
 الجمهورية الجزائرية الديمقراطية الشعبية
 وزارة التعليم العالي والبحث العلمي 

 

 الوادي-جامعة الشهيد حمه لخضر

 

 كلية التكنولوجيا
 والبتروكيمياء قسم هندسة الطرائق

 :شهادةمذكرة تخرج لنيل 
 ماستر أكاديمي 

 ميدان: علوم وتكنولوجيا
 شعبة: هندسة طرائق

 التخصص: هندسة كيميائية
 من إعداد:

 عمراني عادل
 لغريبي ضياء الدين

 شيحي عبد الله
 عنوان المذكرة 

 

 

 

 

 31/60/2622تمت مناقشة المذكرة في: 

 :أمام اللجنة المكونة من الأساتذة
 جامعة الوادي ارئيس   د. بن عمر محمد العربي

 جامعة الوادي امناقش   د. بن الصغير بشير
 جامعة الوادي امؤطر   عمار بن مية أ.د.

 

 2022/2021الموسم الجامعي:

تحضير الزيوليت باستخدام السليسيوم المحلي ودراسة 
 خصائصه



 

 أ

 الإهداء 
  

 ةيوالعاف ةالصح الهمنأتمام هذا البحث العلمي والذي إنحمد الله عز وجل الذي وفقنا في 
 ،ةوالعزيم

 ا فيها مبارك  طيب   اا كثير  فالحمد لله حمد  

 

  مة، سيدنا محمد صل الله عليه وسلم.الأمانة ونصح الأإلى من بلغ الرسالة وأدى 

 مي الغالية التي سهرت طول السنين لأصل لما وصلت إليه.أ إلى 

  صرار في سبيل النجاح.والإكيف تكون العزيمة  منيالذي علإلى أبي 

 تنا.ل إلى إخوتنا وأخواتنا وكل أفراد عائ 

 من شاركنا كرسي الدراسة يوما. ننا وأصدقائنا وكلل إلى خ 

 م فأنار سبيلنا.ا يبدد الظلفكان نور   ،وإلى كل من تعلمنا على يده حرفا 

 

 عمراني عادل

 



 

 ب

 الإهداء

 ج جهدي هذا ئأهدي نتا

  أمي الغالية ''إلى من حملتني وسهرت عني الليالي '' 

  والدي حفظه الله وأطال عمره.إلى 

 وتي وأخواتي أنر الله دربهم.إلى من تقاسمت معهم حلو الحياة ومرها. إخ 

 .إلى جميع أساتذتي وكل من علمني حرفا 

 .إلى جميع أصدقاء الدراسة ومن تقاسمت معهم حلوة الجامعة 

 .إلى جميع من قرأ مذكرتي وذكرني بخير 

 

 لغريبي ضياء الدين



 

 ت

 الإهداء

 

الحمد لله رب العالمين والصلة والسلم على أشرف المسلمين تم بعون الله إنجاز 

 ه: يهذا البحث الذي أهد

 .إلى أمي وأبي الكريمين حفظكما الله لي 

  خوتي وأخواتي أطال الله عمرهم.إإلى 

 .إلى أصدقائي وأقربائي 

  جميع زملئي في الدراسة.إلى 

 مشواري الدراسي من البداية إلى النهاية. إلى كل أساتذة 

 

شيحي عبد الله



 

 ث

 ر وتقديركش
 

 

 

ا يليق بجلاله وعظيم سلطانه، فقد سدد الخطى إن الحمد لله نحمده سبحانه وتعالى حمد     

الصدر ويسر الأمر كله وله الفضل كله، والصلاة والسلام على أشرف المرسلين سيدنا وشرح 

 النبي الأمين. ''صل الله عليه وسلم''محمد 

 أما بعد فإنا نشكر الله تعالى على فضله حيث أتاح لنا إنجاز هذا العمل، فله الحمد أول     

 ا.وأخر  

يعات تشج من على ما قدمه عمار بن مية .د.أ نتقدم بجزيل الشكر والعرفان إلى المشرف   

، فكانت توجيهاته وإرشاداته ذات منفعة وفائدة لنا في تحديد ستمرارالعلى وملاحظات وحث 

 .ماهية موضوع الدراسة والتي كان لها الأثر الأكبر في إتمام هذا العمل

ة التكنولوجيا لجامع والبتروكيمياء بكليةهندسة الطرائق  دون أن ننسى أعضاء مخبر   

 الأساتذة الكرام: الوادي

 .ورجاء قروي  ة ديةوحيد د. ،جميلة برةد.  

 خلال هذه الفترة. خيار الذين مدوا لنا يد المساعدةوفي الأخير أشكر أولئك الأ    

 



 الملخص

 ج

 الملخص
المحلي  :السليسيومنوعين من  ستخدامبا LiAمن نوع  ،الزيوليتن من يعينتيرتكز هذا العمل على تحضير 

ل ثم دراسة خصائصهما بمختلف وسائ ،هلام-محلول والمخبري، بطريقة)رمل البناء(،  ذو الأصل الطبيعي
 كترونيلإنعراج الأشعة السينية والمجهر الإالأشعة تحت الحمراء و  ةفي: مطيافيوالتي تمثلت  ،التوصيف

التي  مراء غياب القمةالح تحت باستخدام مطيافية الأشعة تحليلالظهر حيث أ .والمقارنة بينهما ،الماسح
كسجين القمم المعبرة عن الروابط بين الأوظهور  في كلا العينتين، لرابطة الهيدروكسي هتزازتتوافق مع ا 

الليثيوم النقي  زيوليتنعراج حيود الأشعة السينية تشكل من جهة أخرى أظهر تحليل إ والكاتيونات المختلفة.
بينما  .هما يختلفان في نظام التبلور والأبعاد البلوريةنإل أ ،في كلا العينتين الإسبودومينالشبيه بمادة 

 لكتروني توافق البلورات مع النتائج المتحصل عليها من حيود الأشعة السينية.أوضحت صور المجهر الإ

  المفتاحية:الكلمات 
الأشعة  مطيافية الأشعة السينية، نعراجإ، هلام-محلولطريقة  ،والمخبري  الزيوليت، السليسيوم المحلي

 لكتروني الماسح.، المجهر الإتحت الحمراء
 

Abstract 

This work is based on preparing two samples of zeolite, type LiA, using two types 

of silicon: local of natural origin (construction sand), and laboratory, by sol-gel 

method, then studying their properties by various means of characterization, 

which were represented in: infrared spectroscopy and diffraction. X-ray and 

scanning electron microscopy, and their comparison. Where the analysis using 

infrared spectroscopy showed the absence of a peak that corresponds to the 

vibration of the hydroxyl bond in both samples, and the appearance of peaks 

expressing the bonds between oxygen and different cations. On the other hand, 

X-ray diffraction diffraction analysis showed that pure lithium zeolite is formed 

similar to spodumene in both samples, but they differ in their crystallization 

system and crystal dimensions. While the electron microscope images showed the 

agreement of the crystals with the results obtained from X-ray diffraction. 

Key Words: 
Zeolite, local and laboratory silicon, sol-gel method, X-ray diffraction, infrared 

spectroscopy, scanning electron microscopy. 
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 مقدمة عامة 
يحتل الزيوليت مكانة كبيرة في الصناعات البتروكيميائية، بفضل المزايا الهيكلية والخصائص التي يقدمها    

 لكيميائيةكمحفز في التفاعلات ا استخدامهمكانية إكقدرته على التبادل الأيوني والمتزاز والفصل، وكذلك 

مكانية إى لإا ظهرت دراسات تشير ، ول تقتصر استخداماته على المجالت المذكورة سابقا فقط، مؤخر  [1]

 .[1] الزراعة المائية )الهيدروبونك(استخدام الزيوليت في عمليات تخصيب التربة وحتى في 

، [3]رسوبية جده في الصخور الاا لتو الطبيعي بكميات قليلة على المستوى العالمي نظر   تيتواجد الزيولي   

لتقدم العلمي ا ومع الى توليفه اصطناعي  إالعلماء  أوبفضل الخصائص الفريدة والجوهرية التي يقدمها، لج

 وبهياكل مختلفة.بكميات كبيرة ا اصطناعي   وليفهأصبح من الممكن ت والتكنولوجي

نيوم ن من مكونات الزيوليت أكسيد الألمأأي  اصطناعيةو أطبيعية  اتعبارة عن ألومينوسيليك الزيوليت   

الرئيسي  التي تعد المصدر تربع الجزائر على مخزون هائل من رمال السليكا مورغ وثاني أكسيد السليكون،

 حتياجالإأي  ،[4]تصنيفها كدولة بترولية كذلك و  من مساحتها 41%ذ تغطي نسبة إ لثاني أكسيد السليكون،

 حتياجالإلتلبية  من الصين تستورد الزيوليتنها أ إل ،ةالمستمر لمادة الزيوليت في الصناعات البتروكيميائي

   .المستمر لهذه المادة

 ، السياقهذا  وضمن

 ذو الأصل الطبيعي على السليسيوم المحلي عتمادبالإ LiAمن نوع  زيوليتنتاج لى إإ هذا العمل هدفي   

تتم عملية  حيث والمقارنة بينهما، ودراسة خصائصهما ،السليسيوم المخبري باستخدام وكذلك  )رمل البناء(

( مع مراعاة العوامل المؤثرة على عملية التوليف كدرجة sol-gel) هلام-محلولالتوليف بإتباع طريقة 

 الحرارة وغيرها من العوامل.

