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 مقدمة

يعتبر الصلصال من المواد الاولية المتوفرة في الطبيعة بكميات كبيرة، و بفضل خواصه المتميزة 
النباتية و للعلاج، و قبل اكتشاف الصابون أستعمل  للزيوتفقد أستخدم منذ العصور القديمة كمادة مزيلة 

في تنظيف الصوف، كما أستعمل في صناعة مواد البناء و حفر الابار و العوازل الحرارية و الكهربائية، 
 المستحضرات الصيدلانية. بالإضافة إلى

و كبات المعدنية، تمتاز المواد الصلصالية  بخصائص فيزيائية و كيميائية تميزها عن المعادن و المر  و 
ذات أهمية كبيرة خصوصا في  وهيهذه الخصائص هي التي تحدد لنا مجالات استعمالها في الصناعة، 

كثير من المواد الحرارية لدرجة الذوبان العالية فل منها:المجال الصناعي، و من أهم هذه الخصائص نذكر 
قوة تحملها العالية سواء للضغط أو الشد أو  والطولي ضعيف جدا  هامعامل تمددو ،  C 0222°  تفوق

المميزات بالإضافة إلى معاملاتها الميكانيكية الجيدة، و الخدش في درجات الحرارة العادية والمرتفعة 
طوب أفران تحضير و صناعة المعادن )في التصنيع ة مكان لاحتلال ها أهلتالسابقة فهناك مميزات أخرى 

النووية، مساند لكثير من الأجهزة الالكترونية، عوازل كهربائية في تثبيت أسلاك و الإسمنت و المصانع 
 العالية النقاوة العاليةو في الطبيعة  الوفرة  ( و من بين هذه المميزات الكهرباء ذات الضغط العالي

ناقليتها  و، معامل عزلها الجيد للكهرباء و الكيميائي بتغير الظروف الفيزيائية و الكيميائية والإستقرار
  وأكسيد المغنيزيوموم   3O2(Al (المواد الشائعة الاستعمال، أكسيد الألمنيوم أهمومن  .الضعيفة للحرارة

  )2(ZrO الميليت و. 

صلصال الميكانيكية لل الحرارية ودراسة الخصائص الفيزيائية و ل محاولة جادةو يندرج بحثنا في 
  .م بحثنا إلى أربعة فصول رئيسيةس  حيث ق  المستعمل في صناعة آجر البناء،  

هذا الفصل إلى م يقسحيث قمنا بتعبارة عن دراسة عامة حول الخزفيات، و الذي هو و في الفصل الأول 
 لإحاطة بأهم الخصائص الفيزيائية و الكيميائية للمواد الخزفيةافي المحور الأول  حاولنا، أين  محورين

خصائصها و كذلك إلى تعريف المواد الأولية المستعملة و في المحور الثاني  ، كما تطرقنا  بصفة عامة
آليات التحولات  كذاو  خصص لدراسة عملية التلبيد و آلياته ،فو في الفصل الثاني ، تحولاتها الممكنة

  .االطورية  و هذا بثبوت درجة الحرارة و تغيره
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المتبعة و الأجهزة المستعملة و كذا المواد الأولية  يبيةفي الفصل الثالث تطرقنا إلى الطرق التجر  أما
و الفصل الأخير فقد خصصناه لعرض النتائج المحصل عليها، حيث  ،المستعملة خلال هذا البحث

الاشعة انعراج  وXRF) ) الدراسة التحليلية  للمواد الأولية بواسطة فلورة الاشعة السينيةعرضنا فيه  
بعدة  أجهزة  ، و كذا دراسة التحولات الطوريةFTIR) ) الأشعة تحت الحمراءو مطيافية  (DRX) السينية

 التمدد الحراري التفاضلي و (DRX) الاشعة السينية و FTIR))  منها: مطيافية الأشعة تحت الحمراء
(DL) الكتلي و كذا التحليل الحراري المسعري و  (DSC/TG) و التأكد من ماهية الأطوار بواسطة ،

دراسة  البنية المجهرية بواسطة   ، و(DRX)  الاشعة السينية و  FTIR)) الأشعة تحت الحمراءمطيافية 
و  HV  صلادةال ) بدراسة الخصائص الميكانيكيةأيضا كما قمنا ،  (MEB)  المجهر الالكتروني الماسح

  m و  nالتبلورمعاملات و  Eaحساب طاقة التنشيط قمنا بو أخيرا ، نعة صللمواد الم( E معامل الثنى

بالاعتماد على و هذا  كذا آلية التلبيد للصلصال و  β الى α من للكوارتز لية التحول الطوريآلمعرفة 
التحليل الحراري التفاضلي بثبوت درجة  نتائج المعالجة الحرارية بمختلف سرع التسخين بواسطة جهاز

 الحرارة و عدم ثبوتها. 
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الى محورين حول الخزفيات ينقسم الفصل الأول و المخصص للدراسة المرجعية 

الفيزيائية و رئيسين: المحور الأول تناولنا فيه تعريف الخزفيات و أهم خصائصها 

أما في المحور الثاني فقد تطرقنا لأهم  ،الكيميائية، كما تطرقنا الى مراحل تحضيرها

     . الخصائص الفيزيائية و الكيميائية للصلصال



 عموميات حول الخزفيات                          الفصل الاول                                                
 

~ 4 ~ 
 

 

 

 

 

 المحور الأول
 عموميات حول الخزفيات

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 عموميات حول الخزفيات                          الفصل الاول                                                
 

~ 5 ~ 
 

I.1. عموميات حول الخزفيات  

I.1.1. اتتعريف الخزفي 

عني يي ذال و (keramo ) كيراميكوسالإغريقي  الاسممن  )السيراميك( الخزفياتشتق اسم أ
 أو صلصاليةطبيعة  مواد ذات بأنهناحية التقليدية الويعرف من   المحترقة أو التربة المحترقة،المواد 

 احراري تهابعد معالج وصلبة تشكيل تصبح ذات بنية كثيفةلل عطي مع الماء عجينة قابلةيي ذالو  غضارية
صلبة تتكون أساسا من مواد غير معدنية و غير عضوية يتم الحصول عليها  وادم و هي عبارة عن [1]

 .3]. [2غالبا بالمعالجة الحرارية

 .2.1.Iخزفياتأنواع ال 

  الخزفيات الحديثة تقليدية وال هما الخزفيات رئيسين أساسيين نوعين تصنف المواد الخزفية إلى

.2.1.I1 .التقليدية الخزفيات 

عند مزجه  أو الغضار لصلصاال تحويل يعتمد علىو الذي فخار الفن صناعة  على أنهاعرف ت
مثل الكاولان   122%و 02تتراوح بين  فيهاتكون نسبة الطين  بكمية من الماء الى عجينة سهلة التشكيل،

 .[4-7] و الكوارتز... الخ سباردليو الف
 

.2.1.I2. الحديثة الخزفيات 

  AlN و  BeO و  SiC   (مركبات معدنية أو شبه معدنية على أنها الخزفيات الحديثةتعرف 
الموجودة في الخزفيات التقليدية مثل الشقوق و المسامات، و  عيوببسبب ال اكتشافهاتم و   (،....ZnOو 

في معظم الأحيان التي أثرت عليها سلبا من الناحية الصناعية، و يتم الحصول على الخزفيات الحديثة 
والكيميائية و الحرارية و الضوئية الفيزيائية  هالخصائص نظراو  عن طريق المعالجة الحرارية أو الكيميائية

 و الميكانيك :مثل المتعددة التطبيقات التكنولوجية من الكثير في فهي تدخل بائية المذهلة،و الكهر 
كما هو موضح في [8.4-9] النووية  الصناعات و الضوء و الجراحة و الإلكترونيك و ةالكهرو تقني.....

 (.I.1 ) الجدول
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 [10]و تطبيقاتها الخزفية التقنية : أهم المواد (I.1)  الجدول

 

 أمثلة مجال الاستخدام

 BeO, AlN3O2Al , عازل شرائح الكترونية() الكهرباء

)المكثفات و المرشحات و محولات  الالكترونيك
 الطاقة و أنصاف النواقل(

)PbZr (, PZT3BaTiO 

, SiC, ZnO3BaTiO 

3O2Al ,2ZrO 

)أجهزة الاستشعار و وحدات الذاكرة و  المغناطيس
 الممغنطة(الاشرطة و الاقراص 

3O2Fe -, ZnO 4O3Fe 

3O26 Fe -(Pb, Sr) O  

2, CrO3O2Fe 
و   أدوات القطع و قطع المحركات) الميكانيك

 ( الكواشط

WC - Co, TiC, TiN 

, SiC3O2, Al2SiO 

)أربطة الكسور و المفاصل الصناعية  الطب الحيوى
 للعظام أو الأسنان(

, C / C2, ZrO3O2Al 

 

الوقاية من الاشعاعات و  الوقود وجدران) النووى
 أنظمة التحكم و المراقبة(

2/ PuO 2, UO2UO 

3O2, Gd2BN, EuO 

C, C, SiC4, B3O2Al 
 SiC3O2Al , مقاومة الصدمات() العسكري

   

I.1.3. للخزفيات الكيميائية الطبيعة  

 و معدنية مركبات لاهي عبارة عن و  بلورية لا بلورية أو بنية ذات صلبة مواد هي الخزفية المواد
 أو مع، اوتركيباته المعادن أشباه من عناصرعلى  إلا حتويت أنلا يمكنها ، وهي [ 11.12] لا عضوية

 تكافؤية -أيونيةأو  افؤيةــــــتك الكيميائية ذات طبيعة طـــــــــالرواب نأأي  ،المعدنية العناصر أو أكثر من واحد
 .تالمكونة للخزفيا والمعادن المعادن أشباهالتركيبات بين  أهم (.I2) ولدالجيبين حيث  ،[13.12]
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 [12-14] المكونة للخزفيات والمعادن المعادن التركيبات بين اشباه أهم .I: (2 (ولدالج

 أمثلة للمركبات الكيميائية الطبيعة

 .حر ندمع شبه
 .دناالمع اشباه تركيب

 .ومعدن معدن شبه تركيب
 .دنامع ومجموعة معدن شبه تركيب
 .ومعدن دناالمع اشباه مجموعة تركيب
 ومجموعة ندامع اشباه مجموعة تركيب

 .دنامع

 (C)الكاربون 
 C)4(Bالبور  كربيد

 (NAl)الألمنيوم  نتريد

   السبينال مثل اكاسيد تركيب
3O2Al.MgO 
      F3(PO4)5Ca اباتيت فليور

     O2K.3O2.Al24SiO السيليكات مركب

 

.4.1.I   لخزفياتاخصائص 

.4.1.I1 . البلوريةالروابط 

عالية، والتي ميزتها عن باقي المواد الصلبة الكيميائية ال و مواد الخزفية بمقاومتها الحراريةتتميز ال        
حيان في بعض الأ يونية والأأو  ةكافؤيتالطبيعة القوية ذات ال بلوريةال هاروابط إلىرجع أساسا ، و ت[15]

يبين  (I.3)الجدول  و ،[16]وهي المسؤولة عن تماسك المواد  كافؤيةالتو يونية الأتجمع الرابطتين معا 

 .الربط لبعض المركبات طاقات

 [17.18]المركبات  لبعض الربط طاقات : (I.3) الجدول

 Si-C Si-Si Si-O B-N C-C الرابطة

 3.38 2.30 4.60 4.55 3.60 (ev) الطاقة
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I..1.1.4.1 الأيونية الرابطة 

  روابطال على نسبة كبيرة من   …)2ZrO ،2TiO،3O2Al 2UO( مثل الخزفية الأكاسيد تحتوي
 مما الأوكسجين لأيونات على الكتروناتها المعدنية الكاتيونات تتخلى  عالية حرارة درجات عندو  يونية،الأ

 .[20.19] حرة الكترونات توفر عدم الى يؤدي

I..2.1.4.1 يةكافؤ الت الرابطة. 

الرابطة الأكثر شيوعًا في المركَّبات العضوية، وتتضمن تشارك الإلكترونات بين ذرتين، وهي 
نجدها  ، وويشكل الزوج الإلكتروني المشارك فلكًا جديدًا يمتد حول نواتي كل من الذرتين لإنتاج الجزيئة

 روابط هي و الكربون مركبات بعض و البوريرات و النتريدات و كالكربيدات الحديثة الخزفية المواد في
 .[20.19] الأيونية من الروابط قوةو هي أكبر  تكافئي نوع ذات نسبيا قوية

.4.1.I2 . هربائيةالك ناقليةال 

 نصف ناقلة ضمن شروط معينة، أومواد ناقلة  إلى  الكيميائية هالطبيعة روابط تبعا المواد الخزفية تصنف
يبين   (I.4)الجدول ، و [22.21] بر مواد عازلة كهربائياتتعلكن لتغلب الروابط التكافؤية فان الخزفيات 

  .لبعض المواد الخزفية الكهربائي  ثابت العزلقيم 

 [14] (  KHz 104) لبعض المواد الخزفية عند الترددالكهربائي ثابت العزل  :(I4.) الجدول

تالكورديري الميليت NaCl Li F MgO Al2O3 ZrO2 المركب نالبورسلا   

 العزل ثابت
 الكهربائي

5.9 9.0 9.6 10.6-8.6 8.8 17-15 5.4-4.5 6-2 

 

4.1.I .3. الخصائص الميكانيكية    

مرونة عالية، وهذه القوة لا تسمح يميائية التي تنتج عنها معاملات الك تهاقوة رابطبتتميز الخزفيات        
 اللازمة القوة) قصفة مواد أنهابكما تتميز ، البعضمستويات البلورية بالنسبة لبعضها بحدوث انزلاق لل
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درجات  هذه المواد في مجال لدونةو  ،[23.22] ها(لكسر  اللازمة القوة من أكبر العينة في لدن تشوه لخلق
 )I).5 الجدولو  ،[25.24 ]((I1.شكل))ال موضح في هو بالمعادن كماتها الحرارة العادية غائب مقارن

 .الخزفية معامل الصلادة و معامل المتانة لبعض المركباتقيم يبين 

 .[26]لبعض المركباتمعامل الصلادة و معامل المتانة  :)I).5 الجدول

 الميليت NAl C4B TiC 3O2Al المركب

(GPa) 15-10 19-15 02 15 11 معامل الصلادة 

(MPa√m) متانةمعامل ال  3–3.5 3–3.5 2 4.5-3.5 3-1.1 

 

 
 [25]التشوه للمواد الخزفية و بعض المعادن و شدمنحنى ال (:I.1)الشكل 

 

4.1.I .4. الحرارية صائصالخ 

الحراري  تمددها معامل و الحرارية، ناقليتها هي الخزفية للمواد الحرارية الخصائص إن أهم
 الخزفية المواد و معظم ، Ⅽ° 1422 [27] عالية تتجاوزانصهار  حرارة الضعيفين، كما تمتاز بدرجة

 لذلك تكافؤية  -أيونية أو تكافؤية أو أيونية كانت طبيعة روابطها القوية إلى يعود هذا و حراريا عازلة
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 يبين قيم) I) . 6الجدولو  .[19.12] مالزركونيو  و السيليس مثل حرارية كعوازل المواد هذه تستعمل
  .الخزفية الموادار بعض هانصات درج

 [28]  : درجة انصهار بعض المواد( I.6) الجدول

 CaO 2OTi MgO 3O2Al 2SiO المركب

درجة 
 (°Ⅽ)الانصهار

2625 1441 2640 0202 1022 

 

I.1.1. تطبيقات الخزفيات 

المضادة )كثير من التطبيقات منها فوهات المواقد والسترات الباليستية اليستخدم السيراميك في 
وزرع الأعضاء مثل العظام الاصطناعية وزعانف مراوح محركات وقود اليورانيوم  وكرات قنابل (للرصاص

 .رؤوس القذائف الطائرات و

في التطبيقات الكهربائية  و واستعمل الخزف كذلك في المحركات و الاتصالات البصرية 
 .يةالكهروكيميائلأقطاب الكهربائية وبعض التطبيقات ا الالكترونية و في الدوائرو  الضوئية و الركائز

قديما، من اجل معامل عزلها الكهربائي و حاليا تسمى بالخزفيات  الالومينا كما استعملت
فعلى سبيل المثال عامل العزل  تلعب دورا هاما في المجالات التكنولوجية الحديثة هي الكهروالكترونية  و 

 غليفمن اجل ركائز التعبئة و التأهلتها لاستعمالها خزفيات لهذه ال و الخواص الحرارية الممتازة
و السبب الأساسي في استخدام هذه المواد في كثير من التطبيقات يرجع أساسا إلى  ،[29]الالكتروني

لتآكل لو قوة مقاومة  صلادةتملك  هاأن كماجيدة، الفيزيائية ال و ميكانيكية ال هاخواصوكذا سهولة تصنيعها 
 [.29]الصمامات  أدوات القطع و هذه التطبيقات، و تشمل درجة حرارة الغرفة في
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.6.1.I مراحل تحضير قطعة خزفية 

I.1.6.1  تحضير المواد الأولية 

 تتطلب تعديل في الخصائص الفيزيائية مثل حجم و التيمساحيق ال تعتمد هذه المرحلة على تحضير
تستخدم فيها و  لتحضير الجافا الأولىالطريقة  ،[30]لتحضيرلحيث تستعمل طريقتين  ،الحبيباتل شك

 انطلاقاوذلك الرطب  تحضيرالالطريقة الثانية فهي  أما معالجتها حراريا،خلطها ثم  مواد خام يتم سحقها و
 .Sol-Gel( غروي)محلول  المحاليل الهلاميةملاح أو طريقة الأذوبان كمن محاليل متجانسة 

I.2.6.1  تهيئة المسحوق 

يتم فيها سحق المواد الاولية ، حيث تعتبر مرحلة تحضير المسحوق من اهم مراحل التلبيد
ن صغر حجم الحبيبات يخلق لنا مساحات كبيرة للتلامس لاذو حبيبات صغيرة للحصول على مسحوق 

 آليةومن اكثر التقنيات استعمالا هي   ،[21] فاض درجة حرارتهخان مما يؤدي الى تنشيط التلبيد و
يحتوي على الذي سطواني الالها داخل التجويف امراد استعماليتم وضع المواد  ، حيثالسحق بالكريات

الألومين أو الفولاذ المعالج، و تتم عملية السحق في وجود سائل مثل الماء أو مصنوعة من  تكونكريات 
كما هو  ،[21] د يكون ثابتا أو مهتزا بسبب وجود نوابض مرنةالإيثانول، تدور الأسطوانة حول محور ق

 (.I.0)في الشكل 

 

 [21] تقنية السحق بالكريات(: I-2الشكل )
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I.3.6.1 لتشكيلا 

ء المواد الاولية شكلا معينا وفقا للخصائص المطلوبة للمنتج النهائي  تتم في هذه المرحلة اعطا  
ضغط على فيها ومن تقنياته هو الكبس المحوري حيث يتم التشكيل عن طريق الة ضغط مناسبة يطبق 

خير نحصل على عينة متماسكة بشكل الافي  داخل قالب خاص يسمح بتشكيله والموجود  مسحوق ال
 .[30]لمعالجتهان كافي يسمح بنقلها للفر 

I.1.6.1 لتلبيدا 

حيث تتحول فيها العينات المشكلة من تلبيد ال مرحلة هي صناعة الخزفياتمراحل  أهمان من 
تكون  بياسعند درجات حرارة عالية ن هابعد معالجمادة صلبة ملتحمة إلى مسحوق مضغوط غير متماسك 

ذا تقلص كثافة القطعة الخزفية و كيادة في ز ن ياالأح ا التحول في أغلبذا، يرافق ههوبانذة جأقل من در 
 خزفية.مراحل تحضير قطعة  يلخص  (I.3) الشكل و  ،[21]الخارجية  في أبعادها
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 [31] مراحل صنع قطعة خزفية :(I.3)الشكل 
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  الثاني محورال

 

لبعض المواد الخزفية عامةدراسة   
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I.2 .الصلصال  

I.1.2.  تعريف الصلصال 

"ارغوس"  الكلمة مشتقة من يه التي" و argilos"الكلمة اليونانية  منصلصال الاشتق مصطلح 
جسيمات دقيقة من سيليكات الألومين  على أنهبصفة عامة و يعرف ايضا   ،[32-34] والتي تعني ابيض

