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واختم قولي بالدعاء لكل من ذكرتهم، ولكل من فاتني ذكرهم بالتوفيق والسداد، والله 

 ولي التوفيق.
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عن طريق  (Triglycine sulphateبدء تحضير كبريتات ثلاثي الكلايسين )تم في ال

من الماء اللاايوني  mL 85في  4SO2Hمن  mL 5.8في محلول  glycineمن  25.5gإذابة 

 شفافةليست  . وبعد هذه العملية تم الحصول على بلورات C°50وتم تسخينه عند درجة حرارة 

البلورات  نماءلالاحقا  استعمالهام ت .(TGS) ثي الكلايسينمن كبريتات ثلاوغير نامية بشكل جيد 

 المطلوبة.

من خلال تقنية ثلاث مجموعات مختلفة  في كبريتات ثلاثي الكلايسيننماء بلورات اتم  

الماء اللاايوني كمذيب في درجة  ستعمالبا (Slow Evaporation Method)التبخر البطيء 

تراكيز مولارية خمسة بالنقية  TGS بلورات نماءالاولى اتضمنت المجموعة حرارة الغرفة. 

النقية  TGSنماء بلورات أما المجموعة الثانية فتضمنت ا(. 0.5,1,1.25,1.5,2M) هي مختلفة

أما المجموعة  .(pH= 3،8،5،6)دالة الحامضية كانت  إذتغيير الوسط الحامضي للمحلول مع 

مطعمة بأيوني المنغنيز  TGSبلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين نماء الثـالثة فتضـمنت ا

 ،كل على انفراد (0.001,0.003,0.005,0.007,0.01M) هي مختلفةتطعيم والالومنيوم بنسب 

النقية والمنماة في أوساط حامضية والمطعمة بنجاح  TGSنماء بلورات اوفي كل الحالات تم 

الشامل لجميع البلورات  الانماءمعدل  من التحققوذات ابعاد جيدة. وتم وكانت عديمة اللون شفافة 

 الانماءلوحظ ان مدة  إذ، الانماء لهناك علاقة بين نسبة تركيز المولارية ومعدان جد والمنماة، و

 إذونسبة التطعيم  لانماءعلاقة بين معدل اوجود لوحظ أيضا كما المولارية  تقل مع زيادة التركيز

لوحظ ان معدل فلبلورات المنماة في وسط حامضي ا اما التطعيم نسببزيادة  الانماءيزداد معدل 

 . (pHعلى الرقم الهيدروجيني ) بصورة واضحةوجودة البلورات يعتمد  الانماء

( اعتمادا على أنماط حيود الاشعة السينية TGSتم التأكد من التركيب البلوري لبلورات )

البلورات النقية والمنماة في وسط حامضي والمطعمة تنتمي لنظام احادي الميل ووجد أن جميع 

(monoclinic وان قيم معلمات الشبيكة البلورية تتفق مع بطاقة )JCPDS (15 – 0947) .

 mm 5.11×24×32.37)3 ( النقية كبريتات ثلاثي الكلايسينكبر بلورات اوكان حجم القياسية 

  TGSاما بلورات .   ,Å, c=5.728Å21.381 =b (a=9.167Å )ها ــــل بيكةـالشمات ـومعل

ومعلمات  3mm (31.80×23.33×3.91( هو بلوراتالكان حجم اكبر فالمطعمة بأيون المنغنيز 

المطعمة بأيون  TGS(. اما بلورات a=9.161Å, b=12.664Å, c=5.759Åالشبيكة لها )

ومعلمات الشبيكة  3mm (30.87×12.47×5.89 (هو كان حجم اكبر البلورات فقدالالومنيوم 



المنماة كبريتات ثلاثي الكلايسين اما بلورات  (a=9.168Å,b=12.757Å, c=5.742Åلها )

وكانت معلمات  )3mm 39.32×22.49×5.14 (هو بلوراتالفي وسط حامضي فكان حجم اكبر 

قد لوحظ بان حجم خلية الوحدة  إذ(، a=9.234Å, b=12.624Å, c=5.726Åالشبيكة لها )

 بزيادة نسبة التطعيم.  ازداد

( وأظهرت النتائج ان زيادة UV-Visتحليل )عتماد تمت دراسة الخواص البصرية با

اما البلورات النامية في وسط  ،الى زيادة النفاذية للبلورات النقية قد ادتالمولاري تركيز ال

قيم  انوجد فقد لبلورات المطعمة ا الهيدروجيني، اما بنقصان الرقم زيادة النفاذيةلوحظ فحامضي 

وقد أظهرت جميع البلورات امتصاصية للأشعة التطعيم،  نسبزيادة  ازدادت عند الامتصاصية

شفافية عالية على طول المنطقة المرئية. وتمت دراسة الأنماط الاهتزازية وتحت الحمراء 

( كما وجد أن أطياف 2Mn+وتم الكشف عن قمم تعود لأواصر ) FTIRللبلورات المنماة بتقنية 

مطعمة مع حدوث اللبلورات غير ل المطعمة تشبه تلك TGSالأشعة تحت الحمراء لبلورات 

 ( مما يشير إلى أنها تتشابه في التركيب البلوري.shiftتحول طفيف )
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                                                            Introduction     مقدمة (1-1) 

جمال البلورات في الألوان الساحرة والأسطح الناعم المصقولة ذات الانعكاس  يكمن

والتلألأ للضوء والأشكال المحددة والمتنوعة ذات الحواف الحادة والشفافية العميقة لبعض 

ذلك للزينة  استعملالذي  في العصور القديمةالبلورات المثالية أثارت معاً الحس الجمالي للإنسان 

د تم فهم خيال جمال البلورات الخارجي بشكل أكثر شمولاً من خلال القوانين زخرفة، وقالو

الطبيعية للرياضيات والفيزياء والكيمياء. اذ تم استكشاف محتويات البلورات ودواخلها وتحليلها 

طة الطرائق الحديثة للحيود وكذلك بمساعدة تقنيات التحليل الطيفي. وارتبطت اوفهمها بوس

ة والمستويات والألوان مع المحتوى الذري الداخلي وترتيباتها في مصطلح لا الأشكال الخارجي

  [.1وتوصيف البلورات" ] الانماءلبس فيه، وهو "

الآن على نطاق واسع في  تستعمل اذ البلورات عمود التكنولوجيا الحديثةتعد 

الإلكترونيات الدقيقة والكهروضوئية والأدوات الطبية وأنظمة الرادار ونظام الاتصالات 

 الصوتمكبرات شعاع والاكاشفات و ألصناعيةالأقمار في  حتى في الفضاءومصادر الليزر 

  [3 ,2]. وليزر الحالة الصلبة  الطاقةمحولات و

وهذا أحد الأسباب التي دفعت الجمعية العامة للأمم المتحدة )اليونسكو(إلى إعلان سنة 

لانطلاقة دراسة  السنويةالذكرى  2014خلال عام  البلورات. وتصُادفدولي لعلم عام  2014

)الأب والابن(، وماكس  كالبلورات بالأشعة السينية بفضل جهود ويليم هنري، وويليم لورنس برا

لاكتشافه حيود الأشعة السينية  1914الذي فاز بجائزة نوبل في علم الفيزياء في عام فون لاوي 

الضوء على الأهمية المستمرة  2014تسُلِّط سنة  الزمن،مضي قرن من  البلورات. وبعدبوساطة 

مثل  2015لعلم البلورات وعلى دوره في معالجة مسائل التنمية في المدة ما بعد عام والمتزايدة 

ويرتبط  البيئة.والرعاية الصحية والطاقة المستدامة ومعالجة  الآمنةالأمن الغذائي، ومياه الشرب 

وغيرها من العلوم الكيمياء والفيزياء والهندسة الكهربائية  الأخرى مثلالبلوري بالعلوم  الانماء

 .[4]العلوم هذه  مع وارتباطهالبلوري  لانماءا يوضح أهمية (1-1) والمخطط
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 [4].الأخرى  البلوري بالعلوم لانماءايوضح ارتباط  مخطط (1-1)الشكل 

 اتصناعال الكثير منإن أهمية البلورات الأحادية لا يمكن تجاهلها اذ تدخل البلورات في 

باه تعتمد على البلورات مثل أش التيضوئية، ال الأليافواتصالات  ضوئيةالو ةلكترونيالإ

 كهرباءلمهندسي  ةفالتكنولوجيا العصرية بحاج .[5, 4] الفائقة الموصلاتو الموصلات

لمساعدة أحدهم  يالبلور لانماءافي مجال  معادن وخبراء اختصاصو كيميائيينو فيزيائيينو

 [4] .مختلفةالمجالات ال الأخر وفي
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 History View of crystalالبلورات الانماءتكنولوجيا ل ةينظرة تاريخ (2-1)

Growth Technology                                                                     

 Van Hook و  1951في  buckleyموضوعا قديما والعلماء  وري البل الانماء يعد 

مصدر  أصبحواصناعة البلورات الحديثة لذلك ب اهتموااول من  1975في  Elwellو 1961في 

قبل الميلاد عندما كان   2500العمل بها يرجع الى  أن إلىأشير  إذللعمل المبكر في هذا المجال 

 أحاديةعملية التبلور وكانت جميع المحاولات لإنتاج بلورات  بوساطةالانسان يقوم بتنقية  الملح 

وعدت طريقة الانصهار باللهب هي نقطة ، من المحاليل يالبلور الانماءمرتكزة على افتراضات 

في البدء كمجوهرات  استعملتالبداية لا نتاج بلورات تجارية مثل الياقوت الأحمر الداكن التي 

الكثير من الأجهزة  لإنتاجواحجار كريمة ثمينة ومن ثم صنعت الملايين من الأحجار الصغيرة 

ها. انماء طرائقفقد درس العديد من العلماء  ،الحديثة. ولأهمية التطبيقات التي تمتلكها البلورات

من المحلول  الانماء حيث عُرف 1600    يعود الى الأعوام  المجالالعمل المنظم في هذا  ولعل

من المنصهر  الانماء 1850من محلول مرتفع درجة الحرارة وعام  انماء 1800المائي وعام 

 و 1912 عامفي  Sauverقبل من  المحاليل من لانماءا التقنياتابتكرت و من البخار. الانماءو

Pintschو 1922 عام في Kossel و 1927    في Stransk  العديد من  اجروا اذ 1928في

قد خضع علم البلورات إلى العديد من و .[6] من المحاليل يبلورال نماءلال البحوث والدراسات

 المواد،أحد المجالات المهمة في علم  اتالبلور الانماءيعد و[. 7التغييرات في مسار تطوره ]