 لى جزئين بعد المقدمة العامة للموضوع:إفي حيث تطرقنا في بحثنا    

 لى فصلين:إينقسم هذا الجزء : الجزء النظري 



  مقدمة عامة
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زيوليت لى مفهوم الإتحت عنوان ''عموميات حول مادة الزيوليت'' وقد تطرقنا في هذا الفصل  الفصل الأول:

 نواعه وكذلك مجالت استخدامه.أوتاريخه و 

توليف  هم طرق التحضير والتحليل'' وفيه تم عرض أ ق ائتحت عنوان ''عموميات حول طر  :ثانيالفصل ال

 هم تقنيات دراسة الخصائص.وأ  (sol-gel) هلام-محلولالزيوليت كطريقة التبلور الحراري المائي وطريقة 

 لى فصلين:إكذلك ينقسم هذا الجزء علمي: الجزء ال

 يوليتز ''العمل التجريبي'' وقد تناولنا فيه خطوات تحضير عينة اليحمل هذا الفصل عنوان  :ثالثالفصل ال

 .ري السليسيوم المخبالمحلي وكذلك  ممن السليسيو  انطلاق ا هوكذلك البروتوكول المتبع في توليف

وكذلك  تحليلالتحضير والنتائج  ئج والمناقشة'' وفيه قمنا بعرض وتقديمتحت عنوان ''النتا :رابعالفصل ال

 .لمخبري المقارنة بين الزيوليت المحلي والزيوليت ا

عات وكذلك التطل عليها والنتائج المحصل وفي الأخير خاتمة عامة لهذا الموضوع لخصت ما تم عمله   

 لمشروع.لهذا االمستقبلية 
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 الفصل الأول: عموميات حول مادة الزيوليت
 مقدمة .1.1

 تُعرَّف الثروات الطبيعيّة على أنّها المصااااااادر الباطنيّة والسااااااطحيّة في مكان ما، وتظهر نتيجة  للعوامل   

ثبت أهميته أالذي  الزيوليت هذه الثروات تتدخّل النشاطات الإنسانيّة في تشكّلها، ومن بينالطبيعية التي ل 

 والمتزاز التبادل الأيونيوالمميزات التي يقدمها كقدرته على  ،وذلك بفضااااااااااال الخصاااااااااااائص التي يتمتع بها

 .[3]والحافز 

راغية وكذلك نواعه وبنيته الفأفي هذا الفصااال سااانغطي بعا المفاهيم الأسااااساااية عن الزيوليت وتاريخه و    

 خصائصه الفيزيائية والكيميائية.

 ما هو الزيوليت .2.1
متاز يتواجد على شاااااااااكل مساااااااااحوق أو حبيبات و يمواد معدنية  عبارة عن الصاااااااااناعيو الزيوليت الطبيعي    

 من يتكون  [،6] نتقاليةالإل الأيون الموجب بأحد العناصر باللون الأبيا ويمكن أن يتغير اللون إذا استبد

والتي ترتبط مع  ،4SiOو 4AlOوحدات بناء أساااسااية والمتمثلة في البلورية المكونة من  الألمنيوم تساايليكا

لى عبعضااااااااااااااها عن طريق رلوس الرباعيات لتشااااااااااااااكل فيما بينها بنية فراغية ثلاثية الأبعاد تحوي بداخلها 

مواد البتروكيماويات والتوليف العضااوي للسااتخدم على نطاق واسااع في تكرير النفط وإنتاج ي ،[3]مسااامات 

 .[3] الكيميائية الهامة

 تاريخ الزيوليت أصل و  .1.1
 كرونسااااااااااااتيد فريدريكم، من قبل العالم السااااااااااااويدي 6336يعود اكتشاااااااااااااف الزيوليت الطبيعي الى ساااااااااااانة    

(Fredrik Cronstedt )والذي أطلق عليه اساااااااام الزيوليت، وهي كلمة لتينية تتكون من مقطعين (zeo) 

 .[9،3] تسخينهالماء عند  بخارانطلاق  نتيجة ملاحظته وتعني الحجر الذي يغلي،( litesو)
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 الخصااااائص الجوهرية للزيوليت الطبيعي مثل قدرته على كتشااااافاتطبيقات عملية طويلة الأمد، تم  بعد    

مخبريا من  وليفه، وخلال الخمسااااينيات بدأت مرحلة ت[3]م 6941امتصااااام الماء القابلة للانعكاس ساااانة 

 (Y، Aو X)والتي تمثلت في زيوليتات من نوع  Union Carbide Corporationطرف مخابر شاااركة 

م قامت الشاااااااااركة بتساااااااااويق 6934، وفي سااااااااانة [61] وبارميلتون بفضااااااااال الأبحاث التي قام بها العالمين 

 .  [66] كفئة جديدة من المواد الصناعية للفصل والتنقية صطناعيالالزيوليت 

 
  [ 61]. (stilbite) زيوليت ستيلبيت طبيعي والمتمثل فيزيوليت  أول :I.1 شكل

 أنواع الزيوليت .1.1
 الزيوليت الطبيعي .3.4.3

يتكون الزيوليت الطبيعي نتيجة تفاعل الصااااااااااااااخور والرماد البركاني والمياه الجوفية القلوية على مدار    

تم  امئات أو آلف السااااااانين، ويتواجد في تجاويف وأكواب البازلت وكذلك في الصاااااااخور الرساااااااوبية، ومؤخر  

نوع من الزيوليت  41ا تم اكتشاف أكثر من حالي   .[61،9] اكتشاف تواجده حتى على سطح كوكب المريخ

تم اسااااااتخدام الزيوليت ، يوغيرهمهولنديت  أنالساااااايم،و  وكلينوبتيلوليت زيوليت موردينيتالطبيعي ومن بينهم: 

ضااااااخمة عليه في تلبية الحتياجات ال ملية جودة كبيرة، لكن ل يمكن العتمادالطبيعي عندما ل تتطلب الع

ى مواد ل تحتوي عل طبيعيةهامة وهي كونها مادة  بميزة الطبيعية الزيوليتات تتميزكما . [66] للصاااااااناعة

 ،[63] الأخرى المواد  كبقيةضارة  صناعية
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   [13] ستيلبيت.زيوليت  وعلى اليسارزيوليت سكوليسيت تمثل زيوليتان طبيعيان حيث على اليمين : I.2 شكل

 الزيوليت الصناعي .2.4.3
يتميز الزيوليت الصاااااناعي بكونه نقي جدا وذو بنية فراغية موحدة مقارنة بالزيوليت الطبيعي مع إمكانية    

ومينا كمواد والأل السااااليساااايومنها ل تتطلب سااااوى أ ، كمابتخليق بنى فراغية جديدة حسااااب الحتياج المطلو

زيوليت ا  151تم تصنيع أكثر من  حالي ا .[14]في الأرض  خام، وهي من بين أكثر المكونات المعدنية وفرة

يمكن توليف الزيوليت الصااااناعي في شااااكل مسااااحوق أو  .[15] مقابل أربعين زيوليت موجودة في الطبيعة

 .[25]حبيبات 

 تصنيفات الزيوليت .1.1
 الزيوليت حسب ثلاث حالت:يتم تصنيف    

 حسب الشكل .3.5.3
من  عن جزيئات( وهي عبارة SBUالثانوية ) تصنيف في هذه الحالة حسب وحدات البناءيكون ال   