ناحية الما من أ، [36-43]مختلفة  اتجاهات تتموضع في  µm0 متوسط بعدها الحبيبيلا يتعدى  ميهةالم
لديها بنية بلورية صفائحية من السيلكات و والتي  ، فيلوسيلكاتيةالمجموعة المن معادن  والمعدنية فه

 .[36-43] الهيدروكسيدات

I.2.2 . للصلصال البنية البلورية 

 الوجوه بنيوية رباعية اتذات وحدشرائحية مشكلة من طبقات  أويملك الصلصال بنية صفائحية 
(Tétraédrique) وجوهأو ثمانية ال ((Octaédriques،  بنيوية  اتوحدمن  الأولىطبقة الحيث تتكون 

عبارة عن أربعة ذرات من وهي  ،[45.44] (4SiO) يليسسلل  (Tetrahedron) الوجوه ةرباعي
الرؤوس تحتل ذرات الأوكسجين ، أين (رباعي الأوجه)تكون في شكل هرمي ثلاثي القاعدة الأوكسجين 

الوحدات  طالأوكسجين، وترتبالفراغ الموجود بين ذرات  (Si+4)السيليس ، بينما يشغل أيون  ةالأربع
ذرات الأوكسجين القاعدية بشكل هرمي  معالوجوه عن طريق الاشتراك  ةرباعيالالسيليس المتتالية من 

 ثمانية الوجوه بنيويةالة الثانية للوحدة طبقالب (الأكسجينبعة )اتوصيل القمة الر  يتم بينما ،((I. 4)الشكل )
 اشكل هرمت   OH)-( هي عبارة عن ستة ذرات من الهيدروكسيلو  .2[Al(OH)6[ بسيتيبالج ةمثلالم

شكل ثماني  رؤوستشغل  OH)-(  ذرات الهيدروكسيلو ه، و ثمانية الوج له قاعدة رباعية و امزدوج
وحدات ثمانية الوجوه أفقيا بالاشتراك الوتتشابك  متموضعا في مركز الثماني  3Al+  الأيون ويوجد ،الأوجه

 .[46]في الهيدروكسيل مكونة صفيحة
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  [47] ( Clay Minerals) الطينيةهياكل أنواع مختلفة من المعادن  (:I.4)الشكل

I.3.2 . ف المواد الصلصالية يتصن 

 (T)السطوح  ةرباعيالو  (O)السطوح  ةثمانيالالطبقات  عدد رئيسية حسبنميز ثلاثة أنواع 

 .[49.48.28] ((I.5))الشكل 

 ةالسطوح وطبقة رباعي ةطبقة ثماني يتكون من  :(1:1أو ) (T-O) الرباعي الثمانيالاول نوع ال -1
 .، وهذا النوع يتوافق مع مجموعة الكاولينيت Å 7.1 حواليلصفائحي و البعد ا .السطوح

السطوح  نيةاطبقة ثم عبارة عن وهو  :( 1:2أو )(T-O-T)  الرباعي الثماني الرباعي الثاني نوع ال -2
ويوافق  Å 15 إلى Å 10  منلصفائحي وتتميز بالبعد ا ،بطبقتين رباعيتي السطوحمحاطة 
 .Montmorillonite  مونتوريونيتلا و ليتفرلبيا مجموعة 

 نوع من المعادناليتميز هذا : ( 1:1:2أو ) (T-O-T-O)نوع الثالث الرباعي الثماني المضاعف ال -3
هذا  ، Å 14حوالي  لصفائحي، البعد اTOTتميز نمط  تيثمانية الوجوه مع الطبقات الال تهطبق بارتباط

 .Chlorite النوع يتوافق مع مجموعة الكلوريت
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إن التغير في السمك بين الطبقات  ينتج عنه خليط منتظم او غير منتظم من الصلصال المنتمي 
طبقات استخدم كمعيار لتصنيف الإلى المجموعة المذكورة أعلاه، وقيمة هذا التغير في الأبعاد بين 

برينديلي ان هذا التصنيف مستخلص من عمل  I.5)) كما هو موضح في الشكل 1: 0يلوسيليكات فلا
و  كلوريت و الايليت و  واهم المجموعات في الصلصال هي: الكاولان (1605)وماكنزي  (1666)

  .السمكتيت

 

 [28] بنية معدن الصلصال: )I) 5 .الشكل
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I .1.3.2.  4( الكاولانمجموعة(OH)  5O2Si2Al(:    

، وتعتبر أساس [51.50]اسم أشتق من اسم مدينة صينية، أين تم استخراج هذه المادة لأول مرة  الكاولان 
الخزف الصيني المسمى البورسولان و الكاولان مادة متواجدة في الطبيعة على شكل صلصال أو طين في 

قليلا ) أصفر،  ةأو ملونالقشرة الأرضية، يميل لونها إلى الأبيض، وفي بعض الأحيان تكون رمادية 
كما أنها ،  [53.52] بها بعض الشوائبو  وهذا بسبب تواجد المواد العضوية أحمر، برتقالي أو أخضر( 

وزنها  و 5O2Si2Al(OH)4سهلة التفتت أي نستطيع تكسيرها أو تفتيتها، صيغتها الكيميائية هي: 
 .3g/cm 0.6[54] و  2.1تتغير قيمتها ما بين ف ، أما كتلتها الحجمية النظريةg/mol 258 المولي:

، وهذا  O2. 2H2. 2SiO3O2Al الفخار يطلق اسم الكاولينيت على الجزء المتبلور من مادة الكاولان و
و إلى ، O2H من % 1166و  2SiOمن  % 4666و  3O2Alوزنا من  % 39,5: يوافق النسب التالية

فهناك نسب معينة من الشوائب وهي في العموم الكاولان العناصر الأساسية المكونة لمادة هذه جانب 
. تلعب هذه الشوائب دورا مهما في 2TiO و O 2Kو O 2Naو CaO و  MgO مثلعبارة عن أكاسيد 

 . خفض درجة حرارة التلبيد

 

 [55] بنية الكاولان :)I).6  الشكل
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I.2.3.2.  الايليتمجموعة O)2,(H2[(OH)10O)(Al,Mg,Fe)2(Si,Al)4O3(K,H   

محل جزء من  للألمنيومحيث هناك احلال جزئي  2:2نظام الشبكي اليصنف الايليت في            
تعادل الشحنات بدخول البوتاسيوم تو  ،(Smectite) السمكتيتهو في  السيليس في الطبقة الرباعية كما

 10Å المسافة بين صفائحفي الشبكة البلورية وينتج عن ذلك ضيق يؤدي الى ثبات و هذا الأخير بينها، 
يوضح الينية البلورية  (I .0) الشكل و   3g/cm 60.6 و 0.10 و كتلتها الحجمية تتغير قيمتها ما بين، 

 .لمجموعة الإيليت

 

 [56] يليتبنية الا :( I.0 ) الشكل

I .3.3.2.  8مجموعة الكلوريت](OH)10[(Si,Al)4O 6(Mg,Al,Fe) 

 تيورية من طبقتين رباعيلالب شبكتهامن كلمة يونانية معناها اخضر وتتكون  اشتق الكلوريت           
 لاسلــــــس عن بارةــــهي ع و )Brucite (البروسيت  من ةـــطبق ة معــــــمتعادل وهـــــالوج ةثمانية ــطبق والوجوه 

ماء بين وحداته مما الحتوي على ي لا ، وتاتقوم بالربط بين هذه الوحد ، حيث6 ((Mg (OH)4 من
 .(I.4)الشكل كما هو موضح بيجعله ذو طبيعة غير ممتدة 
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 [57] الكلوريت بنية: (I.4) الشكل

 

I .1.3.2. السمكتيت موعةجم: O2, nH20) O2/3, Mg10/3(Al 8Si 4OH)( 

وطبقة   رباعية الوجوهتتكون من طبقتين يمتلك بنية بلورية عبارة عن فيلوسيليكات  هوالسمكتيت         
 . (I.6 )الشكل [58] 1:0في النظام الشبكي  صنف تو  )فيلوسيليكات( ثمانية الوجوه

 

 [59] بنية السمكتيت :(I.6 ) الشكل
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I .1.3.2. 8 2 لفيرميكوليتا  مجموعةH,(OH)422(Mg,Ca)0,7(Mg,Fe,Al)6(Al,Si)8O  

ثمانية الوجوه يسود فيها الطبقة الحيث ان  شبكة بلورية شبيه ببنية الايليتيملك الفيرميكوليت            
، وهذا الاحلال مسؤول يسليل متماثل بين الالمنيوم والسالالمنيوم وفي الطبقة  الرباعية الوجوه يحدث احلا

ماء مع كاتيونات المغنزيوم  وبعض الالمعادن كما ان جزيئات جة كبيرة عن وجود الشحنة السالب في بدر 
 فرغات الداخلية وهي تعمل على تماسك الطبقات ببعضها البعض.البقوة في الكاتيونات الاخرى تمتز 

 (I 12 .)لالشك

 

 [60] لفيرميكوليتابنية  :(I 12 .)لالشك

 

I2.4. .المواد الصلصاليةلأهم أنواع ة كيب الكيميائياالتر 

الطريقــة التــي يســتخدمها الصــناعي فــي معالجــة  تعكــس   للمــواد الصلصــالية ةالأكاســيد المكونــان 
فــي الطــين الطبيعــي تكــون هــذه ، فعــن طريــق الزيــادة او النقصــان فــي درجــة حــرارة المعالجــة ، و هــذاالعينــة

ليســت فـــي شــكل أكاســيد و لكــن فـــي شــكل أيونــات، و الجـــدول  (Si ،Al ،Mg ،Fe)العناصــر الكيميائيــة 
(I.6) [.61ية ]صلصالمن المواد الأنواع لثلاث ة كيب الكيميائياالتر  يبين 
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 (Ⅽ من المواد الصلصالية )نسبة مئوية وزنيةأنواع لثلاث  التركيبة الكيميائية: (I.6جدول )ال

[62.61] 

 

 الكاولينيت الايليت السمكتيت
نسبة مئوية 

 وزنية
45,12  - 50.55 49,26  - 54.26 44.41 - 46.62 

 

2SiO 

15,96  -28,24 24,90  - 04.60 37,02  - 10.40 3O2Al 

0,06  -6,35 

 

0,78  - 6.02 

 

0,27 - 2.60 

 

3O2Fe 

0,30  -0,95 0,57 - 1.02 0,06 - 2.11 FeO 

2,32  - 6,53 2,00  - 4,4 0,24  - 2.40 MgO 

0,50   - 3,28 0,00  - 0,69 0,13  - 2.50 CaO 

0,11  -0,60 6,08  - 7,98 0,49  - 1.46 O2K 

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

 

0,05  - 2.44 

 

O2Na 

0,10   - 0,32 0,05 - 1,02 0,18  - 1.06 2TiO 

7,46   - 8,53 6,03  -7,88 12,18  - 14.00 O2H 

 

I2.5..  خصائص الصلصال 

I  1.5.2 خاصية الانتفاخ 

زيادة ان خاصية دخول الماء بين الوحدات البلورية تؤدي الى توسع هذه الوحدات و الى          
و يتوقف مقدار الانتفاخ على كمية و  .البعد بين الوريقات العنصرية فيما بينها و بهذا يحدث الانتفاخ

محتوية على الصوديوم ال هي بكثرة القابلة للانتفاخالمعادن الصلصالية  من بينف الصلصال،نوعية 
. و بما أن ضم الماء يمكن أن يحدث داخل البلورات أو يمتص على سطوحها، المتبادل بكمية كبيرة

  .[63] أثر على خاصية الانتفاخ للأتربةتركيب المعدني للفان 
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I  2.5.2 خاصية الامتزاز 

التغيير الذي يحدث في تركيز المواد على السطح الفاصل بين على أنه الامتزاز يعرف           
عملية امتلاء سطح  ان ظاهرة سطحية تجرى على سطوح الصلصال الفاصلة فيما بينها والطورين، و هو 

الامتزاز الشائعة في  خاصيةبتناقص الطاقة الحرة السطحية، و ترتبط الصلصال بجزيئات المواد الأخرى 
و كما  .(المواد على الطبقة السطحيةالذي يحدث فيه زيادة في تركيز )  هي الامتزاز الايجابي  التربة
بالتالي كلما زادت مساحة السطح، كلما كانت  وارة عن ظاهرة خاصة بالسطح، بع ن الامتزاز ايبدو 

 .[63] الصفات الامتزازية أكثر أهمية

I  .3.5.2 خاصية الامتصاص 

الطبقات  هو عكس الامتزاز حيث تخترق الجزيئات و الايونات الممتزةالامتصاص               
 .ل به مع مكونات الطبقات الداخليةالسطحية، و تتفاعل طبيعيا أو كيميائيا مع مكوناتها بالقدر الذي تتفاع

I  .4.5.2. خاصية التبادل ألايوني 

تيونات القابلة الكا، و بما أن صلصالدورا هاما في تحديد الخواص الفيزيائية لل إن للايونات             
شحنة مضادة لشحنة الصلصال فمن المهم معرفة تأثيرها على هذه الخواص، غير أنه أثبتت تملك للتبادل 

، و كذلك في تفرق و تجمع صلصاليةالدراسات أن للأيونات تأثيرا على التوازن الكاتيوني في المحاليل ال
   . [63]البناء ةيثبات، و بالتالي تؤثر على صلصالالغرويات في ال

I  .5.5.2 خاصية التبادل الكاتيوني 

بما أن الصلصال يحمل شحنة سالبة، فانه يحتفظ حول جزيئاته  على مجموعة من              
،  H، +K  ،2+Mg ،  +Na  ، 2+Ca+مثل:حركتها.  في  الجزيئات  هده  ترافق   الكاتيونات التي 

2+Zn،2+Cu ،4+NH 2+Mn ، 3 و أخيرا الألمنيوم+Al    إن هذه  بكثرة في الأراضي الحامضية.الموجودة
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الكاتيونات جميعا قابلة للتبادل، أي أنها تستطيع الاشتراك في عملية التبادل العكسية مع الايونات موجبة 
 . [65.64]صلصالية محاليل الالالشحنة و الموجودة في 

لذان  يتميزان بحجم كبير نسبيا لان هذه الظاهرة واضحة في حالة البوتاسيوم و الامونيوم، ا             
  (.Å 1.41و للأمونيوم    Å 1.11)نصف القطر للبوتاسيوم 

I2.6.. استخدام الصلصال في صناعة الخزفيات 

استخدم الإنسان المواد الصلصالية منذ القدم في صناعة مواد البناء والفخاريات،               
أصبح الركيزة الأساسية في ميدان البناء  (3O2Al) ومينملو الأ (2SiO) السيليسفالصلصال الغنى ب

، ومينملالأ س و سيليالوالخزف الصحي، و صناعة المواد الصيدلانية، و معظمها يتم الحصول عليها من 
و يتكون الصلصال غالبا من خليط كبير لمجموعة من المواد ذات أبعاد حبيبية مختلفة. و كذالك 

تتميز المواد الصلصالية بوجود نسبة مهمة  من حبيبات و . مختلفة لامتلاكه خواص فيزيائية وكيميائية
إن  ارتفاع  المساحة  النوعية  .شوائبالالفيلوسيليكات ذات البنية الورقية، وتحتوي  على مواد أخرى ك

تسمح للطين مع الماء  ،على السطوح القاعدية والبنية الصفائحية Si-O-Si  المحددة وغياب الرابطة
 .  [66] إعطاء عجينة سهلة التشكيل، كالقطع البلاستيكية

متجانسة )و التشكيل  إن إنتاج الخزفيات يعتمد إلى حد كبير على خاصية سهولة التحضير        
 .و يتم تصنيف الصلصال الكاولينيتي غالبا حسب نسبة الألومين التي يحتويها ومستقرة(،

يستخدم في صناعة الأواني الفخارية والخزف  Ⅽ <30 3O2(Al (يحتوى على النسبة الذىالصلصال -
  الصحي

  .يكون غني بالكاولينيت (Ⅽ<40  3O2<Al 15)يحتوى على النسبة  الذيالصلصال - 
 . يستخدم لصناعة المواد الحرارية (Ⅽ > 403O2lA)يحتوى على النسبة  الذىالصلصال -
 
I2.7.. سلييسال 

دخل في الأكثر أهمية نظرا لتعدد ب نَاه  البلورية وي  الأوكسيدية مركباتال من بين سالسيلييعتبر 
في  ناتعقيداً وغن أكبر أصناف المعادن وأكثرهامن  وه و  [67].السليسيوم الأوكسجينعنصري  تركيبه

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D8%B1%D9%83%D8%A8
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%D9%84%D8%A3%D9%88%D9%83%D8%B3%D8%AC%D9%8A%D9%86
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%D9%84%D8%A3%D9%88%D9%83%D8%B3%D8%AC%D9%8A%D9%86
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D9%8A%D9%84%D9%8A%D9%83%D8%A7%D8%AA#cite_note-]%D8%A7%D9%84%D9%85%D8%AC%D9%85%D9%88%D8%B9%D8%A9-1
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و  ، في الخزفياتمن المواد الخام الهامة و المستخدمة بكثرة  سالسيلي و، الإطلاق على يةقشرة الأرضال
 و )الوفرة في الطبيعة(  وتكلفتها المنخفضة عالية،ال هاانصهار  درجة حرارةو  ،يرجع إلى قوة صلابتها هذا 
 :أساسيتين حالتين على السيليس يوجد

 :حالتين على تكون و  2SiOجافة  حالة-
 .)كريستوباليت و تريديميت و )كوارتز لها ثلاث حالات تآصلية متبلورة والحالة ال -أ

 .زجاجو تتمثل في ال بلوريةالحالة اللا -ب
  4أو 3 تساوي ما غالبا و متغيرة nأين تكون   2O.SiO2nH  :مميهةال  حالةال-

)وردة  تكوين الصخور في كبيرة أهميةمما يكون له  الماء وجود حالة فيو يتحول السيليس إلى عجينة 
 .الرمال(

 

 
 

سالسيلي I .7) بنية   ) الشكل      

 

 

 

 

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D9%82%D8%B4%D8%B1%D8%A9_%D8%A7%D9%84%D8%A3%D8%B1%D8%B6
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D9%82%D8%B4%D8%B1%D8%A9_%D8%A7%D9%84%D8%A3%D8%B1%D8%B6
https://www.marefa.org/%D9%85%D9%84%D9%81:Silicate-double-tetrahedra-2D.png
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 الخصائص البلورية للسيلبس

 الكوارتز -أ

 33.3Ⅽو  ومليسيمن الس 4Ⅽ..7ليس النقي، يتكون من يهو عبارة عن ثاني أكسيد الس     
من تركيبة  22Ⅽ، حيث يشكل ، و يعد الكوارتز من المعادن الاكثر شيوعا في الطبيعةمن الاكسجين

رانيت و الرايوليت و الج فهو مكون أساسي للصخور النارية الحمضية مثل : الطبقة السطحية للأرض
خور الرسوبية الرملية و كذا في الصخور ن الكوارتز معظم حبيبات الصو  كَ البجماتيت، كذلك ي  

عند  gcm 2.649-3 و C 0°عند  gcm 2.651-3   المتحولة مثل الشست و النيس، وتبلغ كثافته 
20 °C هما الكوارتز تحولان تآصليان، و لهα  الكوارتزوβ ،أين يوجد الطور α   في درجة الحرارة

عند درجة الحرارة  βو يتحول بدوره أثناء التسخين الى الطور المنخفضة ) درجة حرارة الغرفة(
Ⅽ°343  [68-76]و تحول عكوس. 

  التريديميت-ب

في الصخور البركانية وخاصة  نجدهالأهمية حيث  ةوقليل من المعادن النادرة  التريديميت يعتبر       
و  αبنسب معتبرة ويمتلك شكلين بلوريين هما التريديميت هذاو في النيازك ، كما أننا نجده الحمم

يمتلك   ،[Ⅽ° 1402 - 402] في المجال الحراريتحت ضغط عادي حيث أنه يستقر ، βالتريديميت

 و تبلغ كثافته حوالي ،فيمتلك شبكة سداسية βة مستقيمة، أما التريديميت يشبكة معين α التريديميت

32.26g/cm [10] . 

