتين بين محصورة زمنية

نظرنا في إيجابيةوهي .نتيجة

200 400 600 800 1000 1200 1400
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التمدد:)IV.1.2(الشكل التفاضليمنحنى الكاولانالطولي كاولان)أ( لمادة .)ب(ألوميناـ،
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عند: )IV.2.2(الشكل حراريا المعالجة ألومينا ـ كاولان لخليط الانعراج طيف )أ(C°900مخطط
) و(C°1400و)هـ(C°1300و)د(C°1200و)جـ(C°1100و)ب(C°1000و

ساعتين،)ز(C°1500و .لمدة

من كل الترتيبAوC وmحيث على الالومينا: هم و الكريستوباليت .الميليت،
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عند:)IV.3.2(الشكل حراريا المعالجة ألومينا ـ كاولان لخليط الانعراج طيف C°1500مخطط

.الميليت: هيmحيث.)جـ(6hو)ب(4hو)أ(2hلمدة
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 q (°)

عند:)IV.4.2(الشكل حراريا المعالجة ألومينا ـ كاولان لخليط الانعراج طيف C°1550مخطط

ساعتين .لمدة

IV.2.2 .الميليت تلبيد

الكاولان مسحوق من تقريبا متساوية كميات مضافاًـالكاولانوكذا،االألومينـأخذنا ألومينا
المغنيزيوم أكسيد من وزنية نسب مقدارهإليها ضغط تحت كبسناها ذلكP=75 MPaو بعد لنستخرج

قطرها اسطواني شكل على متقاربة2R=13mmعينات كتل وذات ،.

استعمالنا صدفةإن يكن لم آنفا المذكور تجاربالضغط عدة بعد بل لأكبر، المناسب للضغط
تلبيد الكاولاننسبة فعينات يفوقـ، ضغطا تتحمل أن تستطيع 200ألومينا MPaتلبيد عند لكن

بضغط المضغوطة للعينات التلبيد نسبة في فرق يوجد لا أنه كما داخلية، تشققات بها تظهر العينات
المجال إلى 75ينتمي MPa < P < 200 MPaالضغطلهذا المشاكلP=75MPaاستعملنا لتجنب

تجربة، لكل عينات ثلاث أخذ تم الممكنة التجريبية الأخطاء ولتجنب العيناتالسابقة بتلبيد قمنا حيث
درج بيناتـفي مختلفC°1700وC°1500محصورة الكتلثمة،ـلأزمنة بحساب الحجميةـقمنا ة
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الفراغات نسبة من كل حساب وكذا التلبيد نسبة لمعرفة النظرية الحجمية بالكتلة ومقارنتها للعينات
رقم الجدول في ملخصة للمساحيق النظرية الحجمية والكتلة والمغلقة، المفتوحة ،)IV.1.2(الحجمية

التالي الترميز باستعمال قمنا الحرفMxحيث يدل حيث ،Mواسمعلى نسبةxالعينة على تدل
MgOللعينة وزنية(المضافة ).نسبة

رقم للمساحيق:)IV.1.2(الشكلالجدول النظرية الحجمية الكتلة يبين

النظريةالحجميةتلةالكوزناً%MgOوزناAl2O3%ًوزناً%كاولانالعينة
(g/cm

3
)

M0

M1

M2

M3

M4

M5

M6

52,12

51,60

51,07

50,55

50,03

49,50

48,98

47,88

47,40

46,93

46,45

45,97

45,50

45,02

00

01

02

03

04

05

06

03,1600

03,1642

03,1684

03,1726

03,1768

03,1810

03,1852

IV.1.2.2 .بدو إضافاتنالتلبيد

IV.1.1.2.2.التلبيد على الحرارة درجة تأثير دراسة

الحرارة درجة من التلبيد عمليات في التفاعلC°1500بدأنا لإنهاء الكاملة الحرارة درجة وهي
أجل من وهذا التكاثف عملية في الميليت يبدأ الدرجة هذه ومن الميليت، مادة إلى المسحوق كل وتحول
تلبيد نسب إلى الوصول أي الميليت لمادة النظرية الحجمية الكتلة تقارب حجمية كتلة إلى الوصول

.عالية

للشكلينأثناءنرى للعينةأنIV.6.2(،(و)IV.5.2(ملاحظتنا الحجمية بارتفاعتزدادM0الكتلة
التلبيد أزمنة لجميع الحرارة الحعلىناصلتححيث،درجة درجة عند حجمية كتلة رارةـأعلى

1700°Cبـوساعات8لمدة 2,998تقدر g/cm
عند3 عليها المتحصل بالنتيجة قورنت إذا و

1500°Cوهي الزمن 2,88لنفس g/cm
هن3 أن زيـأي الكتـاك في بمقدارـادة الحجمية لة

0,1189 g/cm
ما3 إذا ضئيلة نتيجة بالطاقوهي المستعملـقورنت بينـة )ة 1700°C-1500°C)
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للعينة. ساعات8لمدة التلبيد عمليات نتائج قراءة الحرارةM0ونستطيع درجات الجدول(لمختلف
)IV.2.2((تتزايد التلبيد نسبة أن نرى حيث الحرارة،بارتفاع، لادرجات المثال سبيل على فنرى

بين التلبيد نسبة في زيادة قدرهاC°1650وC°1500الحصر ساعتين % 2,56و% 4,43لمدة

حراري8لمدة لمجال وذلك .C°150ساعات

للعينة:)IV.2.2(الشكلالجدول التلبيد والأزمنةM0نسب الحرارة درجات لمختلف

الحرارة (h)الزمنC←15001550160016501700°درجة

التلبيد 87,03%نسبة

89,24

90,51

91,14

88,29

89,87

91,08

91,77

89,68

90,82

92,22

93,26

91,46

91,90

92,63

93,7094,87

2

4

6

8

1500وبين °C1700و °Cقدره حراري مجال في =T∆أي 200 °Cقدرها زيادة ،3,1%.

في كبيراً تكاثفاً تكاثف قد المسحوق أن لكون وذلك ما نوعاً ضئيلة نجدها الزيادات هذه إلى نظرنا إذا
الحرارة 1500درجة °Cإلى8لمدة التلبيد نسبة تصل حيث زيادة،%91,14ساعات، من وبالرغم

تكن لم ما جداً صعب الميليت تلبيد أن على يدل مما جداً، عالية تلبيد نسب إلى نصل لم أننا إلا الطاقة
حدث المسحوق حبيبات أن لكون أرجعناه الصعوبة هذه وسبب التلبيد، لعملية محفزات ربكلهاهناك

طوي وانتقال منخفضة محركة قوة إلى بدوره يؤدي بهاوالذي تم التي الآلية لأن التكاثف، لمسافات ل
هي الحالة هذه في الصلبةآلية: التلبيد الحالة في .التلبيد

كلما الحرارة درجة زادت كلما أنَّه نرى حيث إيجابية، عليها المتحصل النتائج أن القول نستطيع ولكن
تتناقصارتفعت المفتوحة للفراغات الحجمية المئوية النسبة أن أيضاً نرى كما التلبيد، بارتفاعنسبة

بالشكل موضح هو كما التلبيد زمن وكذا الحرارة عند)IV.7.2(درجة تقريباً تنعدم نراها حيث ،
الحرارة 1650درجة °Cقدره تلبيد في8لزمن زيادة أي نتوقع لا أننا إلاَّ التلبيدساعات، نسبة

رفعنحتىM0للمسحوق مرحلةاولو نهاية في المغلقة الفراغات تشكل بسبب وهذا الحرارة درجة من
خاص إزالتها نستطيع لا الأخيرة وهذه كانةـالتلبيد، نلاحـداختإذا حيث الحبيبات، مـل نـظ

المغلق،)IV.8.2(الشكل الحجمية للفراغات المئوية النسبة تبقىـأن درجة بين ثابتة الحرارةـتقريبا ة
1550 °C1650و °Cقدره وهي8لزمن .%6,24ساعات