طريقة الرتباط  ، يؤدي الختلاف فيلزيوليتلتشكل التركيبة الأساسية مرتبطة فيما بينها  تألومينوسيليكا

 شكال متعددة من أقفام الزيوليت كما توضح الصورة التالية:ألى إعطاء إ
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 [15] .تمثيل تخطيطي لبناء الزيوليت: I.1 شكل

تعمل  4AlOو 4SiOا من وحدات البناء الأولية والمتمثلة في رباعيات السطوح يتشكل الزيوليت انطلاق     

ا لأشكال متعددة ومتنوعة، وذلك عن طريق ( وفق  SBUهذه الأخيرة على تشكيل وحدات البناء الثانوية )

  .[20] البناء التساهمي لذرات الأكسجين

 حسب المكونات الكيميائية .2.5.3
 ا لهذه النسبة:لى ثلاث فئات وفق  إيتم تصنيف الزيوليت  Si/Alعلى نسبة  ابناء  

 Si/Al. [17]تصنيف الزيوليت حسب نسبة : I.3 جدول

 مثال Si/Alنسبة  التصنيف

 Si/Al ≤ 2 NaX،NaZ-21،Sodalite زيوليت منخفض السليكا

 Si/Al ≤ 5 Faujasite،Stibite،Erionite > 2 زيوليت متوسط السليكا

 Si/Al ZSM-57،Nanasil،ZSM-5 >  5 زيوليت مرتفع السليكا

 
 حسب قطر المسام .1.5.3

 لى ثلاث حالت رئيسية:إيصنف الزيوليت حسب قطر المسام    
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 [21] تصنيف الزيوليت حسب قطر المسام.: I.2 جدول

 التصنيف
عدد ذرات 
 الأكسجين

عدد ذرات 
Al/Si 

 مثال (nmالقياسات )

المسام 
 Linde A،Bikitaite ،TMA-E 1.45الى  1.3من 8 8 الصغيرة

المسام 
 ZSM-22،ZSM39،Stilbite 1.6الى  1.45من  11 11 المتوسطة

المسام 
 Linde 1.8الى  1.6من  11 11 الكبيرة

X,Y،Mordentite،ZSM-12 

 
 صيغة وبنية الزيوليت .6.1

 4TO اااظم لتسلسل ثلاثي الأبعاد منتالزيوليت عبارة عن ألومينوسيليكات بلورية دقيقة المسام ناتجة عن     

عناصر الألومنيوم والسيليكون( المتصلة بواسطة ذرات الأكسجين والصيغة  Tرباعي السطوح )حيث تمثل 

 [16] العامة:

[𝐌𝐱/𝐧(𝐀𝐥𝐎𝟐)𝐱(𝐒𝐢𝐎𝟐)𝐲. 𝐳𝐇𝟐𝐎] 
 حيث:

M ستبدالكاتيون ا قابلا  للإ: تمثل. 

n :  تمثل تكافؤ الكاتيونM 

x + y:  الإجمالي للرباعيات السطوح لكل خلية وحدةالعدد. 

y / xهي نسبة :Si/Al ،  نظر ا لأن ذرتين من الألومنيوم ل  1والتي تكون في جميع الحالت أكبر من

( ويمكن أن تتغير بلا حدود إلى مادة سيليكية Loewensteinيمكن أن تكونا متجاورتين مباشرتين )قاعدة 

 (.silicaliteبحتة )

z:  خلية وحدةعدد جزيئات الماء لكل. 
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 [24] الزيوليت.الوحدات الأساسية لبناء تمثل : I.4 شكل

خر حسب وحدات البناء الثانوية الناتجة عن ارتباط الوحدات الأساسية ألى إيتغير هيكل الزيوليت من نوع    

 (sodalite) سوداليت، فعلى سبيل المثال يكون هيكل زيوليت [25]فيما بينها وكذلك عدد هذه الوحدات 

 كالتالي: 

 
 [24] سوداليت.هيكل والوحدات الأساسية لبناء زيوليت : I.5 شكل

 الخصائص الجوهرية للزيوليت .7.1
 حجم مسام موحد. 

 الحراري والكيميائي ستقرارالإ. 

 خصائص التبادل الكاتيوني. 

 ستقرار البلوري في حالة الجفافالإ. 

 الكثافة المنخفضة وأحجام كبيرة من المسام. 
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 المواد الماصة وخصائص الغاز والبخار. 

 [17]. الخصائص التحفيزية 

 الزيوليت استخدامات .1.1
لى ثلاث إيستخدم الزيوليت في عدة تطبيقات بفضل خصائصه التركيبية والفيزيوكيميائية ويتم تقسيمها    

 ، كما توضح الصورة التالية.   [23]فئات 

 
 [3] مجالت استخدام الزيوليت.: I.0 شكل

 زاستخدام الزيوليت في التحفي .3.8.3
 ايستخدم الزيوليت على نطاق واسع في عمليات التحفيز منذ الستينات، خاصة الصناعات البترولية نظر     

لإمكانية الزيوليت على زيادة نسبة البنزين عن طريق تكسير الهيدروكربونات، كذلك زيادة رقم الأوكتان عن 

لى تمتع إطريق تكوين منتجات متفرعة عن طريق الألكلة والتكسير الهيدروجيني والأزمرة، يرجع ذلك 

 ن . يكو [18]لشكل نتقائية اإالزيوليت بخصائص حمضية وخصائص هيكلية، والتي تمنحها خصائص 

ا عن مجموعات الهيدروكسيل السطحية وطبيعة الكاتيون المتبادل في النشاط التحفيزي للزيوليت ناتج  

 .[19]الزيوليت ودرجة حرارة التفاعل 

 
 [20]الزيوليت. تكسير البوتان في وجود تفاعل  :I.7 شكل
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 استخدام الزيوليت في الامتزاز والفصل .2.8.3
يسااااااتخدم الزيوليت الطبيعي والصااااااطناعي في معالجات المتزاز والفصاااااال بفضاااااال الخصااااااائص ثلاثية    

التركيب الكيميائي ببناء مواد ذات خصااائص امتصااام انتقائية للغاية يساامح تنوع  ،[21] بعاد لمسااامهاالأ

غالب ا ما  ،وتخزينهساااااااااتخراج هذا المركب يعني أنه يمكن اساااااااااتخدام المادة لإ مما معين،فيما يتعلق بمركب 

ين الفصااااااال بالممكن  الذي بدوره يجعل من ،مصاااااااطلح  المنخل الجزيئي  للإشاااااااارة إلى الزيوليت يساااااااتخدم

تم تحديد الزيوليت الكارهة للماء كبديل مثير للإهتمام كما ، [39،40]مختلفة الحجم والطبيعة الجزيئات ال

 [.41]للكربون المنشط في هذا المجال من استخدام الإمتزاز 

 التبادل الأيونياستخدام الزيوليت في  .1.8.3
ة يشاااكل اساااتبدال مركبات الفوسااافات الثلاثي ، حيثأهمية خاصاااة في مجال التبادل الأيوني والزيوليت ذ    

خطوة  ،Mg+1و Ca+1القادر على تثبيت  ،Aالصااااااااااااوديوم في المنظفات بالزيوليت الصااااااااااااناعي من النوع 

اد مو ، أي أن الزيولياات يعتبر من المبااادلت الأيونيااة والتي تعرف على أنهااا [5] هااائلااة في حمااايااة البيئااة

صااااااااااااالبة قادرة على أخذ الأيونات المشاااااااااااااحونة من المحلول وإطلاق كمية مكافئة من الأيونات الأخرى في 

 .[22] المحلول

 خاتمة .1.1
مما ساااااااااابق، نلاحل أن الزيوليتات مواد لها خصااااااااااائص فريدة بساااااااااابب تمتعها بمجموعة الهيدروكساااااااااايل    

ثبتت أهميتها في عدة ميادين فهي تساااااااتخدم في عدة تطبيقات، منها أوالمساااااااامية التي توفرها هياكلها، وقد 

 وليفح من الممكن تالتبادل الأيوني والمتزاز، وبفضااال الأبحاث والجهود المبذولة من طرف العلماء أصاااب

 هياكل جديدة لها، حسب التطبيق الموجهة له.
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 طرائق التحضير والتحليل: عموميات حول ثانيالالفصل 
 مقدمة .1.2

والمتمثلة في  افي هذا الفصل سنقوم بنظرة عامة على الطرق الفيزيوكيميائية لتحضير الزيوليت مخبري     

-sol) هلام-محلول وكذلك طريقة (cristallisation hydrothermale)طريقة التبلور المائي الحراري 

gel)، هم طرق دراسة الخصائص التي سيتم استخدامها في هذا العمل. أو 

 الطرق الفيزيوكيميائية لتحضير الزيوليت مخبريا .2.2
لى تحويل خليط من مركبات الألمنيوم إ( zéolithisationالزيوليت والتي تسمى بالا ) تهدف عملية توليف   

بلورية متناهية  تلى ألومينوسيليكاإالقلوية، وربما الجزيئات العضوية والماء  وكاتيونات الفلزات والسليكا

 الصغر.