 الكريستوباليت-ج

و له  Ⅽ° 1422 لى منععند درجات الحرارة الا المستقر للسيليسالطور  الكريستوباليت هو       
 αحيث أن الطور المستقر في درجة حرارة الغرفة هو الطور ، βو  αتحولان تآصليان هما الكريستوباليت 

 و الذي له بنية سداسية βالى الطور   C 002°  الذي يمتلك بنية رباعية الشكل و يتحول عند درجة حرارة

[40.00].   
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أنواع التلبيد و العوامل  تناولنا في هدا الفصل ظاهرة التلبيد، حيث وضحنا بعض

، كما تناولنا أيضا المتحكمة في هذه الظاهرة، و كذا القوى والآليات المتحكمة في ذلك

التطرق للمعادلات الحركية التي بها يتم ، مع القوانين الحركية ولات الطورية التحو  آليات

 حساب طاقة التنشيط، و العوامل الحركية.
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.1.II التلبيد 

.1.II1. تعريف التلبيد 
 

 المشكلة من مرحلة في صناعة الخزفيات حيث تتحول فيها العينات و آخرأهم  التلبيديعتبر 
حراريا في درجات  المواد الاوليةذلك بمعالجة و ، وصلدة صلبة مادة إلى متماسك غير مضغوط مسحوق
 عبارة نظرية توجد ولا  ومتشعبة معقدة ظاهرة أيضا وهو .[-13] الانصهارحرارة  جةقل من در حرارة أ
 لوصف تطورات كمقدار الفجوات اختيار ويتم الظاهرة، هذه ترافق التي التحولات كل لخصت   محددة
 )مغلقة مفتوحة أو( الفراغات وشكل بأبعاد مباشرة تتعلق وكثافتها للمادة  الهندسية الأبعاد لكون الظاهرة
 و الفيزيائية الميكانيكية و)الخصائص  في د هو عملية تغييربيتلاليمكن القول أن  و ،المادة داخل ونسبتها

و  درجة الحرارةو ذلك بفعل مسحوق لل المكونة جزيئاتمن ال مجموعة أبعاد فيأيضا و ، (الكيميائية
 المادة أبعاد تغير كذلك يتعلق كما، [4] للمادة تفعيل آليات تقليل الطاقة الحرة الكليةب يقومالضغط الذي 

هي  والمادية المتغيرات بو تسمى  المادة بطبيعة متعلقهو  مامنها أساسية  بعوامل التلبيد عملية أثناء
هذه الخ )و ...السائل الطور تواجد وكذا حبيباتها وشكل والأبعاد للمادة التركيب الكيميائيبمتغيرات متعلقة 

 التلبيد بشروط متعلق منها ما هو و(،  تالمتغيرات تؤثر على انضغاط المسحوق والتكثيف ونمو الحبيبا
  [5].  الخ...المعالجة زمن و حرارة درجة و ضغط  من
 ا:هامن نذكر رھعدة ظوا التلبيد تصاحبهاعملية إنّ  

 الحبيبات نمو  نتيجة للمادة الإجمالية السطحية الطاقة في نقص. 
 الحجمية الكتلة في زيادة و للعينة الأولية الأبعاد في نقص. 
 بينها. التماسك شدة وكذا الحبيبات ببن الروابط عدد في زيادة 
 الميكانيكية الخصائص في تحسن. 

 

المراحل المتبعة في التلبيد    .2. 1. II   
 

 من المجهرية لبنيةا تطرأ على  التي تلتحولال تبعا  وذلك أساسية مراحل بثلاث التلبيد عملية تمر
 .II (1. [6]) شكلال كما هو موضح في (عالية كثافة ذات ) البلورات متعددة بنية إلى اتحبيبلل تجمع
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II1.2..1المرحلة الابتدائية . 
 

، بداية تشكل الأعناق الى  مما يؤديجزئي ال لتحامبالاالجسيمات المتلامسة تبدأ في هذه المرحلة         
، وتبدأ الفرغات المفتوحة في الظهور أين تصبح نسبتها كبيرة الى غاية نهاية نمو حـبيـبـيأي و لا يحدث 

في الفرغات المفتوحة و زيادة  طفيفة في الكتلة الحجمية هذه المرحلة، حيث تصاحبها تقلص ضعيف 
    .الظاهرية للمسحوق

 

II2.1.2.المرحلة المتوسطة . 
 

 أين  لمادة،صغير لبداية تقلص  و و الفراغات  للحبيبات بالتحام داخلي المتوسطة تتميز المرحلة        
تبدأ في الحركة و الانتشار حتى تصل  و التي تظهر بنية جديدة تتكون من حبيبات و فراغات مفتوحة. 

)زوال الفرغات المفتوحة( كثافتها من الكثافة النظرية  بالتكاثف و اقتراب إلى السطح مما يسمح للمادة 
نهاية هذه المرحلة تكون  فيو  ،غير منتظم للفراغات بنمومرحلة في عملية التلبيد و تتميز أهم وهي 

 قد تقلصت أقصى ما يمكن. عينةال
 

II.1.2.1. المرحلة النهــائيــة 

 

تلة من الك  % 09 حد معين )أي أكثر منالتكاثف إلى  ةتبدأ هاته المرحلة عندما تصل نسب  

تصبح هذه  ونسبة الفراغات المغلقة على حساب نسبة الفراغات المفتوحة  تزدادأين ، (النظريةالحجمية 
، و هذا يجعلها تتوقف عن و ما بينها وأكثر كروية، و هي موجودة داخل الحبيبات عزولةالأخيرة م
للمادة و الذي  أن يحصل نقل أكبر يجبتكاثف للمادة  ثو ، ولحدنهاية التلبيددلالة على  و هذا الحركة

  .يؤدي بدوره الى نزع الفرغات
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  [6]  التلبيد مراحل:  (II.1)الشكل 
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.3.1.II  التلبيدآليات 
 

 عمليةهذه ال لتسهل بسيطة نماذجفانه تم طرح عدة   للمساحيق، التلبيد ظاهرة دراسة لصعوبة را  نظ
 و ،[7.8]التلبيد عملية خلال المادة انتقال في تتحكم التي الآلياتو كذا تحديد  الصعوبات، من تقليلو ال

 .حركتها حول معطيات على صولالح بالتالي
د تحت يوالتلب التلبيد الطبيعي نميز نوعان من عمليات التلبيد و هما:من وجهة نظر التكنولوجيا، ف

عن طريق تطبيق ضغط  الأخر يتمو ميكانيكي،   إجهادأي دون تطبيق  هقيحقفالأول يتم ت الضغط،
 ، ونميز مسامية غيرخزفيات  ىلحصول علليتم استخدامه  الضغطالتلبيد تحت  ، إنخارجي أثناء التسخين

الطور  وجود الصلبة، والتلبيد ب في الحالةتلبيد عدة آليات  للتلبيد منها ال ئيةوالكيميا ئيةالفيزياالناحية من 
، تكون السوائل التي يتم تشكيلها عموما لزجة جدا تؤدي سوفي حالة السيلي .تلبيد بالتدفق اللزجالالسائل و 

   .[9]التكثيف الذي تحكمه الآليات المسؤولة عن تلبيد الطور السائل عملية  إلى
 

 .4.1.IIأنواع التلبيد 

 

 . 1.4.1. II التلبيد الطبيعي 
 

 تكونو  ، عاليةال حرارةال درجات عندالمشكلة  الخزفية للقطعة عاديال تسخينال التقنية في هذه تتمثلو 
 المفرط النمو من الحد و التلبيد تنشيط من أجل هذا و الأحيان غالب في  كبيرة الإضافات نسبة

  [1].للحبيبات
 

.4.1. II2 .التلبيد تحت الشحن 
  

 .الفراغات( غياب(كليا  التلبيد و يكون  واحد، آن في التسخين و التشكيل العملية ھذه في يتم
  

.4.1. II1 .التلبيد التفاعلي  
 

و ذلك عند درجات   العينة داخل الموجودة   الكيميائية التفاعلاتنحصل على هذا التلبيد انطلاقا من 
  .[7]أين تصاحبها وجود نسبة معتبرة من الفرغات  ، حرارة معينة
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. 4.4.1. II الصلبةفي الحالة  ديتلبلا 
  

تتكون الروابط بين الجسيمات لاتصل إلى درجة الذوبان، و يتم تسخين المسحوق عند درجة حرارة عالية 
الحد من الطاقة  على التي تعمل و القوة الدافعة لهذه العملية العفويةو  عن طريق انتقال الذرات، أساسا

و لوصف هذه الالية نفرض  ، [10] (II.2الشكل ) تلبيدالالسطحية الكبيرة الموجودة في المادة في بداية 
 منتظم على كامل العينة أن الحبيبات كروية الشكل قبل معالجتها و لها نفس القطر و لها تـوزيع

وتسخين المادة معناه إعطاء الجسيمات طاقة حرارية تجعلها تبحث عن الاستقرار و الوصول  [ ،11.11]
 إلى مرحلة تكون فيها الطاقة الداخلية في أدنى قيمة لها. 

 في  الموضح المتلامستان الكرتان نموذج ماھ بسيطين، بنموذجين الحالةهذه  نصف أن يمكن
 .(II.4) الشكل في الموضح المتداخلتان الكرتان ونموذج،  )II).3الشكل  
 
 

 

 
 .[13] آلية التلبيد المرحلة الصلبة: (II .2)الشكل
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 .المتلامستان الكرتان نموذج :(II.3) الشكل

 

 
 

 

 .المتداخلتان الكرتان نموذج (:II.4) الشكل
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. 5.4.1. II السائل بوجود الطورد يتلبال 
 

، لذا فهي درجة حرارة تلبيد بعض المواد الحرارية عالية جدا  في هذا النوع من التلبيد تكون  ن إ  
 مساعدة  إلى طاقة كبيرة، وللتخفيض من هذه الطاقة تضاف إليها مواد أخرى عملية تلبيدها تحتاج أثناء

السائل يسهل الطور جود تشكل طورا  أو أطوارا  سائلة في درجات حرارة أقل من درجة حرارة التلبيد، فو 
 الأم أم لا، وتعتمد فعالية هذا التكاثف على وجود كمية ةعملية تكثيف المادة سواء تفاعل مع المادويسرع 

 السائل، وانحلالية الطور الصلب في السائل، والانتشار الجيد للطور السائل بين الحدود الحبيبية من
[14]. 

السائل عند توزعه الناتجة عن الطور القوة الضاغطة  أساسها الحالة إن آلية التكاثف في هذه
فإحاطة الطور السائل بالحبيبة خاصة إذا كانت صغيرة الحجم يدفعها إلى البحث   على الحدود الحبيبية،

، كما هو موضح  في [15] حرك بسهولةتعن حالة الاستقرار لأنها تكون قد اكتسبت طاقة كافية لت
  (.II.5) الشكل

و بالرغم من إيجابيات هذه الآلية إلا أنها تتضمن بعض السلبيات و من أهمها ضعف  
 انخفاض درجة حرارة الاستعمال القصوى.و كذا الخصائص الميكانيكية للمادة الملبدة 

 

 
 

 [7] التلبيد بوجود طور سائل بين حبيبتين (:II .5الشكل )
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.5.1.II التلبيد تنشيط 
 

  :[16] و زيادة كثافة المادة هي  تسريع أيتنشيط التلبيد  الىمن أهم العوامل المؤدية إن  
 الحبيبات، وهذا عن طريق: ببن سطح التلامس مساحة زيادة  
 و  الجيد للحبيبات، يسمح بالالتصاق كاف ضغط استعمال كذا و للمادة، الجيد .السحق 

 .جدّا صغير حجم ذات حبيبات  تعطي التي استعمال الطرق  الكيميائية
 الفراغات باحتلال الصغيرة الحبيبات تقوم حيث  حبيبي مختلف، توزيع ذو مسحوق استعمال 

 .ببن الحبيبات الكبيرة الموجودة
 لهواءا خروج يسرع مرتفعة، حيث  حرارة درجة عند خارجي ضغط بوجود التلبيد استعمال 

 .الفراغات من نسبة على فنحصل
 التي و الحبيبات نمو سرعة مع مقارنة يمكن ما أكبر تكثيف سرعة على الحصول محاولة 

 حركة من تقلل التي الإضافات استعمال كذلك و متجانس، حبيبي توزيع بواسطة هايمكن تحقيق
 .ھانمو الحبيبية وتعطل الحدود

 

الــمحركة لعمـــــلية التلبيد ىلقــو ا  .6.1.II 

 

  :من بينهاة مهالممجموعة من التحولات  ما ذات حبيبات دقيقة  فإنها تطرأ عليها مادةأثناء تلبيد 
زيادة في حجم الحبيبة ) نمو الحبيبة(، وتغير في شكل الفراغ البيني، وكذا التغير في حجم الفراغات 

 استقرار جعل النظام في حالةيما م ،[17]إعطاء فراغات اقل أي تكاثف أكبرو ذلك من أجل ونسبتها، 
ى عديدة وهناك قو  تختلف في منشئها فهيليست ذات طبيعة واحدة،  ىهذه القو ، و  (توازن ترموديناميكي)

الفراغات، وعموما  تكون مشتركة مع في تقلص  يصاحبهتنقص من مساحة السطح الحر، وهذا التناقص 
 الكثافة ثابتة  اءالتكاثف، كما يمكنها أن تحدث بنمو الفراغ تزامنا  مع نمو الحبيبة وتشكل العنق مع بق

[18.19]. 

القوى في عملية التلبيد، والتي ترتبط ارتباطا غير مباشر من أهم  التوتر السطحي ةقو  تعتبر 
هذه القوى في المواد البلورية الصلبة تماما  مثل الزجاجيات. وتؤدي يمكن أن نجد مثل بالطاقة السطحية، و 

و ، توازنال هيئة على م حتى الحصولـر منتظـلانحناء في فراغ غيهذه القوى إلى زيادة نصف قطر ا
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زيادة في مساحة العنق بتدوير وتكوير الفراغات وتقليصها وتكثيفها، وتعتبر قوى التوتر  كذلك تسبب
 .السطحي ذات أهمية كبرى، إلا أنها ليست الوحيدة التي تسبب تغيرا  في هندسة الفراغات أثناء التلبيد

 

 II .6.1 الطـــــاقة الســـطحـــية . 1.

 

 :وفق العلاقة التالية بالطاقة السطحية النوعية  وهي تتعلق

𝛾 =
𝑑𝐺

𝑑𝑆
…………………………………(II. 01) 

 : حيث أن
G :هي الطاقة السطحية الكلية 
S :هو السطح الكلي 

 ومنه فإن الطاقة السطحية تعرف بالعبارة التالية:
𝑑𝐺 = 𝛾. 𝑑𝑆…………………………………(II. 02) 
𝐺 = 𝛾∫𝑑𝑆…………………………………(II. 03) 

dS  .هو التغير في السطح 
 اولكن عند تقسيمه ة ،بعاد كبير أإذا كان للجسم   و ضئيلةأالطاقة السطحية مهملة  اعتباريمكن 

تتناسب عكسيا السطحية فزيادة الطاقة  ،السطحية تؤخذ بعين الاعتبار الطاقةفإن  صغيرة جدا الى اجزاء
اهم في تس التي محركةالقوة الخلق هي التي تفي الطاقة السطحية  زيادة الان  ،[20] سطحهامساحة مع 

 عملية التلبيد وبالتالي تكاثف المادة. 
 

.2.6.1. II (المحركة الناتجة عن التوازن بين الطورين الصلب و الغازي )القوى :السطـوح المنــــحنيــة  
 ، حيث أنه مادة لكل فلغازية يختالو  ةصلبالحالتين السطح الفاصل بين الضغط البخار عند ان 

 أجل من و ذلك ثابتا 0Pالبخار ضغط يكون مستويا غاز - صلب الطورين بين الفاصل السطح كان إذا
 قطر نصف بدلالة يتغير البخار ضغط فإنّ  منحنيا الفاصل السطح كان إذا أمّا  معينة، حرارة درجة
 : [11] التالية علاقةالب تعطى التي 1P القيمة  يأخذ و السطح انحناء

 

 

𝑃1 = 𝑃0 + ∆𝑃……………………………… . (II. 04) 
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 يملك حالتين : P التغير النسبي لو 
 يعطى بالعلاقة التالية:و عند منطقة العنق  :الحالة الأولى

∆𝑃

𝑃0
≃ −

Ω𝛾

𝐾𝑇𝜌
…………………………………(II. 05) 

 :يعطى بالعلاقة التاليةو بعيدا عن العنق  الحالة الثانية:
∆𝑃

𝑃0
=
2 Ω𝛾

𝐾𝑇𝜌
…………………………………(II. 06) 

 أن  حيث
 Ω  : الحجم الذري 

K :  ثابت بولتزمان 

 T :  درجة الحرارة 

  :الانحناء نصف قطر 

كان السطح مقعرا،  إذاكان السطح محدبا وتكون سالبة  إذانصف قطر الانحناء موجبة  إشارةتكون  
انتقال المادة و يحدث ضغط البخار في المناطق المقعرة اقل منه في المناطق المحدبة،  وبالتالي يكون 

  .كان الفرق في الضغط معتبرا إذا ةالمقعر  الي المناطق من المناطق المحدبة
 

.3.6.1. II القوة المحركة الناتجة عن عيوب البنية البلورية 
 

من أهم الظواهر التي تتحكم في عملية التلبيد ، حيث أن   إن ظاهرة انتشار الذرات و الفجوات
هذه الظاهرة )انتشار الفجوات( لا يمكنها أن تتم إلا في وجود تدرج في تركيزها و تمتلك المادة في حالة 

 ن الفجوات و الذي يعطى بالعلاقة التالية:التوازن  على تركيز معين م
 

.07) IIEn/KT)…………………..( -=  n/N ≈   exp(0  C 

:  حيث أنَّ

N:    عدد الأماكن في الشبكة البلورية     وn  :  عدد الفجوات 
 : ثابت بولتزمان.K:  درجة الحرارة بالكالفن  و  Tلتكوين فجوة  و   ة: الطاقة اللازم En و   
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العبارة هي صحيحة اذا كان الحجم عنصري بعيدا عن السطح الفاصل للجسم الصلب، أما و هذه 
جم العنصري قريبا من السطح الفاصل فهناك إما زيادة في المادة أو في الفجوات، و بالتالي إذا كان الح
 قة التالية:و يعطى بالعلا ∆Cيختلف عن حالة التوازن، و يرمز لهذا الفرق في التركيز بالرمز فان تركيزها

 

(II.08) )/2RT……………………2+1/R1γ(1/RmΩ-=0C /C∆ 

 حيث:
mΩ الحجم المولي : 
γ التوتر السطحي : 
1R   2 وRنصفا قطري الانحناء : 

إذا كان السطح مقعرا،  تكون الإشارة موجبة لنصف قطر الانحناء إذا كان السطح محدبا و سالبة
أي أن هناك نقص و زيادة في تركيز الفجوات )نقصان بالنسبة للسطوح المحدبة و الزيادة بالنسبة للسطوح 

ان الفرق في تركيز الفجوات بين السطوح المحدبة و المقعرة  يؤدي إلى هجرتها إلى المناطق  المقعرة(.
 عند زيادة درجة الحرارة. الأقل تركيزا، و هذا

 

.2.II القوانين الحركية ولات الطورية التحو  آليات 
 

 التنوي و النمو.  كل تحول طوري يمر بمرحلتي 
 

.1.2.II التنوي(germination) 
 

عن و ذلك  رموديناميكي جديد أو بنية جديدة تطور أي تشكيل التي يتم فيها ملية وهو الع  
إلى  وهو ينقسم ، وجود الشوائببالنسبة ل، وهو مرحلة حساسة جدا  التنظيم الذاتي أو التجميع  طريق

النوع  أما، يحدث التنوي المتجانس بعيدا  عن سطح النظام،  حيث المتجانس واللامتجانس وهما نوعين 
 و تتم هذه العملية عبر مرحلتين:  ،[11]سطح النظام يحدث على الثاني
 .المادة الصلبة الأولية في ةينقط عيوبإنشاء   .1
بلورات صغيرة الحجم  تشكيلب ناتج عن تجمع هذه العيوب والذي يبدأ  طور جديد ترسب  .2

 )نويات(.