توصلناـقإذا ما آخرينإليهارنا باحثين تلبيـنج،86بنتائج نسب على تحصلوا أنهم لدرجـد اتـد
مختلفـح 1500ة،ـرارة °C1550و °C1600و °Cق :كـالتـاليساعـات3درهـوزمـن
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نحن% 85,75و% 85,12،80,06% نسبفتحصأما على الحرارةتلبيدلنا درجات نفس عند
قـوزم كالتـفقساعة2درهــن توصلنا،%89,68و% 88,29،%87,03: اليـط ما إذاً
جداًإليه إيجابياً التلبيد, يعتبر عملية لتنشيط جداً فعالة كانت التحضير عملية أن كون عن ناتج .وهذا

للعينالحجميةةالكتلتغير:)IV.5.2(الشكل الحرارة درجــة مختلفةM0اتبدلالة تلبيد .لأزمنة

للعينةالحجميةةالكتلتغير:)IV.6.2(الشكل الحرارة درجــة قدرهM0بدلالة ثابت 8لزمن
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الفراغات: )IV.7.2(الشكل نسبة للعينةتغير المئوية المفتوحة الحرارةM0الحجمية درجــة بدلالة
مختلفة تلبيد لأزمنة
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الم:)IV.8.2(الشكل الحجمية الفراغات نسبة للعينةغلقةتغير الحرارةM0المئوية درجــة بدلالة
مختلفة تلبيد .لأزمنة
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IV.2.1.2.2 .على الزمن تأثير التلبيددراسة

الجدول في مدونة التلبيد نسبة على الزمن لتأثير دراستنا أثناء عليها المتحصل النتائج إن
)IV.2.2(الشكل يبين تغير)IV.9.2(و للعينةا، الحجمية الكتلة درجاتM0ت لمختلف الزمن مع

مابين محصورة لأزمنة و2الحرارة أن. ساعات8ساعة الحجميةحيث الزمنالكتلة بزيادة ،تزداد
نلاحظ حرارةأنحيث درجة بازدياد يتناقص التلبيد أزمنة مختلف بين الحجمية الكتلة في الفرق

الحرارةالتلبيد درجة في نرى حيث ،1600 °Cبينل زمني أن8و2مجال الحجميةساعات الكتلة
القيمة من 2,834تزداد g/cm

2,947إلى3 g/cm
بزي3 قــأي 0,113درهاـادة g/cm

أي( ،3
في الحرارة،)%03,58قدرهاالتلبيدنسبةبزيادة درجة 1650وفي °Cزيادة الكتلةفنجد في
0,071gقدرهاالحجمية /cm

قدرها( ،3 التلبيد نسبة في بزيادة بالنسبة)%02,24أي أما ةبسنلل،
تتناقص نجدها المفتوحة للفراغات الحرارةبازديادالمئوية لدرجات بدونالزمن ثابتة وتبقى المرتفعة،

الحرارة درجة في الأزمنة لجميع 1550تغير °Cالطاقة أن يبين الأخيرةمما هذه منعند كافية غير
المسحوق حبيبات تجميع .)IV.10.2(الشكلأجل

للنسبة بالنسبة المغلقةأما الحجمية للفراغات أنه،))IV.11.2(الشكل(المئوية بشـكلافنجد تتنـاقص
الزمن عند ثابتة قيمة إلى لتصل الحرارة، درجات ولجميع التلبيد زمن من رفعنا كلما سـاعات8سريع

المقدمـة، الطاقة كانت مهما التلبيد نسبة من الرفع الصعب من أنه يبين مما الحرارة، درجات لمختلف
حدووذل على متواجدة تكون والتي ثاني كطور الأخيرة هذه لتواجد العينـاتك فـي وداخلها الحبيبات د

الـذي الكبيـر الحجم بسبب هذا و للتلبيد الأخيرة المرحلة خلال الحبيبة داخل نزعها يصعب و الملبدة،
الحبيبات .تبلغه

للعينة السينية الأشعة نتائج لزمنM0إن مختلفة حرارة درجات في الملبدة يوضـحه4، كمـا ساعات
تـام)IV.12.2(الشكل وغيـاب الميليت، وهو واحد طور إلى تنتمي الخطوط جميع أن نرى حيث ،

و الكريستوباليت من أيضاα-Al2O3ًلكل نلاحظ كما تام، التفاعل أن يبين مما وهذا عـالي، الناتج أن
ما وهذا لاالتبلور أنه لايعكس الحالـة هـذه في التلبيد آلية أن أي بلورية، غير حالة لأي تـتموجود

تتطلب أي ما نوعاً صعبة التلبيد عملية كانت لهذا الصلب، الطور بآلية تتم ولكن السائل الطور بواسطة
جداً عالية حرارة . درجات

المحضـر الميليـت تلبيـد أثناء عليها المتحصل بتلك مقارنة حسنة نتائج إلى توصلنا بأننا القول يمكننا
طرف من الطريقة آخرينبنفس تلـك،93. 80باحثين مـن بكثير أعلى إليها توصلنا التي القيم أن كما

إليها توصل فريقهREZAIالتي الميليت73و لمادة تلبيدهم إليهـانطلاقاعند مضـافا الكـاولان امن
حيثالأليمين دراستنااستعملوا، في المستعملة الكاولان عن كثيرا الكيميائي تركيبه يختلف لا كاولان
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عند معالجة بعد عليها المتحصل التلبيد نسبة كانت مـنC°1500و أقل ساعتين أمـا% 85لمدة ،
بلغت عليها تحصلوا تلبيد نسبة .C°1700عند% 91أعلى

للعينالحجميةةالكتلتغير: )IV.9.2(الشكل الزمن حرارةM0ةبدلالة درجـات عند المعالجة
مختلفة
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للعينة: )IV.11.2(الشكل المئوية المغلقة الحجمية الفراغات نسبة التلبيدM0تغير زمن بدلالة
مختلفة حرارة .لدرجــات
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طيف:)IV.12.2(الشكل للعينةانعراجمخطط السينية عندM0الأشعة حراريا المعالجة ،1500°C

.ساعات4لمدة) د(C°1650و)جـ(C°1600و)ب(C°1550و)أ(
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IV.2.2.2 .بالإضافات التلبيد

قليلة بنسب مساعدة مواد العالية الحرارة درجات عند تلبيدها يصعب التي الحرارية للمواد تضاف
بينهاللتخفيض المتشكلة الأطوار ذوبان أو ذوبانها حرارة درجة تكون بحيث للتلبيد، اللازمة الطاقة من

الحال في للتلبيد اللازمة الدنيا الحرارة درجة من اقل الأساسية المادة النقيةوبين السائل. ة الطور ويعتبر
خروج وكذا ونموها، ترتيبها وإعادة التنقل في الحبيبات يساعد فهو التلبيد لعملية جداً منشط عنصر
حد في هو ذوبانها حرارة درجة إلى الوصول دون فقط جديدة أطوار تشكل فإن لذلك إضافةً الفراغات،

التلبيد، لعملية منشط عنصر فيافالانتشارذاته يؤدي المضافة والمادة الأم المادة بين المتبادل لذري
التلبيد وزمن حرارة درجة تخفيض وبالتالي للتلبيد اللازمة التنشيط طاقة تخفيض إلى الأحيان .بعض

ونحن التلبيد، على تساعد الأكاسيد من مجموعة هناك المغنيزيوماستعملناإن أكسيد تجاربنا في
كرب كلسنة من المغنيزيومالمستخلص .ونات

IV.1.2.2.2 .على الحرارة درجة تأثير الحجميةدراسة الكتلة

مسحوق من عينات بتحضير لاقمنا مختلفألومينا-نكاو تراكيز إليها منـمضافاً إلى1منMgOة
من% 6 مختلفة حرارة درجات في معالجتها وتمت غايةC°1500وزناً، لأزمنةC°1650إلى

رقم الجدول في المدونة النتائج على فتحصلنا .)IV.3.2(مختلفة

بالشكل موضح هو كما الحرارة درجة بدلالة الحجمية الكتلة تغير رسمنا تركيز و)IV.13.2(ينولكل
)IV.14.2(مايلي نجد السابقين الشكلين لنتائج قراءتنا ومن ،:

الحجمية*  الكتلة علىM1للعينةتزداد نحصل حيث التلبيد، أزمنة لمختلف الحرارة درجة بزيادة
الحرارة درجة في الحجمية للكتلة قيمة 1650أعلى °Cقدره وهي8لزمن 3,022ساعات g/cm

3

تلبيد بنسبة بالعينة%95,51أي الأخيرة هذه قارنا ما وإذا ،M0أن مننجد صغيرة كمية إضافة
MgOمن الحجمية الكتلة لنا 3,022إلى2,961رفعت g/cm

الحرارة3 درجة 1650عند °Cلزمن
بـ8قدره تقدر التلبيد نسبة في بزيادة أي أكثر%1,81ساعات الزيادة تكون أقل تلبيد ولأزمنة ،.