الزيوليت بواسطة علماء المعادن باستخدام ظروف تفاعل قريبة من ظروف  تم تنفيذ العمل الأول لتوليف   

 بتجميع جزء بارفي الأربعينيات من القرن الماضي، قام ، حيث [26] التكوين الطبيعي للصخور البركانية

ا من تلك الموجودة في البيئة الطبيعيةو ستخدام ظروف درجة حرارة وضغإكبير من الزيوليت ب ، ط قريبة جد 

 .[26،27] بار 111درجة مئوية وضغوط أعلى من  111أي درجة حرارة أعلى من 

 طريقة التبلور المائي الحراري  .3.2.2
الزيوليت حيث يتم التوليف في وجود الماء كمذيب،  وليفية الحرارية هي أقدم طريقة لتلطريقة المائا   

المائية المعالجة ، تتم [18] درجة مئوية 181-91والمحلول الأساسي كمعدن وفي نطاق درجة حرارة 

( على 9-5)الحياد ( أو بالقرب من 14-11عند الأس الهيدروجيني الأساسي ) التفاعلالحرارية لخليط 

يتم فصل الراسب الناتج عن المحلول  التبلور،إتمام  [. بعد92] كمعدن F-أو  OH-التوالي في وجود أيون 

 61بعد ذلك غسل الزيوليت المتبلور بماء منزوع الأيونات حتى درجة حموضة  ثمالأم عن طريق الترشيح. 

 .[30] ساعة 61درجة مئوية لمدة  613وتجفيفه عند 
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 [31] .الحراريةتخليق الزيوليت بالطريقة المائية لعملية رسم تخطيطي  :II.3 شكل

 هلم -طريقة محلول .2.2.2
د نها تسمح بتكوين العديأقل تكلفة مقارنة بغيرها من الطرق، كما أ( sol-gel)هلام -محلولتعتبر طريقة    

و الألياف الضوئية كما توضح الصورة أو الغير عضوية مثل الأغشية الرقيقة أمن المركبات العضوية 

 التالية:

 
 [33] (.sol-gelمراحل ونواتج طريقة )لعملية رسم تخطيطي  :II.2 شكل
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ول  من تفاعل أ ،غرواني لإنتاج هلام غير متبلورالمحلول العبر  صطناعيلإازيوليت اليتم الحصول على    

صنيع الزيوليت ت. بشكل عام، المواد الأولية المستخدمة في ليسيومنات والسيليكات أو محلول السبين الألومي

 [.31( ]ليسيومسيليكات المعدن أو محلول السهي الأملاح المعدنية )الألومينات المعدنية و 

 آليات تشكل الزيوليت .1.2
 لية الأولىالآ .3.1.2

ا بفضل جي  تدري هلاملية الأولى، يحدث تبلور على عدة مراحل، حيث يتم إذابة المرحلة الصلبة للفي الآ   

، يجعل هذا من الممكن تنظيم تركيز )F-وأيونات الفلوريد  OH-عوامل التمعدن )أيونات الهيدروكسيد 

ثناء التوليف، ثم تأتي مرحلة الإنبات والنمو وهي المرحلة التي تظهر فيها بلورات الزيوليت أالمتفاعلات 

 .[48] الأولى

 
 [48]. الزيوليتلتشكل لية الأولى لآلتمثيل  :II.1 شكل

 لية الثانيةالآ .2.1.2
لى إ لامهالثانية، يتم تكوين الزيوليت من خلال إعادة ترتيب المرحلة الصلبة الغير متبلورة لل ليةالآفي    

 مادة صلبة متبلورة كما توضح الصورة التالية:

 
  [48] الزيوليت.لتشكل لية الثانية لآل تمثيل :II.4 شكل
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 اتلى رباعيإلى تفكك الطور الغير متبلور إ الموجودة في الهلام  OH-تؤدي أيونات الهيدروكسيد    

 .[26]السطوح، ثم تتشكل الوحدات الأيونية متعددة السطوح تحت تأثير كاتيونات المرحلة الصلبة 

  العوامل المؤثرة على توليف الزيوليت وخصائص الزيوليت الصناعي .1.2
 العوامل المؤثرة على توليف الزيوليت .3.4.2

 الخليط: مكوناتالمتفاعلة و طبيعة المواد  .3.3.4.2
ا في تخليق الزيوليت.  ليسيوميعتبر نوع مصادر الس     ليسيومصدر السفإن م وبالتالي،والألمنيوم مهم ا جد 

شديد البلمرة سيستغرق وقت ا أطول للذوبان، لكن بلورات الزيوليت ستكون بشكل عام أكبر من تلك التي يتم 

،أكثر  سليسيومالحصول عليها بمصدر  ويؤدي الأخير إلى تكوين العديد من النوى وبالتالي إلى  تفاعلا 

 .[49]تعمل على تحديد نوع الزيوليت الذي سيتم الحصول عليه  Si/Alن نسبة أ. كما بلورات أصغر

 عامل التمعدن: .2.3.4.2
عامل التمعدن هو النوع الكيميائي الذي يجعل من الممكن تكوين طور صلب منظم )زيوليت( من مرحلة    

 )التبلور(. يتمثل الدور الترسيب-عن طريق عملية الذوبان  الهيكل،مصدر ذرات  منظمة،صلبة غير 

بالتالي التشبع ثال( و على سبيل الم السيليكات،الرئيسي للمعادن في زيادة تركيز الأنواع القابلة للذوبان )

 .[25] الفائق للمحلول

 :درجة الحموضة .1.3.4.2
يتكون الهلام بدون المسام المتوسطة عندما تكون سرعة التكثيف أكبر من سرعة التحلل المائي، ويحدث    

هذا في الوسط القاعدي، بينما يكون العكس في الوسط شديد الحموضة حيث يكون معدل التحلل المائي 

 أكبر من معدل التكثيف.

 :الخلط .4.3.4.2
تجانس جيد للهلام، كما يمكن أن يكون له تأثير على نوع لى حدوث إثناء التفاعل أيضمن خلط الوسط    

 الزيوليت المنتج.
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 :توليفومدة ال ةدرجة الحرار  .5.3.4.2
وكذلك نوع  ر،التبلو ويمكنها التحكم في سرعة  الزيوليت، وليفتؤثر درجة الحرارة بطرق مختلفة على ت   

لكن  لازم لتشكل الزيوليت،التوليف ال، حيث تعمل على تحديد معدل التبلور ووقت [19] ن المتكو الزيوليت 

تتجاوز درجة الحرارة حدود معينة لأن درجة الحرارة العالية تؤثر على الجزيئات العضوية المهيكلة،  أليجب 

 .[50]كما أنها تتسبب في تكوين أطوار غير متبلورة 

 

   [51] تأثير سرعة التفاعل على الزيوليت المتكون. :II.5 شكل

 الزيوليت الصناعي خصائص  .2.4.2
  يمتاز الزيوليت بالثبات الحراري المائي الممتاز مما يسمح باستخدامه في التحفيز تحت ظروف

 درجات الحرارة والضغوط العالية.