 

https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%D9%84%D8%AA%D8%AC%D9%85%D9%8A%D8%B9_%D8%A7%D9%84%D8%B0%D8%A7%D8%AA%D9%8A
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%D9%84%D8%AA%D8%AC%D9%85%D9%8A%D8%B9_%D8%A7%D9%84%D8%B0%D8%A7%D8%AA%D9%8A
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%AA%D9%86%D8%B8%D9%8A%D9%85_%D8%B0%D8%A7%D8%AA%D9%8A
https://ar.wikipedia.org/wiki/%D8%AA%D9%86%D8%B8%D9%8A%D9%85_%D8%B0%D8%A7%D8%AA%D9%8A
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.2.2.II النمو (croissance) 
 

و سرعة التحول تمثل  ،التبلورعملية تشكل البلورات أثناء  يتم من خلالها التي  مرحلةوهي ال
، ويتحدد نمو نوي مستقر لبلوراتلنمو  (التنوي)عملية هذه الويحدث عموما بعد أيضا بواسطة الانتشار 

 [13.14]:عاملين وهما أساسا بواسطة
 الفاصل بين الطور الأم والطور الجديد.  البيني  نحو السطح الذرات نتقالاسرعة . 1
 . قدرة الذرات المتنقلة اجتياز السطح الفاصل بين الطور الأم والطور الجديد.1

 كانـتذا إوتتعلق السرعة الكلية لأي تحول طوري أساسا بسرعة كل من عمليتـي التنـوي والنمـو، فـ
أمـا إذا كانـت سـرعة  ،خـواصلا كـون النمـو موحـديانـه ففي جميع الاتجاهـات،  هي نفسها ثابتة النموسرعة 

إلى ابعـد الحـدود  جدا يكون النمو سريع حيث ،((II.6)الشكل )النمو مختلفة فيكون النمو متباين الخواص 
 تحتـــوى علـــىفـــورا بطبقـــة رقيقـــة مـــن الطـــور الجديـــد وتكـــون الســـرعة  ىعلـــى طـــول الســـطح، والحبيبـــة ت غطـــ
 .قطرية محدودة الاخرىمركبتين إحداهما  مماسيه لانهائية و 

   
 

 

 
 [23]نموذج النمو للحبيبة : II. (6)الشكل 
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يمكـن أن حيـث أنـه تطور اتجـاه الطـور،  ا هو يجب مراعاتهالتي  نمو النوياتلامل و عالمهم ومن أ
مـــا داخـــل الحبيبـــة ويســـمى يتطـــور الطـــور الجديـــد  إمـــا خـــارج الحبيبـــة وهـــذا مـــا يســـمى بـــالتطور الخـــارجي وا 

 ((II. 7) الشكل )بالتطور الداخلي 
 شـابهوهو مـا ي التطور على طبيعة العيوب النقطية للمحلول الصلب الناتج،كما يعتمد أيضا اتجاه 

 .[25]نمو أكسيد من معدن

 
 [23] تمثيل تطور الطور الجديدة : (II.7)الشكل 

 
 مـن بـين هـذه، و التفاعـل  منـاطقمختلـف  فـي تحـدث أساسـية خطـوات عـدة فـي  النويـة نمـو ويتم 

 إمـا البينيـة التفـاعلات تحـدث أن ويمكـن ،رالانتشـا ومراحـل بينيـة )سـطوح بينيـة( تفاعلاتال هي الخطوات
–  ) بـين الطـور الصـلب النهـائيالسـطح البينـي على أو صلب( -على السطح البيني الداخلي )بين صلب

 .غاز(
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.2.II1  .طاقة التنشيط ومعامل أفرمي 
 

 حساب طاقة التنشيطو هذا من أجل باحثين ال مجموعة من من طرف تقريبية عدة طرققترحت ا  
(aE)  معامل النمو وهي الطاقة اللازمة لتشكل مول واحد لأي طور، وكذلك معامل التنوي والذي يعني

 وهي: طريقتينب DL))الحراري التمدد وذلك باستعمال جهاز آلية التبلور  يبينالذي و  المورفولوجي،
 ثبوت درجة الحرارة  .1
 عدم ثبوت درجة الحرارة .2

.II1.2 .1.ثبوت درجة حرارة المعالجة 
 
  

 التمــدد علــى نتــائجتعتمــد هــذه الطريقــة و أثنــاء المعالجــة،  ثابتــةدرجــة الحــرارة تكــون فــي هــذه الحالــة 
ـــة DLالطـــولي  ـــرات ال Johnson–Mehl–Avrami( JMA)، واســـتنادا لنظري النســـبي  طـــولحـــول تغي

 .[26.72]ثبوت درجة الحرارة، وبلطور متشكل بدلالة الزمن

 

𝒙 = 𝟏 − 𝐞𝐱𝐩⁡[−(𝐤𝐭)𝐧]………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟎𝟗) 
 

 حيث أن: 
x= النسبي اللحظي المتشكل في زمن معين )نسبة التبلور(. طولال 
n= ثابت الأسي لأفرامي هو ال 
k=  يتعلق بدرجة الحرارة ويعطي حسب علاقة و ثابت سرعة التفاعلArrhenius[12.12]. 

 

𝒌 = 𝒌𝟎𝐞𝐱𝐩⁡[−
𝑬𝒂

𝑹𝑻⁄ ]………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟏𝟎) 

 :أنحيث 
        aE: طاقة التنشيط 

T: رجة حرارة التحول بالكلفن د 
        0k :الذريالتذبذب  معامل 

R ثابت الغازات المثالية : 
 :مرتين نجد مايلي (11)بأخذ لوغاريتم المعادلة  و

 

𝐥𝐧(− 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙)) = 𝒏𝒍𝒏(𝒌) + 𝒏𝒍𝒏(𝒕)………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟏𝟏) 
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فــي  ln(t) بدلالــة  ln (-ln(1- x)) برســم بيانـات تغيــرات هـذاو  kو nكـل مــن يمكــن تعيـين قيمــة حيـث أنـه 
وذلـك  0kمعامـل التذبـذب الـذري  وكـذلك aE يمكـن حسـاب طاقـة التنشـيط k وبعد تعيين ،درجة حرارة معينة

 :المعادلة بالشكل التالي فتصبح (92)بعد أخذ لوغاريتم المعادلة  (T/1) بدلالةln(k) بيانالبرسم 
 

𝐥𝐧⁡(𝒌) = 𝐥𝐧𝒌𝟎 −
𝐄𝒂
𝑹𝑻

………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟏𝟐) 

 
 

 

 وهي كالتالي:⁡(𝑑𝑥/𝑑𝑡)يمكن إيجاد عبارة سرعة التبلور( 10( و)09وانطلاقا من المعادلتين )
 

(
𝒅𝒙

𝒅𝒕
) = 𝒌𝒇(𝒙) = 𝒌𝟎𝐞𝐱𝐩⁡[

𝑬𝒂

𝑹𝑻
]𝒇(𝒙)………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟏𝟑) 

 [26](:13)إدخال اللوغاريتم على المعادلة وب
 

𝐥𝐧 (
𝒅𝒙

𝒅𝒕
) = 𝐥𝐧 (𝒌𝟎𝒏(𝟏 − 𝒏)

𝒏−𝟏
𝒏 ) (𝟏 − 𝒏) −

𝑬𝒂

𝑹𝑻
= 𝐥𝐧(𝒌𝟎𝒇(𝒙)) −

𝑬𝒂

𝑹𝑻
… . (𝐈𝐈. 𝟏𝟒) 

 

 

طريقـة رياضـية  [10] حااقتر بـ وجماعتـه legeroقامـا كـل مـن  إلـى نتـائج التجـارب اللاكظومـة  رجوعبـالو 
كـــل تجربـــة وهـــذا بـــاختلاف ســـرع التســـخين، ونرســـم الدالـــة ل 𝑥 مجموعـــة مـــن قـــيم اختيـــار يـــتم مـــن خلالهـــا

lnالخطية (
𝑑𝑥

𝑑𝑡
ميـل  تمثـل aEطاقـة التنشـيط حيـث أن فـي كـل تجربـة  𝑥لأجـل قـيم محـددة لــ  T/1بدلالة  (

فإنــه يمكننــا  xطاقــة التنشــيط عنــد قــيم لمختلفــة القــيم المعرفــة لو ، (14الدالــة الخطيــة المبينــة فــي المعادلــة )
وبالتـــالي يمكــــن  (،14)وذلــــك بالاعتمـــاد علـــى المعادلــــة  ،لمختلـــف ســــرع التســـخين 𝑙𝑛(𝑘0𝑓(𝑥))حســـاب

حقــق لنــا والتــي ت⁡𝑥2و 𝑥1آليــة التبلــور بأخــذ أزواج مــن نســبة التبلــور  ذي يبــينالــ ⁡𝑛حســاب معامــل أفرامــي
 [10]ة: التالي معادلةال

 

ln⁡[(𝑘0𝑓(𝑥1)] = ln⁡[(𝑘0𝑓(𝑥2)]………………………… . (II. 15) 
 

 نجد: منهو 

𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟏) +
𝒏 − 𝟏

𝒏
𝐥𝐧[− 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟏)] = 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟐) +

𝒏 − 𝟏

𝒏
𝐥𝐧[− 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟐)]… (𝐈𝐈. 𝟏𝟔) 

 

 [10]:العلاقة التاليةستعمال با nويمكن حساب 
 

𝒏 =
𝐥𝐧⁡(

𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟐)
𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟏)

)

𝐥𝐧 [
(𝟏 − 𝒙𝟐) 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟐)
(𝟏 − 𝒙𝟏) 𝐥𝐧(𝟏 − 𝒙𝟏)

]
…………………………(𝐈𝐈. 𝟏𝟕) 
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.II1.2.2. عدم ثبوت درجة حرارة المعالجة 
0 
  

كــذا عوامــل التشــكل حيــث تتغيــر  و يمكــن حســاب طاقــة التنشــيط التمــدد الطــولي نتــائج باســتعمال 
 درجة حرارة المعالجة بدلالة الزمن وتكون كالتالي:

𝐓 = ⁡𝐓𝟎 +∫𝛗𝐝𝐭………………………… . . (𝐈𝐈. 𝟏𝟖) 

 

T درجة الحرارة في اللحظة :t. 
0T.درجة الحرارة الابتدائية : 

φ =
𝑑𝑇

𝑑𝑡
 :نجد (09) في (18)بتعويض المعادلة و الزمن،  يتغير بتغير kوبالتالي فإن  ،سرعة التسخين  

𝒙 = ⁡𝟏 − 𝒆𝒙𝒑{− [
𝒌(⁡𝑻 − 𝑻𝟎)

𝝋
]
𝒏

}………………(𝑰𝑰. 𝟏𝟗) 

 

 :بالشكل التالي   dx/dt رسرعة التبلو  تببدلالة الزمن تكوبتغير درجة الحرارة 
 

𝒅𝒙

𝒅𝒕
= (

𝝏𝒙

𝝏𝒕
)
𝑻
+⁡(

𝝏𝒙

𝝏𝑻
)
𝒕
(
𝒅𝑻

𝒅𝒕
)…………… . . (𝑰𝑰. 𝟐𝟎) 

 
معدومة وذلك لأن ثبوت الزمن يعني  بدلالة درجة الحرارة وبثبوت الزمن تكون ( dx/dt) تغيرالنسبة  ان 

 تصبح عبارة سرعة التبلور كما يلي:و مواقع الجزيئات التي يشملها النظام، و ثبوت عدد 
 

𝒅𝒙

𝒅𝒕
= 𝒌𝟎(𝟏 − 𝒙) 𝐞𝐱𝐩(− (

𝑬𝒂

𝑹𝑻
))……………………… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟏) 

 

 كون معدومايبالنسبة للزمن ها مشتقو تكون سرعة التبلور اعظمية  pTفي درجة حرارة النبض و 
 

𝒅𝟐𝒙

𝒅𝟐
= 𝟎…………………………………(𝐈𝐈. 𝟐𝟐) 

 

 

(
𝒅𝑻

𝒅𝒕
) (

𝒅𝒙

𝒅𝑻
) = 𝒌𝟎(𝟏 − 𝒙)𝐞𝐱𝐩(−(

𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
))……… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟑) 

𝑬𝒂𝑻

𝑹𝑻𝒑𝟐
𝒅𝑻

𝒅𝒕
= 𝒌𝟎 𝐞𝐱𝐩(−(

𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
))…………………… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟒) 

 

 [30] :من معادلة التالية لحساب طاقة التنشيط Kissingerتوصل الباحث  ،(41)بعد تعديل المعادلة و 

𝐥𝐧 (
𝝋

𝑻𝑷
𝟐
) = −

𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
+ 𝒄𝒐𝒏𝒔………………………… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟓) 

 



لطوريةالفصل الثاني                                                                 التلبيد و آليات التحولات ا  

 

~ 33 ~ 

 

lnالدالة الخطيةبتمثيل و من  (⁡⁡
φ

TP
⁡بدلالة(2

1

Tp
ويتم أيضا  ، حساب طاقة التنشيطتم  وحساب ميلها⁡⁡

 [31.31]من المعادلة التالية: nحساب معامل افرمي

𝐧 =
𝟐. 𝟓𝐓𝐩

𝟐𝐑

∆𝐓𝐩𝐄𝐚
………………………………… .… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟔) 

حيث
pT نبض ارتفاع المنتصف 
 :التالى لتصبح بالشكلعادلة كيسنجر م على غييربإجراء ت [33] وفريقه  Matusitaقامكما 

 

𝐥𝐧 (
𝝋

𝑻𝑷
𝟐
)

𝒏

= −
𝒎𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
+ 𝒄𝒐𝒏𝒔……………………… . . (𝐈𝐈. 𝟐𝟕) 

 

: حيث الدالة بتمثيل و  هو المعامل العددي الذي يحدد آلية نمو الحبيبات، mو  هو معامل أفرمي nأنَّ
⁡ln (

𝜑

𝑇𝑃
1بدلالة (2

𝑇𝑝
 .mحصل على خط مستقيم ميله ثابت نحسب منه ن 

 العلاقة التالية: و ذلك باستعمال Ozawa[34.33]حساب طاقة التنشيط باستعمال طريقة  نا أيضايمكنو 
𝐥𝐧(𝝋) = −𝟏. 𝟎𝟓𝟏𝟖⁡

𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
+ 𝒄𝟏……………………… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟖) 

 

 :التاليةالمعادلة  نستعمل Boswell[32]  طريقة خداماستب أو
 

𝐥𝐧 (
𝝋

𝑻𝒑
) = −

𝑬𝒂

𝑹𝑻𝒑
+ 𝒄𝟐……………………… . (𝐈𝐈. 𝟐𝟗) 
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لثالثا لفصلا  
 

ـزة الطرق التجريبية المتبعة و الأجهـــ
 المستعمــلة

 مدخــل
 

 
 

 

 

 

 
 
 

تناولنا في هذا الفصل ماهية المواد الأولية 
و الطرق المتبعة في تحضيرها و تحليلها مع المستعملة 

مختلف الأجهزة المستعملة في هذه متكامل ل عرض
 .التحليل
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ІІI.1   .الأولية المستعملةلمواد ا 
 

 ي الآجرمن مصنع والذي تحصلنا عليه، كمواد أولية الصلصال المحليفي دراستنا  استعملنا
عبارة عن  ووه .(2)الصلصالبولاية برج بعريريج و بن حمادي  (1)الصلصال بولاية المسيلة بريماتيك

كاسيد الموجودة فيها ونسبة الأ ير لونها حسب تركيبها الكيميائيغيت ذات أشكال مختلفة أحجار هشة
الكوكبي المبين في  جيداً بواسطة جهاز ساحق آلي الأحجارسحق هذه خاصة أكسيد الحديد وقد تم 

بالنسبة لكتلة وكانت نسبة كتلة المسحوق  جدا اأصبح معدل قطر الحبيبات صغير  حتى (III.1)الشكل 
من عملية الخلط قمنا بتجفيف  الانتهاءر وبعد ش  كونيوم هي الع  زر كريات السحق المصنوعة من أكسيد ال

 ساعة. 22لمدة  C° 120الخليط عند درجة الحرارة 

  

 .الساحق الألي الكوكبي جهاز:(III .1الشكل )

III.2. صـناعة العيـــنات. 
 التجفيف قمنا بصناعة عينات ذات شكل أسطواني بحيث تم  من عملية السحق و الانتهاءبعد      

باستعمال جهاز كبس  و ذلك داخل قالب من الفولاذ المعالجالتي قمنا بتحضيرها العينات  كبس
كما هو مبين في الشكل  طن 21 لىإالمطبقة فيه  كتلةالتصل قيمة  الاتجاهأحادي  هيدروستاتيكي يدوي

(III.1)  ،ذات قطر ثابت  أما أبعاد العينات المدروسة فهي (d=13mm) وأوزان متقاربة، حيث طبقنا 
هذا  تم اختبـار و MPa 75يوافق ضغط مقداره  والذيعينات طن على جميع ال 2كتلة قدرها ال نفس

 2كتلًا أكبر من  أن جميع المساحيق تتحمل حيث وجدناالضغط بعد القيام بعدة تجارب في هذا الشأن، 
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خراج  من الفرن تظهر بها بعض التشققات الداخلية هذه العينات طن إلاَّ أنه أثناء المعالجة الحرارية وا 
 .MPa 75أحسن نتيجة للضغط هي  بالتاليو 

 

 
 .جهاز الضغط الهيدروستاتيكي :(III.1)الشكل 

3. III.  بواسطة الفرن الكهربائي للعيناتالمعالجة الحرارية 

في الفرن  هي والمساحيق المحضرة  بمعالجتها حراريا من صناعة العينات قمنا الانتهاء بعد
نتهاء درجات في دقيقة وعند الإ 21بسرعة التسخين  زمنية كافيةالكهربائي عند درجات حرارة مختلفة لمدة 

المعالجة الحرارية للمساحيق نقوم بتحليلها بجهاز حيود الاشعة السينية بهدف معرف الاطوار البلورية  من
  يبين الفرن الكهربائي المستعمل. (III.3)الشكل و المتشكلة عند كل درجة حرارة.

 

.4 III المعالجة الحرارية للمساحيق بواسطة جهاز TG وDTA  

الطوريــة التــي تحــدث للمســاحيق المحضــرة اثنــاء المعالجــة الحراريــة بهــدف معرفــة طبيعــة التحــولات 
، و زيــادة فــي الكتلــةأخاصــة التحــولات الناشــرة او الماصــة للحــراة و كــذا التحــولات التــي تصــحب بنقصــان 

 121محضـر والمجفـف عنـد درجـة حـرارة أحجـار الصلصـال النقوم بأخذ كمية صغيرة مـن مسـحوق  حيث 
  :جهاز التحليل الحراري الكتلي والتفاضلي من نوع  بواسطةحراريا  ابمعالجتهنقوم و درجة مئوية 

LABSYS EVO DTA/DSC-TG   المبين في الشكل(ІІІ.4). 
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 . ST-1800MX-IIIفرن كهربائي من نوع: (ІІІ.3) الشكل

 

 .جهاز التحليل الحراري الكتلي والتفاضلي(: ІІІ.2)الشكل 

.5 III  الأشعة السينيةالتحليل الكيفي بواسطة. 

من أجل معرفة الأطوار البلورية المتشكلة أثناء المعالجة الحرارية للمساحيق المحضرة قمنا 
حراريا عند مختلف درجات الحرارة بواسطة جهاز حيود الأشعة  بالتحليل الكيفي للمساحيق المعالجة

تحت فرق في الجهد قدره  (ІІІ.5)المبين في الشكل  (MRD, PANalytical (ISM))السينية من نوع 
40 KV 30  وشدة التيار mAتقذف المساحيق بحزمة من الأشعة السينية لمهبط النحاس Cu(Kα) 
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البلورية وفق  بالمستويات اصطدامهاتنعرج عند  و  Aλ 1,5418=°اللون ذات طول موجي وحيد أحادية
 علاقة براغ.