 [.8] يةالتحكم في التحولات الطوروالذي يتضمن 

والذي يمثل أكبر  السنة،طن في  02.222بأكثر من  اتيقدر الإنتاج العالمي للبلورو 

 (GaAs) الغاليوم ارسينالسيليكون ومثل من أشباه الموصلات  %60جزء منه حوالي 

 %12بلورات الوميضية ال، اما (CdTe) الكادميوم تيلوريدو (GaP) الغاليوم وفوسفور

حين أن  في %10الصوتية البصرية لها حصص متساوية  البصرية والبلوراتالبلورات و

بنسب البلورات الليزرية وغير البصرية والبلورات للمجوهرات وصناعة الساعات لها حصص 

 (.0-1وكما مبين في الشكل ) [.9قليلة ]
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 .[10] 1999الحصص التقديرية لإنتاج البلورات العالمي في عام ( 0-1الشكل )

 

  Single Crystals                                                 الاحاديةبلورات ال (3-1) 

ً ذري اً ترتيببانها تمتلك  أو )البلورة المفردة( الأحادية البلورةف تعر الى طويل المدى يمتد  ا

فإن البلورات تتسم بالصلابة  لذلك،متكررة. ونتيجة بلورية بنية  اوله الذرية،من الأقطار  العديد

 [. 11والشكل الثابت والقوة الميكانيكية ]

 12].نتيجة لتفاعلات معقدة من الظواهر الفيزيائية ] الاحاديةبلورة ال الانماءيحدث 

وجود  وغالبا مع حبيبيةهو عدم وجود حدود  متعددة التبلورمقارنة مع  الاحادية بلورات الميزة و

في الطبيعة الاتجاهية متباينة الخواص الشوائب ،كما ان البلورات الأحادية تعد كمية قليلة من 

  .]11] اتجاه القياسوتعتمد على 

 إذ متميزة،خصائص بصرية وكهربائية ومغناطيسية  الاحاديةمعظم البلورات  تمتلك

 استعمالهايمكن  اذ الحديثة،التقنية عناصر رئيسة في معظم الأجهزة  الاحاديةبلورات المن  تصنع

 الطيفية،جهزة الااو في  X-Rayفي الأجهزة البصرية أو الفلاتر في كعدسات أو موشورات أو 

يتم  ذلك،. وعلاوة على الحواسيبأو الموصلات وأشباه الموصلات في الصناعات الإلكترونية و

عناصر ضرورية في تكنولوجيا  تعد إذ ،أجهزة محول الطاقة لاحادية فيابلورات الاستخدام 

في تطبيقات متنوعة مثل المستحضرات  الاحاديةبلورات ال استعماليتم كما [. 5الليزر ]

 ةضغطيالكهروجهزة الأالكشف بالأشعة تحت الحمراء ومقاييس التردد و الصيدلانية وأجهزة

 .]8وأجهزة الاستشعار ] التقنيةمتنوعة من الأجهزة عالية  ومجموعة

60%
12%

10%

10%
5% 3%

اشباه الموصلات

البلورات الومضية

البلورات البصرية
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الحلي والمجوهرات
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  Crystal Growthالبلوري                                               الانماء( 1-4)

البلوري هي مرحلة رئيسة من عملية التبلور تتضمن اضافة ذرات جديدة الى  الانماء

في (Nucleation)  ةالتنويالبلوري تتبع عملية  الانماءوعملية  (،الترتيب المميز )شبيكة بلورية

ً  تعد(Crystal seed) بلورية حالة عدم وجود بذرة  يحصل و .البلوري الانماءعملية  ءلبد اساسا

ومنصهر المائع )محلول  بين الطور عملية عكسية اما ،العمليتينالبلوري بتوافر احدى  الانماء

( والطور الصلب او حركيـــــة عاليـــــــة للذرات او الجزيئات او الايونات الموجودة وبخار

تتمكن  ينالشرط ينهذ أحدفر اعند تو الصلب.الطور  الداخلية فيعنــــــد السطـــــح او الكتلة 

المواد تتبلور و ،البلورية الشبيكةفي المواضع الصحيحة  الىالذرات )جزيئة او ايون( بالتحرك 

 تراجعانحلال  بسبب 473K الصلبة الجزيئية والايونية من المحلول عند درجة حرارة اقل من

 عند التبلورتحدث و المتعارفةالجزيئية او الايونية بواسطة المذيبات المائية او المذيبات العضوية 

 الانماءهي  والأخرى ةالتنويالعملية الاولى هي  ؛عمليتان رئيستان تحددان الخصائص الحركية

 وضحي( 1-1شكل )الو .[3]ن تعتمدان على عدد كبير من المتغيرات االعمليت تانالبلوري وها

 .المخطط الرئيس لتفسير عملية التبلور

 

 [3]المخطط لتفسير عملية التبلور ( 1-1الشكل )

 



    Chapter One                                            ولالفصل الأ       

 

 6 

  The Chemical Physics ofالبلوري لانماءلالكيمياء الفيزيائية  (5-1) 

Crystal Growth                                                                             

تكون الطاقة الحرة عند حدها  الأم،إذا كانت البلورة في حالة توازن ديناميكي مع طورها        

أحد  يجب أن يتأثر هذا التوازن بتغيير في ،الانماء. ولكي يحدث هذا الانماءالأدنى ولن يحدث أي 

أو الإجهاد.  الكهروكيميائية، الكيميائية، الإمكانية والضغط، الإمكانية الحرارةدرجة  العوامل مثل

قد يقوم النظام بعد ذلك بنشر الطاقة إلى المناطق المحيطة به للتعويض عن الانخفاض في و

مصممة  الانماءالناجم عن ترتيب الذرات في البلورة وتطور حرارة التبلور. في عملية  الإنتروبي

ان اذ  .الانماءواحدة من هذه المعايير تبقى بعيدة عن قيمة توازنها لتوفير قوة دافعة  ،تصميما جيدا

في درجة الحرارة والتركيز. وفي  نستبدلان  عملية غير متوازنة ويجب هو البلورات الانماء

البلورات قريبة من التوازن وقريبة من حالة ثابتة قدر  الانماءيجب أن تبقى عملية  نفسه،الوقت 

 على الانماءعلى بيئة نمو البلورات والنظر إلى حركية الإمكان. وهذا هو السبب في أن السيطرة 

 [14].  البلورات لانماءا لنجاح تجربة كبيرةوالذري لها أهمية  مجهريالكل من المستوى 

                    Basics of Crystal Growthالبلورات  انماءأساسيات  (6-1)

  

تليها عملية  الفائق،الذي يجب تحقيقه هو حالة التشبع البلورات،  نماءللاالشرط الأساسي  ان      

 .[15] البلوري الانماء عملية فائق والتنوي تشكل أساسالمن التشبع  المعلوماتوالتنوي 

  Conditions for Crystal Growth         البلورات     انماءشروط  (7-1)

إذا تم  البلورات من المحاليل السائلة والغازية والسوائل النقية والغازات النقية الانماءيمكن        

أمر الفائق إن تحقيق حالة التشبع و نظام، تحقيق درجة ما من التشبع الفائق أو التبريد الفائق في

ضروري لأي عملية تبلور ودرجة التشبع الفائق أو الانحراف عن حالة الإشباع المتوازن هو 

 بالحسبان الاخذيجب البلورات  الانماء ولتحقيقالعامل الرئيس الذي يتحكم في عملية الترسيب. 

 .[15] الاتية الخطوات

 أو التبريد الفائق. فائقال. تحقيق التشبع 1

 حجم المجهري.ال ذات البلورة. تشكيل نواة 0

 المتعاقب للبلورات لإعطاء وجوه متميزة. الانماء. 1
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 Crystal Growth Techniques                    البلوري الانماءتقنيات  (8-1) 

وكذلك  الانماءباختلاف الظروف التي يتم فيها  المستعملةالبلوري  الانماءتختلف تقنيات         

للمادة تعتمد على  الانماءإذ إن اختيار طريقة  ،الانماءباختلاف التغيرات الطورية المرافقة لعملية 

ها من حيث الاستقرارية الحرارية وقابلية ؤانماللمادة المراد  والكيميائيةالخواص الفيزيائية 

من الخصائص وغيرها  (Melting point) الذوبان في المذيبات المختلفة ونقطة الانصهار

 ،البلورات واسعة جدا الانماءتقنيات  [. اذ ان16]أكثر من تقنية بالمادة  نماءاالأخرى. ويمكن 

هذا هو وبشكل أساس يجب أن تكون الطاقة الحرة للبلورة النامية أقل من مرحلة البدء في النظام و

من  اتالبلور الانماء[. قد تتراوح طريقة 17] البلوري الانماءالشرط المشترك لجميع عمليات 

شهور عدة ويتراوح وقت التبلور من دقيقة إلى  معقدة،تقنية صغيرة غير مكلفة إلى عملية مكلفة 

[18 .] 

 

  [:8البلورات إلى ثلاث فئات رئيسة ] الانماءتقنيات او  طرائقيمكن تصنيف 

 صلبة -صلب )صلبة  الانماء( )Solid growth (solid solid  

 صلبة -بخاربخار ) الانماء( ) Vapour growth (vapour solid 

 صلبة( -سائلة السائل ) الانماء Liquid growth (liquid solid)    

 ( يوضح تصنيف تقنية البلورات.4-1شكل )الو
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 .[19,20]البلورات  نماءالمختلفة لا التقاناتتصنيف يوضح ( 4-1الشكل )
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 Crystal Growth from Solution     المحاليل:من  يالبلور الانماء (9-1) 
    

 مذابةتكون فيها المادة المراد إنماؤها التي عملية ال هوالبلورات من المحاليل  الانماءان 

المحلول. تبريد بالتبخر أو  استخراج المذيبفي مادة أخرى إذ تتبلور على شكل بلورة أحادية عند 

في بعض  المستعملوالمذيب  .وغيرها حامضأن يكون مواد عضوية أو ماء أو  ويمكن للمذيب

البنية  فيللمذاب وأيضا تفاعل المذيب المحدد يؤثر  المرغوبةغير  الهيأةالأحيان يؤدي إلى 

. كما يمكن المستعملتتأثر بالمذيب  التبلوربلورات متعددة  ، فبعضةالتنويأو الداخلية للبلورة 

درجة حرارة الغرفة وأخرى  عندالتبخر البطيء تقنية ك المحاليل فمنها البسيطةمن  الانماءتقسيم 

 [21 ,5] عالية.معقدة تتم تحت ضغوط مرتفعة ودرجات حرارة 

 Slow Evaporation Method                    البطيءطريقة التبخير  (10-1)

 الانماءدرجة حرارة المحلول المشبع في وعاء  على مراعاة ثباتهذه الطريقة تؤكد 

البلورة عندما يصل المحلول المائي الى حالة  الانماءيبدا المثالية حيث  الانماءوهي من شروط 

في الماء )المذيب( وان اي كمية اضافية للمادة الذائبة لا يمكن ان تذوب في المحلول، وان  التشبع

 الانماءلها ميزة  التبخير البطيءتقنية ان [. 22حرارة ]قابلية الذوبان تتغير بتغير درجة ال

نواحي قصور في نظام التحكم في درجة هناك لا يزال  ولكن،البلورات عند درجة حرارة ثابتة. 