 سمح بالفصل مما ي للزيوليت،معايرة بشكل مثالي مرتبطة بالتركيب البلوري الكبيرة و المسامية ال

 لحجمها.نتقائي للجزيئات العضوية وفق ا الإ

  وهو الأعلى مقارنة بالمعادن الأخرى التي تلامس المحاليل الإلكتروليتية. الأيوني،معدل التبادل 

  امة بحجم الأقفخاصية امتصام مرتبطة مباشر. 
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 طرق دراسة الخصائص .1.2
 جهاز حيود الأشعة السينية  .3.5.2

البلورية  لبةللأجسام الصتستخدم تقنية حيود الأشعة السينية بشكل واسع في تحديد الخوام البنيوية    

ات )التناظر البلوري، المعلم، بحيث تتيح إمكانية الحصول على معلومات حول البنية الهيكلية [34]

كة( والتركيب التوترات الداخلية للشب البلورات،التركيبية )أبعاد و  (الشبكية، توزيع الذرات داخل خلية الوحدة

صول على هذه المعلومات بعد ، يتم الحمن خلال مقارنة الموضع وشدة خطوط الحيود( والكمي،)النوعي 

 .[34،35] منحنيات الحيود الناتجة قراءة

 
  جهاز حيود الأشعة السينية. :II.0 شكل

 :[39] جهاز منالتكون ي

مقياس الزوايا الأوتوماتيكي الذي يتم التحكم فيه بواسطة برنامج، وتستند هذه التقنية إلى تسجيل   -

كثافة الحيود بواسطة العينة أثناء إزاحتها وشدة الكاشف. يتم تدوير العينة والكاشف بسرعات منتظمة 

  على التوالي. θ1و θتبلغ 

 .لى العينةمصدر الأشعة السينية الذي يرسل الأشعة السينية إ -
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 .دائرة غونومترية توجد داخلها العينة -

 .كاشف )لقط( -

 
  [ 39]السينية. جهاز حيود الأشعة مكونات ومبدأ عمل  :II.7 شكل

 مبدأ عمل الجهاز .3.3.5.2
عند توجيه حزم أحادية الطول الموجي من الأشعة السينية على المادة )عينة( يحدث انعكاس لجزء من    

ظم لى تألف البلورات من ذرات مرتبة بشكل منتإنعكاس المستويات الذرية، يرجع هذا الإل هذه الأشعة من قب

 [37] :براج باستخدام قانون  البلورة،نتقائي للأشعة السينية بواسطة عكاس الإنويستند مبدأه على الإ، [36]

𝝀 = 𝟐𝒅𝒉𝒌𝒍  𝐬𝐢𝐧 𝜽         (II.1) 
λ: ( الطول الموجي للشعاع الساقطλ=1.54181 Å). 

d: .المسافة المتداخلة بين مستويات النعراج 

θ: الزاوية بين الحزمة الساقطة ومستويات النعراج ،( 2يتراوح مدى الزاويةθ بين )81و 11°. 
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   [33]براج. مبدأ قانون  :II.8 شكل

 الماسح الإلكتروني المجهر .2.5.2
بوب العينات الصلبة مما يسمح برلية شكل الحيعد الفحص المجهري تقنية متقدمة للغاية لتصور أسطح    

لإزالة إثارة المادة بعد التشعيع  Xتستخدم هذه التقنية الإشعاع الكهرومغناطيسي ، [40،41] وحجمها الفردي

ا في مجال علم المواد لأنه يسمح  .[42] إلكترونيةبحزمة  الفحص المجهري الإلكتروني أداة قوية جد 

التركيب )عند اقترانه بنظام تحليل الأشعة السينية( ودراسة تجانس المادة  بالوصف المورفولوجي وتحليل

 .[39] الصلبة

 بشكل أساسي من:الماسح الإلكتروني المجهر يتكون    

 .مسدس إلكتروني ينتج شعاع الإلكترون 

 كترون الإل .كنس يوجه ويركز شعاع نظام يتكون من مجموعة من العدسات المغناطيسية وملفات من

 الذي يسمى عمود الإلكترون.

 .أجهزة كشف الكترونية مختلفة 

 .مضخة فراغ 

 .لوحة تحكم 
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 [39]. ماسح لكترونيإ مجهر :II.9 شكل

 الماسح الإلكتروني مبدأ عمل المجهر .3.2.5.2
وتكتسح سطح العينة المراد  الكهرومغناطيسية،تنحرف حزمة الإلكترون المركزة من خلال العدسات    

والتي استجابة لذلك تعيد إصدار أنواع مختلفة من النبعاثات. يتم جمع كل نوع من الإلكترون  تحليلها،

 .[43] بشكل انتقائي ثم تحليله بواسطة أجهزة كشف مختلفة تسمح بإعادة بناء صورة ثلاثية الأبعاد للسطح

 
   [43]. الماسح الإلكتروني رسم تخطيطي لمبدأ المجهر :II.36 شكل
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 الأشعة تحت الحمراءمطيافية  .1.5.2
يعد التحليل الطيفي للأشعة تحت الحمراء أحد أكثر الطرق فعالية لتحديد الجزيئات العضوية وغير    

تحديد بتقنيات التحليل الطيفي بالأشعة تحت الحمراء  ، كما تسمحهتزازيةصائصها الإالعضوية من خ

 .[45] اهتزازات مميزة بتردد محدد اله ةالمجموعات الوظيفية التي تسمح بتصوير الهيكل. كل رابط

 تقدم تقنية مطيافية الأشعة تحت الحمراء نوعان من المعلومات:

 المعلومات النوعية 

هي خصائص المجموعات الكيميائية الموجودة في المادة  ،الأطوال الموجية التي تمتص العينة عندها    

 التي تم تحليلها.

 المعلومات الكمية 

عند الطول الموجي المميز بتركيز المجموعة الكيميائية المسؤولة عن ترتبط شدة المتصام  

 .[43] المتصام

 
 [  43]الحمراء. مطيافية الأشعة تحت  :II.33 شكل
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 مبدأ مطيافية الأشعة تحت الحمراء .3.1.5.2
متص تبحيث  ،تعتمد هذه الطريقة على امتصام الأشعة تحت الحمراء بواسطة المادة المراد تحليلها   

ا من هذه الطاقة عندما يكون الطول الموجي )الطاقة( الذي يوفره شعاع الضوء وذلك  الروابط الجزيئية جزء 

وفق ا لحركات من أنواع مختلفة )اهتزازات الستطالة  يسبب ذلك اهتزاز للذرات قريب ا من طاقة اهتزاز الجزيء،

لكيميائية لوظائف اليسمح الكشف عن الهتزازات المميزة للروابط الكيميائية بإجراء تحليل  أو التشوه(.

  .[39،46] المادةالموجودة في 

 خاتمة .6.2
-محلول نتاج الزيوليت بعدة طرق مختلفة ومن بينها طريقة التبلور المائي الحراري وطريقةمما سبق، يتم إ   

 دعتبار العوامل المؤثرة على عملية التوليف كطبيعة المواولبد من الأخذ بعين الإ ،(sol-gel) هلام

 نتاج الزيوليت فقط، بل لبد من دراسة الخصائصإل تقتصر العملية على المستخدمة وغيرها من العوامل. 

والسطح  ، حيث يتم استخدامها لتأكيد الهيكلFTIRوتقنية DRX بوسطة تقنيات مختلفة من بينها تقنية 

  .المحدد والتشكل والحصول على معلومات أخرى 



 

 

 

  

 زء العمليــالج 



 

 

 

 

  ثالثالفصل ال
 العمل التجريبي
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 العمل التجريبي: ثالثالفصل ال 
 المقدمة .1.1

زيوليت  عينتين من تحضيرهم المراحل التي مررنا بها في أ سرد في هذا الفصل سيتم    

)384O96Si96lA96Li( هلام-محلول بطريقة )gel-sol(  والمتمثل في  انطلاقا من السليسيوم المخبري

 ذو الأصل الطبيعي والمتمثل في رمل البناء. السليسيوم المحليكذلك باستخدام و  كحما السيليسي

 تحضير السليسيوم المحلي  .2.1
ا ذات اللون الموحد من رمل البناء وذلك عن طريق غربلته، ثم طحنها جيد   2SiOخذ بلورات أيتم    

للتأكد مما إذا  Xللحصول على مسحوق السليسيوم المحلي، ثم يتم تحليله بواسطة حيود الأشعة السينية 

 و ل.أكان فعلا سليسيوم 

 التفصيل في البروتوكول التحضيري  .1.1
 معادلة التفاعل .3.1.1

 قمنا بتحضير الزيوليت وفق المعادلة التالية:

Li2CO3 + Al2O3 + 2SiO2 →
1

48
Li96Al96Si96O384 + CO2 

 المواد الأولية .2.1.1
 المواد الأولية المستخدمة في توليف الزيوليت. :III.3 جدول

 الكيميائية الصيغة المادة
 3CO2Li كربونات الليثيوم

 3O2lA أكسيد الألمنيوم

 4Si(OH) حمض السيليسيك

 O2H ماء مقطر

 7O8H6C حمض الليمون 
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 بروتوكول التوليف .1.1.1
(، حيث sol-gel) هلام-حضرة في هذا العمل بوسطة تقنية محلوليتم الحصول على المواد الصلبة الم   

مل من الماء المقطر في كأس بيشر، ثم تتم إضافة مواد التفاعل للوسط المائي تحت الخلط  31قمنا بوضع 

ضافة مواد التفاعل، يتم وضع دقائق من وقت إ 3الوسط بعد مرور  لىإضافة عامل البناء إوالتسخين، يتم 

 .C 65°العينات بعد تشكل الهلام في جهاز التجفيف تحت درجة حرارة 

 يمثل المخطط التالي البروتوكول العام لتحضير الزيوليت:   

 
 رسم تخطيطي للبروتوكول العام لتحضير الزيوليت. :III.3 شكل
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 خطوات التحضير .1.1
 الخطوة الأولى .3.4.1

مل من الماء المقطر في كأس بيشر ثم يوضع فوق جهاز الخلط المغناطيسي مع التسخين  31يتم وضع    

( 3LiCOغرام من كربونات الليثيوم ) 1.4631درجة مئوية، ثم تتم إضافة  91قل من أتحت درجة حرارة 

غرام من مسحوق حما السيليسيك، بعد مرور  5.116( و3O2Alغرام من أكسيد الألمنيوم ) 3.3987و

 (.7O8H6Cضافة عامل الهيكلة المتمثل في حما الليمون )إثلاث دقائق تتم 

مسحوق حما السيليسيك بمسحوق حبيبات الرمل وبنفس الكميات ستبدال يتم تحضير عينة ثانية بإ   

 المستخدمة في تحضير العينة الأولى.

 
 .المرحلة الأولى لتحضير الزيوليت :III.2 شكل

 الخطوة الثانية .2.4.1
درجة  65يتم وضع العينات في جهاز التجفيف بعد تشكل الطور الهلامي، يكون التجفيف تحت    

 ساعة. 14مئوية لمدة 
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 .العينات داخل جهاز التجفيف :III.1 شكل

 الخطوة الثالثة .1.4.1
 يتم طحن العينات بعد انتهاء عملية التجفيف.   

 
 .عملية طحن العينات :III.4 شكل

 الخطوة الرابعة .4.4.1
، وتسمى ساعات 4لمدة  درجة مئوية 6111يتم حرق المسحوق الناتج عن عملية طحن العينات تحت    

لى درجة مئوية ويتطلب الوصول إ 6111هذه العملية بالمعالجة الحرارية للعينات، يتم برمجة الفرن على 

 درجة مئوية. 111 ساعات حيث مقابل كل ساعة ترتفع درجة حرارة الفرن با 3هذه الدرجة حوالي 

 منحنى تطور درجة حرارة الفرن بدللة الزمن.( III.5 الصورةتوضح )   
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 .منحنى تطور درجة حرارة الفرن بدللة الزمن :III.5 شكل

 
لى تكليس العينات حتى يتم تحرير المسامية التي تشغلها عوامل البناء إ ةتهدف عملية المعالجة الحراري   

ية لى درجة حرارة المحيط ثم يتم طحنها كي تتم عملإالعضوية، يتم استخراج العينات من الفرن بعد عودته 

 توصيفها.

 
 .تكلس العينات بعد عملية الحرق  :III.0 شكل
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 النتائج والمناقشة: رابعالفصل ال 
 

 مقدمة .1.1
في هذا الفصل سوف يتم تقديم والتعليق على النتائج المحصل عليها من عملية التحضير، وكذلك نتائج    

التحليل التي تم الحصول عليها من خلال تقنيات التوصيف المختلفة، والمتمثلة في تقنية حيود الأشعة 

 ي الماسح.ونحمراء وكذلك تقنية المجهر الإلكتر الوتقنية مطيافية الأشعة تحت  Xالسنية 

 نتائج عملية التحضير .2.1
ذو الأصل  ستخدام السليسيوم المحليناتجة عن عملية تحضير الزيوليت بإالجدول التالي، الكميات ال يمثل   

 مستخدام السليسيو ، وكذلك بإ(zeolite local)الطبيعي )رمل البناء( والذي تمت تسميته بالزيوليت المحلي 

، والمدة (zeolite lab)والذي تمت تسميته بالزيوليت المخبري  كالمخبري المتمثل في حما السيليسي

 المستغرقة لتشكل الطور الهلامي لهما.

  الكميات الناتجة ومدة التحضير المستغرقة.: IV.1 جدول

 (%)المردود  المدة )دقيقة( الكمية)غرام( العينة

 91.61 33 3.666 زيوليت المخبري 

 33.13 61 6.939 زيوليت المحلي

 التفسير 

ختلاف في الكميات الناتجة والمدة المستغرقة في التحضير، باحتواء المادة الأولية المستخدمة يفسر الإ   

والذي سيتم  ،في تحضير الزيوليت المحلي والمتمثلة في مسحوق السليسيوم المحلي على بعا الشوائب

في  ختلافلإلى اإبالإضافة نعراج الأشعة السينية لعينة مسحوق رمل البناء، إإثباته من خلال تحليل طيف 

 .ككثافة السليسيوم المحلي مقارنة بحما السيليسي
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 نتائج عملية الحرق  .1.1
 مليسيو لى تغير لون العينة المحضرة بالسإضافة العينات بعد المعالجة الحرارية، إنقصان في كمية يسجل   

 المحلي كما توضح الصورة التالية.
 

 
 العينات بعد المعالجة الحرارية )حيث 'أ' تمثل الزيوليت المخبري و 'ب' تمثل الزيوليت المحلي(.: IV.1 شكل
 نتائج عملية التحليل .1.1

 مطيافية الأشعة تحت الحمراء .3.4.4
تحليل طيف المتصام للأشعة تحت الحمراء من الحصول على معلومات نوعية وكمية الروابط  سمحي   

ستعين أ المتواجدة في المادة، كذلك تحديد العناصر المكونة لهذه المادة وحتى التنبؤ ببنيتها الجزيئية إذا

 .بمراجع درست مواد مشابهة

من نوع  الحمراءتحويل فورييه الطيفي بالأشعة تحت تم توصيف العينات عن طريق جهاز    

(SHIMADZU 8400s في المجال الممتد من )1الى  311-cm 4111. 

 طيف الأشعة الحمراء لكل من الزيوليت المخبري والزيوليت المحلي.( IV.2 صورةحيث تمثل )   
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 المحلي. طيف الأشعة تحت الحمراء لكل من الزيوليت المخبري والزيوليت :IV.2 شكل

 [21] :على النطاقات التالية يحتوي الطيفين، لصورةكما هو موضح في هذه ا   

 1 عند-cm 113  رابطة لاهتزاز تشوه يحدثO-T (T: السليكون  تمثل Si الألمنيوم او Al) 

  1 الى 319من-cm 6311  تتوافق مع اهتزاز التمدد الغير متماثل للرابطةO-T-O 

  1 الى 1611من-cm 1111  تتوافق مع اهتزاز تشوه رابطةCH-Si 

، مما يدل (O-Hمتصام التي تتوافق مع اهتزاز التمدد لرابطة الهيدروكسيل )لوحل أيضا غياب أشرطة الإ

متصام لطيف الأشعة تحت من خلال المقارنة بين أشرطة الإ. ختيارنا لدرجة حرارة حرق مثاليةإعلى 

الحمراء للزيوليت المخبري مع طيف الأشعة تحت الحمراء للزيوليت المحلي، يتبين وجود تشابه كبير بينهما، 
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مخبري متصام عند الزيوليت الالتجربتين، كما يلاحل أن شدة الإ شكل نفس المادة في كلاويفسر هذا بت

 أكبر من الزيوليت المحلي.

 x حيود الأشعة السينية .2.4.4
الموجود في كلية  (XRD Benchtop Powder Diffraction System)نوع  من تم استخدام جهاز   