2𝑑ℎ𝑘𝑙 sin 𝜃 = 𝑛 λ 
 حيث:

 : n .رتبة الانعراج 
: θ  .زاوية الانعراج 

 : λ .طول موجة الأشعة السينية 
hkld .البعد بين المستويات البلورية : 

 
 MRD, PANalytical (ISM) جهاز حيود الأشعة السينية من نوع :(ІІІ.5)الشكل 

 

.6 III بواسطة الأشعة تحت الحمراء التحليل IR   
 

من الطرق الأساسية المستخدمة في   IR تحت الحمراءشعة الأمتصاص يعتبر التحليل الطيفي لإ
التعرف على تركيب الجزيئات في حالتها العادية، كما يمكن استخدامه في الكشف عن التغيرات التي 
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الأشعة تحت الحمراء  كذلك تقنية مطيافية  وتعتبر، جة لتفاعلها وتكوين جزيئات جديدةتحدث للجزيئات نتي
و هذا في ما يتعلق بالتحليل الفيزيائي و الكيميائي للمواد.  من أسهل طرق التحليل المتبعة في المخابر

حيث تسمح هذه التقنية بمعرفة الطبيعة الكيميائية للمواد، و ذلك بواسطة مماثلة لبعض أشرطة 
الامتصاص الموجودة في طيف المادة المدروسة، حيث يمثل كل شريط نمط إهتزازي لرابطة كيميائية 

 معينة بين ذرتين.
 Cm-1على إمتصاص المادة المدروسة للأشعة تحت الحمراء في المجال من  FTIRتتركز تقنية 

( الموافق لمجال طاقة إهتزاز mu 12الى  2.2) أي أنها ذات طول موجة من  Cm4111-1 إلى 411
المادة، و بالتالي عندما تسقط حزمة أشعة ذات أطوال موجية ) طاقة ( مجاورة لطاقة  الجزيئات داخل

 إهتزاز جزيئات المادة، تقوم هذه الأخيرة بامتصاص الشعاع الوارد )المناسب (.

 ىنستخدم لهذا مطياف بتحويل فورية، حيث يعمل على إرسال حزمة من الأشعة تحت الحمراء عل
العينة المدروسة لتسقط في ما بعد هذه الأخيرة على الكاشف لتحولها إلي إشارة كهربائية و بواسطة عملية 

ل رياضية تسمي بتحويل فورية للإشارة الملتقطة، نحصل على طيف انعراج يمثل عدد موجة بدلالة تحوي
الامتصاص )الانتقال (. وللقيام بعملية التحليل الكيفي للمادة المدروسة يكفي تحديد التناسب بين أطوال 

الحمراء المبين في وفي دراستنا هذه فقد تم إستعمال جهاز مطيافية الأشعة تحت ، الموجات الفعلية 
  .بهدف معرفة الأطوار الغير بلورية المتواجدة في الصلصال المستعمل (ІІІ.6)الشكل 

 

 .جهاز مطيافية الأشعة تحت الحمراء (:ІІІ.6) الشكل
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.دراسة البنية المجهرية .7. ІІІ 

المصـــــنعة لمعرفــــة آليـــــات التلبيــــد و نمـــــو الحبيبــــات وشـــــكلها المورفولــــوجي قمنـــــا بدراســــة العينـــــات 
لكترونـي الماسـح، حيـث قمنـا بتحضـير العينـات المـراد دراسـتها و ذلـك والمعالجة حراريا بواسطة المجهـر الإ

بصقلها صقلا جيدا ثم رش العينات بطبقة ناقلة سوآءا من الذهب أو من الكاربون لتصبح العينات ناقلة و 
 .المراد دراستها العيناتلكترونية و سطح الإ بالتالي يحصل التفاعل بين الحزمة

ى مـادة و هـي قـادرة علـمـع ال كتـرونلمبـدأ تفاعـل الإ ىعلـتعتمد تقنية التحليـل بواسـطة المجهـر الإلكترونـي 
إنتــاج صــورة بتحليــل عــالي لســطح العينة.عنــد قــذف ســطح العينــة بحزمــة الكترونــات أوليــة، ينــتج عــن ذلــك 

وهــذا مايســمح بتكريــر صــورة ثلاثيــة  مختلفــة،انبعــاث العديــد مــن الأشــعة التــي يــتم تحليلهــا بواســطة كواشــف 
 الأبعاد للسطح، و تشمل الأشعة المنبعثة  كل من :

 لكترونات الثانوية الإ(Electrons scecondaires) هذه الالكترونات تتميز بطاقتها الضعيفة و :
يلية بما أن هذه الالكترونات تصدر مـن الطبقـات السـطحية فهـي تسـمح لنـا بالحصـول علـي معلومـات تفصـ

 حول سطح العينة.
 لكترونات الراجعة أو المنشورة الإ(Electrons rétrodiffuses :) و هي الالكترونات الناتجة عن

 التفاعل بين الالكترونات الأولية و نواة كل ذرة معينة 
  لأشعةاالكترونات أوجي أو  X (électrons Auger ou rayons x:) قذف ذرة بواسطة   عند

العودة إلي  يمكن  إثارة الإلكترون في الطبقات الداخلية و تكون بذلك الذرة في حالة إثارة،إلكترون أولي 
الإلكترون المثار يتم تعويضه  Augerأو الالكترونات  xوضعية التوازن تكون مرفوقة بانبعاث الفوتونات 

، وهذه xفوتونات  بالإلكترون من الطبقات الخارجية أو العليا و الذي يفقد قدرا من الطاقة علي شكل
 الالكترونات تسمح بإعطائنا معلومات حول العينة و بالخصوص سطح العينة.

 الإلكترونات بإستعمال أو العينات سطح مورفولوجيا لمعاينة الثانوية الإلكترونات بإستعمال الصور ذأخت
 طور كل في الكيميائية العناصر تحديد و الأطوار مختلف لمعاينة المنتشرة و المنعكسة

 

III.8 .نحناء ذو ثلاث نقاطختبار ال إ. 

ختبـار تكـون نحنـاء علـى القضـبان وبالتـالي فعينـات هـذا الإإختبارات الانحناء بتطبيـق عـزم إتجرى 
حتكاك وضمان حرية حركـة على شكل قضبان بطول محدد ترتكز بطرفيها على ركيزتين حرتين لتجنب الإ
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كتفاء بمـدى الإمل يتزايد حتى نهاية التجربة سواء بكسر العينة أو االعينة، ثم تحمل العينة في منتصفها بح
 التالية: ، ويتم حساب إجهاد الانحناء بالعلاقة(III.7)نفعال معين كما هو ممثل في الشكل إ

 
22bh

3FL
σ MPaf 

 
 :حيث أنَّ  
F : هي القوة المطبقة مقاسة بالنيوتن 
 L : المساند( مقاساً بالميليمترطول العينة ) الجزء المحمول على. 
b :عرض العينة بالميليمتر 
h  :سمك العينة بالميليمتر. 

 الموافقتين لقيمتي تشوه الانحناء S2و  S1نحناء ولحساب معامل الانحناء نقوم بحساب سهم الإ
 f1ɛ  2وfɛ  :وذلك باستعمال المعادلة التالية ، 

 
6h

2L
fiS mmi




 
  باستعمال العلاقة التالية: fEومنه نستطيع حساب معامل مرونة الانحناء 

 

 
12

12
MPaE

ff

ff
f 








 
 

على التوالي، ولتحقيق  S2و  S1إجهادي الانحناء الموافقين لكل من  f2σو  f1σحيث يمثل كل من 
 (INSTRONختبار كل من الضغط والانحناء استعملنا آلة الشد من نوع ) إ
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(7.III:)  ذو ثلاث نقاطشكل تخطيطي يبين كيفية تحقيق إجهاد الانحناء 
 

.9. III التفاضلي. الطولي النسبي التحليل الحراري بواسطة جهاز التمدد 
 

من أجل معرفة  التحولات الطورية التي تصحب بتقلص طولي نسبي أو تمدد إستعمنا جهاز           
الشكل المبين في  NETZSCH dilatomètre model Dil 402 Cالتمدد الطولي التفاضلي من نوع 

(III.8) في ذلك سرع تسخين مختلفة بغرض حساب طاقة التنشيط والمعاملات الحركية مستعملين 
 للصلصال.

 
 .التفاضليالنسبي  جهاز قياس التمدد الطولي  :(III.8)الشكل 



 النتائج التجريبية ومناقشتها                                               الفصـل الرابع: المحور الأول 

~ 95 ~ 
 

 

 الفــصــل الرابع
 النتــائج التجريبية و منــاقشتــها

 مدخــل
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

يهتم هذا الفصل بسرد النتائج التجريبية المنجزة و مناقشتها مناقشة علمية تتطابق مع الواقع 
المحور أساسيين، حيث تطرقنا في  الى محورينهذا الفصل الصناعي، أين قمنا يتجزئة 

 دراسة مايلى:ذلك ب و امناقشته و عليها المتحصل النتائج مختلف عرضإلى الاول 
 : تحليل  المواد الأولية و كذا المصنعة بعدة طرق MEB –DRX– FTIR –

ATD/TG-DIL  

 سواءا  للمواد الأولية أو المصنعة وذلك بواسطة  التحولات الطوريةDRX -FTIR.  
  تأثير درجة الحرارة على الخصائص الميكانيكية الصلادةHV معامل  المرونة  و

 و معامل التمدد الحراري. Eو معامل الثني  σبثلاث نقاط 
حساب طاقة التنشيط و كذا المعاملات الحركية لكل من  أما في المحور الثاني فتم 

و ذلك بثبوت درجة و التلبيد للصلصال مع تحديد آليات التحول و التلبيد  التحولات الطورية
 الحرارة وعدم ثبوتها.
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 المـــــــــحور الأول
 

 تحليل المواد الأولية
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.1.IV تحليل المواد الأولية 

1.1.IV.  الصلصالتحليل 

في جهاز سحق  (كل صلصال على حدى ) همقمنا بسحق والين الصلصكافية من ات أخذنا كمي
 الزركونيوم، حيث أضفنا الماء المقطر  يعمل بكريات مصنوعة من مادة،  (Fritsch 6) آلي من نوع

 لكمية المادة المراد سحقها وكانت الشروط التجريبية المستعملة في السحق هي كالتالي:
 .(نسبة وزنية )من المادة المراد سحقها  2:1* إضافة كمية الماء المقطر بنسبة 

 من كتلة كريات السحق.  21إلى  2 بنسبة (مسحوق + ماء  )* إضافة كمية المزيج 
 دورة/ دقيقة. 151* سرعة الدوران 

 .ساعتينزمن السحق * 
قمنا بتجفيف المزيج في فرن عند درجة حرارة  هاوبعد ،حيث تمت عملية السحق في درجة حرارة الغرفة

120 °C  كافية من المادة الأولية  ات، وبعدها سحقنا المزيج يدويا وتم تحضير كميساعة تقريبا 12لمدة
 لاستعمالها في جميع التجارب المنجزة في هذا البحث والحفاظ على شروط تجريبية موحدة.

 

1.IV .1.1 . الكيميائيالتحليل 
 

 لأجلا بواسطة جهاز فلورة الأشعة السينية وذلك موحللناه  ،السابقين المسحوقينأخذنا كمية من 
 :هي موضحة في الجدول التاليفكانت نتائج التحليل كما  ، بالمادة الأولية المتواجدة الأكاسيدمعرفة نسبة 

   للصلصالين التحليل  الكيميائي:  (IV.1 .1)جدولال

 (% wt)المركبات 
2SiO 3O2Al 3O2Fe CaO MgO 3SO O2K O2Na P.F 

 12,44 0,58 1,48 1,02 2,76 2,25 5,73 12,76 56,96 1الصلصال

 13,63 0,34 2,34 0,66 3,00 5,62 7,29 16,64 50,47 2الصلصال
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الكمية  أكبر من 2SiO من أكسيد السيليسيوم فيه نسبة 2و من خلال هاته النتائج نرى أن الصلصال
وجود كمية  ذلك ضافة الىلإو هذا ما يحتاجه المصنع لصناعة الطوب، با ، 1 الصلصالالمتواجدة في 

غير مرغوب  هذا المركب إذا زادت نسبته يصبح و، 1في الصلصال CaO  اكسيد الكالسيوم زائدة من
 فيها من الناحية الصناعية.

.1.IV 1.1. التحليل المعدني  

IV.. 11.1. 1. التحليل بواسطة حيود الأشعة السينية 

تحليلا كيفيا  بواسطة جهاز حيود الأشعة السينية ماوحللناه ةق السابقيحاأخذنا كمية من المس  
وبعد التحليل إستطعنا معرفة الأطوار التي تحتوي عليها  ، لأجل معرفة الأطوار الموجودة في المادة الأم

الخاص بجميع المواد، حيث وجدنا أن  (Higscore plus) مجالمساحيق، و هذا بالإستعانة ببرنا
كما هو موضح في الشكل   ،الكوارتز و الكاولانجدا و هما  ينواضح ينطور على  انيحتوي ين المسحوق

(IV. 1.1) ،ليت و الكالسيت و أكسيد يالا أخرى بنسب متفاوتة و هي أطوارهناك  ماسيق ىوبالاضافة إل
  [1] .، و تمت مقارنة ذلك بأعمال بعض الباحثين الحديد
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 للصلصالين  DRX: التحليل بواسطة انعراج  الأشعة السينية IV.1 .1) ) الشكل

IV.. 11.1. 1. الاشعة تحت الحمراء مطيافية التحليل بواسطة 

بواسطة جهاز مطيافية الأشعة  هلغير المعالج، و قمنا بتحلي 2الصلصالأخدنا كمية من مسحوق          
كما هو موضح في  ،، وهذا لمعرفة الأنماط الاهتزازية للروابط المكونة للصلصال(FTIR)الحمراء تحت 
و    cm 3252-1و آخر عند   cm 3213-1 نبض عندمن الشكل أن هناك  أين نرى ،(IV).1 .1 الشكل

عن ماء الرطوبة الممتص من طرف و الناتجة أساسا  ، OHشوارد الهيدروكسيلأساسا ل انيعود
 .]cm 3263 [2-5-1 و نفس الشئ بالنسبة للنبض الحاد عند  الصلصال،

يرجع أساسا إلى شوارد  و  cm 3332-1 ىال  cm 3516-1 هناك نبض آخر في  المجال من      
نبض أخر ضئيل عند  أيضا ، و هناك[6] ماء الداخل في التركيبالعن ، و الناتجة OHالهيدروكسيل  

1-cm 663   غير المتماثلة للرابطة راجع إلى الاهتزازات المتماثلة و هوو Si-O-Si [2[ أما النبض ،
 نانبضال أما .[2.3.1] في الصلصال  OH-Alفيرجع الي  تشوه الرابطة   cm 613-1الموجود عند 

 1-cm 322   1و-cm 632 إلى الاهتزازات المختلفة للرابطة  انيعودفAl-O-Si  [.3.2] الصلصال في 
 [.1.3]  صلصالفي ال  Si-O-Si يعود هذا إلى اهتزاز الرابطةف  cm 222-1 ر عنديخالأنبض ال و
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 1للصلصالطيف الأشعة تحت الحمراء  (: (IV.1 .2الشكل 

.1.IV 1.1. التحليل الفيزيائي 

.1.IV 1.11. المجهرية( لوجيةو لبنية المرفا( 

هذا ووضعناه في شريط لاصق من الألمنيوم، ثم وضعنا  2الصلصالأخدنا كمية من مسحوق            
قمنا برش المنطقة المحتوية على  أينا، حامل مخصص لذلك فيالشريط اللاصق المحتوي على المسحوق 

هو  كما البلازما، ثم فحصنا المادة بواسطة المجهر الالكتروني الماسح ةالمسحوق بطبقة من الذهب بطريق
ذات  يأ مسحوق الصلصال غير متجانسةل المورفولوجية بنيةالأن أين نلاحظ  (IV.3. 1) الشكل مبين في

و غير متجانس تضم حواف خشنة، كما نلاحظ  ذات نسيج غير منتظمو ، حبيبات كبيرة و صغيرة الحجم
   مضعوط. أيضا أن حبيبات الكاولنيت ذات حواف مستديرة مركزة على نسيج
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 2للصلصال ةيلوجو المورف ةيالبن:)  IV.1 .3 (الشكل
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IV.1.1.  المعالجة الحرارية للصلصال 

IV. 1.1.1. الدراسة المعدنية 

IV. 1. 1.1.1. التحليل بواسطة جهاز مقياس التمدد الطولي التفاضلي 

على شكل أسطواني من  منهم قمنا بصناعة عيناتو  جيدا ينالمسحوقلصلصالين اأخذنا كمية من       
لمعرفة جميع التحولات التي تحدث لهذا  ، وذلكأجل استعمالها في جهاز قياس التمدد الطولي التفاضلي

 الشروط التجريبية التالية: تحتالخام، 
 .MPa 25 مقداره المطبق ضغطال •

 .mm 11 و 25 وارتفاعها يتراوح بين mm 23 قطر العينات هو •

 .C° 2111 المستعملة هيدرجة الحرارة  •

و  2النسبي للصلصالين يمثل منحنى التمددوالذي  ( IV2.1.) الشكلو النتائج المتحصل عليها مدونة في 
أثناء المعالجة الحرارية حدثت عدة تغيرات أو ظواهر هناك  حيث نلاحظ من هذا الأخير أن ،1

 للصلصال و هي كالتالي:

وسببه خروج ماء الرطوبة، و هناك    C° 111  و  C°100  بينأول تقلص يحدث في المجال الحراري  •
 .  [3] لا يحدث أي تغيير في البنية البلورية للمسحوقين

الصلصاليين و درجة حرارة تحولهم لاحظ  تمدد لكلا ن،  C° 600 وⅭ° 400  في المجال الحراري بين  •
إلى  αصلى للكوارتز من الطور آالتسببه هو التحول  مددو هذا الت ،Ⅽ ° 22. 579العظمى تكون عند

 [.21-3. 2] ( %0.4 ) تمدد قدره بزيادة مفاجئة في الحجم   تنتج عنهو التحول سريع للغاية و  βالطور 
عنه نقصان في الحالة ينتج بريد أي أنه تحول عكوس و في هذه و نفس التحول يحدث أثناء عملية الت  

    هيالموافقة لهذا التحول  العظمى درجة الحرارة المصنعة ) الحجم مما يؤدي إلى تشققات في القطع 

Ⅽ° 522.12 )   [114-10.] . 

تحول العظمى الحرارة  درجة و، Ⅽ° 2111و Ⅽ° 211التحول الثالث في المجال الحراري بين  يكون  و
و هذا التحول ما هو إلا  Ⅽ° 333.22 و Ⅽ° 323.25على التوالي: ما ه  2الصلصال و  1صلصاللل

 .[12-10] .عملية التلبيد للمساحيق
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 1و2ى التمدد النسبي للصلصالين : منحن(IV2.1.) الشكل

  

IV .1 .1.1.1. التحليل بواسطة مطيافية الأشعة تحت الحمراء 
 

، و المعالج حراريا عند درجات حرارة مختلفة  المعالج غير 2الصلصال أخدنا كمية من مسحوق
وهذا لمعرفة الأنماط  ،(FTIR) الحمراء تحت قمنا بتحليلهم بواسطة جهاز مطيافية الأشعة حيث

 حيث،  (IV.6.1) و  (IV.1 .5 ) الشكلين الاهتزازية للروابط المكونة للصلصال. كما هو موضح في 
 ،cm 2111-1ىإل 3111 منطيف الأشعة تحت الحمراء في المجال منحنيات  (.IV.15) الشكل يبين

        ىال cm 3332- 1 من  أن هناك نبض عريض جدا للصلصال غير المعالج في المجال حيث نرى
1 -cm  3516    وهذا النبض يبقى في الصلصال المعالج حراريا عندⅭ° 111  وⅭ° 211  ختفي يو

، OHالهيدروكسيل    يرجع أساسا إلى شوارد خيرهذا الاو  Ⅽ° 2151 و  Ⅽ° 615عند درجات الحرارة  
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 الاكثر منعند درجة الحرارة   بتكسر روابطه ختفيي و الذي، التركيبماء الداخل في الالناتجة أساسا عن 
Ⅽ°600      [6]. 