هذه الطريقة بشكل فعال للمواد ذات  استعمال. يمكن الانماءمعدل  فيالحرارة لها تأثير كبير 

من  نقاوةالبلورات إلى أن تكون أقل وتميل هذه  ،للذوبانمنخفضة جداً الحرارة المعامل درجة 

الشوائب في  عدد يزداد البلورةلأنه كلما زاد حجم  البطيء،البلورات التي تنتجها تقنية التبريد 

تشكيل نوى يؤدي الى كما تبخير المذيب من سطح المحلول ينتج تشبع فائق ان  إذ. البلورةوجوه 

لورات صغيرة على جدران الوعاء بالقرب من سطح السائل من تتشكل بكما غير مرغوب فيها. 

 الانماءفي المحلول وتعوق  بعض الأحيان هذه البلورات الصغيرة تقعوالمادة المتبقية بعد التبخر. 

 في المتغير الذي قد يؤثرآخر يكمن في السيطرة على معدل التبخر  اً عيبكما ان هناك البلورة. 

بلورات ال لانماءطريقة بسيطة ومريحة  فهي تعد العيوب،على الرغم من كل هذه والبلورة. جودة 

في درجة حرارة ثابتة عن طريق تبسيط  ةالبلور الانماءيمكن كما  كبير.الحجم الذات  الاحادية

إن البلورات ذات النوعية الممتازة للمواد الفيروكهربائية و الحرارة.نظام التحكم في درجة 

وفوسفات ثنائي هيدروجين  (،ADPمثل فوسفات هيدروجين الأمونيوم ) كهربائية-والبيزو

المحاليل  الانماء تقنية بوساطةتنمو ( TGS) الكلايسينثلاثي  كبريتات و( KDPالبوتاسيوم )

 .الحالي في موضوع الدراسة  المعتمدةالتقنية وهي   ].01 [الحرارةمنخفضة 
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 البطيءالتبخر  بوساطة تقنيةالمحاليل  البلورات من لانماء(: عرض تخطيطي 5-1شكل )ال

[11.] 

 

 Advantages of Solutionالمحلولمن  الانماءتقنية  مزايا (11-1)

Growth Technique                                                                                               

                                                                                                                

التقنية من الممكن  هذه اذ تجعل ،البلورات من المحاليل لانماءاهناك العديد من المزايا          

تعتمد انصهارها أو تلك الموجودة في عدة أشكال بلورية  درجة عندبلورات غير مستقرة  الانماء

 الانماءبلورات ل. عادةً ما يكون [24] الانماءدرجة الحرارة وتوفر التحكم في درجة حرارة  على

من  الانماء ان تقنية كما الذوبان نماة منالمالمحلول وجوه محددة بشكل جيد مقارنةً بالوجوه  من

 استعملت. وقد البلورات من المحاليل بصرياً  الانماءيمكن فحص ومكلفة نسبيا.  المحاليل غير

المحاليل تكون  الانماءفإن تقنيات ذلك ومع  .الانماءهذه الطريقة على نطاق واسع لدراسة معايير 

 .[25] بلورات جيدة لانماءوتتطلب مذيبات عالية النقاء وكثيرًا من التصميم والإعداد  نسبياً،أبطأ 
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 الكلايسين  ثلاثي كبريتاتبلورات تطبيقات اهم   )1-12(

 :[26]منها  المجالاتعدد كبير من  في واسعة تطبيقات TGS الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورةل

 .الطبي (Visions)حساس البصر .1

 .FTIR أجهزة .0

 .العسكرية الأنظمة .1

 .الأرض مراقبة كاميرات .4

 .الفلكية التلسكوبات .5

 وفي تقنيات الاستشعار وأجهزة الطاقة ومحولات المكثفات تصنيع، في استعمالها يتمكما           

 وكاشف FT-IR أجهزة في رئيساً  دوراً  TGSبلورة  إذ تؤدي الحمراء تحت بالأشعة الكشف

 في مهمةال التطبيقات من العديدفي  استعمالهاكما يمكن  .[02]الحمراء  تحت الأشعة

  [.29,28] البصرية الإلكترونيات

 

 Review Literature                                        السابقة: تالدراسا (13-1)  

( اهتماما واسعا لدى الباحثين لاسيما في TGSلاقت بلورة كبريتات ثلاثي الكلايسين )

الآونة الأخيرة لما تميزت بها من خصائص فريدة وتطبيقات واسعة، وقد تضمنت تلك الدراسات 

يأتي فيما نورد و، وغيرها بصرية والميكانيكية والكهربائيةالفيها التركيبية وخصائص مختلفة بما 

 :بعضاً منها

 ( قام الباحثJiann-Min Chang وجماعته في عام )كبريتات ثلاثي بلورة  بأنماء 1991

( من خلال عملية التبخير البطيء للمحلول المائي، O2N4CHيوريا )بالالكلايسين المطعمة 

لبلورة لخصائصها الكهربائية والميكانيكية، وأظهرت دراسة الخصائص الكهربائية  ةسادرو

يوريا. كما ال ةطريق إضاف النامية بان ثابت العزل الكهربائي يمكن زيادته بشكل كبير عن

يوريا تزداد عند بالالمطعمة  TGS اظهرت نتائج اختبار الصلادة بان قيمة الصلادة لبلورة

النقية  TGSمع بلورة  نةمقار قيمتهاإلى حوالي ثلاثة أضعاف  wt %  12نسبة تطعيم 

[30 .] 
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 ( قام الباحث(Aravazhi  بلورات  ودراسة  انماءببدراسة  1992وجماعته في عام

-L-alanine and Lالأحماض الأمينية )بمطعمة الالكلايسين النقية وكبريتات ثلاثي 

valine تقنية التبريد البطيء  استعمالبلورات احادية عالية الجودة ب بأنماء(. اذ قاموا

ولاحظوا من خلال دراسة الخصائص التركيبة باستخدام حيود أشعة السينية بان جميع 

( مع مجموعة monoclinicالبلورات النقية والمطعمة تنتمي لنظام بلوري أحادي الميل )

 [.31تزيد من قابلية الذوبان ] افةالاحماض الامينية المض، وأشاروا بان 1P2الفضاء 

 

 ( درست الباحثةEmilia Mihaylova في عام )لية الحرارية لبلورات يوصت، ال1998

قياسات  توأجر، SO2Lu)4(3 اللوتيشيومبكبريتات الكلايسين المطعمة كبريتات ثلاثي 

 K2.5 ورفعت درجة الحرارة بمقدار( 300Kإلى  5Kعلى مدى درجة حرارة واسعة من )

إلى درجة حرارة  10Kأي شذوذ في المدى من  ه لا يوجدواظهرت النتائج بان .10Kو

عند درجات الحرارة القليلة في  ةوجد تحولات طوريتالغرفة، ولذلك فمن المحتمل أنه لا 

 . [32]المطعمة   (TGS) الكلايسينكبريتات ثلاثي  بلورات

 

 ( قام الباحث (Genbo Su الكلايسين كبريتات ثلاثي بلورة  بأنماء 0222وجماعته في عام

خصائصها التركيبية  ودرسوامحلول. التقنية تبريد ب 2O2N14H6(C(لايسين بالمطعمة 

لنظام أحادي  لبلورة النامية بانها تنتميلظهرت نتائج حيود الاشعة السينية اوالكهرحرارية، و

البلورية. ومن خلال دراسة الخصاص  بنيتها فيالميل، كما لاحظوا ان التطعيم لا يؤثر 

 . [33] لبلورة النامية أشاروا بان لها خصائص كهروحرارية جيدةلالكهرو حرارية 

 

 ( قامKalainathan.S وجماعته في عام )هيأةعلى  التي تطرأ بدراسة التغييرات 0220 

(Morphology)  الكلايسين ثلاثي كبريتاتبلورة (TGS)  سباراجينالأبنتيجة التطعيم 

Asparagine  -L) 3O2N8H4(C التبريد بالمحاليل  الانماءتقنية بالبلورة  نماءا. وتم

تغيرات  لهاالكلايسين المطعمة حدثت كبريتات ثلاثي نتائج بان بلورة الواظهرت  ،بطيءل

(. ووجدوا من خلال حيود الأشعة السينية 221( و )121مستويات )الهيئة بارزة في 

مادة  ندامجاظوا ـلاحكما  تتبلور في بنية أحادية الميل نهااب النامية النقية والمطعمةلبلورات ل

 [.34( ]FTIRمن خلال أطياف ) ذلك تأكيدوتم  TGSبلورات  معالتطعيم 
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 ( درس الباحثK. Meera وجماعته في عام )وخصائص بلورات البلوري  الانماء 0224

TGS  الثلاثة تراكيز مختلفة من بالمطعمة( ثيَوُرْياS2N4CH) محلول مائي  المذابة في

 TGSبان بلورات واظهرت نتائج حيود الاشعة السينية  ،تقنية التبريد البطيء باعتماد

في ثيَوُرْيا الوتم تقدير التحليل الطيفي لوجود  ،بلوري أحادي الميلاللنظام ل المطعمة تنتمي

اختبار  باعتمادالصلادة  دراسةكما اجراء . FTIRعن طريق تقنية البلورات المطعمة 

 اذ أظهرت النتائج ان درجة حرارة الغرفة ( في(Leitz Weitzler hardnessصلادة 

فكانت مع زيادة الحمل المسلط، اما البلورات المطعمة  صلادتهاالنقية تزداد  TGSبلورة 

كما تم دراسة خصائص العزل  تتناقص مع زيادة الحمل ومع زيادة التركيز.صلادتها 

النقية من  TGSمقارنة مع بلورة  CTلبلورات النامية التي أظهرت تحولا في لالكهربائي 

49°C  51الى°C [35] . 