للعينة*  بالنسبة الحرارةM2أما درجات عند تتزايد الحجمية الكتلة أن 1500فنلاحظ °Cو
1550°Cالحجميةأزمنةلجميع للكتلة قيمة أعلى إلى نصل حيث الحرارةالتلبيد، درجة C°1550عند

وهي8لمدة 3,042ساعات g/cm
تلبيد3 بنسب الحرارة%96,01أي درجتي عند لكن ،1600 °C

1650و °Cمن الزمني المجال في الحجمية الكتلة من4إلى2تتزايد وتتناقص غاية6ساعات إلى
الح8 لدرجتي قيمة أعلى نسجل حيث 1600رارةـساعات، °C1650و °Cقدره ساعات8لزمن

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الرابع الثاني: الفصــــل ومناقشتهاالمحـور التجريبية النتائج

89

3,014: التواليعلى g/cm
3ٍ 2,989و g/cm

تلبيد3 بنسب 1600عند%95,13( أي °Cو
1650عند94,34% °C.(

الحجميةM3لعينةاأما*  الكتلة أن لهافنجد قيمة أعلى إلى 3,052(تصل g/cm
تلبيد) 3 بنسبة أي

الحرارة%96,19قدره درجة إبتداءاCً°1500عند الحرارة درجة بزيادة الحجمية الكتلة تتناقص و
الحـرارة درجـة 1550من °Cالقيمـة إلى 02,96لتصـل g/cm

3
الحرارةعند) ( درجة

1650°Cتلبيد بنسبة .%93,30قدرهاأي

للعيناتأما*  تتناقصأنفنلاحظM6وM5وM4بالنسبة لهم الحجمية درجةبارتفاعالكتلة
الحرارة درجة عند السابقة للعينات الحجمية للكتلة قيم أعلى نسجل حيث 1500الحرارة، °Cعلى

3,02و3,009و3,053(الترتيب g/cm
الحرارة)3 درجة عند وتصل 1650لتتناقص °Cإلى

2,914و2,916و2,947( g/cm
حراري)3 لفارق التلبيد نسبة في بنقصان أي ،(∆T=150°C)

بـ الترتيبM6وM5وM4لـ) %03,32و%02,92و%04,33: (يقدر .على

أيضا*  تركيزأنَّهنلاحظ أرتفع تتناقصأكسيدكلما الحجمية الكتلة فإن المسحوق في المغنيزيوم
المنخفضة الحرارة لدرجات وتتزايد المرتفعة .للدرجات

تركيز* زيادة إنMgOالميليت لابارتفاعفي الحرارة الحصولدرجات نستطيع حيث له، معنى
للعينات متقاربة حجمية كتل درجةM5وM4وM2وM3على عند معالجتها الحرارةأثناء

1550°Cقدرها زمنية تفوقاساع4لمدة تلبيد بنسبة أي عينة%95ت لكل النظرية الكثافة .من

الحرارة درجات في الملبدة للعينات السينية الأشعة نتائج 1600تبين °C،و4لمدة C°1650ساعات

الشكلين8لمدة في مضح هو كما العينات))IV.16.2(و)IV.15.2((ساعات أن ،M0وM1

وغي الميليت هو فقط واحد طـور عل لكـتحتوي كلي مـاب وـل الكريستـوباليت ،α-Al2O3ن
فـلك العينـن إضافـهـيظM2ةـي إلـر الميليـة طــى آخـــت وهـور α-Al2O3وــر

بط(  PDF:اقتهـرقم No 10-173.(

العينات في وهمـاM6وM4وM3أما الميليت ماعدا أخرى أطوار وجـود نلاحظ ،α-Al2O3و
سبينال Spinel)طور : MgAl2O4, PDF No : 21-1152).

في*  يتشكل والذي سائل، طور بظهور وذلك التلبيد عملية من يحسن المغنيزيوم أكسيد إضافة إن
التالي المجال أي جداً ضيق حراري -C°1410)مجال 1425°C)ولو الثلاثي، التوازن مخطط أخذنا

أن(MgO-Al2O3-SiO2)للنظام نجد ،MgOمع سبينالAl2O3يشكل )طور MgO.Al2O3)،
البريتكتيكي المسطح فوق الحرارة درجة في حيث مرتفعة، حرارة درجات 1578( في °Cنظام في

في) نقي أطوار ثلاث توازنتوجد الميلα-Al2O3: وهماترموديناميكيحالة سائل،و طور و يت
المسطح هذا حرارة درجة فوق للسبينال أثر أي يوجد لا .بالمقابل
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فـي*  تنمـو حيث التبريد، عملية خلال السائل الطور تزجج من انطلاقا سبينال طور بلورات تتشكل
التزجي عملية أثناء الميليت حبيبات الحالة السبجهذه ترسب نـرىيمحاصرة جعلنا الذي الشيء هذا نال،

من) شدات( قمم وزنية تراكيز على تحتوي التي للعينات السبينال و الألمنيوم أكسيد من لكل صغيرة
MgOمن ال%2أكثر أما من، أقل نسب على تحتوي التي قمـم%2عينات أي رؤيـة نسـتطيع لا

السابقين .للطورين

إضافة الملبدMgOإن العينات معظم أن نلاحظ حيث التلبيد، عملية على كبير تأثير مختلفةله في
أن أيضاً معروف هو وكما الحجمية، كتلنها ارتفعت قد الحرارة تكاثفMgOدرجات عملية يسرع

تكاثف عملية من يحسن الطريقة بنفس و الشبكي الانتشار عملية في بتغيير وذلك الألمنيوم أكسيد
حبيبتين،الميل بين المتشكل العنق إلى الحبيبية الحدود من المادة لنقل جداً مهمة السابقة والعملية يت،

في زيادة وبالتالي الحجم في تقلص هناك أن أي الحبيبات، مراكز تقريب العملية هذه في يتم حيث
الحجمية .الكتلة

ال آلية هي الحالة هذه في التلبيد بها يتم التي الآلية انتشارإن يتم حيث سائل، طور بوجود MgOتلبيد

الحبيSiO2و الحدود طول على سائل طور تشكيل يفضلان و الميليت حبيبات يحدثمن وبذلك بية
لأن ضاغطةلالسائالطورتكاثف، قوة وإعادةيشكل استقرار حالة عن للبحث فتدفعها بالحبيبات تحيط

تقري منعدمة الفراغات تجعل بصورة .باالتوزيع

 *إضافةإنMgOيجعل الذي وهذا الفراغات، حجم وتخفيض الميليت حبيبات نمو عملية من يسرع
من فائضة كمية أية لكن الحجمية، الكتلة في تحسين من فـيMgOأيضا تحسـين أي إلـى تؤدي لا

درجـات مختلـف فـي الملبـدة للعينات الحجمية الكتلة في تناقص هناك لنا يظهر بل الحجمية الكتلة
للعينات لنا حدث ما وهذا ذوبانيةM6وM5الحرارة تكوين في زيادة هو النقصان هذا في والسبب ،

للسيليكا انتفاختمنخفضة تسبب العيناتوالتي بسفي هذا زيادةو يـؤديMgOبب الانتفـاخ وهذا ،
الحجمية الكتلة في نقصان وبالتالي الحجم زيادة .إلى
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تراكيز: )IV.3.2(الجدول إليه المضاف المسحوق تلبيد على الحرارة ودرجة الزمن منتأثير مختلفة
MgO.