جدا في  نواضحا ان يكونو    mc 3252-1 و آخر عند   mc 3213-1هناك نبض عند كما يوجد 
أيضا إلى شوارد  انيعود و Ⅽ° 111ا من درجة الحرارة ءتداباان الصلصال غير المعالج و يختفي

، و الناتجة أساسا عن ماء الرطوبة الممتص من طرف الصلصال، و نفس  OH [5-2]الهيدروكسيل 
معالج فقط و يختفي عند الو يكون في الصلصال غير   cm 3263-1  الشئ بالنسبة للنبض الحاد عند

  [2].  الحرارةالصلصال المعالج  في مختلف درجات 
 cm 400-1  من يبين منحنيات  طيف الأشعة تحت الحمراء في المجالف ( IV..16) الشكل أما 

و  cm 2111-1 إلى غاية  cm 2111-1حيث نلاحظ نبض عريض جدا في المجال  ،cm 1111-1إلي
المعالج حراريا  فيو يختفي   Ⅽ° 211و  Ⅽ° 111حراريا عند  المعالج  يكون واضحا بالنسبة للصلصال

 . ]2.7[صلصاللل O -Siو هذا راجع إلى اهتزاز الرابطة  Ⅽ° 1101و    Ⅽ° 950عند درجات الحرارة  

بالنسبة للصلصال غير المعالج و يزداد   cm 998- 1نبض أخر ضئيل عندأيضا كما  نلاحظ 
  Ⅽ° 2151و  Ⅽ° 950و يختفي عند   Ⅽ° 011و   Ⅽ° 211الحرارة  اتالمعالج حراريا عند درج في

 الموجود  أما  النبض ،  Si-O-Si [2]رابطة للغير المتماثلة  المتماثلة وهتزازات الاو هذا راجع إلى 
 .]2.3] صلصالفي ال OH -Alتشوه الرابطة  فيرجع أساسا الي     cm 1908-عند 
و المعالج   هذا للصلصال غير المعالج و cm 789-1 و  cm 321-1  ن  عندانبض أيضانلاحظ كما 

خر آنبض  و .[6 .3] صلصالفي ال Si-O-Al لرابطة إلى الاهتزازات المختلفة ل انعوديما حراريا و ه
زيادة بحيث يبدأ بالنقصان  ،المعالج حرارياغير بالنسبة للصلصال المعالج و  هذاو  mc 211-1  عند

 [.3.2] الصلصالفي  Si-O-Si اهتزاز الرابطة درجة الحرارة و يعود هذا إلى 

بالنسبة للصلصال المعالج   cm 420-1 إلى غاية  cm 531-1 ض في المجال يكما نسجل نبض عر 
  Si-O-Alتشوه الروابط و يعود إلى    C°905درجة حرارةابتداءا من بالتلاشي هذا النبض يبدأ  وحراريا 

 [.6.3.2] صلصالفي ال  Si- O- Si   و
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          ساعةلمدة  ةتحت الحمراء للصلصال المعالج بمختلف درجات الحرار  الأشعةطيف   :(IV .1. 5) لالشك

 
 .ساعة لمدة ةتحت الحمراء للصلصال المعالج بمختلف درجات الحرار  الأشعةطيف   :( IV.6. 1 ) الشكل
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 . 3. 1.2. 1.IV السينية الأشعةالتحليل بواسطة  جهاز 
 

 ما وحللناهفي مختلف درجات الحرارة  ةالمعالج لصلصاللالسابقة  قيحاأخذنا كمية من المس
الخاص  (Higscore plus)امج نببر بالاستعانة المعالجة تمت و  واسطة جهاز حيود الأشعة السينية،ب

 أنحيث نرى ،  IV.8.1)  ) و  (IV .1 .7)ينفي الشكل ةموضح، و نتائج التحليل بجميع المركبات
نفس  و  ، [15]  بنسب أقل الكالسيت طور و كذا الكاولان هما الكوارتز و أساسيانللعينات الخام طوران 

بقاء طور  ، Ⅽ° 211 أما عند ، Ⅽ° 111 لعينات المعالجة عند درجات الحرارةا الأطوار نجدها في
ليت، يمع نقصان في شدة خطوط كل من الكاولان و الاطور الكالسيت  بدون تغيير وكذا الكوارتز كما هو

 بخروج الماء الداخل فيها و أصبح لدينا بنية لابلورية تدعى  تحطمت الكاولينيت  بنيةأن  علىمما يدل 
طور  أيضا بقاء فنرى   Ⅽ° 2151و  Ⅽ° 651  أما في درجات الحرارة،   [22.22.3.2] الميتاكاولينيت

ضعيفة و تعود أساسا  الكوارتز مع  نقصان طفيف في شدة خطوطه و ظهور نبضات أخرى ذات شدات
   .و أكسيد الحديد رتيتنو الأكل من  إلى

 

 المعالج عند مختلف  1لصصالطيف انعراج الأشعة السينية ل : (IV.7. 1) الشكل
 ساعةمدة درجات الحرارة ل 
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 المعالج عند مختلف  1( :طيف انعراج الأشعة السينية للصلصالIV.3.2الشكل )

 ساعة درجات الحرارة لمدة

 

IV .1 .4.1.1.لتحليل الحراري بواسطةا DTA/TG 
 

الكتلي استعمالها في جهاز التحليل الحراري  لأجل هاقمنا بوزن، و 2الصلصالأخذنا كمية من 
حيث استخدمنا الشروط التجريبية ، معرفة جميع التحولات التي تحدث لهذا الخاموهذا قصد  ،التفاضليو 

 التالية:
 g 40.* الكميات المستخدمة أوزانها تقارب 

 .C° 1100درجة الحرارة المستعملة هي  *
 .C/min°20سرعة التسخين *

 التغير الكتلي النسبييمثل الذي و ، (IV.9.1) الشكلو النتائج المتحصل عليها موضحة في 
تحدث أثناء المعالجة تحولات عدة هناك  أن  نرى أين  ،للصلصال المنتشرة أوالطاقة الممتصة المئوي وكذا 

أن هناك أول فقدان للكتلة يكون في المجال نلاحظ    TG من منحنى فقدان الكتلةو ، للصلصال الحرارية
 ، و يرجع هذا أـساسا إلى   [10 .16] وزنا  2.1%بفقدان للكتلة قدره  C° 211و C° 111الحراري بين 
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بين للكتلة يكون في المجال الحراري  ثاني فقدان ، أما[18]ماء الرطوبة الممتص من طرف الصلصال 
C°211 وC°211 تكون سرعة التحول عظمى عند درجة الحرارة  أينC°523 بفقدان في الكتلة 

 للصلصال. سببه خروج ماء التكوينو هذا الفقدان ،  [16]5.3 %   

تكون  أين C° 311و C° 211بين أما التحول الثالث لفقدان الكتلة يكون في المجال الحراري 
ذي أرجعناه أساسا إلى تفكك الكالسيت حسب وال ،C°222سرعة التحول عظمى عند درجة الحرارة 

 التفاعل الكيميائي التالي:

𝐶𝑎𝐶𝑂3

𝑇 
→ 𝐶𝑎𝑂 + 𝐶𝑂2 

 .وزنا % 5.5  مقاربة إلى و تكون نسبة الفقدان
 :االتالية فنلاحظ التحولات صلصاللل (DTA)التحليل الحراري التفاضليأما بالنسبة لمنحنى 

من طرف وهو يوافق خروج و تبخر الماء الممتص  C65°  تحول ماص للحرارة عند درجة حرارةأول 
و يرجع   ، C  515 [10]°و ثاني  تحول ماص للحرارة يكون عند درجة الحرارة   ، [18]الصلصال

درجة  ماص للحرارة يكون في ثالث تحول، و  β إلى الطور αأساسا إلى تحول الكوارتز من الطور 
 [11.22.5] و هو ناتج عن تفكك الكالسيت،  C211 [2]° حرارة 

 

 
 .C/min°20 عند درجة حرارة 2للصلصالTG-DTG/ DTA ات منحني  :(IV.9 .1)الشكل
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IV  .5.1.2.1.لبدالتحليل بواسطة المجهر الالكتروني الماسح للصلصال الم  
 

وتنميشها حراريا وذلك بمعالجة  ل العينة جيداالملبد نقوم بصق صلصاللدراسة البنية المجهرية لل
  العينات المراد رشم بو قنثم ،  C°100 تلبيدها ب  درجة حرارة أقل من حرارة ةالعينات الملبدة في درج

وذلك لكي تصبح العينات ناقلة وبالتالي الذهب أو الفضة أو الكربون بطريقة البلازما بطبقة من دراستها 
خزفية مادة عازلة لا تعكس يحصل تفاعل بين الحزمة الإلكترونية والمادة المراد دراستها لأن المادة ال

 الشكل من نلاحظ  حيث  ،بواسطة المجهر الالكتروني الماسح عينةال فحصب قمنا،  الأشعة
 ((10. 1. IV (أ)  و  متجانسة،  تبدو يهاتوزع الفرغات ف و  متجانسة، غير لبدالم الصلصال بنية أن

 هو مبين في الشكلين كما  و عند تكبير الصورة أكثر ، ميكرون 3  إلى 2 مابين  حجمها يتراوح
 ((10. 1. IV  أكبر  فنوعا ما لفرغات ا أما ميكرون 2وجود حبيبات أصغر بكثير من نرى  ج ( -)ب

صغيرة الحجم، مع بنية ، بالإضافة إلى ذلك وجود أيضا حبيبات كروية الشكل متوسطة و ميكرون 2من 
 . [20] متراصة للصلصال

، الملبد 2للصلصالوي قطيف التشتت الطا ( IV .1 .12)و( IV .11.1 ) يمثل كل من الشكلين        
الكالسيوم الحديد و و  السلسيوم و الالمنيوم :بنسب مرتفعة وهي حيث يبين وجود مجموعة من العناصر

  .و أخرى بنسب قليلة مثل المغنزيومبالاضافة الى الاكسجين 
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 ، لتكبيرات مختلفة C°900 عند لبدمال 2لصلصالل ةيالمورفولوج ةيالبن IV .1. 10 ) الشكل      

 ) أ (

 (ب)

 (ج)
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Intensité (c/s) 

 

 

 .1)المنطقة C°900 (عند الملبد 2للصلصال التشتت الطاقوي طيف  (IV.1 .11) :الشكل

 

L énergie (kev) 

 .2)المنطقةC°900 (دعنلبد الم 2للصلصالالتشتت الطاقوي  فطي  (IV .1 .12) :الشكل
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1.IV.1 . و الحرارية ميكانيكية دراسة الخصائص ال 
 

IV  .1.1.1.  الميكانيكيةالخصائص 
 

 من الطوب  3mm (5×  10× 50(  شكل متوازى المستطيلات ذات أبعادعينات على  خذناأ
 ثلاث نقاط ذو ارب، و تم اختبارها باستخدام اخت2الصلصالو  2الصلصال الحراري المصنع لكل من 

في تدوينها تم  المختبرة  عيناتو نتائج ال، (الالتواء )و هذا لأجل قياس معامل الانحناء  ،(اختبار الثني)
 جل سرعاتأمن ( ثم قمنا برسم الاجهاد المطبق بدلالة الانحراف IV3 .1.)و (IV1 .1.)الجدولين 

 و (14.1IV)  و (IV.13.1))  موضح في الأشكال التالية وكما ه ، 1.2و  mm/min 0.05  مختلفة
16.1. IV)  ) و(1 .15. IV) ، التالية المعادلة ومن𝛔𝐌 =

𝟑𝐅𝐋

𝟐𝐖𝐡𝟐
 قيمة كذلك و ،الاجهاد قيم حسابتم  ، 

 =Eالتالية العلاقة من E ءحناالان معامل
𝑭𝑳𝟑

𝑾𝒉𝟑𝒅
 قيم نأ حيث نجد .الانحراف هو d أن العلم مع ، :  

 لسرعاتهذا من اجل ا   GPa 6.804 و GPa 6.493 هو  1للصلصا ناءنحالا  معامل
0.05mm/min  4.629  2بالنسبة لصلصال  ماأ التوالي على  0.1 و GPa 5.364 و GPa  هذا و

 من أكبر 1 صلصاللل  Eناء نحمعامل الا قيم. التوالي على 0.1 و 0.05mm/min لسرعاتمن اجل ا
 .1 عينةال من أقل ميكانيكية مقاومة لها 1عينة ال لأن ، 2صلصاللل Eناء نحمعامل الا قيم
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 الانحراف لةلابد الإجهاد تغيرات (IV.1 .13) : الشكل

 

 

  الانحراف لةلابد الإجهاد تغيرات  (IV .1 .14) : الشكل
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 2للصلصالنتائج قياس معامل الثني  :(IV .1. 2) لجدولا

Brique 1    V= 0.1 mm/min 

Eprouvette 𝝈𝑴 (MPa) 
Déflexion 

(mm) 
E(GPa) 

01 11,5154 0,07991 6,987 

02 11,37412 0,10455 5,002 

03 11,5502 0,07609 7,937 

04 13,09975 0,09521 6,794 

05 13,27593 0,11208 5,743 

Moyenne 12.16308 0.0935 6,493 

Brique 1    V= 0.05 mm/min 

01 11,5392 0,12795 3,879 

02 15,71353 0,0815 9,983 

03 13,12326 0,0949 6,893 

04 11,72634 0,08477 6,707 

05 12,32745 0,08948 6,560 

Moyenne 12.885 0.095 6,804 
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  الانحراف ةلبدلا الإجهاد تغيرات  :  (IV .1 .15) الشكل

 
 الانحراف لةلابد الإجهاد تغيرات : (IV .1. 16)  الشكل
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   1للصلصالنتائج قياس معامل الثني : IV .1 .3) ( الجدول

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

IV. .2.3. 1  الخطيمعامل التمدد الحراري 

كما  الحراري ددقمنا بحساب معامل التم 1و 2للصلصالين التمدد الحراري  اتينانطلاقا من منح
وقيم معامل التمدد الحراري المتحصل عليه لكل من  (IV.18.1)و  (IV.17.1) هو موضح في الشكلين

 مدونة في الجدول أدناه. 1و 2 الصلصالين 
 

 ينللصلصال تمدد الحراريمعامل ال قيم : IV.4.1)) الجدول 

معامل التمدد الحراري  (C°)المجال الحراري  المادة
/°C)6-(10 

 551 -511 2الصلصال 

511- 521 

3.21315 

3.22352 

 551 -511 1الصلصال 

511- 521 

2.23233 

3.23125 
 

Brique 2    V= 0.1 mm/min 

Eprouvette 𝝈𝑴  (MPa) 
Déflexion 

(mm) 
E(GPa) 

01 10,85719 0,10625 4,580 

02 12,63609 0,08731 7,309 

03 16,18715 0,16353 4,756 

04 14,24693 0,10474 6,500 

Moyenne  13.48 0.1161 4,629 

Brique 2    V= 0.05 mm/min 

01 10,85719 0,10625 7,011 

02 12,63609 0,08731 7,857 

03 16,18715 0,16353 5,469 

04 14,24693 0,10474 5,883 

Moyenne  13.481 0.1154 5,364 
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ا ما توصل  ذوه ((K/1( 21 -2 × .38 -21-2 × 2.2 )حيث وجدنا أن معامل التمدد الحراري يتراوح مابين 
و باستقرائنا لنتائج  (/K1( 21-2 ×5اليه الباحثون حيث وجدو أن معامل التمدد الحراري للصلصال تقريبا 

أضعف من معامل التمدد الحراري  1التمدد الحراري للصلصالالتمدد الحراري نرى أن معامل 
 .2أحسن في الصناعة من الصلصال 2، و هذا يؤدي بنا القول بأن الصلصال2للصلصال

 

 

 

 1لصلصالل معامل التمدد الحرارى :(IV .17.1) الشكل
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 1لصلصالمعامل التمدد الحرارى ل(: IV .18.1) الشكل 
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 المـــــــــحور الثاني
 

 الدراسة الحرارية
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IV..2  الدراسة الحرارية  
 

IV. 2.1.  حالة عدم ثبوت درجة الحرارة  
 

IV. 2 .1.1 . في الصلصال لتحول الكوارتز الحرارية المعاملاتحساب 

   في ةالموضح نوعي الصلصالل  و مشتقه التفاضلي  التمدد الحراري منحنيات من انطلاقا 
 الحرارة درجات تعيينبقمنا ، (IV.2.4( و )IV.2.3) و ).IV .22( و (IV.2.1) الاشكال التالية:

 و 5.2و  2و  5.2:  التالية التسخين لسرع والموافقة βالى  αمن  زالكوارت لتحول )pT( العظمي
min/Ⅽ° 10 لكوارتزاتحول ـل  التنشيط طاقة حساب نايمكن ، و منه β ← α  كل من طرق بواسطة  

  .[21-26] المذكورة أدناه المعادلات باستعمالهذا و     لاو ز بو  و وأوزاوا كيسنجر
𝐋𝐧 (

𝛗

𝐓𝐏
𝟐) = −

𝐄𝐚

𝐑𝐓𝐏
+C1………………………………………….……………………… ….01 

𝐋𝐧𝛗 = −𝟏. 𝟎𝟓𝟏𝟖
𝐄𝐚

𝐑𝐓𝐏
 +C2 ………………………………….………………………….02 

        𝐋𝐧 (
𝛗

𝐓𝐏
) = −

𝐄𝐚

𝐓𝐏
+ 𝐂 3…………………………………..……….………………  ……….03 

 يمثل كل من: ثحي

:R  المثالية الغازات ثابت 
 a: E التنشيط طاقة   
p:T  فنلبالك لتحولل العظمى حرارةال درجة. 
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 مختلف سرعات التسخينل 1لصلصالل  التمدد الحراري اتمنحني :(IV.1.2)الشكل 

 
 مختلف سرعات التسخينل 2 لصلصالل التمدد الحراري اتمنحني  (IV.2.2) :الشكل
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 1صلصالفي ال α ←β للكوارتزمنحني الاشتقاق الأول للتحول الطوري  :IV) . (3.2الشكل

 

 

 5صلصالفي ال  α ←β للكوارتزمنحني الاشتقاق الأول للتحول الطوري :) (IV.4.2الشكل
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 مع هومطابقت (IV.6.2 ) و  (IV .5.2 )الموافقة للمنحنيين السابقة الخطية الدوال ميل حساب فبعد
 إن (IV.1.2). الجدول في موضح وه كما ،Eaالطاقة  قيم نجد التنشيط بطاقة الخاصة المعادلات

لتحول الكوارتز  kJ/mol1915.42و  kJ/mol1918.01 د حدو  في تكون التنشيط طاقة يمةق متوسط

 التنشيط طاقة قيم في التباين يعودو  على التوالي ،   5و  1ين لصلصالا  منفي كل   α ←β من الطور
  ]92-72[ الشوائب وجودكذا و  التسخين سرعة و للصلصال ريةلو الب البنية اهبين من عوامل عدة الى

 

)𝐿𝑛   الدوال اتمنحني :(IV . 5.2) الشكل
𝜑

𝑇𝑝
)𝐿𝑛 و (

𝜑

𝑇𝑝
   بدلالة 𝐿𝑛(𝜑) و  (2

1

𝑇𝑝
 للتحول الطوري 

  1لصلصالا في β ← αللكوارتز 
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)𝐿𝑛   الدوال اتمنحني IV).:(6 .2 الشكل
𝜑

𝑇𝑝
)𝐿𝑛 و (

𝜑

𝑇𝑝
   بدلالة 𝐿𝑛(𝜑) و  (2

1

𝑇𝑝
للتحول الطوري  

 2 لصلصالا في  β ← αللكوارتز 

   2و   1 طاقة التنشيط للصلصالين قيم :(IV .1.2)الجدول

 Kissinger Boswell Ozawa العينة

في   α ←β لكوارتزلتحول ا  التنشيططاقة 
 1049,3 1056,4 1011,1 (kJ/mol)  1 صلصالال

في   α ←β لكوارتزلتحول ا طاقة التنشيط
 1012, 15 1019,2 1021 (kJ/mol)  2 صلصالال

 

و ذلك المورفولوجي  النمو معامل أو أفرمى بمعامل يدعى الذي و التنوي معامل بحساب قمنا كما
  (.II52.) [..5128-51]المعادلة باستخدام
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 أفرمي  معامل قيمة متوسط ناين وجدنا أ ،(IV.2.2) الجدول في المتحصل عليها المعطيات حيث دونا
  α ←β لكوارتزلتحول ابالنسبة   9.2و  1 صلصالفي ال  α ←β لكوارتزلتحول ا بالنسبة 1.12 يقارب