 

  الباحثقام (K. Meera)  كبريتات ثلاثي بلورة بأنماء ودراسة  2005وجماعته في عام

وتم (، 8O2N16H10C) الأسيتيكثنائي أمين الإيثيلين رباعي حمض بالكلايسين المطعمة 

خصائصها،  واالبلورة من محلول مائي باستخدام تقنية التبريد البطيء. كما درس الانماء

 الانماءتؤدي زيادة معدل  TGSواظهرت الدراسة بان إضافة مادة التطعيم الى محلول 

 معلمات الشبيكة،. كما أظهرت نتائج حيود الأشعة السينية تغيراً طفيفاً في قيــم البلورة

ووجدوا أن البلورات النامية النقية والمطعمة تتبلور في بنية أحادية الميل، ومعلمات الشبيكة 

  a = 9:15Å , b = 12:64Å , c = 5:72 Åالنقية والمطعمة على التوالي  TGS لبلورة 

˚( a = 9:346 Å , b = 12:476 Å , c = 5:74 Å , β = 106°) , β= 106.  وتناولت

نتائج بان البلورة المطعمة لها الاظهرت  إذهذه الدراسة التحقق من الخصائص البصرية 

 باعتماد. وأشاروا من خلال الدراسات الدقيقة التي أجريت  %95نفاذية بصرية حوالي 

المطعمة كانت TGS  ( بان بلورة Leitz–Weitzler hardness testerاختبار الصلادة )

 [.36النقية ]لورة بالاقل صلادة من 
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 ( قام الباحثN. Balamuruganوجماعته في عام ) كبريتات ثلاثي بلورة  بأنماء 2007

 Sankaranarayanan -Ramasamyطريقة المحلول أحادي المحور باعتمادالكلايسين 

SR method)خصائصها البصرية باستعمال  سوا(. كما در(UV-Visible) واظهرت ،

النامية ذروة امتصاص قوية تطابق الامتصاص  TGS لطيف بلورةنتائج الدراسة بان 

 %92، وأشاروا بان البلورة النامية لها نفاذية بنسبة nm 015الأساسي عند الطول الموجي 

 .  [37]لهامما يثبت الجودة البصرية 

 

  كما( درس الباحثKrishnakumar وجماعته في عام )ثيَوُرْيا بالتطعيم ال، تأثير 0228

(S2N4CH )بلورات  فيTGS  ةالبلورة من محلول مائي بطريق بأنماءالاحادية. كما قاموا 

حيود  باستعماللبلورة النامية لالتبخر البطيء، وأظهرت نتائج دراسة الخصائص التركيبة 

، وكانت 1P2مجموعة الفضاء  الميل معبلوري أحادي اللنظام لشعة السينية، بانها تنتمي الأ

 a= 9.16 Å , b= 12.57 Å , c = 5.70 Å  °112 βالنامية لبلورة لمعلمات الشبيكة 

تمكنوا من دراسة الطبيعة البصرية كما بنية البلورية. ال فيولاحظوا ان التطعيم لا يؤثر =

وحساب فجوة الطاقة للبلورة بواسطة التحليل الطيفي للأشعة فوق البنفسجية، اذ أظهرت 

   [.38] %98النتائج بان البلورة لها نفاذية واسعة في المنطقة المرئية حوالي 

   قام( الباحثN.Theresita Shanthi وجماعته في عام )يتات كبربلورات دراسة ب 0229

البلورة  انماء(، وتم NaBrبروميد الصوديوم )ب( النقية والمطعمة TGSالكلايسين )ثلاثي 

النقية والمطعمة عن طريق تقنية التبخر البطيء. وأظهرت نتائج حيود الاشعة السينية أن 

 ة. كما أجريت دراسMonoclinicجميع البلورات النامية تتبلور في بنية أحادية الميل 

، وجدوا ان (25g) الى (5g)مختلفة من  احمالتسليط بالنقية والمطعمة  الصلادة للبلورات

لبلورات ل، وبالنسبة 25gحتى  تزداد بشكل طفيف مع زيادة في الحمل الصلادة لبلورة النقية

، كما تم 25gالنقية في جميع الأحمال حتى  TGSالمطعمة فهي أكثر صلادة من بلورة 

ورات النامية اذ أظهرت النتائج ان الكثافة تزداد مع زيادة نسبة التطعيم حيث قياس الكثافة لبل

للبلورة    3cmg/1.228 ازدادت الىقد  3cmg/ 1.125 النقية  TGSان كثافة بلورة 

 mole 1 [39.]  نسبة تطعيم دعن المطعمة
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 ( درس الباحثS. SURESH وجماعته في عام )ضوئية ال التوصيليةو الانماء 2010

(photoconductivity)  الكلايسين كبريتات ثلاثي وخصائص العزل الكهربائي لبلورة

(TGS النقية التي تم )ها عن طريق تقنية التبخر البطيء عند درجة حرارة الغرفة. انماء

السينية، الاشعة النقية باستخدام حيود  TGSلبلورة لكما تم دراسة الخصائص التركيبة 

، 1P2مجموعة الفضاء  الميل معالبلورة النامية لها نظام بلوري أحادي وأظهرت النتائج ان 

 ,a=9.293 Ǻ, b=12.713 Ǻ, c=5.732 Ǻالنقية  وكانت معلمات الشبيكة لبلورة

β=110.45° . أن ثابت العزل الكهربائي وفقدان العزل الكهربائي كما اشارت الدراسة

ضوئية  التوصيليةدراسة ال تكدكما ا مع زيادة التردد في درجة حرارة الغرفة. يتناقصان

. التي تجريها طبيعة البلورة والتي تؤكد على درجة عالية من شفافية البلورةسلبية الصورة  

 [.40] 1.514 ووجدت أنها TGSلانكسار لبلور ا وتمكنوا من حساب معامل

 

  قام( الباحثFarhana Khanum وجماعته في عام )بدراسة الخصائص التركيبية  2011

نسب مختلفة من ب( النقية والمطعمة TGSالكلايسين )كبريتات ثلاثي والبصرية لبلورة 

التبخر البطيء. وأجريت  ةمحلول مائي بطريق من نماءاوتم (.  (KBrبروميد البوتاسيوم

                  اتالبلورتقنية حيود الأشعة السينية، ووجدوا أن بلبلورات النامية لالدراسات التركيبية 

                         كانت النقيةلبلورة النامية تتبلور في بنية أحادي الميل، ومعلمات الشبيكة 

a = 9.601Å, b = 12.560 Å, c=5.450Å  دراسة الطيفية للأشعة فوق ال. ومن خلال

لديها شفافية بصرية أن البلورات النامية الى  الحمراء، أشارواالبنفسجية والأشعة تحت 

 .[41]واسعة في المنطقة المرئية بالكامل 

 

 ( درس الباحثSanjay V. Soni وجماعته في عام )التحليل الوزني الحراري  0210

(TGA( لبلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين )TGS النقية والمطعمة )بأيون +Na نماءا. تم 

من محلول  Na+تركيزين مختلفين من ايون بالمطعمة البلورات النقية و TGSبلورات 

لاحظوا من خلال التحليل الوزني الحراري بان زيادة وتقنية التبخر البطيء.  بوساطةمشبع 

  [.42لبلورة النقية ]لدرجة الانصهار  تؤدي الى خفض  Na+تركيز ايون 
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  نفسه وفي العام( قام الباحثA. T. Ravichandran وجماعته بدراسة الخصائص )

       لايسينبالالميكانيكية والتركيبة والبصرية لبلورة كبريتات ثلاثي الكلايسين المطعمة 

(L-Lysine ،)دراسة الخصائص التركيبة، التبخر البطيء. وأظهرت نتائج  المنماة بتقنية

، وكانت معلمات 1P2ان البلورة النامية لها نظام بلوري أحادي الميل مع مجموعة الفضاء 

 كما قاموا . a=9.148 Å, b=12.247 Å, c=5.829 Å هي المطعمةلبلورة الشبيكة ل

دراسة الطبيعة البصرية وحساب فجوة الطاقة للبلورة بواسطة التحليل الطيفي للأشعة فوق ب

وقيمة فجوة  %79.1البنفسجية، وأظهرت النتائج ان البلورات النامية لها نفاذية حوالي  

، وأشاروا بان البلورة النامية تكون  مناسبة للتطبيقات الإلكترونية  eV 0.18 الطاقة

 [.  43البصرية ]

 

 ( قام الباحث (N. Neelakanda Pillai بدراسة الخصائص  0211وجماعته في عام

نسب تطعيم مختلفة ب (La) واللانثانوم  (Ca)المطعمة بالكالسيوم  TGSالحرارية لبلورات 

تقنية التبخر البطيء. واظهرت نتائج التحليل الحراري بمن المحاليل المائية والمنماة 

(TGA( والتحليل الحراري التفاضلي )DTA( بأن إضافة مواد التطعيم ،)(dopant 

 [.44درجة انصهار البلورة ] فيالنقية له تأثير غير خطي  TGSلبلورة 

 

 ( درس الباحثN.Kartheeswari وجماعته في عام )لخصائص التركيبة ا 0214

وكلوريد الزنك  )3PO3H(مض الفوسفوريك احبالنقية والمطعمة  TGSلبلورات والبصرية 

)2ZnCl( نتائجخلال تقنية التبخر البطيء، ولاحظوا من بجميع هذه البلورات  الانماء، وتم 

وأثبتت تنتمي لنظام أحادي الميل.  اتن جميع البلوربا ،لبلورات الناميةلحيود الاشعة السينية 

طيف الامتصاص ان  الطيفية للأشعة فوق البنفسجية والأشعة تحت الحمراء الدراسات

 nm232.5=maxλالحد الأقصى لامتصاص قطعت حوالي  النقية والمطعمة،بلورات لل

 nm= 233maxλ و الفوسفوريك بحامضالمطعمة لبلورة ل nm3.5=23maxλالنقية ولبلورة 

 %90وأن جميع هذه البلورات لها نسبة نفاذية أعلى من  المطعمة بكلوريد الزنك،لبلورة ل

مختلفة موجودة في  نشطةلتحديد وجود مجموعات  Ramanو FTIRوتم إجراء دراسات 

  [45] .البلورات النامية
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  كما( قام الباحثSinha. N وجماعته في عام )بدراسة أداء بلورة كبريتات ثلاثي  0215

الباحث  واعتمدلتطبيقات البصرية، ل (violet dyeبنفسجية )بصبغة الكلايسين المطعمة 

 و  2.21نسبة تطعيم %  مع TGSحادية من الابلورات ال لانماءتقنية التبخر البطيء 

تناولت هذه الدراسة الخصائص التركيبية والبصرية كما  البنفسجية. بالصبغة 0.02%

بانها  لبلورات الناميةلالاشعة السينية  حيودظهرت نتائج او ،والحرارية للبلورات النامية

 ،تم الحصول على أنماط التلوين وتغيير الشكل مع تركيز الصبغةو تنتمي لنظام احادي الميل

  eV1.11 إلى  eV5.11 النفاذية وزيادة في فجوة الطاقة من في زيادة الى حدوثوأشاروا 

النامية، زيادة كبيرة في درجة للبلورات الحرارية  الخصائص ظهرت نتائجاو نتيجة التطعيم.