الحرارة (h)الزمنC←15001550160016501700°درجة

التلبيد %نسبة

M0

87,03

89,24

90,51

91,14

88,29

89,87

91,08

91,77

89,68

90,82

92,22

93,26

91,46

91,90

92,63

93,7094,87

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M1

91,46

92,60

92,80

93.1 0

92,91

93,26

93,55

93,89

93,26

94,05

94,75

95,2 5

95,00

95,10

95,44

95,5194,43

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M2

92,73

92,82

94,81

95,66

95,19

95,73

95,99

96,01

96,04

96,07

95,28

95,13

95,57

95,32

94,15

94,3493,14

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M3

93,08

95,77

96,10

96,20

95,79

95,77

95,88

95,35

95,79

95,69

94,53

94,56

93,96

93,55

93,36

93,3092,83

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M4

95,32

95,79

95,85

96 ,1 0

95,88

95,85

95,73

95,50

95,06

94,56

94,43

94,34

93,52

93,08

92,77

92,7791,92

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M5

93,87

94,59

94,44

94,59

95,44

95,03

94,91

94 ,7 2

94,06

93,87

93,30

93,37

92,52

92,20

92,13

91,6791,13

2

4

6

8

التلبيد %نسبة

M6

94,15

94,78

94,94

94,81

94,59

94,41

94,19

92,87

93,32

92,87

92,85

92,55

91,96

92,24

92,86

91,4991,01

2

4

6

8
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حصل التي النتائج من بكثير أحسن كانت عليها تحصلنا التي النتائج الباحثينعليهاإن عند86بعض ،
كاولانMgOإضافتهم التالي-لمساحيق الجدول في نلخصها النتائج جميع و :ألومينا،

درجة
الحرارة

المنجزة للعينات الحجمية الكتلة
g/cm)حثنابفي

3
)

من المنجزة للعينات الحجمية الكتلة
g/cm)آخرينباحثينطرف

3
)

MgOتركيز

وزنية نسب
1500°C

1550°C

1600°C

02.894

02.94

02.951

02.74

02.81

02.82

1 %

1500°C

1550°C

1600°C

02.938

03.016

03.043

02.78

02.82

02.84

2 %

1500°C

1550°C

1600°C

02.953

03.039

03.039

02.80

02.82

02.91

3 %

1600°C03.02002.834 %

1600°C02.99202.535 %
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للعينالحجميةةالكتلتغير: )IV.13.2(الشكل الحرارة درجــة M3و) ب(M2و) أ(M1اتبدلالة

مختلفة)جـ( تلبيد لأزمنة ،.
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للعينالحجميةةالكتلتغير:)IV.14.2(الشكل الحرارة درجـة و) ب(M5و) أ(M4اتبدلالة
M6)مختلفة)جـ تلبيد لأزمنة ،.
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

m

m

m
m

m
m

m

m

m

m
m m

m
m m

m

m

(M6)

(M3)

(M0)

C

CC

C

C

C
C

C

C

C

S

S

2 q (°)

طيف:)IV.15.2(الشكل للعيناتانعراجمخطط السينية عندM6وM3وM0الأشعة المعالجة
الحرارة من.ساعات8لمدةC°1650درجة كل الترتيبSوC وmحيث على و: هم الميليت

سبينالالالومينا .و
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طيف: )IV.16.2(الشكل للعيناتانعراجمخطط السينية M6وM4 وM2وM1وM0الأشعة

الحرارة درجة عند من.ساعات4لمدةC°1600المعالجة كل الترتيبSوC وmحيث على : هم

الالومينا و سبينالالميليت .و
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IV.2.2.2.2 .تأثير الحجميةMgOوتركيززمنالدراسة الكتلة من الرفع على

عملية على المغنيزيوم أكسيد تركيز وكذا الزمن من كل تأثير دراسة هو الدراسة هذه من الهدف إن
كما الحرارة درجات لمختلف وتركيز زمن كل بدلالة الحجمية الكتلة تغير رسمنا حيث هوالتلبيد،

الأشكال في يمكن))IV.20.2(و)IV.19.2(و)IV.18.2(و)IV.17.2((موضح حيث ،
مايلي :ملاحظة

للعينة*  الحجمية الكتلة قيمةM1تزداد أعلى على لنحصل الحرارة، درجات لمختلف الزمن بزيادة
الحـرارة درجة عند الحجمية 1650للكتلة °Cإلى8لمدة مساوية )ساعـات 03.022 g/cm

3
أي(

تلبيد ).%95.51(بنسبة

العينة*  الحرارةM2أما لدرجات الزمن بزيادة الحجمية كتلتها 1500فتتزايد °C1550و °Cأما ،
الحرارة درجة 1600في °Cمنف الزمني المجال في هذا4إلى2تتزايد فوق تتناقص ثم ، ساعات

الحرارة درجة في لكن 1650المجال، °Cمن ابتداءاً فما4فتتناقص أعلىساعات نسجل حيث فوق،
الحرارة درجة عند لها 1600قيمة °Cوهي4لمدة ): ساعات 03.044 g/cm

3
تلبيد( بنسبة أي

)96.07%.(

العينات*  الحرارةM4وM3أما لدرجة الزمن بزيادة الحجمية كتلتاهما 1500فتتزايد °Cلتصل
لهم قيمة أعل الترتيبـإلى على g/cm(ا

3
3.052،(3.053 g/cm

3
تلب( بنسب و96.20(يدـأي

الحرارة)96.10% لدرجات الزمن بزيادة الحجمية الكتلة تتناقص ثم ،1550 °C1600و °Cو
1650 °C.

العينات*  الحرارةM6وM5أما لدرجات الزمن بزيادة تتناقص الحجمية 1550فكتلتاهما °Cو
1600 °C1650و °Cللعينة الحجمية للكتلة قيمة أعلى نسجل حيث ،M5الحرارة درجة عند
1550°Cإلى مساوية ساعتين )لمدة 03.036 g/cm

3
تلبيد( بنسبة العينة)%95.44(أي و ،M6

درجة 1500الحرارةعند °Cإلىساعات6لمدة )التاليةقيمةاللتصل 03.024 g/cm
3
بنسبة( أي

).%94.94(تلبيد

الشكلينأما*  المغنيزيوم أكسيـد تراكيز بدلالة الحجميـة الكتلة تغيرات لمنحنى )IV.19.2((بالنسبة

تركيز))IV.20.2(و بزيادة تتزايد الحجمية الكتلة أن فنرى ،(MgO)الحرارة درجات لمختلف
من المجال في التلبيد تركيز)وزنا%2إلى1( وأزمنة زاد كلما ثم ،(MgO)درجة وارتفعت

نسجل حيث للعينات، الحجمية الكتلة تناقصت للعينةأحسنالحرارة الحجمية للكتلة ) M3(نتيجة

إلى g/cm(مساوية
3

بنسب)3.052 الحرارة)%96.20(تلبيدةأي درجة عند لمدةC°1500وذلك
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وبالضبط8 المرتفعة الحرارة درجات في أما 1600ساعات، °Cللعينةف نتيجة أحسن ،(M2)نسجل
إلى g/cm(مساوية

3
تلبيد)3.044 بنسبة ).%96.07(أي

إلى*  نسبة) )IV.23.2(و)IV.22.2(و)IV.21.2((المنحنياتبالنظر تغيرات تبين والتي
من مختلفة تراكيز بدلالة المفتوحة الحجمية أن(MgO)الفراغات نرى الحرارة، درجات مختلف و