 .2 صلصالفي ال

 بعدم ثبوت درجة الحراريةقيم معامل افرمي (: IV.2.2) الجدول

10 7.5 5 2.5 φ (°C/min) 

1.2 1.2 1.1 1.1 n (Argile1) 

0.37 0.33 0.42 0.68 n (Argile2) 

 

𝑇𝑝  (الدالة قمنا برسمالذي يتعلق أساسا بأبعاد نمو البلورة  mو لحساب المعامل العددي 
2/ nln (φ  

الدالة   تمثيل و،  (IV.28. (و ).IV27.)الشكلين  في مبين هو اكم  (.II27) حسب العلاقة p/T1  بدلالة 
 نسبةو  m و nمن خلال قيمة كل من و  ،mا من ميله نستطيع حساب المعامل مستقيم ايعطي خط

في   βإلى  αمن  بأن عملية النمو لتحول الكوارتزتبين لنا   0.75/0.25t=1.73  التبلور المساوية إلى
  . [30.23-51]بعدينيتم وفق انتشار سطحي في الصلصالين 

 
𝑇𝑝(  تغيرات :)IV).27.الشكل

2/ nφ(Ln  بدلالة  p1/T الطوري للكوارتز  للتحولβ ← α   1لصلصالافي 
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𝑇𝑝)  تغيرات :(.IV28.) الشكل
2/ nφ) بدلالة p1/T الطوري للكوارتز لتحولل β ← α  5صلصاللفي ا 

 

IV. 2 .1.2.  لية التلبيد آحساب معاملات 

 الأول مشتقمنحني البرسم  قمنا ، 5و 1ينصلصاللل التفاضلي الحراريالتمدد  منحني من انطلاقا

 الحرارة درجات تعيين و هذا من أجل (.IV.210) و (.IV.29)للدالة كما هو مبين في الشكلين 
( min /Ⅽ° 59 و 21و  15و  8و 4)  :التالية التسخين لسرع الموافقة و لعملية التلبيد )pT( العظمي

 طاقة حساب يمكن  حيث  2( بالنسبة للصلصالmin /Ⅽ° 19 و 5.2و 2و 5.2و ) 1بالنسبة للصلصال
  . [31-33] (3و  2و  1 باستعمال المعادلات السابقة )  التنشيط
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 1 لصلصالا منحني الاشتقاق الأول لتلبيد (:IV.9.2) الشكل

 2لصلصالاالاشتقاق الأول لتلبيد  ىمنحن(: IV.10.2) الشكل
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 مع هومطابقت (IV.12.2)  و(IV.11.2) ينالموافقة للمنحني السابقة الخطية الدوال ميل حسابومن 
  (.IV) 3.2 الجدول في موضح وه كما ،Ea قيم نجد التنشيط بطاقة الخاصة المعادلات

 

𝑇𝑝( و ) p/TφLn (الدوال  اتمنحني: ).IV)211. الشكل 
2/φLn ( و) φLn( لالةبد p1/T تلبيدل 

 1صلصاللا
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𝑇𝑝( و ) p/TφLn (الدوال  اتمنحني:  ).IV)212.الشكل
2/φLn ( و) φLn( بدلالة p1/T تلبيدل 

 5صلصاللا

 Ozawaو  Boswellو Kissinger: طاقة التنشيط لكل من (IV.3.2)الجدول
 

 Kissinger Boswell Ozawa العينة
 1للصلصال  طاقة التنشيط

(KJ/mol) 11..14 12. 114 

 2للصلصال التنشيططاقة 
(KJ/mol) 451.445 574.68 444.41 

 

بالنسبة  kJ/mol 419.8  حدود في تكون التنشيط  في هاته المرحلة   طاقة قيمة حيث نجد أن متوسط

 و(II.26)  السابقةت المعادلا باستخدامو ،  5بالنسبة للصلصال kJ/mol 222.92و 1للصلصال 

(II.55 )  نقوم برسم الدالة)𝑇𝑝
2/ nLn (φ بدلالة p1/T كما هو موضح في الشكلين .IV)213.(  و 

.(14.2.IV)يننقوم  بحساب معامل أفرمي و النتائج مدونة في الجدول المنحنى و من ميل (4.2.IV)  و 
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(5.2.IV)،  بالنسبة  0.75 و 1بالنسبة للصلصال 1.18 يقارب أفرمي  معامل قيمة  متوسطحيث أن
 . 5للصلصال

 1للصلصال بعدم ثبوت درجة الحراريةقيم معامل افرمي : (IV.4.2) الجدول

(K/min) φ (K) pT 1/2W N 

4 1130,4 56,1 1,13 

8 1148,3 55,1 1,19 

12 1159 57 1,17 

16 1165,8 56,7 1,21 

20 1170,5 57,1 1,20 

 

 2بعدم ثبوت درجة الحرارية للصلصالقيم معامل افرمي : (IV.5.2) الجدول

φ (K/min) (K) pT 1/2W N 

2.5 884.1 35.6 0.8 

5 899.2 39.6 0.75 

7.5 906.5 41.9 0.72 

10 911.9 39.9 0.76 
 

𝑇𝑝(( الذي يتعلق أساسا بأبعاد نمو البلورة قمنا برسم الدالة mو لحساب المعامل العددي 
2/ nln (φ )    

و تمثيل  ( ،IV14.2.) و  (.IV13.2)كما هو مبين في الشكلين  ( II .55)حسب العلاقة   pT/1 بدلالة 
 بالنسبة  m=1.12 حيث أن قيمة ، mيعطي خطا مستقيما من ميله نستطيع حساب المعامل  الدالة

 التي 0.75/0.25tالنسبة   و mو  nمن خلال قيم كل من  و .5بالنسبة للصلصال  m=45.9 و 1للصلصال

 αأن عملية النمو لتحول الكوارتز من نجد  5بالنسبة للصلصال 1.1 و 1بالنسبة للصلصال 1.45 تساوي
 [.33]بالنسبة للصلصالين ثلاثة أبعاديتم وفق انتشار سطحي في  βإلى 
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𝑇𝑝(  تغيرات :).IV)213.لالشك
2/ nφLn ( بدلالة p1/T 1لصلصالا تلبيدل 

 

𝑇𝑝(  تغيرات :).IV) 214.الشكل
2/nφLn ( بدلالة p1/T 2لصلصالتلبيد ال 
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IV .2. 2.  ثبوت درجة الحرارة حالة 

IV .2.2. 1 . لتحول الكوارتز  الحرارية المعاملاتحساب 

معطيات الطريقة الأولى و هذا لحساب نسبة التبلور أو التفكك من في هذه الحالة نقوم بالاستفادة 
 ((dx/dt اهنمو  وسرعة، 1للصلصال βتشكل  الكوارتز  نسبة تغير برسم نقوم في بعض المواد، حيث

وضح مكما هو  الزمن و الحرارة  ةدرج فللمخت (C/min91° و 5.2و 2 و 5.2) التسخين سرع بدلالة
 التحول حرارة درجة أن نلاحظ حيث(IV.17.2)  و   (IV.16.2)و   (IV.15.2) :في الاشكال التالية

 سرعة بزيادة تزداد βكوارتزال تشكل سرعة زيادة أي التسخين سرع بزيادة تزداد لكوارتزا لتشكل العظمى
 .التسخين

 

بدلالة درجة  1لصلصالفي ا  β ← α للكوارتز تحول الطوريلل نسبة التبلورتغير ( : IV.15.2)الشكل
 لسرع تسخين مختلفة. الحرارة
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 لسرع تسخين مختلفةبدلالة الزمن  1لصلصالفي ا βسرعة تشكل الطور( : .(IV.16.2الشكل

 

 لسرع تسخين مختلفةبدلالة درجة الحرارة  1صلصالفي ال βسرعة تشكل الطور :) (IV.17.2الشكل
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ليجيرو والمقترحة من طرف  كظومةواستنادا للطرق الرياضية المعتمدة على نتائج التجارب اللا
قيم محددة ل T/1بدلالة  ln(dx/dt)برسم الدالة  الكوارتز، وذلكطاقة تشكل قمنا بحساب ،   [34]وفريقه
 ، (IV.18.2) الشكلوهذا عند مختلف سرع التسخين كما هو موضح   في   المتشكلة، لكوارتزالنسبة 

،  ,80الى  9.2، وتم اخذ قيم نسبة التبلور في المجال من  قمنا بحساب طاقة التنشيط من ميل الدالة أينا
 يالتو  كوارتزال متوسط طاقة التنشيط لتحول نستنتج  امنحنيات الدالة عبارة عن خطوط مستقيمة ومنهان 

 .1للصلصال molJK  885.1.-1 تشير الى القيمة 

 

 

)lnتغير :  (IV.18.2) الشكل
dx

dt
  1لصلصالفي ا β ← α الطوري للكوارتز لتحولل T/1 بدلالة (

  nفرمى أ  لحساب معام

و التـي  2xو  1x ، قمنا بتحديد مجموعة من الازواج من كمية التبلـور nساب معامل افرمي حو ل
 حصـل علـى المعادلـةنت (II61.)  المعادلـة وباسـتعمال،  ln[k1f(x 0ln[k = [5f(x 0)] ) ةالعلاقـتحقـق 
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(17.II) قيمة  قمنا بحساب أيناn و  ينخمختلف سرع التسلm   ، 1.2 و 1.2هي: على التوالي ا هموقيم 

 .[33]ثلاث أبعادفي انتشار حجمي بيتم  كوارتزالتشكل ما يبين ان م

   

 

  1الصلصالفي  βتشكل الطور نسبةبدلالة  0Ln (k(f(x) تغير :)IV).219. الشكل
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𝑇𝑝)  تغيرات(: .IV20.2) الشكل
2/ nφ Ln () بدلالة pT /1 للكوارتز  للتحول الطوريβ ← α  في

 1لصلصالا

IV .2.2. 2.  لية التلبيدآحساب معاملات  

 بدلالة( (dx/dt اهنمو  وسرعة X التلبيد  نسبة تغير برسم نقوم ،التلبيد  نسبة حساب أجل من
 حسب العلاقةو ذلك  ،5و الصلصال 1لكل من الصلصال الزمن و الحرارة  ةدرج فلالتسخين لمخت سرع

 الزمن، ان والحرارية  المعالجةحرارة  درجة بدلالة تغير نسبة التلبيد أن حيث نلاحظ. (II.13)السابقة 
  (IV.21.2)، كما هو موضح في الاشكال التالية: التسخين سرع بزيادة تزداد العظمى التلبيد حرارة درجة

 .(IV.26.2)   و  ) IV.25.2) و(IV.24.2)  و (IV.23.2) و (IV.22.2) و 
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  درجة الحرارةبدلالة  1الصلصالفي  التلبيد نسبةتغير : IV)  (21.2.الشكل

 

 مختلفةلسرع تسخين بدلالة درجة الحرارة  1التلبيد في الصلصال سرعة :(IV.22.2)الشكل
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 لسرع تسخين مختلفةبدلالة الزمن  1الصلصالفي  التلبيد سرعة :(IV.23.2)الشكل

 

 لسرع تسخين مختلفة درجة الحرارةبدلالة  2التلبيد في الصلصال نسبة تغير: IV)  (24.2.الشكل
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  بدلالة درجة الحرارة بمختلف سرعات التسخين 2سرعة التلبيد في الصلصال :(IV.25.2)الشكل

 

 بدلالة الزمن بمختلف سرعات التسخين 5التلبيد في الصلصال  سرعة  :(IV.26.2) الشكل
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 9.8 الى 9.1من  المجال في ورلالتب نسبة قيم ناأخذ حيث  T/1 بدلالة ln(dx/dt)  رسم الدالةثم نقوم ب

 :(II.15)المعادلة  ى ولع الاعتمادو ذلك ب 5بالنسبة للصلصال 9.0 ىال 9.1من و  1بالنسبة للصلصال

 و  (IV.27.2)ين انطلاقا من المنحنيات الموضحة في الشكلللتلبيد  ةاللازم طاقةال بحساب نقومثم 
(IV.28.2.)  بحساب نقوم  ميلها مستقيمة، من خطوط عن عبارة ةمنحنيات الدال نلاحظ أنحيث 

 Kj/mol129.502 و 1بالنسبة للصلصال Kj/mol415.28 تساوى تقريبا والتي التنشيط طاقة متوسط
 1الصلصال تشكل   تغير نسبة  (IV .30.2)و ( IV.50.5)يمثل كل من الشكلين  .5بالنسبة للصلصال

 بدلالة الزمن. (dx/dt) و سرعة نموه  x الملبد
 

 

)ln تغير :(IV.27.2) الشكل
dx

dt
  مع اختلاف سرعة التسخين 1في الصلصال T/1بدلالة  (



 النتائج التجريبية ومناقشتها                       الفصـل الرابع: المحور الثاني                          
 

~ 998 ~ 
 

 

)ln تغير(:  IV.28.2) الشكل
dx

dt
  مع اختلاف سرعة التسخين 2في الصلصال T/1بدلالة  (

 

 

 الملبد  1للصلصال تبلور و سرعة نموهاتغير نسبة ال (: IV.29.2) الشكل
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 الملبد  2للصلصالو سرعة نموها  تبلورنسبة ال (:تغيرIV19.5الشكل )

 

 أفرمى   حساب معاملn اس العددييقالم و  m حبيبيال نموال آلية تحدد التي  

  بسرعات التبلور نسبةبدلالة  f (x))0Ln (k برسم الدالة قمناانطلاقا من المعادلة السابقة 
و النتائج مدونة في الجدولين   (IV.32.2) و ((IV.31.2كما هو مبين في الشكلين  مختلفةتسخين 
و  1بالنسبة للصلصال 1.11حيث أن متوسط قيمة معامل أفرمي هو ، IV) )، (7.2.IV).6.2التاليين
 نجد أن قيمة (IV14.5) و( IV.33.2من الشكلين) و 1.2يقارب  و هذا ما 5بالنسبة للصلصال 1.58

m=1.33   و  1للصلصالبالنسبة m=1.26 عملية التلبيد بالنسبة ما يبين ان ذا وه  2للصلصال بالنسبة
 .[33] في ثلاث أبعادنتشار حجمي اوفق يتم  للصلصالين 
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 1للصلصال قيم معامل افرمي للمعاملات الحرارية يبين: )  (IV.6.2دولالج

V (°C/min) 4 8 12 16 

N 1.30 1.33 1.37 1.34 

 

 2للصلصال يبين قيم معامل افرمي للمعاملات الحرارية: )  (IV.7.2الجدول

V (°C/min) 2.5 5 7.5 10 

N 1.28 1.28 1.29 1.28 

 في  Xالمتشكلةالتلبيد نسبة بدلالة  0Ln (k(f(x) تغيرات :)IV)2.31. الشكل               

   1لصلصالا
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 2الصلصالفي   Xبدلالة نسبة التلبيد المتشكلة f(x0Ln (k)) ))تغيرات :)IV).223. الشكل

 

T𝑝)  تغيرات(: IV33.2.) الشكل
2/nLn (φ  )بدلالة pT /1 1للصلصال 
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𝑇𝑝)  تغيرات(: IV.34.2) الشكل
2/n φ Ln ( )بدلالة pT /1 2للصلصال 
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 الخلاصة العامة 
 

و سهولة الحصول في الطبيعة بسبب توفره الهائل  وهذاالباحثون معظم  اهتمام محطلا يزال الصلصال 
إنًّ أهم ما يمكن أن  فقد لاقى استخدامات واسعة منذ العصور القديمة. عليه، و بفضل خواصه المتميزة

دراسة الخصائص و كذا    ورية و التلبيدآلية التحولات الطدراسة هذا هو تمكننا من بحثنا   نلخص به
و المواد  قمنا بتحليل المواد الاوليةحيث المعد لصناعة آجر البناء،  صلصالللو الحرارية   الفيزيائية

و الاشعة السينية و مطيافية الاشعة تحت الحمراء  :نذكر منهابواسطة عدة أجهزة   )الصلصال(المصنعة 

 من خلال دراسة، و TG/DTAز التمدد الحراري التفاضلي و جهاز و جها المجهر الالكتروني الماسح
 GPa 398.4و  394.6هو 1جدنا أن معامل الثني بالنسبة للصلصالو  الخواص الميكانيكية و الحرارية 

 و  49634  2على التوالي و للصلصال  mm/min .91و  mm/min .9.0هذا من أجل السرعات 

GPa09634 بالنسبة لمعامل التمدد الحراري فكانت النتائج بالنسبة  أما، نفس السرعات من أجل
على  [.08-..0[، ].00-..0]في المجالين  3-1.*898 (Ⅽ/°1)و  694*.1-3 :هي 1للصلصال

 .في نفس المجالات  3-1. *698( Ⅽ/°1)و  198*.1-3 2و للصلصال التوالي

تغيرها ثبوت درجة الحرارة و ي حالة و لأجل أليات التحولات الطورية  و كذا التلبيد للصلصالين وذلك ف
 ما يلي:استطعنا ايجاد 

 

 الحرارةثبوت درجة حالة عدم 
 

بعدة طرق قيم التنشيط  متوسطتسخين تم حساب السرع بمختلف  نتائج التمدد الحراريعلى  الاعتمادب 
Boswell  وOzawa  وKissinger طور الكوارتز من تحول ل بالنسبةβ←α ــ:وجدناها  تقدر ب 

1038.39 kJ/mol و 1للصلصال  kJ/mol 1.18940 كما قمنا بحساب كل من ، 2صاللللص
 على حيث تحصلناالطوري في الصلصال ، لية التشكل آو ذلك من أجل تحديد  m و n معاملات أفرمي

1910=n  19.4 و =m   90. و 1صلصالالفي=n  908.و =m  مما يدل على أن  2 صلصالفي ال
في بعدين، أما بالنسبة لطور التلبيد فكانت وفق انتشار سطحي تتم  β←α الكوارتز لتحول عملية النمو

أما  ، 2للصلصال   kJ/mol 0309.0 و 1للصلصال kJ/mol 41.98 تساويالتنشيط  طاقةمتوسط قيمة 
و  1لصلصاللتلبيد ا 1910و  1918فهي تؤول الى القيمة بالنسبة لمعامل أفرمي و المقاييس العددية  
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الصلصالين تلبيد  آليةهذا يوحي الى أن و  1 لىا ما يمكن تقريبهما  2صلصالال لتلبيد   948.و  980.
 .بعدينسطحي في  تتم وفق انتشار

 

 حالة ثبوت درجة الحرارة
 

 Johoson-Mehl-Avrami باستخدام طريقةβ←α تم حساب طاقة التنشيط لطور تحول الكوارتز

(JMA)   ة طاقة التنشيط لتحول الكوارتز توسط قيممأن لسرع تسخين مختلفة، وجدناβ←α   في
و متوسط قيمتهما  m و n قمنا بحساب معاملات أفرمي كما ،  kJ/mol 88891 قُدرت بـــ: 1الصلصال 

مع عدد ثابت  حجمي في ثلاثة أبعاد تتم وفق انتشارآلية التحول الطوري السابق و هذا يبين أن  190 هي
 1للصلصال kJ/mol 412908 ب قدرتمتوسط قيمة طاقة التنشيط فالتلبيد  ةلعملي بالنسبةأما   .للنويات

 1للصلصال 1966 و في ما يخص معاملات أفرمي فهي تساوي،  2 للصلصال  kJ/mol 60.92.0   و

حجمي في ثلاثة  تتم وفق انتشارالتلبيد  آلية يوحي أنمما  ،190 و التي تؤول الى  2 للصلصال 1928و 
 .ويات ثابتمع عدد للن أبعاد
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Clay is one of the most used natural materials in the ceramic industry with various applications such as
pottery, tiles, cement and bricks. The latter are used as a building material because of their excellent thermal
and mechanical properties. In the present study, Algerian clay from Al-maathed area, M’sila district, was used
to prepare bricks. The chemical composition of the clay was determined using X-ray fluorescence. Firing of
clay was carried out in the temperature range 20–1000 ◦C, at different heating rates. The present phases and
their transformations, the activation energy, and the sintering mechanism were evaluated using X-ray diffraction,
differential thermal analysis, thermogravimetric analysis and dilatometry. The activation energy for the sintering
mechanism obtained from non-isothermal treatments is 420 kJ/mol. The value of the Avrami exponent, n, is
determined from the shape of the crystallization exothermic dependence. It is related to m parameter (a numerical
factor which depends on the dimensionality of crystal growth) obtained by Matusita method. Both of which are
about 1.2 for clay sintering. These values indicate that bulk nucleation is dominant in clay sintering by three-
dimensional growth, with polyhedron-like morphology controlled by interface reaction.
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1. Introduction

The clays from Algeria have an extensive range of ap-
plications in the refractory and ceramic manufacture.
Clay is a simple and natural material, very abundant,
composed of alumina silicates. The clay minerals are
vastly distributed in the surface of earth. They have
a characteristic small grain size and significantly influ-
ence the physical and chemical processes of soils [1–3].
Additionally, clay minerals are subjected to spontaneous
modification and transformation with the change of en-
vironmental conditions, which can be illustrated by the
structures and types of clay minerals. Firing in ceramic
kilns was extensively reported in the literature. The re-
lationship between the mineralogical composition of the
raw materials and the phase changes during sintering was
examined in the range between 900 and 1000 ◦C [4, 5].
The sintering process consists in the aggregation com-
pacting of particles.