 .C°55 [46]إلى  C52° حرارة كوري من 

 

  درس كما( الباحثP. R. Deepthi وجماعته في عام )خصائص البصرية ال 0211

المطعمة  (TGS)كهربائي والفيرو كهربائية لبلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين العزل الو

البلورات  نماءاوتم  .(L-Arginine, L-Histidine , L-Alanine)بالأحماض الأمينية 

الدراسات الطيفية  واشارتعن طريق تقنية التبخير البطيء في درجة حرارة الغرفة. 

 82لبلورة النقية لها نفاذية بصرية حوالي %اللأشعة فوق البنفسجية للبلورات النامية، بان 

    بالارجنينالنفاذية البصرية تزداد عند التطعيم  ان ولاحظوا ،eV 5.54وفجوة الطاقة 

(L-Arginine لتصل الى حوالي )كهربائي عند العزل الفحص لسلوك  تم اجراء. و%90

التـردد. زيادة ترددات مختلفة، واظهرت النتائج انخفاض قيمة ثـابت العـزل الكـهربائي مـع 

تمتلك  ،L-arginine)) رجنينبالاالمطعمة  TGS بـلورةكما توصلت الدراسة الى ان 

من  ه، مما يوحي بأن33d 5=مرتفع  معامل الكهرضغطيةومعامل عزل كهربائي منخفض 

 [.47الممكن أن تكون مادة مناسبة لأجهزة الكشف بالأشعة تحت الحمراء]
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 ( قام الباحثXiaodong Feng وجماعته في عام )بدراسة الخصائص الحرارية  0212

 polyvinylidene-( TGSلمركب كبريتات ثلاثي الكلايسين ) الباراكهربائيةو

difluoride (PVDF المطعم )رافين بالك(graphene)  لتطبيق الأشعة تحت الحمراء. وقد

رافين يمكن أن يحسن بشكل فعال كفاءة الخصائص للمركب بحيث يمكن كوجدوا أن ال

من  2.81إضافة حوالي ٪ تحسين أداء كاشفة الأشعة تحت الحمراء بشكل ملحوظ، وذلك ب

دورًا مهمًا في تحسين خصاص  يؤديرافين كحجم ال أنَ إلى رافين، واشاروا أيضًا كال

 ultrasonic exfoliationطريقة برافين الصغير الحجم الذي تم إعداده الكالمركب، اذ ان 

(UEأكثر فعالية من ال )رافين الكبير الحجم الذي أعد بطريقة كelectrochemical 

exfoliation (EE)[48]. 

 

  ( قام الباحثHussain وجماعته )دراسة خصائص بلورات و بأنماء 0218 عام في

ودراسة  (4O4H4Cحمض الماليك )بمطعمة ال( وTGSالكلايسين النقية )كبريتات ثلاثي 

شعة السينية الأحيود  باعتماد يةلاحظوا من خلال دراسة الخصائص التركيبو. خصائصها

مع مجموعة الفضاء لمطعمة تنتمي لنظام أحادي الميل النقية وا TGSبان جميع بلورات 

1P2 لبلورة، وكانت معلمات الشبيكة TGS  هي النقية(, Å, b=12.73Å a=5.76

c=9.221Å باعتماد(. كما تم تحديد الاستقرار الحراري ونقطة انصهار البلورات النامية 

ستقرار الميكانيكي للبلورات باستخدام لا(. وتم فحص اTG-DTAالحراري )تقنية التحليل 

( ومُعايير مختلفة مثل الصلابة والصلادة ومُعامل يونك، nanindentationتقنية )

على تحمل التشوه الناجم عن تطبيق  كبيرةمن البلورات لديها قدرة  كلأنَ ظهرت النتائج أو

من البلورة القوة الميكانيكية للبلورة المطعمة أفضل  ومع ذلك، لوحظ أن ،الأحمال المختلفة

 .  [49]النقية

   نفسه في العام( درس الباحثAyarine.G. Dhas )10تطعيم   وجماعته تأثير% mol 

وقد  ،الكلايسينكبريتات ثلاثي خصائص بلورة  في 4NO9H5(C(من حمض الجلوتاميك 

طريقة نمو المحاليل ذات درجة الحرارة المنخفضة.  باعتمادها من المحاليل المائية ؤتم نما

واظهرت النتائج بان الاستبدال لجزيء نشط بصريا في مكان جزيء الكلايسين يجعل 

العزل الكهربائي لتحديد درجة حرارة ة البلورة مستقطبة بشكل دائم. كما أجريت دراس

إلى  49ºCمن نتائج بان التحول في درجة حرارة كوري الظهرت االطوري و التحول

51ºC [50]بلورات النامية لل. 
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  The Aim of the Present Work           هدف الدراسة                     )1-14(

  .ثلاثي الكلايسين نقية ومطعمة بلورات أحادية لكبريتات انماء .1

 والالومنيومالمنغنيز  بأيونيوالتطعيم درجة حموضة الوسط التركيز المولاري ودراسة تأثير  .0

والحجم والسطوح والشفافية والخصائص  الانماءالبلورة العامة من حيث زمن  خصائص في

 التركيبية والبصرية.

 

                                   Research Methodologyالبحث منهجية (15-1)

بتفاعل الكلاسين مع حامض الكبريتيك  (TGS) النقية الكلايسينكبريتات ثلاثي  تحضير -1

  .المركز

بتراكيز مولارية مختلفة واختيار ( TGS) النقية الكلايسينكبريتات ثلاثي بلورات  انماء -0

 .التركيز الأفضل

 بأوساط ذات درجات حموضة مختلفة. النقية الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات انماء -1

 كلالألومنيوم والمنغنيز  بأيونيمطعمة ال( TGS) الكلايسينكبريتات ثلاثي بلورات  انماء -4

 انفراد.على 

الخصائص التركيبية والتعرف على  للبلورات النقية والمطعمة لدراسة XRDإجراء فحص  -5

 البلوري لهذه البلورات. والتركيبالشبيكة معلمات 

بتقنية الاشعة  دراسة الأنماط الاهتزازية عن طريق إجراء المسح الطيفي للبلورات المنماة -1

  (FTIR) .رفوريتحت الحمراء بمحول 

 والهيأة الانماءمميزات هذه البلورات المطعمة الناتجة من عملية التطعيم من حيث دراسة  -2

 والأبعاد.

 .UV-Visibleتقنية  باعتمادالبصرية دراسة الخصائص  -8

 الاستنتاجات.مناقشة النتائج وادراج اهم  -9
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             Introduction  ( المقدمــــة                                                               1-2)

 نم الاحادية البلورات نماءا لعملية الأساسية والمفاهيم النظرياتعلى  الفصل هذا يحتوي

 يمكن لالهاخ من التي العلمية والإيضاحات الرياضية والقوانين والعلاقات الفيزيائية المبادئ حيث

 عملية. بطريقة عليها الحصول يتم التي النتائج تفسير

 

                                                                                      Crystallization Process                                        التبلور عملية( 2-2)

 مادةل المكونةذرات او الايونات الاو  لجزيئاتل الدوري الترتيب ظاهرة هي التبلور عملية

 الذي التنوي هي الأولى الخطوة ،خطوتين منمكونة  وهي [51] بلورية حالة على تحصل معينة

 ي.النهائ حجمها تحدد التي البلورات اءنما هي الثانية والخطوة للبلورة، الأولي التكوين يحدد

 الخطواتو [.52] (2-1) الشكل في موضح هو كما الحرة الطاقة في تغييرًا الخطوات هذه تتطلبو

 [.51] التبلور عملية عن أهمية تقل لا البلوري الانماءو التنوي سواء، حد على

 

 

 [.52] التبلورعملية  يوضح مخطط(: 2-1) الشكل
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                Nucleation and Crystal Growthنماء البلوري الاو التنوي 3)-2(

 ضونغ في حدثت أن ويمكن نسبيا ةسريع يوه البلورات، اءنما في مهمة خطوة التنوي يعد

 .[35,35]التبلور طورمظهر مثل  الخصائص من العديد على السيطرة في اً رئيس عاملاً وتعد . ثوان

 لأشكالا تعدد في بالتحكم إذ يسمح البلورات اءنما من الأولية المرحلة هذه في التحكم على والقدرة

 هما نيمرحلت يتضمن جديد طور إنشاء هي التبلور عمليةان  [.33] وتوزيعها البلورات وحجم

 رةح طاقة يمتلك الذي القديم الطور من جديد طور توليدهي  التنويةعملية ان  .الانماءو ةالتنوي

 رالطو من صغيرةة اجن تشكل عن طريق حدثت التنوي عمليةو  الجديد الناشئ الطور من أعلى

 تكوين عادة تتضمن عملية انٍه اخر بمعنىو56,16] ] القديم الطور من كبير حجم داخل الجديد

 كلب الانماء مرحلة أما، الانماء استمرارية على المقدرة وله الجديد الطور من مستقر صغير جسيم

 تعرف وهي ،جديد بلوري كيان توليد إلى تؤدي وهذه الجديد الطور حجم في الزيادةهي  بساطة

 ،عناقيد يف الذرات أو الجزيئات تنظيم أعاده تسبب التي ئيةالجزي أو ةالذري الأحداث من سلسلة بأنها

 إلى انماء على القدرة لديها يكون أن يلزم و الحرجة النواة أو النواة باسم تعرف المجموعة هذهو

 يالتنو وانالحرجة.  النوى حجمحدد تالتبلور  لوسط الداخلية الظروف إن إذ ،كبير  ظاهري حجم

 المتجانس بالتنوي يعرف التبلور وسط ( فيImpurity) الشوائب حالة غياب في يحدث الذي

(Homogeneous،) المتجانس غير التنوي وبالمقابل (Heterogeneous) وجود عند يحدث 

المتجانس  التنوي من اقل التشبع فوق المحلول في نوىال تشكل على تحفز أن يمكن التي الشوائب

 لورةب تجارب إجراء عمليا المستحيل من هلأن المتجانس غير التنوي يحدث إن المتوقع ومن [.35]

 وتشكل يالابتدائ التنوي إلى النوعين يشير إن كلا سبق مما يتبينو غريبةال جسيماتال من خالية

 وسط في (Seeds) بذور تدعى بلورات وجود عن ناشئ التنوي يكون الجديدة، وقد البلورات

 التنوي نم مةً ءملا أكثروهو  الثانوي، بالتنوي تسمى الحالة وهذه المادة نفس من تكون التي التبلور

 صنف دولق .التشبع فوق من اقل محلول في يحدث فانه لذا المتجانس وغير المتجانس الابتدائي

(Strickland-constable )البذور بغيابتحدث  التي( أساسية) ابتدائية ةتنوي إلى عملية التنوية 

(Seeds )يوضح أنواع التنوي.( 2-2)شكل ال. و[35] البذرات بوجودالتي تحدث  الثانوية والتنوية 
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 .[25] التنوي انواع يوضح مخطط (2-2) الشكل

 ليحص إذ مرئي، حجم إلى تصل حتى ةالتنوي مرحلة بعد الانماء في تستمر البلورات 

 من أكبر تكون بحيث البلورة، سطح إلى والدخول انماء وسط الذرات من كمية تغادر عندما الانماء

 ماءلان الدافعة القوة إن[. 35] الانماء وسط إلى والعودة البلورة سطح تترك التي الذرات كمية

 هذاو ،يكيةالثرموداينم القوانين بموجب التبلور عملية رافقت التي الحرة الطاقة نقصان هو البلوري

 لنقصانا ويعطى هذا البلورات نماءا يعزز التبلور عملية يرافق الذي الحرة الطاقة نقصان إن يعني

 منصهر، محلول،) النامي للوسط( mµ) الكيميائي الجهد بين الفرقاذ ان  الكيميائي الجهد بدلالة

بالعلاقة  ويعطى نماءلا الدافعة القوة بأنه )∆µ) التبلور ويعرف لطور )cµ( الكيميائي والجهد( بخار

[35]. 