المغنيزيوم أكسيد نسبة بزيادة تتناقص المفتوحة الحجمية الفراغات سريعنسبة التناقص يكون حيث ،
من المجال في من%1إلى%0جداً بالتقريبMgOوزنا ثم الحرارة، درجات لجميع ثابتةتبقى،

من المجال من%6إلى%1(في تركيزجدرلجميع) MgOوزنا زاد كلما حيث الحرارة ات
MgOمنعدمة شبه الفراغات نسبة كانت أنكلما يبين مما ،MgOومحاولته التلبيد تحسين على يعمل
المفتوحةإلغاء بطريقةالفراغات الحبيبات وتوزيع ترتيب إعادة على يعمل سائل طور بتكوين وذلك ،

كثافة أكثر المادة من .تجعل

الفراغات نسبة الأشكالأما في موضح هو كما المغلقة و)IV.25.2(و)IV.24.2((الحجمية
)IV.26.2((من المجال في سريع بشكل تتناقص أنَّها فنرى غاية0%، من%2إلى ،MgOوزنا

من المجال في تثبت من،%4إلى%2ثم المجال في جديد من في%6إلى%4لترتفع وذلك
بين الحراري 1500المجال °C1550و °C.

بين الحراري المجال في 1600لكن °C1650و °Cبشكل تتناقص المغلقة الحجمية الفراغات فنسبة
من المجال في من%1إلى%0سريع منMgOوزنا المجال في تتزايد ثم وزنا%6إلى1%،

المMgOمن أكسيد تركيز بزيادة تتزايد المغلقة الحجمية الفراغات نسبة إذاً الحرارة، لدرجات غنيزيوم
لدرجات المغنيزيوم أكسيد تركيز بدلالة الحجمية الكتلة منحنيات تغير في لاحظناه ما وهذا المرتفعة،

ذوبانية تحدثه الذي الانتفاخ إلى أرجعناه والسبب المرتفعة، منخفضة( الحرارة انصهار السيليكا)نقطة
زي إلى يؤدي مما الميليت، حبيبات من مماالمنتشرة المغلقة، الفراغات حجم في زيادة أي الحجم في ادة

العينات لهاته الحجمية الكتلة في نقصان إلى .يؤدي
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للعينالحجميةةالكتلتغير: )IV.17.2(الشكل الزمن )  جـ(M3و) ب(M2و) أ(M1اتبدلالة

مختلفة حرارة درجـات عند .المعالجة
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للعينالحجميةةالكتلتغير: )IV.18.2(الشكل الزمن )  جـ(M6 و) ب(M5 و) أ(M4 اتبدلالة

مختلفة حرارة درجـات عند .المعالجة
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تركيزالحجميةةالكتلتغير: )IV.19.2(الشكل حلMgOبدلالة مختلفـدرجات قدرهـرارة وزمن ة
2h)أ (4وh)ب(
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تركيزالحجميةةالكتلتغير: )IV.20.2(الشكل قدرهلMgOبدلالة وزمن مختلفة حرارة 6hدرجات

)ب(8hو) أ(

2,7

2,75

2,8

2,85

2,9

2,95

3

3,05

3,1

0 1 2 3 4 5 6

r
(g
/c
m
3
)

MgO % wt

)أ( 

1500 °C

1550 °C

1600 °C

1650 °C

2,6

2,65

2,7

2,75

2,8

2,85

2,9

2,95

3

3,05

3,1

0 1 2 3 4 5 6

r
 (
g
/c
m
3
)

MgO, W%

)ب(

1500 °C

1550 °C

1600 °C

1650 °C

1700 °C

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الرابع الثاني: الفصــــل ومناقشتهاالمحـور التجريبية النتائج

103

0 1 2 3 4 5 6

0

5

1 0

1 5

2 0

2 5

3 0

3 5

4 0

V
P

O
/V

T
 %

M g O % w t

8h

تركيزتغير: )IV.21.2(الشكل بدلالة المفتوحة الحجمية الفراغات الملبدة،MgOنسبة عندللعينات
1500°C.
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تركيزتغير: )IV.22.2(الشكل بدلالة المفتوحة الحجمية الفراغات الملبدة،MgOنسبة عندللعينات
مختلفةأ حرارةزمنة .C°1550ودرجة
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تركيزتغير:)IV.23.2(الشكل بدلالة المفتوحة الحجمية الفراغات الملبدةMgOنسبة للعينات عند،
مختلفةأ حرارةزمنة 1600ودرجات °C )1650و) أ °C)ب(.
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الحجميةتغير: )IV.24.2(الشكل الفراغات بدلالةنسبة عندملبدلعينات،MgOتركيزالمغلقة ة
الحرارة 1500درجة °C.
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المغلقتغير: )IV.25.2(الشكل الحجمية الفراغات بدلالـنسبة الملبدة،MgOتركيزةـة عندللعينات
مختلفةأ 1550حرارةالةودرجزمنة °C .
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تركيزتغير: )IV.26.2(الشكل بدلالة المغلقة الحجمية الفراغات الملبدة،MgOنسبة عندللعينات
مختلفةأ حرارةزمنة 1600ودرجات °C)1650و) أ °C)ب(.
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IV.3.المجهـــرية البنية

للم المجهرية البنية تمتوإن التي الآلية معرفة في أهمية لها الناتجة معرفةبهااد وكذا التلبيد، عملية
المواد لهاته والفراغات الحبيبي الملبدة،الحجم للمواد المجهرية البنية وتنميشهاولدراسة بصقلها نقوم

عن تقل حرارة درجات في الملبدة العينات بمعالجة وذلك حراريا أو معينة، أحماض باستعمال كيميائياً
بحواليدرجة التلبيد 100حرارة °Cطبقات تكون وعادة البلازما بطريقة ناقلة بمادة العينة تغلف ثم ،

من أورقيقة الفضة أو .الكربونالذهب

دراستها المراد العينات بكسر وبالتاليقمنا ناقلة العينات تصبح لكي وذلك الذهب من بطبقة ورشها
تعكس لا عازلة مادة الخزفية المادة لأن دراستها المراد والمادة الإلكترونية الحزمة بين تفاعل يحصل

.الأشعة

الشكلان في) :IV.2.3(و) IV.1.3(يبين ملبدة لعينات المجهرية 1650البنية °Cساعات،8لمدة
أكسيد تركيز زاد كلما تتناقص الفراغات أن نلاحظ حيث المغنيزيوم، أكسيد من مختلفة لتراكيز

تركيز زاد كلما أنَّه أيضاً نرى كما الميليت، في ففيMgOالمغنيزيوم الميليت، حبيبات كبرت كلما
تملكM0العينة أنها ذاتنرى حبيبات الحبيبات، من كثيرواحداتجاهنوعين )تجمعات( وعدد

الميليتالشكلوقصيرة حبيبات هي الحبيبات وهذه مستطيل، أو شرائحي شكل النوعالأوليمع أما ،
هي وهذه الأول، للنوع بالنسبة قليل وعددها مستطيلاً شكلاً تملك وكذلك وطويلة كبيرة فحبيباته الثاني

ال تفاعلالثانويميليتحبيبات من أساساً الحرةالناتج السيليكا مع .الألومينا

الميليت حبيبات جدولالأوليإن شكل على تكون أو مسطح هيئة على على( تكون ترتيبا مرتبة أي
جدول ذات)شكل أنها أي الميليت.واحداتجاه، والثانويأما كبيرة حبيباته تكونفتكون أي شرائحية،
م وجوه مدورةله بنهايات .ستطيلة

العينات فيM3وM2وM1أما المغنيزيوم أكسيد تركيز ارتفع كلما تزداد الميليت حبيبات أن فنرى
الفراغات أن يعني مما كثافة أكثر بلورية بنية لنا تظهر كما MgOنسبةارتفعتكلماتنقصالميليت،