 درجة. 81الى  11العلوم الدقيقة، حيث تمت الدراسة في النطاق الممتد من 

 عينة السليسيوم المحلي .3.2.4.4

 
 نعراج الأشعة السينية لعينة مسحوق رمل البناء.إمخطط  :IV.3 شكل

 

تم تسجيل القمم الموضحة في الصورة السابقة، حيث  Xنعراج حيود الأشعة السينية إمن خلال جهاز    

، [35] (2SiO) على وجود مادة السيلسيوم θ2=20.84°وكذلك القمة عند  26θ2=62.°تدل القمة عند 

 لى التطابق الكبير عند مقارنة طيف الانعراج مع مرجع لمخطط حيود الأشعة السينية للسليسيوم. إبالإضافة 



 النتائج والمناقشة  لرابعا لالفص

 

 
13 

ظهر تحليل أ، وقد [54] لمادة المدروسة هي مادة بلورية بامتيازكما أن وجود قمم أخرى يدل على أن ا

على أن العينة المدروسة ( Crystal Impact Match)نعراج حيود الأشعة السينية باستخدام برنامج إطيف 

ن رمل البناء المستخدم غني بهذه المادة، أ(، وهذا يعني 2SiO) من مادة السليسيوم % 79.90 تحوي على 

 2θ=23.33°و 2θ=11.60°، ويستدل عليها بوجود قمم عند بلى وجود بعض الشوائإبالإضافة 

 .2θ=33.27°وكذلك  2θ=29.27°و

 [56]من خلال العلاقة التالية: %33.31مسحوق رمل البناء والتي قدرت بـ: تم حساب نسبة التبلور لعينة    

% Cristallinité =  
AC

AC+Aa
               (IV.1) 

 ( هي منطقة التجاويف غير المتبلورة.Aa( هي المنطقة الواقعة تحت القمم البلورية و )Acحيث )

  والتي تتوافق مع السليسيوم.نعراج الأشعة السينية للمادة المدروسة إنتائج : IV.2 جدول

 (°زوايا الحيود )
 (hklمعاملت ميللر )

 d (Å)المسافة البينية 
l k h 

28.11 0 0 1 4.2595 

26.62 1 1 0 3.3459 

16.17 0 1 1 2.4551 

11.17 2 1 0 2.2810 

18.18 1 1 1 2.2361 

12.11 0 0 2 2.1276 

11.71 1 2 0 1.9802 

18.11 2 1 1 1.8177 

11.81 2 2 0 1.6680 

11.16 1 2 1 1.5414 

61.11 3 1 1 1.4540 

61.11 0 0 3 1.4180 

61.81 3 2 0 1.3770 

71.11 4 1 0 1.2877 

71.61 2 3 0 1.2555 

77.78 0 2 2 1.2280 

79.87 3 2 1 1.1998 
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' مرو'لمادة السليسيوم على شكل  على احتواء العينة المدروسة 2θأظهرت القمم عند زوايا النعراج    
 والذي له بنية بلورية سداسية. )الكوارتز(

يوضح الجدول التالي الأبعاد البلورية لبلورة الكوارتز الموجود في عينة مسحوق رمل البناء، والذي تم    

 استخدامه في تحضير الزيوليت.

  .(Crystal Impact Match)النتائج البنيوية لعينة مسحوق رمل البناء والمتحصل عليها من برنامج : IV.1 جدول

 المركب
الصيغة 

 الكيميائية

نظام 

 التبلور
a (Å) b (Å) c (Å) α (°) β (°) γ (°) 

 611.11 91.11 91.11 3.4136 4.9134 4.9134 سداسي 2SiO الكوارتز

 عينات الزيوليت المحضرة .2.2.4.4

 
 نعراج الأشعة السينية لعينات الزيوليت المحضرة.إمخطط  :IV.4 شكل
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 نعراج لعينات الزيوليت المحضرة.حنيات المحصل عليها بعد عملية الإالمن( IV.4 ةصور  (تظهر   

 حيث نلاحل تطابق طيف النعراج لعينة الزيوليت المحلي والزيوليت المخبري عند زوايا النعراج التالية:   

2θ=18.85°، 2θ=20.84° ،2θ=22.62° ،2θ=26.71° ،2θ=33.03° ، 2θ=48.28° 
كما نلاحل غياب بعا القمم في طيف النعراج للزيوليت المخبري وتواجدها في طيف النعراج للزيوليت    

ومن خلال تحليل طيف النعراج للعينات المحضرة باستخدام ، 2θ=22.77 المحلي مثل القمة عند الزاوية  

 A.S.T.Mوالذي بدوره يقوم بمقارنة قمم الطيف مع بطاقات  ،(Crystal Impact Match)برنامج 

ذو الصيغة  (spodumene) الإسبودومينالمخزنة في قاعدة بياناته، يمكننا أن نستخلص وجود طور 

LiAl(SiO₃)₂ النعراج ، تلخص الجداول التالية نتائج [55]، والذي يتم تصنيفه كنوع من أنواع الزيوليتات

 لعينات الزيوليت المحضرة.

  نعراج الأشعة السينية لعينة الزيوليت المحلي.إنتائج : IV.4 جدول

 (°زوايا الحيود )
 (hklمعاملت ميللر )

 0I/Iشدة الامتصاص 
FWHM 

(°) 
 d (Å)المسافة البينية 

l k h 

63.99 6 6 1 666.93 1.3994 4.6699 

11.33 1 1 0 633.61 1.3994 3.9014 

13.31 6 1 1 6111.11 1.3994 3.4875 

16.36 1 1 6 631.19 1.3994 3.3343 

13.13 1 1 1 63.44 1.3994 3.1546 

36.96 3 6 1 39.36 1.3994 2.8025 

33.13 1 6 1 663.19 1.3994 2.7097 

33.66 1 3 6 634.16 1.3994 2.3866 

39.41 4 1 1 66.63 1.3994 2.2839 

43.16 4 6 1 31.13 1.3994 2.1012 

43.31 4 1 1 91.63 1.3994 1.9796 

43.13 0 0 4 611.31 1.3994 1.8834 

33.33 3 2 0 33.31 1.3994 1.6455 

61.34 4 1 0 36.33 1.3994 1.5235 

63.99 2 3 0 39.13 1.3994 1.4538 

63.63 4 6 4 46.94 1.3994 1.4303 
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66.33 1 3 1 616.34 1.3994 1.3998 

33.33 1 1 6 36.36 1.3994 1.2543 

33.34 6 1 3 41.69 1.3994 1.2328 

 

  .المخبري نعراج الأشعة السينية لعينة الزيوليت إنتائج : IV.5 جدول

 (°زوايا الحيود )
 (hklمعاملت ميللر )

 d (Å) المسافة البينية (°) 0I/I FWHM شدة الامتصاص
l k h 

19.52 0 0 1 669.31 1.3994 4.5448 

25.41 1 1 6 6111.11 1.3994 3.5026 

34.12 1 1 1 33.31 1.3994 2.6255 

38.37 1 1 1 69.61 1.3994 2.3438 

39.62 1 1 1 43.36 1.3994 2.2728 

43.20 0 0 2 633.41 1.3994 2.0924 

47.97 1 6 6 643.36 1.3994 1.8951 

52.47 1 1 1 39.16 1.3994 1.7425 

56.03 6 1 1 36.66 1.3994 1.6400 

64.00 6 1 3 46.43 1.3994 1.4536 

65.58 3 1 1 33.41 1.3994 1.4225 

71.98 4 1 1 43.43 1.3994 1.3108 

72.60 0 1 1 44.36 1.3994 1.3011 

 

 crystal impactللعينات المحضرة باستخدام برنامج   xنعراج الأشعة السينية إمن خلال معالجة نتائج    

match ل ك في كل من عينة الزيوليت المخبري والزيوليت المحلي، إل أن الإسبودومين، يتبين تشكل مادة

 .عينة لها نظام تبلور خام بها

 بعادها البلورية.أيوضح الجدول التالي خصائص البلورة الموجودة في كل عينة وكذلك  
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  .(Crystal Impact Match)والمتحصل عليها من برنامج ات الزيوليت المحضرة النتائج البنيوية لعين: IV.0 جدول

 (°) a (Å) b (Å) c (Å) α (°) β (°) γ نظام التبلور المركب العينة

 الزيوليت
 المحلي

Spodumene-II 

 

رباعي 
(tetragonal) 