 

2)-1…………… ( cµ - mµ = µ ∆ 

 ان: إذ

µ∆: نماءلا الدافعة القوة. 

mµ: (بخار ،منصهر ،محلول) النامي للوسط الكيميائي الجهد. 

cµ :التبلور لطورالكيميائي  الجهد. 
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 Nucleation on Surface                            السطوح على التنوية( 2-4) 

اتصالها  عنداقل من البلورة  الأوقات هيكثير من  في والمادةالطاقة البينية بين نواة البلورة 

في المادة أواصر مع تلك المتواجدة  تكونالجزيئات في البلورة  ذلك إلى إن ويعود مع المحلول

من  الحرة المشاركة( لان الطاقة Solvationالأساس التي تكون أقوى من أواصر المذيب )

وى أق تكون الروابطعندما وفي المقام الأول من الروابط الكيميائية  تأتي( Enthalpicالانثالبي )

 ةعتمد بشديومن الواضح إن قوة الترابط للسطح البيني  للبلورة. أصغرتؤدي إلى طاقة حرة بينية 

 يرةتوافق بدرجة كبهناك  فإذا كان ،على التركيب والعمليات الكيميائية للسطح الأساس )المادة(

هاد بحيث يتم التقليل من إج لسطح الأساسلالتنوي مع التركيب الذري  مرحلةفي  مستوى معينل

وي مع رابط القالت تزيدمجموعة من الوظائف الكيميائية للمادة الأساس التي  فضلا عن الشبيكة،

أفضل على  بشكللطاقة البينية الحرة تصبح صغيرة والتنوي يحصل لالنواة ثم مساهمة الانثالبي 

يمكننا تحديد هذه المفاهيم بناء على ما سبق مناقشته من خلال النظر في  [.35مستوى البلورة ]

يرتبط تشكل النواة النقية، الخالية من الشوائب سواء من الطور  إذاعتماد التغيير في الطاقة الحرة، 

يعبر عن التغيير لكل مول بالطاقة  إذ G [58,5]∆الكلية و الغازي، بتغير الطاقة الحرة السائل أ

وباعتبار النواة  S(∆G(وبدلالة الطاقة السطحية  G∆)V (تعطى بالطاقة الحجمية (G∆)الحرة 

 [59,5, 60] بالعلاقة:المرونة  وإهمال تأثيركروية 

 

2) -… (2…………………… S+ ∆GV∆G - G =∆ 

 

∆G = {
− [

4
3

π  r3]

Ω
} ∆µ + 4 π 𝑟2 α … … … … … … … … … (3 − 2) 

 ان إذ

Ω: حجم لكل مولال 

α:  للنواة(.السطحي  )الشدالطاقة الحرة البينية 

r:  نصف قطر النواة. 

∆µ الكيميائي : الجهد(Chemical Potential). 
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تغير في الطاقة المرتبط بتغير حجم اليشير الى  3)-2(معادلة في  G∆)V(الحد الأول ان 

 S(∆G(الحد الثاني  . اماV  ̴3rالنواة يتناسب مع مكعب نصف قطر  إذالنواة ويأخذ قيمة سالبة دوما 

يمثل تغير الطاقة ودائما  اً والذي يكون موجب S ̴ 2r   الذي يتناسب مع مربع نصف قطر النواة 

ري لا طوالهذا فان تغير الطاقة الناشئ عن عملية التحول  بوبموج سطح النواة.المرتبط بتغير 

 بلورة،المحددة لل السطوحمساحات وأشكالها والوجوه  يغيربل أيضا فقط  يؤدي إلى تغير حجم النواة

ن إ لمجال شبه المستقرللطوري عند تجاوز منحني الإشباع اهذه الحقيقة تبرر تأخر التحول و

في         (r) نصف قطر النواةو قيمة  (d∆G /dr =0)عندما ن يكون الحد الأقصى مجموع الحدي

ومساواتها  r) ) بالنسبة لنصف القطر (2-3)هذه النقطة يمكن إيجادها بإيجاد المشتقة للمعادلة 

    ويعطى بالمعادلات  c(r(ف القطر في هذه الحالة يعرف بنصف القطر الحرج ــونص للصفر،

 :[35] الآتية

 

𝑟𝑐=  
2Ωα

∆µ
… … … … … … … . . (4 − 2) 

𝑟𝑐=  
2Ωα

KTσ
………………....… (5-2) 

∆𝐺𝑛 = [
16

3
] πα3[

Ω

K𝐵Tσ
]2…….(6-2) 

 :نحصل على  (2-3)في معادلة   (2-5)وبتعويض المعادلة 

 ان : إذ

: σ تمثل مقدار التشبع للمحلول 

nG∆:   يوضح  )2-3(. والشكل  ]56,2[لتشكيل النواة  بذلهاتمثل كمية الطاقة الحرجة اللازم

 .ونصف قطر النواة الحرة الطاقة تغيراتالعلاقة بين 
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 .[61]ونصف قطر النواة المتشكلة  الحرة،العلاقة بين تغيرات الطاقة  يوضح (2-3)الشكل 

 

في المراحل الأولى  تزدادالكلية  ∆G  فان قيم سالبة )∆VG(و موجبة  )∆sG(كون لونظرا 

صف ن مع تتوافق إذ، تحقيقا إلى قيمة عظمى لتتناقص بعدها ،rالنواة مع تزايد نصف قطرها  اءلنم

 صغر منلااالأقطار فالنوى ذات أنصاف  ،الذي يمثل اقل حجم للنوى المستقرة crالقطر الحرج 

 cr   مع القيمة العظمى للطاقة الكليةG∆ ( >  r cr (  فإنها تكون غير مستقرة وتنحل حال تشكلها 

  .]5[وتكبر انماءفإنها تستمر في   cr   ( cr  r >)والنوى ذات أنصاف أقطار اكبر من ، 

 (2-5)يتناقص نصف قطر النواة الحرجة حسب العلاقة رقم  ،∆Tالتبريد عند تزايد فرط 

لتنوية إن معدل ا الأحادية.البلورة  نموعدد كبير من النوى تعيق عملية  تشكلوتزداد بذلك إمكانية 

J  (Nucleation rate)  الذي عدد النوى المتشكلة في وحدة الحجوم في وحدة الزمن  هوالذي

 .  [60]الشائعة  Arrheniusيمكن أن يعبر عنه بمعادلة 
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)          2-/KT) …………….(7n∆G-= A  exp ( nJ 

 ان: إذ

Aعلى الكثير من المعلمَات )يحدد تجريبياً(        : ثابت يعتمد 

T :         درجة الحرارة(K) 

BK (          ثابت بولتزمان :J/K) 

 :نحصل على  7)-2(بالمعادلة  ∆nGويمكن كتابتها بصيغة أخرى بتعويض قيمة 

 

)2-) ……………..(82/σ 3αB-= A exp ( nJ 

بير فائقة والتع لتشبعاالسطح البيني و دون طاقةتجميع جميع العوامل الأخرى من  تم إذ

ي التشبع والتالطاقة البينية وعلى  الانماءاعتماد معدل  شدة تظهر (2-8)  . ومعادلةBعنها بمعامل 

 .[60]تكون مرفوعة للقوة الثانية والثالثة على التوالي 

 

 البلورات  اءنما فيالمؤثرة العوامل الخارجية  (5-2) 

 وضعية البلورة وعدم تجانس المحلول  (1-5-2) 

اء سوف الان يمسالتي  الوجهالاناء الذي يحتوي المحلول فان  عندما تنمو البلورات في قعر

و تغيرات في المحلول الذي تنم داثحبأعملية نمو البلورات تترافق  الطبيعي. انحرم من النمو ي

رجة الاشباع د فيهحيز تتناقص حظ تشكل يلا إذ في المنطقة القريبة من الجسم البلوري  لاسما فيه

وتؤدي هاتان الظاهرتان  .لاحظ ارتفاع درجة حرارة المحلولير كما لمحلول يدعى ساحة التبلول

 ثرأكتناقص كثافة ساحة التبلور وتحرك محلول هذه المنطقة الى اعلى ليحل محله محلول الى 

على عدم  تعملالتي على شكل تيارات تدعى تيارات التركيز  التزحزحيةوتتم هذه الحركة  كثافة.