نلاحظ فيأنكما حبيMgOالزيادة حجم زيادة على حبيباتيعمل أن نلاحظ حيث الميليت، بات
تلاحظ الكبيرة منأساساالميليت كبيرة نسبة بها التي العينات التيMgOفي بالعينات مقارنة وهذا ،
اقل كميات على .تحتوي

من يخفض الحبيبات نمو تسارع جداًإن متراصة بنية على نحصل لذلك الفراغات .حجم

المع للعينات المجهرية البنية الحرارةأما درجة في الأشكالC°1700الجة في موضح هو كما من،
IV.3.3غايةإلىIV.7.3مايلي منها :فنستخلص
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العينة• في وM0نجد جداً صغير حجم وذات مستطيلة، أشكال ذات حبيبات على تحتوي أنها
نلاحظ كما الاتجاهات، جميع في متراصةأنموزعة جد .البنية

العينة• قليلة،M2أما بنسبة وهي دائرية أشكال ذات حبيبات الحبيبات، من نوعان بها فنرى
الميليت، لمادة هما المذكورين النوعين من وكل كثيرة، وبنسب مستطيلة أشكال ذات وحبيبات

ب الدائري الشكل المغنيزيوم،وظهور أكسيد وجود أيضاً(سبب أكده ما )81وفريقهDoniوهذا

يشكلو ساالذي الميليتطوراً حبيبات فيحصر الحبيبية الحدود في الاتجاهاتئلاً جميع من
كبير نمو أيضاً نلاحظ كما الاتجاهات، جميع في متجانس تقريبا نموها يكون حبيباتلوبالتالي

لا التي بالعينة مقارنة أنالميليت يبين مما ، المغنيزيوم أكسيد على نموMgOتحتوي يحفز
الميليت .حبيبات

الدائرية،M6وM3العيناتفيأما• الأشكال ذات للحبيبات ومعتبرة ملاحظة زيادة فنلاحظ
إلى أساساً تعود جداً دقيق وبشكل أخرى حبيبات يوجد مامالألمنيوأكسيدكما فعلاوهذا تم

بواسطة وزنيةانعراجإثباته نسبة على تحتوي التي العينات في وجدنا حيث السينية، الأشعة
ال أكسيد أومن تفوق وهي%3تساويمغنيزيوم الميليت مادة خطوط عن زائدة خطوط

الألمنيوم أكسيد بالعينات, خطوط مقارنة كبير بشكل نمت الميليت حبيبات أن أيضاً نرى كما
M0وM2العينة في أيضاً نرى كما ،M6بين متواجدة السائل الطور من كبيرة نسبة هناك

وال للميليت الحبيبية متجانسةالحدود وغير منتظمة غير أشكال ذات .حبيبات
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في):IV.1.3(الشكل ملبدة لعينات المجهرية ).ب(M1،)أ( M0ساعات،8لمدةC°1650البنية

)أ( 

)ب(
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في):IV.2.3(الشكل ملبدة لعينات المجهرية ).ب(M3،)أ( M2ساعات،8لمدةC°1650البنية

)أ( 

)ب(
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المجهرية:)IV.3.3(الشكل فيM0للعينةالبنية مختلفة8لمدةC°1700ملبدة لتكبيرات .ساعات
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المجهرية):IV.4.3(الشكل فيM2للعينةالبنية تكبيرساعات8لمدةC°1700ملبدة و) أ(625،
).ب(983تكبير

)ب(

)أ( 
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المجهريةالبني):IV.5.3(الشكل فيM2للعينةة تكبير8لمدةC°1700ملبدة و) أ(2500ساعات،
).ب(5000تكبير

)أ( 

)ب(
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5

المجهرية):IV.6.3(الشكل فيM3للعينةالبنية تكبير8لمدةC°1700ملبدة و) أ(375ساعات،
تكبير) ب(1500تكبير ).جـ(5000و

)أ( 

)ب(

)جـ(
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فيM6للعينةالمجهريةالبنية):IV.7.3(الشكل تكبير8لمدةC°1700ملبدة و) أ(676ساعات،
) .ب(1353تكبير

)أ( 

)ب(
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IV.4 .والحرارية الميكانيكية الخواص

IV.1.4 .الضغط اختبار

الميكانيكية، الخصائص لدراسة أساسا معدة متقاربة، أطوال ذات الشكل اسطوانية عينات بتحضير قمنا
للعينا الضغط إجهاد بقياس قمنا أخذناحيث ثم اختبارها و العينات من مجموعة أخذ وتم المحضرة، ت

تركيز من كل بدلالة الضغط إجهاد تغيرات رسمنا ثم التجريبية، الأخطاء من للتقليل وهذا المعدل
الأشكال في موضح هو كما الحرارة ودرجة المغنيزيوم وIV.3.4وIV.2.4وIV.1.4(أكسيد

IV.4.4(.

الشكل من غايـة)أ.IV.1.4(نلاحظ إلى المغنيزيوم تركيـز بزيـادة يتزايد الضغط إجهاد أن ،
المغنيزيوم%4و3النسبتين أكسيد من الحرارةوزنا 1600لدرجتي °C1650و °Cفوق ثم ،

عند له قيمة أعلى نسجل حيث سريع، بشكل الإجهاد يتناقص النسبتين وزنا%4و3النسبتينهذين
فلتركيز(MgO)من الحرارة(MgO)من%3قدره، درجة 1650عند °Cًمساويا الإجهاد أن نجد
1234.17)إلى MPa)للتركيز و الحرارة4%، درجة 1600عند °Cإلى مساوياً الإجهاد أن نجد

(1231.31 MPa)،قدرهالشيءنفسو لزمن ولكن الحرارة درجات نفس عند تقريبا 4نلاحظه

الشك يوضحه كما للعينات)ب.IV.1.4(لساعات عليها نحصل للإجهاد قيمة أعل حيث ،M3وM5

التوالي على التالية القيم توافق ).MPa 324.61،369.68( والتي

المنحنى أن)IV.2.4(وفي للعينتينإجهادنرى الزمن بزيادة يتزايد بالنسبةأما،M4وM3الضغط
المجاالإجهادأنفنجدM1وM0لـ في منيتزايد الزمني غاية2ل تتناقص6إلى ثم ساعات،
بينقيمته المجال المعـالجة8و6في للعينات الضغط لإجهاد قيمة أعلى على لنحصـل ساعات،
1600عنـد °Cتراكيز8لمدة وذات من%4و3ساعات :كالتالي(MgO)وزنا

).MPa 1231.31و921.27( 

المنحنى في أن،)IV.3.4(أما ينرى للعينةايدزتالإجهاد الحرارة درجة بزيادةM0بزيادة ويتناقص
للعينة الحرارة للعينةM4درجة بالنسبة أما ،M3بين الحراري المجال في الضغط إجهاد فيزداد

1600 °C1650و °Cبين المجال في 1650ويتناقص °C1700و °C.