The aim of this study is to study the thermal transfor-
mation of Algerian clay under different firing conditions
in order to understand the sintering mechanism of the mi-
neral clay. The clay raw material used in this work was
obtained from the brickyard area of Al-maathed in the
central area of Algeria. This Algerian clay was chosen
for its wide applications in the pottery and brick ma-
king industries. The experiments of this study were con-
ducted similar to the traditional practices of potters, to
understand the sintering mechanism of these materials.

∗corresponding author; e-mail: sahnounefoudil@yahoo.com

Therefore clays were manually shaped and pressed into a
mould, then dried and fired. The densification behavior
performance of clays fired at various temperatures under
different heating rates was evaluated. It is expected that
the present investigation will improve the knowledge on
optimization of the clay ceramics processing.

2. Materials and experimental procedure

Clay materials were taken from a brick-manufacturing
factory located at M’sila site in Algeria. The chemical
composition of the raw clay mineral was determined by
X-ray fluorescence (XRF). Results are shown in Table I.
The raw clay mineral was heated in a furnace at 200,
600, 950 and 1050 ◦C for 1 hour. The heating rate was
10 ◦C/min. X-ray diffraction (XRD) was used to iden-
tify the phases formed in the heated clay powders. XRD
measurements were carried out on samples using a dif-
fractmeter system XPERT-PRO, operating at 40 kV and
50 mA, with scan step size of 0.0167, using CuKα radi-
ation of a wavelength of 1.5418 Å. The diffraction angle
2θ range was 6◦ ≤ 2θ ≤ 90◦. The dilatometry mea-
surements were carried out using NETZSCH DIL 402C
dilatometer. The samples were heated from room tempe-
rature to 1000 ◦C, at heating rates of 4, 8, 10, 12, 16 and
20 ◦C/min. The thermal analysis (DTA-TG) was carried
out on a Setaram LABevo TG-DSC 1600 ◦C equipment.

3. Results and discussion

Figure 1a shows a typical linear shrinkage curve ∆L/L0

(%) and its first derivative as functions of temperature
for the clay treated at heating rate of 20 ◦C/min. It can
be noticed that the linear shrinkage curves for the sample
have three steps. The relative shrinkage of the first step,

(566)
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TABLE I

Chemical composition (wt.%) of clay mineral (Calcined
at T = 700 ◦C).

Al2O3 SiO2 CaO MgO SO3 K2O Na2O Fe2O3

15.27 68.18 6.86 3.30 1.22 1.77 0.69 2.69

which starts at 100 ◦C and ends at 250 ◦C, with maximum
speed at 164 ◦C, is around 0.5%. It is the result of the loss
of adsorbed water. A second step (expansion) appearing
at about 585 ◦C results from an allotropic transformation
of quartz (α → β). This transformation is very fast and
causes a sudden increase in volume, corresponding to a
linear elongation of 0.25% [6]. A third relative shrinkage
between 800 ◦C and 940 ◦C, as a result, corresponds to
sintering steps.

Fig. 1. (a) Shrinkage curve, (b) DTA-TG curves for
clay mineral treated at heating rate of 20 ◦C/min.

Figure 1b shows the DTA/TG curve recorded from the
clay powder. It can be clearly seen that there are three
endothermic peaks. The first endothermic peak at a tem-
perature lower than 200 ◦C is due to the evaporation of
the adsorbed water of the raw clay mineral. The max-
imum rate is at 95 ◦C (in DTA curves). The mass loss
associated with this endothermic peak is 1.2%. The se-
cond endothermic peak at 505 ◦C is due to clay dehyd-
roxylation reaction, that is overlapped with α-β quartz
transformation (at about 567 ◦C). The mass loss of this

transformation is about 5.3%. The third endothermic
peak at 720 ◦C is due to the decarbonation reaction of
calcite. The carbonate decomposition (5.5%) is evident
at 711 ◦C.

Fig. 2. Powder X-ray diffractograms of the clay mine-
ral calcined at 200, 600, 950 and 1050 ◦C (Q: quartz,
K: kaolinite, I: illite, C: calcite, H: hematite, and An:
anorthite).

XRD spectra of clay sample hated for 1 hour between
20 and 1050 ◦C are presented in Fig. 2. It can be seen
that between room temperature and 600 ◦C the peaks of
Kaolinite disappear. At 950 ◦C the carbonate decomposi-
tion (calcite) is complete, and we also see the appearance
of the anorthite and iron oxide (hematite). All peaks of
quartz remain visible during treatment. Thus these re-
sults confirm the results obtained by dilatometry.

Fig. 3. First derivative of shrinkage curves for the clay
mineral treated at different heating rates.

We can calculate the activation energy for the sinte-
ring of clay mineral by Kissinger-Akahira-Sunose (KAS)
and Ozawa-Flynn-Wall (OFW) methods, using equations
from [7–10]. Figure 3 displays the first derivative of the
shrinkage curves for the sintering clay mineral at different
heating rates. The temperature of the maximum of the
endothermic peak, Tm, shifts to a higher temperature as
the heating rate increases from 4 to 20 ◦C/min. Activa-
tion energy for the sintering of clay mineral, calculated
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Fig. 4. Plots of ln(ϕ) and ln(ϕ/T 2
m) versus 1/Tm for

the sintered clay mineral.

by two methods is shown in Fig. 4. The obtained va-
lues are EKiss = 417 kJ/mol and EOzawa = 415 kJ/mol.
The value of Avrami exponent n was determined from
the following relation [11, 12]

n =
2.5T 2

PR

∆TPEA
. (1)

The average Avrami parameter of 1.19, Table II, shows
that the crystallization process of the clay mineral is con-
trolled by a diffusion growth. According to Kissinger
and Matusita equations, the activation energy calculated
from the slope of the Kissinger plot is 417 kJ/mol. Accor-
ding to Matusita equation, it is found that the parame-
ter m is 1.2 for the sintering of clay mineral. The growth
morphology parameters n and m are both close to 1.2,
which is an indication of a three-dimensional growth of
sintering clay mineral with polyhedron-like morphology.
These results also indicate that the surface nucleation is
the dominant mechanism in clay sintering and the crystal
growth is controlled by interface reaction [12].

TABLE II

Values of the Avrami parameter, n.

V [K/min] Tm [K] W1/2 n

4 1130.4 56.1 1.13
8 1148.3 55.1 1.19
12 1159 57 1.17
16 1165.8 56.7 1.21
20 1170.5 57.1 1.20

4. Conclusions

The kinetics and mechanism of sintering of Algerian
clay from Al-maathed was investigated using dilatometry
techniques. The following conclusions are drawn from the
results:

• The activation energies, measured by Kissinger-
Akahira-Sunose and Ozawa-Flynn-Wall methods
using the non-isothermal treatments were around
417 and 415 kJ/mol, respectively.

• The Avrami parameter n of growth morphology was
found to be around 1.2.

• The numerical factor m, which depends on the di-
mensionality of crystal growth, is found to be 1.2,
using Matusita equation.

• Bulk nucleation is dominant in clay sintering
by three-dimensional growth, with polyhedron-like
morphology controlled by interface reaction.
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In the present study the mechanism and kinetic parameters of allotropic transformation (α→ β) of the quartz
of Algerian clay from Al-maathed was studied by dilatometric analysis technique. The activation energies measured
by both isothermal (Johnson-Mehl-Avrami theory using Ligero method) and non-isothermal (Kissinger methods)
treatments were 980 and 1050 kJmol−1, respectively. The growth morphology parameters n (Avrami parameter)
which indicates the crystallization mode were found to be almost equal to 1.5, using non-isothermal treatments,
and equal to 1.4 using isothermal (Ligero method). The numerical factor which depends on the dimensionality
of crystal growth m obtained by Matusita et al. equation was 1.50. Analysis of the results shows that the bulk
nucleation is the dominant mechanism in β-quartz crystallization and the three-dimensional growth of β-quartz
crystals with polyhedron-like morphology occurs, controlled by diffusion from a constant number of nuclei.
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1. Introduction

Clays and clay minerals are very important raw mate-
rials in process industries, agriculture, engineering, con-
struction, geology, environmental, and for other miscel-
laneous applications. They have been widely used as
the main raw materials in the fabrication of diversi-
fied ceramic products for construction materials such as
bricks and tiles due to their specific properties before and
after firing [1, 2].

Clays are formed by many processes such as hydrother-
mal, weathering, sedimenting, etc. They have generally
buff, gray, brown, or rusty colors due to the content of
clay minerals and due to iron oxides/hydroxides. The
clay raw material which was used in this project was
obtained from the brickyard area of Al-maathed in the
central area of Algeria. This Algerian clay was cho-
sen for its wide applications in the pottery and brick
making industries.

The experiments of this study were conducted similar
to the traditional practices of potters, to understand the
thermal transformation of fired clay ceramics by dilato-
metric analysis of these materials. Therefore the clays
were manually shaped and pressed into a mould, then
dried and after that fired.

Densification behavior of clays fired at various tem-
peratures under different heating rates was evalu-
ated. It is expected that the present investigation
will collect the knowledge on optimization of the clay
ceramics processing.

∗corresponding author; e-mail: sahnounefoudil@yahoo.com

This study is devoted to the investigation of the
thermal transformation of Algerian clay under dif-
ferent firing conditions in order to obtain the non-
isothermal and isothermal activation energies of crystal-
lized β-quartz, and the values of the growth morphology
parameters n and m.

2. Materials and experimental procedure

Clay materials were taken from a brick-manufacturing
factory located at M’sila site in Algeria. The chemical
composition of this mineral was determined by X-ray flu-
orescence (XRF), as shown in Table I.

TABLE IChemical composition (wt.%) of clay mineral
(calcined at T = 700 ◦C).

Al2O3 SiO2 CaO MgO SO3 K2O Na2O Fe2O3

15.27 68.18 6.86 3.30 1.22 1.77 0.69 2.69

Clay was fired in a furnace at 200, 600, 950 and
1050 ◦C for one hour with heating rate of 10 ◦Cmin−1.
X-ray diffraction (XRD) was used to identify the phases
formed in the heated clay powders. XRD measure-
ments were carried out on powder using a focalization
Bragg-Brentano X-ray diffractometer, with Cu-Kα radi-
ation with the wavelength of 1.5418 Å and operating
at 40 kV and 40 mA. The diffraction angle range was
15◦ ≤ 2θ ≤ 40◦.

The dilatometry measurements were carried out on the
clay with a dilatometer (NETZSCH DIL 402C). The sam-
ples were fired from room temperature to 1000 ◦C, at
heating rates of 4, 8, 10, 12, 16 and 20 ◦Cmin−1.

In the case of the non-isothermal method the acti-
vation energy EA of crystallization is calculated using
Ozawa [3, 4], Boswell [5] and Kissinger [6] methods. The
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theoretical basis for the dilatometry results is provided
under the isothermal condition using the Johnson-Mehl-
Avrami (JMA) theory. This method describes with the
time, t, the evolution of the crystallization fraction, x,
during a phase transformation:

x = 1− exp [(−kt)n] . (1)
Here x is the volume fraction crystallized after time t. It
was obtained from the dilatometry results as follows:

x =
AT

A0
, (2)

where AT is the area of the peak in the dilatometer curve
at temperature T and A0 is the total area of the peak.

k = k0 exp

(
−EA

RT

)
. (3)

Here k0 is the frequency factor, T is the temperature
in Kelvin, EA is the activation energy and R is the
ideal gas constant.

Through the non-isothermal techniques Ligero
et al. [7, 8] suggested a mathematical method in which
the activation energy can be obtained from the slope
of the Eq. (4) if we select the same value of x in every
experiment with the useful heating rate. There must be
a linear relationship between ln(dx/dt) and 1/T , the
slope of which provides the activation energy.

ln

(
dx

dt

)
= ln(k0n) +

n− 1

n
ln(− ln(1− x))− EA

RT
=

ln(k0f(x))−
EA

RT
. (4)

Then, it is probable to calculate the value of crys-
tallized fraction x at various heating rates. Hence,
the Avrami parameter n was calculated from the plot
ln(k0f(x)) vs 1/T . We can select many pairs of x1 and
x2 that satisfy the condition ln(k0f(x1)) = ln(k0f(x2)).

n =
ln(ln(1− x2)/ ln(1− x1))

ln((1− x2) ln(1− x2)/(1− x1) ln(1− x1))
. (5)

3. Results and discussion

Figure 1 shows the typical shrinkage curves for clay
powder at different heating rates (Fig. 1a) and first
derivative of shrinkage curves for transformation of
quartz from phase α to phase β (Fig. 1b).

Figure 1a shows a linear shrinkage of the clay heated at
different heating rates 2.5 ◦Cmin−1 to 10 ◦Cmin−1. Rel-
ative expansions at temperatures lower than 100 ◦C are
due to the evaporation of the adsorbed water. Relative
shrinkage which starts at 100 ◦C and ends at 200 ◦C is
due to the dehydration of the clay powder [9].

The second expansion appearing at about 578 ◦C re-
sults in an allotropic transformation of quartz (α → β).
This transformation is very fast and causes a sudden in-
crease in volume (1.3% for the quartzite) corresponding
to a linear elongation of 0.45% [9, 10].

The third relative shrinkage between 860 ◦C and 940 ◦C
corresponds to sintering steps. Figure 1b depicts the
first derivative of shrinkage curves for transformation of

Fig. 1. Shrinkage curves of clay powder at different
heating rates (a) and the first derivative of shrinkage
curves for transformation of quartz α→ β (b).

quartz (α → β). The temperature of the maximum of
the exothermic peak, Tp, shifts to a higher temperature
as the heating rate increases from 2.5 to 10 ◦Cmin−1.
The calculated energy of phase transformation of quartz
(α→ β) obtained by various methods is shown in Fig. 2
and its values are shown in Table II.

Fig. 2. Plots of Y versus 104/Tp for phase transforma-
tion of quartz (α→ β).
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TABLE II
Values of EA and R2 obtained using Kissinger,
Ozawa and Boswell methods.

Method Kissinger Ozawa Boswell
EA [kJmol−1] 1049 1011 1056
R2 0.995 0.994 0.997

Figure 3a shows the variation of the crystallized frac-
tion of β-quartz formation with temperature under dif-
ferent heating rates. The crystallized fraction x was de-
termined from the dilatometry results (Fig. 1a).

Fig. 3. Crystallized fraction (a) and the rate (b) of β-
quartz growth with time, under different heating rates.

As estimated, the crystallization fraction, x, at a tem-
perature T differs at different heating rates and hence the
curves dx/dt versus time are also different as is shown in
Fig. 3b, which depicts the rate of β-quartz growth with
time for different heating rates.

The rate of crystallization increases with the heating
rate. Figure 4a shows the plot of the ln(dx/dt) versus
1/T at the same value of x. The values of the activation
energy, EA, for different crystallized fraction, which were
calculated by the average of the slopes of the lines, are
listed in Table III.

The average activation energy of phase transformation
of quartz (α → β) in clay mineral is 858 kJmol−1. Fig-
ure 4b shows the plot of ln(k0f(x)) versus x for phase

Fig. 4. Plot of ln(dx/dt) vs 1/T for the same value of
crystallized fraction x (a). Plot of ln(k0f(x)) vs crystal-
lization fraction x for clay powder heated at a heating
rate of 2.5 ◦Cmin−1 (b).

TABLE III
Values of the activation energy, EA, for different values
of crystallized fraction.

Crystallized fraction R2 EA [kJ mol−1]
0.3 0.9553 1001.87
0.4 0.8480 1139.61
0.5 0.995 890.696
0.6 0.998 850.671
0.7 0.999 830.180

transformation of quartz (α → β) heated at a heat-
ing rate of 2.5 ◦C min−1. Similar curves were obtained
for the other heating rates. The Avrami parameter, n,
was determined. The average value of Avrami parame-
ter was 1.5, thus showing that the crystallization process
of β- quartz in clay mineral should be controlled by the
diffusion growth.

4. Conclusions

The dilatometric analysis conducted at heating rates
of 2.5, 5, 7.5 and 10 ◦Cmin−1 shows an expansion around
570 ◦C associated with the transformation of quartz
(α→ β). The non-isothermal and isothermal activation
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energies of crystallized β-quartz for clay, calculated using
Kissinger, Ozawa and Boswell methods were (1049, 1011
and 1056 kJmol−1) and 858 kJmol−1, respectively. The
values of the growth morphology parameters n = 1.5 in-
dicate that bulk nucleation is the dominant mechanism
in β-quartz crystallization.
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 ملخص

α→ β

 

Abstract 

 

Clay is one of the most used natural materials in the ceramic industry with various applications such 

as pottery, tiles, cement and bricks. The latter are used as a building material because of their 

excellent thermal and mechanical properties. In the present study, Algerian clay was used to prepare 

bricks. The chemical composition of the clay was determined using X-ray fluorescence. Firing clay 

was carried out in the temperature range 20–1000 _C, at different heating rates. The present phases 

and their transformations, the activation energy, and the sintering mechanism were evaluated using 

X-ray diffraction, differential thermal analysis, thermogravimetric analysis and dilatometry. The 

activation energy for the sintering mechanism and allotropic transformation (α → β) of the quartz 

measured by both isothermal and non-isothermal treatments. The value of the Avrami exponent, n, 

is determined from the shape of the crystallization exothermic dependence. It is related to m 

parameter (a numerical factor which depends on the dimensionality of crystal growth) obtained by 

Matusita method. 
 

Key Words: Clay, Bricks, Sentring, Activation energy, Thermal Properties, Mechanical Properties 

Résumé 

L'argile est l'un des matériaux naturels les plus utilisés dans l'industrie de la céramique avec 

diverses applications telles que la poterie, les carreaux, le ciment et les briques. Ces derniers sont 

utilisés comme matériau de construction en raison de leurs excellentes propriétés thermiques et 

mécaniques. Dans la présente étude, l'argile algérienne a été utilisée pour préparer des briques. La 

composition chimique de l'argile a été déterminée par fluorescence X. La cuisson de l'argile a été 

effectuée dans la plage de températures de 20 à 1 000 ° C, à différentes vitesses de chauffage. Les 

phases présentes et leurs transformations, l'énergie d'activation et le mécanisme de frittage ont été 

évalués par diffraction des rayons X, analyse thermique différentielle, analyse thermogravimétrique 

et dilatomètre. L'énergie d'activation pour le mécanisme de frittage et la transformation allotropique 

(α → β) du quartz mesuré par des traitements isothermes et non isothermes. La valeur de l'exposant 

d'Avrami, n, est déterminée à partir de la forme de la dépendance exothermique de cristallisation. Il 

est lié au paramètre m (un facteur numérique qui dépend de la dimensionnalité de la croissance 

cristalline) obtenu par la méthode Matusita 

Mots clés : Argile, Brique, Frittage, énergie d’activation, Propriété thermique, propriétés 

mécaniques. 