 عندما تقتربو نموهاسرعة  فيؤثر ي مما بأنماءخذة البلورة الآ تجانس المحلول الملامس لسطح

 .[62]النظاميالشكل البلوري  لتشوهتؤدي أيضا  فأنهاالبلورات النامية من بعضها البعض 
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  الانماءدرجة تركيز محاليل  (2-5-2) 

مختلفة تبعا لتركيز  بأشكال  O 2.12H 2)4(SO KAlبلورةبعض المواد مثل تتبلور 

وتعطي المحاليل  ،الوجوهالاشباع بلورات ثمانية  شديدة فوقحاليل فتعطي الم نماءامحلول 

ليلة وتعطي المحاليل ق، والاضلاعمتوسطة فوق الاشباع بلورات تحتوي على وجوه ثالمة للزوايا 

 [62]. (2-4) شكلالكما في  فوق الاشباع بلورات ذات اشكال قريبة من الكروية

 

 مركبلشكل البلورة  في انماءمحلول  تركيزدرجة  تأثير يوضح (2-4)الشكل 

. KAl (SO4)2 .12H2O 

 

  اختلاف درجة حرارة المحاليل (1-5-2)

بازدياد بلورة ال سمك هذهزداد ي إذ O2H.7 4MgSO للبلورةالحرارة واضحا درجة  تأثيريبدو 

ي كما مبين فالوجوه الجانبية الطويلة  اءنمنتيجة لا التركيز(ثبات  )معحرارة المحلول درجة 

 . [62](5- (2شكل ال
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  . O2.7H 4SOgM بلورة شكل فيرارة المحلول حدرجة ال تأثير )5-(2الشكل 

 

       Doping                                                                يم:ـعـالتط (6-2)

خصائص المادة عن طريق إضافة كمية قليلة من مادة غنية بمزايا  تحسينعملية  هوالتطعيم 

نفس المقدار وإضافة المادة  بعد سحب الأساس، تضاف للمادةمعينة أو تنقصها صفات معينة 

قطر لااستبدال نصف قطر ايوني لمادة بدل نصف  للمادة، أوبة، وذلك لتبديل طاقة الأواصر المشو  

 معين.لهدف  ى مادة ذات خصائص او ميزات مصممة خصيصاً لحصول علالايوني لمادة أخرى ل

 واءاحتبسبب  البلورة اءنمامن الشوائب يؤثر على حركية  (ppm) بحدود كمية صغيرة ان وجوداذ 

وهذا يؤثر بشكل كبير على خصائص البلورة. إن التفاعل بين الشوائب  الانماءالشوائب على سطح 

نيف ويمكن تص الشوائب.والمادة الأساس يعتمد على الطبيعة الكيميائية لمركب البلورة وكذلك 

حيث ان توزيع الشوائب في داخل  ايونات او ذرات او غيرهاقد تكون  لعدة أنواع، فهيالشوائب 

وتتشكل ما يسمى بالبلورات  [63] .الشوائبعمة يمكن أن تعتمد على تركيز بة او المطالبلورة المشوَ 

 ،أخرىوهي بلورات أحادية تستقبل كمية صغيرة محددة من مادة  (Doped Crystal)المطعمة 

إن المبادئ الأساسية في التطعيم تتضمن ثلاث  .[64] متجانسكتها البلورية بشكل يفي شب تتوزع

 :[65]قواعد أساسية 

  فيرمي.مستوى  إثر .1

 .تأثير الأواصر للعيوب الموضعية .2

 .تأثير الجهد الكيميائي للعناصر المختلفة .5
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 :(H∆) [65]هذه التأثيرات الثلاثة يمكن إجمالها بمعادلة تتمثل الانثالبي و

     )2-… (9…………b  ) + ∆EHµ -D(µ D+n F) = q EFE µ,() D, q(H ∆ 

 ان: إذ

 Dµ ،Hµ للمادة المطعمة والمضيفة على التوالي: تمثل الجهد الكيميائي. 

Dn  عدد المشوبات:(Number of Dopants). 

FE: طاقة الكهرو كيميائية )طاقة فيرمي(ال. 

  2)-(10 E (host) …………. –= E (host + defect)  bE∆ 

       ان: إذ

bE∆ :  الشائبة.طاقة الاواصر الكيميائية الموضعية حول في زيادة مقدار الهي 

 : E  .الطاقة الكلية الخاصة بالذرات الحرة 

لكهربائي االحراري وعلى تغيير الخواص الفيزيائية كالتوصيل  تعملالبلورية  العيوبإن 

م من طموح فعلى الرغ الصلبة. والبصرية للمواد الميكانيكية تغيير الخواص فيوكذلك لها تأثير 

إلا إن  ،بلورة نقية لا يوجد فيها عيوب العلماء المختصين في فيزياء الحالة الصلبة للحصول على

يوب في على خلق الع يعملونلعيوب في البلورات في مختلف المجالات جعلتهم لكثيرة ال الفوائد

البنية  الى (Mg)قد تمكن الباحثون من إضافة ذرات شائبة من المغنيسيوم و النقية.البلورات 

لقياس جرعات التألق  LiF: Mg))هذه البلورة  استعملت إذ (LiF)البلورية لبلورة فلوريد الليثيوم 

لقياس كمية  كمجس تستعمل ، وايضاdosimetry Thermoluminscence (TLD)الحراري 

 ةبعد بنية البلورة تتملإن عملية التطعيم  الإشعاعات.لها العاملون في مجال  يتعرضالأشعة التي 

 الحالي، وهي الطريقة المعتمدة في البحث Crystal Growthأهمها طريقة النمو البلوري  طرائق

دقيقة جدا وهي طريقة الغرس ووهنالك طريقة متقدمة  Diffusion)الانتشار )طريقة  باعتمادأو 

فإذا  ،. إن الذرة الإضافية يمكن أن تحتل موقعين في داخل الشبيكة(Ion Implantation) الأيوني

أما إذا  atom Interstitialتدعى بالذرة البينية  بين الذرات فإنها موقعاً احتلت الذرة الإضافية 

 .Substitution atom  [66] الاستبداليةالأصلية فأنها تدعى بالذرة  موقع الذرةاحتلت 
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             Expression of Super Saturation تشبع فائقلعن ا التعبير (7-2)

وحدات الأساسية ال البدء تحديدفي  يجبو ،طرائقيتم التعبير عن التشبع الفائق للنظام بعدة 

ويمكن تحقيق فرط التشبع المطلوب إما عن طريق التبريد / التبخر  ،للتركيز وكذلك درجة الحرارة

ة أو إن تكوين الأجن إذ ،إن تحقيق فرط الاشباع لا يكفي لبدء التبلورو ،كرواسبأو إضافة مواد 

النوى مع عدد من الجسيمات الصلبة الدقيقة الموجودة في المحلول، والتي يطلق عليها غالباً مراكز 

( والتشبع S(، ونسبة التشبع الفائق )ΔCترتبط القوة الدافعة للتركيز ) لذلك.التبلور، هو شرط أساس 

 :[23]( ببعضها البعض على النحو التاليσالفائق النسبي )

 *ΔC = C - C     للتركيز الدافعة القوة

 .المعطاةالحرارة  درجة عند التوازن تشبع هو C *و لمحلولا تركيز هو C إذ

 S = C / C*              الفائق التشبع نسبة

  *σ = (C - C*) / C النسبي الفائق التشبع

 يعرف ( الذي5-2) الشكــــل في المبينة المنحنيات الى المحلول من الانماء عمليات كل تخضعو

 .(Meirs) مايرز بمخطط

 

 [.67] للذوبانية (Meirs) مايرز مخططيوضح ( 5-2الشكل )
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 اأم( مذاب/  مذيب) من المكونة الاعتيادية الذوبانية عمليات كل( الغامق) المنحني يمثل  

 شبه الحيز ينالمنحني بين الفاصلة المسافة وتمثل. الإشباع فوق حالة فيمثل العلوي المنقط المنحني

-2) كلــشال منحنيات تقسيم يمكن وعليه .البلوري الانماء لياتــعم كل عنده حدثــي الذي تقرـالمس

 : [68] هي مميزة مناطق ثلاث على( 6

I - المستقرة  المنطقة (Stable) لوري. ب نماءا عملية فيها يحدث لا التي التشبع تحت المنطقة وتمثل 

II- شبه المنطقة ( المستقرةMetastable )انماو تلقائي تبلور عملية فيها تحصل ان يحتمل لا التي 

 .بذرة خلال من بلوري نماءا يحصل فقط

III- التشبع فوق منطقة   (Labile )تلقائي دائما.  تبلور فيها يحصل التي 

 

  TGS    Properties and structure of TGS تركيب بلورةخصائص و( 2-8) 

        sulphateTriglycine  (TGS( فيرو كهربائية بلورة  هي(ferroelectric ) في اكتشفت

 ،الرائحةو اللون، مةعدي وتعد. ]Mathias Miller and Remeika69 [ من قبل 1535عام 

مض الأميني اطريق تفاعل الح عنعليها م الحصول . يت3cmg/ (1.55–1.53) اكثافته ،امضيةح

تنتمي هذه البلورة إلى النظام أحادي الميل ومع حامض الكبريتيك.  (amino acid-α)ألفا 

)monoclinic)  12مع مجموعة الفضاءP70[ 2عدد وحدات الصيغة لكل وحدة خلية هو  ؛[.

 ،= Ǻa 9.47     ( وحدةـخلية ال لماتـمعبحساب [ 70] 1535عام في  جماعتهو Wood  امـق

b =12.6Ǻ  ،c = 5.71Ǻ  وβ = 110 °) . Hoshino اختار مجموعة  [71] (1535) وجماعته

 و Ǻ 9.15=a  ،12.69Ǻb= ، c = 5.78 Ǻ لتكون الشبيكة علماتـممختلفة من المحاور وحدد 

β =105°. ريكودرجة حرارة  فوق Curie temperature (Tc = 49 °C ) وعلى العموم فان

  m  1P2 /المركزية متماثل بلوراتنتمي إلى فئة وت الميل أحادينظام ا لديهيكون  TGSبلورت 

البلورة إلى  وتنتمي )مرآة)التناظرمستوى يختفي  كوري حرارة درجةاقل من  عند درجةاما 

 .[71] لنظام أحادي الميل 1P2مجموعة النقطة القطبية ال
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 خلية الوحدة تكون ،ferroelectric and paraelectricالطورين  من كل فيويلاحظ 

 يلـالم اديةـأح زاوية تتحول ،بديلان إعدادان ديهـول الميل حاديا النظام ىـإلمي ـتنت   TGS لبلورة

 ةالوحد خلية إعدادات بين العلاقة توضيح يتم. 2 للإعداد β = 110° إلى 1 للأعداد β = 106° نـم

 في مدرجة نللإعدادي الغرفة حرارة درجةالشبيكة عند  ومعلمات( 2-7شكل )ال في TGSلبلورة 

 -8)[72] .2) الجدول

 

 .TGS [72] بلورةلـ وحدةال خلية يوضح إعدادات: (2-7) الشكل

 الغرفة  حرارة درجة في TGS من البديلة الخلايا لإعدادات الشبيكة معلمات (1-2) جدولال 

 

يتكون من  (2-8) الشكليظهر في كما  c-axis المحور طولعلى  TGS تركيبنجد ان و

 ةواحد في ،يتبلور في شكلين مختلفينو (COOH2CH2NHلايسين )كالجزيئية من ال المجموعة

 ذرات أن حين في متقاربتين كسجينوالأ ذرات من اثنتينو ربوناالك ذرتي التراكيب، من

 والنيتروجين الكربون ذرةوتكون  المستوى. اهذ عن كبير بشكلتكون مزاحة  النيتروجين

ثلاث مجموعات من  TGSبلورة  فيكما توجد . الآخر التركيب في مستوي من قريبة والأكسجين

 .G3 [23]و G2 و G1وهي  سينيالكلا

β° c(Å) b (Å) a (Å) Setting 

163.55 3.55 12.55 5.13 1 

116.55 3.55 96.21 5.56 2 
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 .c المحور طول على TGS بلورة تركيب (2-8) الشكل