ب يتزايد الضغط إجهاد أن يبين للنتائج استقرائنا وبالتاليإن الميليت، ماد في المغنيزيوم أكسيد زيادة
هذا لأن الميليت، لمادة الميكانيكة الخصائص من كثيرا يحسن المغنيزيوم أكسيد أن القول نستطيع
يكسبها مما الميليت حبيبات على يضغط سائلاً طورا مشكلا الحبيبة الحدود طول على ينتشر الأخير

ترتي إعادة وبالتالي حركية والحصولطاقة المادة في المتواجدة الفراغات على القضاء أي جديد من بها
جدعلى ميكانيكية خصائص و عالية إضافاتمعتبرةكثافة بدون الميليت بمادة قورنت .إذا
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موضح هو كما أساسية، نماذج لثلاث يخضع كسرها أن للعينات الضغط إجهاد قياس عند حظنا لا كما
الشكل فالعي)IV.4.4(في التينات، العينات أما متوسط، يكون فمكسرها نسبيا منخفضة كثافة لها التي

من قريبة تلبيدها التي%90نسبة أما ، وثلاثي مضاعف يكون فمكسرها النظرية الحجمية الكتلة من
مقصياً يكون فمكسرها عالية كثافة العينات،لها في وجدناه ما وهذا عالية، ضغط مقاومة لها أن أي

المغنيزيومالمضاف أكسيد .إليها

المفرطة زيادته لكن الميليت، لمادة الميكانيكية الخصائص من يحسن المغنيزيوم أكسيد إضافة تجعلإن
فيها مرغوب غير الخصائص لأنهمن وذلك درجة، من الحدوداذوبانيةيخفض من المنتشرة لسيليكا

الةالحبيبي في زيادة أي الانتفاخ تسبب والتي فيللميليت، نقصان ومنه الفراغات تشكل بسبب حجم
الميكانيكية .الخصائص
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اختبار):IV.4.4(الشكل باستخدام للكسر الأساسية النماذج متوسطكسالضغط،يبين كسر)أ(ر ،
وثلاثي مقصي) ب(مضاعف كسر ).جـ(و

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



الالفص ال: خامسـل ومناقشتهارابعالمحور التجريبية النتائج

123

IV.2.4 .نقاطالانحناءاختبار ثلاث Flexural)ذو Strength)

متوازي شكل على قالب في وشكلناها المغنيزيوم، أكسيد من مختلفة تراكيز ذات عينات حضرنا
حوالي طوله 50)مستطيلات mm)المسحوق من كميات أخذنا حيث و، متساوية كبسناهابأوزان

قدره ضغط 75)تحت MPa)هذه عالجنا ثم مستطيلات، متوازي شكل على عينات على لنحصل
من إبتداءا مختلفة حرارة درجات في 1550العينات °Cقدرها تسخين لسرعة ،(10°C/min)ثم ،

ن ثلاث ذو الانحناء اختبار باستعمال وذلك العينات هذه خصائص بدراسة المستعملةقمنا والسرعة قاط،
حوالي الاختبار هذا 0.5)في mm/min)تركيز من كل بدلالة الانحناء إجهاد تغيرات رسمنا ثم ،

الشكلين في موضح هو كما الحرارة، درجة و المغنيزيوم حيث)IV.6.4وIV.5.4(أكسيد ،أن نرى
بزيادة وكذا التلبيد، حرارة درجة بزيادة يزداد الانحناء أنإجهاد لنا يتبين مما المغنيزيوم، أكسيد تركيز

حيث الميليت، لمادة الميكانيكية الخصائص تحسين عملية في وكبير فعال دور له المغنيزيوم أكسيد
للعينة الانحناء لإجهاد قيمة أعلى على الحرارةM3نحصل درجة عند 1650الملبدة °Cإلى مساوياً

(472.25 MPa).

ت التي النتائج التيإن النتائج من بكثير أحسن كانت عليها الباحثينعليهاحصلتحصلنا عند86بعض ،
الميليت لمادة الميكانيكية الخصائص على المغنيزيوم أكسيد تأثير قيمة،دراستهم أعلى نجد حيث

قدرهواتحصل تركيز ذات للعينة الانحناء لإجهاد الحرارةMgOمن%3عليها درجة عند وملبدة ،
1550 °Cهي(94 MPa)قدرهاأما للإجهاد قيمة على فتحصلنا أعلىأما،(MPa 127.075)نحن

الحرارة درجة عند كان عليه تحصلنا 1650إجهاد °Cبـ وقدر ،(472.25 MPa).

نتائج مع نتائجنا توافقت الا85وفريقهDoniكما لإجهاد قيم أعلى على تحصل حيث للعينات، نحناء
أكسي إليه التاليةالمضاف القيمة إلى المغنيزيوم .(MPa 441)د

كلما أنه نرى حيث الميكانيكية، خصائصه وكذا الميليت تكاثف من يحسن المغنيزيوم أكسيد إضافة إن
هو مضاف تركيــز أحسن أن نسجل حيث الانحناء، إجهاد ارتفع كلما المغنيزيوم أكسيد نسبة زادت

الميكاني3% الخصائص أحسن يعطي أكسيدوالذي في الزيادة أن دراسات أشارت بالمقابل كية،
الطور لزيادة وذلك فيها، مرغوب غير ميكانيكية خصائص يعطي الأخيرة هذه من أكثر المغنيزيوم

لماد الحبيبية الحدود من المنتشرة السيليكا ذوبانية درجة انخفاض وكذا يجعلةالسائل مما الميليت،
ال في ارتفاع أي الحجم في للناتجزيادة الميكانيكية الخصائص من يقلل مما للفراغات الحجمية .نسبة
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IV.3.4 .المجهرية الصــلادة

درجاختباراستعملنا عند وملبدة المغنيزيوم أكسيد إليها مضافاً الميليت لمادة الحرارةـفيكارس ة
1600 °Cمقدارهايثحساعات،8لمدة كتلة للعيناتg 500طبقنا المجهرية الصلادة حساب وتم ،

أدناه الجدول في كما :فكانت

M0M1M2العينة

HV (GPa)10.1 ±0.610.39 ±1.2110.75 ±0.98

M3M4M5العينة

HV (GPa)11.02 ±0.8311.03 ±0.2911.25 ±0.8

برسم الشكلقمنا في موضح هو كما المغنيزيوم أكسيد تركيز بدلالة المجهرية الصلادة تغير منحنى
)IV.7.4(،تركيز بزيادة تزداد المجهرية الصلادة أن منفلاحظنا ترتفع حيث المغنيزيوم، أكسيد

10.39 GPaقدره من%1لتركيز 11.02إلىMgOوزنا GPaقدره وبالتالي%3لتركيز ،
الصلادة كانت مرتفعة التلبيد نسبة كانت فكلما التلبيد، بنسبة تتعلق المجهرية الصلادة أن القول نستطيع

.مرتفعة

بن إليها توصلنا التي النتائج مقارنة HIRATAتائجعند
المجهـرية98 الصـلادة قياسه أثناء ،

أكسيدي( للميليت من أساسا الحرارة) النقيينوالسيلكونالألمنيومالمشكل درجة عند 1550الملبد °C

بين محصورة تلبيد نسب وذو ساعات ثلاث النظرية،%98,0و%95,8لمدة الحجمية الكتلة من
م المجهرية الصلادة أن وجد بينحيث 12حصورة GPa13و GPaعلى تحصلنا فقد نحن أما ،

للميليت مين( صلادة والألو الكاولان خليط من أساسا الحرارة) االمشكل درجة عند 1600الملبد °C

تلبيد نسبة بحوالي%93,26وذو 10.10تقدر GPa .إلىالاختلافإن أساسا راجع بيننا الموجود
ا في المرتفعة التلبيد طرفنسبة من المحضرة الصلادةHIRATAلعينات تعلق لنا يؤكد ما وهذا ،
التلبيد بنسبة .المجهرية

الباحثين بعض بأعمال إليه توصلنا ما مقارنة أيضا المجهرية100. 99يمكننا الصلادة قياسهم عند ،
بين محصورة صلادة على فتحصلوا 9.467للميليت GPa10إلى GPaقارناها إن نتائج وهي بما،

الأهمية بالغة نتائجنا تعتبر إليه .توصلنا

ظهرت كلما المغنيزيوم أكسيد نسبة زادت كلما أنه فيكارس لأثر المجهرية البنية من نلاحظ كما
كبير العينةةتشققات .في
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IV.4.4الحراريةالخواص

IV.1.4.4تأثي النسبيردراسة الحراري التمدد معامل على المغنيزيوم أكسيد

عينات منأخذنا مختلفة تراكيز ذات الحرارةمختلفة درجة في وملبدة المغنيزيوم 1600أكسيد °C،
الحرارةوقسنا درجة و الغرفة حرارة درجة بين النسبي الحراري التمدد معامل كما،C°1350لها