7.5410 3.3461 9.1560 90 90 90 

 الزيوليت
 المخبري 

Spodumene-III 

 

 سداسي

(hexagonal) 
3.1631 3.1631 3.4641 91 91 611 

 
خلة في اختلاف النتائج المحصل عليها، بإختلاف مدة التحضير لكل العينة والعناصر الدايمكن تفسير    

 .الى تغير نظام التبلور لكل عينة وكذلك ثوابت الشبكة وزواياهإالتحضير مما أدى 

 حساب الحجم البلوري للعينات 

على قمة أ قيمة العرض عند منتصف يتم حساب  Xنعراج الأشعة السينية إبفضل قياس زوايا حيود    

FWHM:[57] ، ومن خلالها يتم حساب الحجم البلوري للعينات عبر العلاقة التالية 

D =  
kλ

β cos θβ
            (IV.2) 

 حيث:

K:  ثابت شيرر (k=0.9) 

D : الحجم البلوري (μm) 

λ الطول الموجي للأشعة :x (λ=0.15406 μm) 

β: ( قيمة العرض عند منتصف اعلى قمةradian ) 

θ : زاوية الانعراج(radian) 
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 .(IV.1)يلخص الجدول التالي القيم المحصل عليها بالإضافة الى نسب التبلور محسوبة بالعلاقة  

 لعينات الزيوليت المحضرة. التبلورمتوسط الحجم البلوري ونسبة : IV.6 جدول

 (%)نسبة التبلور  (𝛍𝐦البلوري )متوسط الحجم  العينة

 61.77 11.9617 الزيوليت المحلي

 57.55 11.1415 الزيوليت المخبري 

 

قل من العينة أن العينة المحضرة باستخدام السليسيوم المحلي لها حجم بلوري أمن خلال المقارنة يتبين    

مقارنة  على في عينة الزيوليت المحليأ ما نسبة التبلور فكانت أ، السليسيوم المخبري المحضرة باستخدام 

 بنسبة عينة الزيوليت المخبري.

 ماسحالمجهر الإلكتروني ال .1.4.4
 الزيوليت المخبري  .3.1.4.4

 
 .بتكبيرات مختلفة خبريصورة بالمجهر الإلكتروني الماسح لعينة الزيوليت الم :IV.5 شكل
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 الزيوليت المحلي .2.1.4.4

 
 .الزيوليت المحلي بتكبيرات مختلفةصورة بالمجهر الإلكتروني الماسح لعينة  :IV.6 شكل

 معالجة البيانات .1.1.4.4
عينة الزيوليت المخبري وعينة الزيوليت صور بتكبيرات مختلفة ل( IV.0( و)IV.5تظهر الصورة )   

نتين تبدو كلا العي، حيث الماسح على التوالي، والتي تم أخذها باستخدام جهاز المجهر الإلكتروني حليالم

  حسب ما توضحه الصور. ،[33] ومتلاصقة بشكل عشوائيمكونة من كتل متجمعة 

أن هناك نوعان من المسامات: ( IV.5)كما يتم ملاحظة من خلال الصورة ''أ'' و ''ب'' للصورة    

لنفس  تر، أيضا من خلال الصور ''ت'' و ''ث''ميكروم 666-61 بينتراوح ت ربأقطاالأسطوانية والكروية 

 ينية.نعراج الأشعة السإظهرته نتائج حيود أتظهر تجمعات بلورية سداسية النظام البلوري مثل ما  الصورة،

( وجود نفس المسام الأسطوانية والكروية IV.0)من جهة أخرى، أظهرت الجزء ''أ'' و ''ب'' للصورة    

ظهر الجزء ''ت'' و أبيمنا ميكرومتر،  633-61الموجودة في الزيوليت المخبري، بأقطار تتراوح بين 
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عة نعراج الأشإظهرته نتائج حيود أ''ث'' لنفس الصورة، تجمعات بلورية رباعية النظام البلوري مثل ما 

 السينية.

 

 حيث 'أ' زيوليت مخبري و'ب' زيوليت محلي. المسام الأسطوانية والكروية :IV.7 شكل

 خاتمة .1.1
تم في هذا الفصل التعليق على نتائج التحليل المحصل عليها بتقنيات التوصيف المختلفة، والتي تمثلت    

في مطيافية الأشعة تحت الحمراء والتي من خلالها لوحل غياب الهتزاز الذي يتوافق مع رابطة الهيدروكسيل 

(OH وكذلك تقنية ،)شعة السينية نعراج حيود الأإX تم معالجة البينات المحصل عليها باستخدام ، حيث

( لتحديد match crystal impactالستعانة ببرنامج ماتش كريستال ) ت(، كما تمOrigin) ورجنأبرنامج 

هرت نتائج وأظ ،مؤشرات ميللر والأبعاد البلورية الموجودة في عينة الزيوليت المخبري والزيوليت المحلي

مت ملاحظة ت عينة الزيوليت المحلي أكبر من عينة الزيوليت المخبري بيمناالمعالجة أن نسبة التبلور في 

 لمجهرإلى تقنية ا، بالإضافة قل من الزيوليت المخبري أأن الحجم البلوري المتوسط للزيوليت المحلي 

 وتحديد نوع ،نعراج حيود الأشعة السينيةإوالتي أكدت النتائج المحصل عليها من خلال  الماسح لكترونيالإ

 .المسامات الموجودة في كل عينة
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 خاتمة عامة
مح بمرور يس الجزيئات الأخرى، ا وفصلها عنيقوم بغربلة المواد واختياره منخلعن عبارة  الزيوليت   

المركبات الخطية ويمنع المركبات المتفرعة، وذلك بفضل المسامية الموجودة في البنية التركيبية، والتي 

ية وهي نتقالجم والشكل للجزيئات وله خاصية الإتتحكم فيها مكونات الخليط على أساس اختلاف الح

حنة. مع كاتيونات مضافة لموازنة الشا من الألمينوسليكات يتكون الزيوليت أساس   امتصام بعا المواد،

تحضير ، قمنا في هذا العمل بحضير الزيوليت بالسليسيوم المحليمكانية تإوبغرض المساهمة في دراسة 

، وكذلك باستخدام السليسيوم ذو الأصل المحلي باستخدام السليسيوم LiAالزيوليت من نوع عينتين من 

افية حيث أفادت مطي خصائصهما بمختلف وسائل التوصيف والمقارنة بينهما. المخبري ومن ثم دراسة

ستدلل عليها والتي تم الإ O-T-Oبوجود رابطة الكوارتز  FTIR فورييهالأشعة تحت الحمراء بتحويل 

(، OH، كما تبين غياب القمة التي تتوافق مع رابطة الهيدروكسيل )cm 311-1 لىإ 431بوجود القمة عند 

 بتفسير ذلك باختيار درجة حرارة مثالية أدى الى غياب هذه القمة. قمناوقد 

في العينتين  ودالبلوري الموجالنظام و  شعة السينية بتحديد الطورحيود الأ نعراجإ كما استطعنا بفضل تقنية   

بنظام تبلور ( Spodumene-III) مادة المحضرتين الزيوليت المخبري والزيوليت المحلي، والذي تمثل في

حيود نعراج الإتم بفضل نتائج على التوالي، كما  رباعيبنظام تبلور ( Spodumene-II)مادة و سداسي 

ر ن عينة الزيوليت المحلي لها نسبة تبلو أحيث تمت ملاحظة  لهماحساب الحجم البلوري ونسبة التبلور 

ومن جهة  ،لها تأثير على نسبة التبلورخلة في التحضير ان المواد الدأأي  المحلي تكبر من عينة الزيوليأ

-11سطوانية وكروية بأقطار تتراوح بين أأخرى أظهرت تقنية المجهر اللكتروني الماسح بتواجد مسام 

في عينة الزيوليت  ميكرومتر 138و 11بين ، وبأقطار تتراوح خبري في عينة الزيوليت الم ميكرومتر 111

 نعراج حيود الأشعة سينية.إباستخدام  ، كما أكدت النتائج المحصل عليهاحليالم
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نأمل في المستقبل أن يتم توسيع هذا المشروع من خلال تحضير الزيوليت باستخدام السليسيوم المحلي  

و في مجال أنتاج الأكسجين إمكانية تطبيقه في إبهياكل مختلفة، وتطبيقه في مختلف المجالت كدراسة 

 الصناعات البتروكيميائية.
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