المنحنيات في مبين لكل)IV.10.4وIV.9.4(هو عليه المتحصل الحراري التمدد معامل وقيم ،
الدرجة و الغرفة حرارة درجة بين 1350عينة °Cفي أدناهمدونة .الجدول

MgOM0M1M2M3تركيز

α (1/°K) ×10
-65.544.254.54.75

المغنيزيومنلاحظ تركيز بدلالة الحراري التمدد معامل تغير منحنى أن،)IV.11.4الشكل( من
الحراري التمدد المجاليتناقصمعامل غاية%0منفي إلى من%1وزنا تتزايدMgOوزنا ثم ،

جديد من أكبارتفاعقيمته إلاتركيز المغنيزيوم، فيسيد المغنيزيوم أكسيد نسبة ارتفعت مهما نسجل إننا
لكن المغنيزيوم، أكسيد إليها المضاف غير العينات من أحسن يكون الأخير هذا تمدد معامل فإن الميليت

نسبة كانت ضعيف،MgOكلما الميليت تمدد كان كلما أكدهصغيرة ما ،101وفريقهSOMYAوهذا
ت حوبالتالي كمواد استعمالاته الاستعمالـكون جيدة ما،رارية باحثيبمقارنة مع عليه نتحصلنا

إيجابيةأننانجد102رينـآخ جد نتائج حصلنا
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العامةةـالخلاص

الميليت مادة تحضير من تمكننا هو البحث هذا به نلخص أن يمكن ما أهم أية(إن من خالية
نوع)شوائب دباغ جبل كاولان من هذا(DD3)انطلاقا بإضافة وذلك المخبري، الألمنيوم أكسيد و

الميليت لمادة الستكيومترية الصيغة حسب إضافة( الأخير الألمنيوم%47,88أي أكسيد من ،)وزناً
الخليطحيث هذا كلييتحول ميليت الحرارةاًإلى درجة ساعتينC°1500عند .لمدة

عاليةبقمنا تلبيد بنسب تمتاز الميليت، من مخبرية عينات نسبيا،صناعة منخفضة حرارة درجات ،في
المسحوقبوذلك مكلسنة(تلبيد من)ألومينا+ كاولان حرارة درجات عند ،1500°Cغاية إلى

1700°Cعلى تحصلنا حيث الحرارة، درجة عند حجمية كتلة ساعات8لمـدةC°1700أعلى
بحـوالي 2.998g/cmقدرت

3
تلبيد( بنسبة النظرية%94,87أي الحجمية الكتلة .)من

تمو عليها المحصل للمواد الفيزيائية الخصائص تحسين المسحوقبهدف إضافةبا،سابقالمذكورتلبيد
مساعدة التلبيديتنشبهدف(مواد عملية من،)ط وزنية نسب بإضافة قمنا المغنيزيومأكسيدحيث

كلسنة من و(MgCO3)المستخلص علىالذي، يساعد مستقراً وسيطاً طورا التلبيد،عمليةيشكل
حصلنا حجمية كتلة أجفأعلى من كانت من%3تركيزلعليها الحراMgOوزنا درجة عند رة،

1500°C3.052بحـواليساعات8لمدةg/cm
3
تلبيد( بنسبة الحجمية%96,20أي الكتلة من

.)النظرية

خلال الملبدةالبنيةدراسةمن للعينات تركيزالمجهرية بزيادة أنه حبيباتMgOاستنتجنا تكبر
و عنالميليت، ناتجا هذا أن فييبدوا كماالحبيباتنموتسارع الطوركمياتدووجسجلنا، من كبيرة

من كبيرة نسب على تحتوي التي العينات في الحبييبة الحدود بين يبينMgOالسائل مما آليةأن،
السائل الطور بوجود كانت للعينات حدثت التي .التلبيد

والحراريةاتنادراسبأما الميكانيكية الملبدة،لخصائص تركيزللمواد من كل بزيادة أنه MgOوجدنا

د حرارةو الانحناء،, التلبيدرجة إجهاد وكذا المجهرية، والصلادة الضغط مقاومة من كل أماتزداد
من صغيرة وزنية نسب لها التي العينات في ضعيف فيكون الحراري التمدد زادMgOمعامل وكلما ،

الحراري التمدد معامل يزداد الأخير هذا وبالتاليتركيز أن، القول المغنيزيومأكسيدإضافةنستطيع
على :يعمل

الميليتتكبير• .حبيبات

الحجميةا• الكتلة من إضافات(لرفع دون بالميليت مقارنة عالية تكاثف .)نسبة

الميكانيكيةيحست• الخصائص .ن
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الخطي• الحراري التمدد معامل من .يخفض

النتائجتبين هذه ضوء أوليةبإمكانناأنهعلى كمادة دباغ جبل كاولينت الميليت،استعمال تحضير في
تبين أيضاًكما الميكانيكيةأنلنا و الفيزيائية الخصائص تحسين في ايجابي أثر المغنيزيوم لأكسيد

المحضر، نقترحوللميليت العمل لهذا الأنـوكتتمة إلى الدراسـة هـذه الأختعميم رىـاع
أخرىمع(DD2 , DD1)للكاولينيت أكاسيد مضافةاستعمال .كمواد
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ملخص

في أساسية كمادة المحلية الكاولان باستعمال وهذا الميليت ودراسة تحضير هو العمل هذا من الهدف

. التصنيع

البعد في صغرنا الإشكال هذا ولحل التلبيد، حرارة درجة تخفيض كيفية هي طرحت الني الإشكالية إن

عملي في حديثة تقنيات باستعمال وهذا الحدود أبعد إلى السحقالحبيبي توصلنا،ة لقد عيناتإلىو صناعة

ممتازة فيزيائية بخصائص و نسبيا منخفضة حرارة درجات دراسة،عند تم درجةتأثيركما من كل

الفراغات من التخلص و الحجمية الكتلة من الرفع على المغنيزيوم أكسيد تركيز و الزمن و الحرارة

المغلقة و ا،المفتوحة دراسة تمت الأخير في التصنيعو في المختلفة العوامل تأثير بينا و مجهريا لعينات

ذلك .على

مفتاحية ميليت: كلمات الميكانيكية،كاولان،تلبيد، الخصائص المغنيزيوم، أكسيد .ألومينا،

RESUME

Le but de ce travail est la préparation du mullite et l’étude de leurs propriétés physiques en

utilisant comme matière première le kaolin algérien. Le problème posé est comment réduire la

température du frittage. Pour résoudre ce problème, on a réduit la taille des grains jusqu’à

quelques dizaines de nanomètres en utilisant de nouvelles techniques de broyage. On a réussi à

élaborer des échantillons d’excellentes propriétés physiques à de faibles températures. On a aussi

étudié les transformations de phases du kaolin et du kaolin-alumina en fonction de la température

et du temps. On a aussi étudié l’effet de la température et le temps du frittage ainsi que la

concentration du Magnésia sur la densité et la diminution des pores ouverts et fermés. En fin on a

étudié l’effet des paramètres de frittage sur la microstructure.

Mots clés : Frittage, Mullite, Kaolin, Alumina, Magnésia, Propriétés mécaniques.

SUMMARY

The objective of the present study is to prepare mullite through reaction sintering and the analysis

of their physical properties using Algerian kaolin as initial matter. The faced problem is how to

decrease sintering temperature. To resolve the problem we have reduced the particles size till few

nanometers using new milling techniques. We have elaborated samples with excellent physical

properties within low temperatures. We have analyzed phase's transformations of the kaolin and

the kaolin-alumina versus temperature and time. Using the thermal treatment plots, we have

studied the effect of temperature and time of the sintering in the same way as the concentration of

Magnesia on the density and decrease of the closed and open porosity. In finish we have studied

the effect of sintering parameters on the microstructure.

Key words: Sintering, Mullite, Kaolin, Alumina, Magnesia, Mechanical properties
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