 

 

                                               X-ray diffractionالسينيةحيود الأشعة  (2-9)

 وهي المواد، توصيف مجال في مهمةال من التقنيات( XRD) السينية الأشعة حيود يعد  

 سينيةال الأشعة وكما معروف فان لموادالبلورية ل البنية لدراسة المعروفة الطرائق أكثر من واحدة

 بين يجعلها مما ،MeV 1 إلى eV 266من  تتراوح عالية طاقة ذات كهرومغناطيسية أشعة هي

 وتحتوي الكهرومغناطيسي. الطيف في UV-rays)) البنفسجية فوق والأشعة( γ أشعة) اماك أشعة

 Braggقانون  يعتمدو nm (6.61 -16) [55.] ينب تتراوح موجية أطوال على السينية الأشعة

 :[55] المنعكسة الأشعة بين التداخل على

𝑛 𝜆 = 2 dhkl 𝑠𝑖𝑛𝜃 ……………… (11-2) 

 عدد nو( degree) براك زاوية هي θ ،( Å) الذرية مستوياتال بينالعمودية المسافة  هو hkld إذ

 لالمستعموتختلف باختلاف الهدف  السينية شعةللأ الموجي الطول 𝜆 الحيود،رتبة  يعطي صحيح

 لأشعةالتفاعل  تمثيلاً ( 10-2) الشكل يوضحو .)  Å =1.5406k∝𝜆(لهدف النحاس قيمتهوتكون 
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 الطبيعة إلى يرجعالحيود  نمط تفاصيل لكون نظرًاو. المختلفة البلورية المستويات معالسينية 

 .البلورة بنية لتحديد الحيود اعتماد يمكنف للبلورة، المحددة

 

 وتصفيتها: وفهرستها البلورية الشبيكة معلمات حساب( 2-01)

 البلورية: الشبيكة معلمات حساب( 2-01-0)

 المنعكسة الأشعة بين تداخل عملية تحصل بالمادة X-ray)) السينية الأشعة طدمصت عندما

( Bragg̓s Angles)براك زوايا  تدعى معينة زوايا عند لمادة المميزة السطوح مجموعة مع

 يةالموج الأطوال من صحيحاً  عددا يساوي بينهما البصري المسار فرق يكون أنالأساس  شرطالو

 وزوايا (n) الحيود ( ومرتبةλ) السينية للأشعة الموجي علما ان الطول ،(9-2) بالشكل مبين كما

( d- spaces) السطوح فسح قيم إلى التوصلمن خلالها  يمكن قيمة كل عندها ظهرت براك التي

 .[53] (11-2) العلاقة بحسب

 

 .البلوري ( للحيودBragg law)براك  قانون تحقيق( 9-2الشكل )

 

وهي احدى الطرائق  يتم فهرسة طيف حيود المسحوقمعلمات الشبيكة لإجراء حسابات 

وتعد عملية الفهرسة  ، خلية الوحدةالمعلومات وتحديد معلمات  لاستخراج اعتمادهاالتي يمكن 

 مسارات تتم فهرسة اذمن بيانات حيود المسحوق  البلوري التركيبالخطوة الأولى في مسار تعيين 

من طيف الحيود  )obsɵبتحديد زوايا براك الملاحظة )للمادة الحيود في حالة معرفة النظام البلوري 

، طيفالرياضية عملياً  للزوايا الملاحظة من ال المعالجةإذ يتم فيها إجراء  ، ɵ2insوحساب الدالة 
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ففي النظام  hkl)(معاملات ميلرو  )calɵins(لكل نظام بلوري صيغة رياضية يربط فيها بين  اذ

 فسح و  (a , b , c) خلية الوحدةأبعاد مثلاً , تكون العلاقة بين (Cubic system)  المكعب

 : d [76]  البلورية المستويات

1

𝑑2
 =

ℎ2+𝑘2+𝑙2

𝑎2
    ………………………… (12-2) 

 براك قانون تربيع ومن

 𝑑2 =
𝜆2

4 𝑠𝑖𝑛2 𝜃
 ……………...…...………… (13-2) 

 ينتج( 2-13) في( 2-12) المعادلة وبتعويض

𝑠𝑖𝑛2𝜃𝑐𝑎𝑙  =
𝜆2

4
  (

ℎ2+𝑘2+𝑙2

𝑎2
) ……………… (14-2) 

 

 فسح و(  a , b , c) خلية الوحدة أبعاد بين العلاقة تكونلتركيب احادي الميل ااما 

  [77] :الآتيةموجب العلاقة تعطى ب dفان   البلورية المستويات

1

𝑑2
 =

1

𝑠𝑖𝑛2 𝛽
(

ℎ2

𝑎2
+

𝑘2 𝑠𝑖𝑛2 𝛽

𝑏2
+

𝑙2

𝑐2
−

2ℎ𝑙 cos 𝛽

𝑎𝑐
)..............)15-2) 

 لحساب ةمختلف برامج على ذلك في فيعتمد دقيق،بشكل الوحدة  خلية بعادا وللحصول على

 نعكاساتا لزوايا وفقاً  السينية،مسحوق الاشعة  حيود طيف بيانات من خلية الوحدة ابعاد وتصفية

 فةمختل تحليلية طرائق باستخدام الحاسوب بمساعدة العملية هذه وتتم ميلر. معاملاتوبراك، 

 صفيةت اجراء عملية ينبغي أكبر بدقة الشبيكة معلمات على الحصول ولغرض البيانات، لمعالجة

(Refinement )[.55] المتاحة الطرائق ىبأحد 

 

 الشبيكة معلمات ( تصفية2-01-2)

 معلمات على الحصول هو( Refinement) التصفية عملية جراءلا الأساس الهدف ان

 باعتماد. المعلمات هذه دقة في المؤثرة العوامل تصحيحل تصفية عملية تتم إذ عالية بدقةالشبيكة 

 يه ريتفيليد تصفية عمليةمن  الأساسية الفكرة إن ( إذRietveld Analysis) ريتفيليد تحليلات

 .المعلمات من متنوعة مجموعة عتماداعن طريق  بأكمله مسحوق حيود الاشعة السينية نمط لحساب

 ممكنة كمية أكبر استخراج تم ولقد التحليل، طريق عن المعايير هذه من مختارة مجموعة ولتحسين
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 تصفيةال طرائق باعتماد إظهارها يمكن ولا الحيود طيف في مخفية تبقى كانت التي المعلومات من

 خلالمن  ليدريتفي تصفية باعتماد القمم تراكب مشكلة حل تموقد  المتكاملة الشدة على تعتمد التي

 يةلتصف الرياضية الأسس وتستند. والمحسوب الملاحظ الحيود طيف كامل( Matching) مةءملا

 افتراض علىو التصفية بعملية علاقة لها متنوعة معلمات تضم التي المعادلات من عدد الى ريتفيليد

 وزاوية العمودي المحور على دائماً (  ciy) الشدة تمثل حيث يعطى المحسوب الحيود طيف إن

 قدو أحادي، ولطور الشدة لحساب رياضية علاقة تطوير تم فقد الأفقي المحور على( 2ϴ) الحيود

 [.81-78وأجهزة القياس ] التركيبية المعلمات تأثيرات يتضمن تحليلي بتعبير تقريبها تم

 

2)-16…..( biA + y K) OK2ϴ- iΦ (2ϴ 2│F│ KL K= S Σciy 

ciy :  الشدة المحسوبة عند النقطة(i) ،  والنقطة(i)  إلى عدة ألاف من المسح  1تأخذ القيم من

 .(2ϴ∆)تمثل  يالتدرج

K   يمثل الثلاثي :(hkl) ، براك.ميلر لانعكاسات  معاملات 

kL . تضم عوامل لورنز والاستقطاب وحد التعددية الذي يعتمد على التناظر : 

Φ :  دالة الانعكاس للشكل الجانبي(Reflection Profile function ) . 

kO  تلبلوراا: التوجيه التفضيلي الذي يحسب للتوزيع غير المثالي )غير العشوائي( لتوجيه . 

A . عامل الامتصاص الذي يعتمد على سمك العينة : 

biy  قيمة الشدة الخلفية لعدد :thi . من نقاط البيانات 

iϴ  :  الموقع الزاوي المقاس(measured position) . 

kϴ  الموقع الزاوي المحسوب :(Calculated position)  تأثير لقمة براك وهو مصحح من

 تزحزح نقطة الصفر للعداد .

 

kF  عامل التركيب لعدد :thK  براك  وهو يعطى بالصيغة الاتية :من انعكاسات 

2) -17( ..]    2ϴ/λ 2sin jB -)] exp [j+lz j+ ky  j(hx iexp [ 2π jf  jN  j= Σ k F 
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 ان  إذ

hkl  : ميلر لعدد  معاملاتthK . من الانعكاسات 

 j,z j, y jx  الاحداثيات الذرية لعدد :thj   . من الذرات  في الانموذج 

jN  مضاعف اشغال الموقع :(Site occupancy multiplier)  

jB  :  معلم الازاحة الذرية )عامل درجة الحرارة( وهو لتقريب متماثل الخواص الاتجاهية

(Isotropic)  لعددthj  . من الذرات 

S:  لكمية وهو ا، والمحسوبةالتقدير الكمي للملائمة بين البيانات الملاحظة  التدريج ويمثلعامل

ويعبر عنه  ،البلوريةالتي يتم تصغيرها خلال تصفية المربعات الصغرى لتحسين انموذج البنية 

 :   [81-78]بالعلاقة الآتية 

2)-18..(…………2) ciy -oi(y iW iS= Σ 

 ان :  إذ

ci, yoiy  الشدة الملاحظة والمحسوبة  على التوالي  لعدد :thi . من نقاط البيانات 

iW عامل التوزين :weighing  لنقطةi  ويتم حسابه عند تلك النقطة بالعلاقة الآتية 

2)-19..(…………………   oi= 1/y iW 

 

 البلورية البنية لتصفية Fullprof برنامج( 2-01-3) 

يتميز عن بقية البرامج الخاصة بإجراء عملية تصفية معلمات الشبيكة  Fullprofبرنامج 

مع بعض البلورية ( لتصفية البنية Rietveld Analysis) ريتفيلد على تحليلات يعتمد الذي

الذي  ةبيانات أكثر دقة لمعلمات الشبيكة من خلال مطابقة كامل لطيف الملاحظيعطي  إذالتطور. 

حيود الاشعة السينية وطيف الحيود المحسوب الذي يقوم البرنامج تم الحصول عليه من بيانات 

فهرسة أطياف الحيود لجميع م ت. وي(10-2) للشكا كما فيعلى معطيات الادخال  بناءبحسابه 

الذروات واجراء الحسابات  يقوم بالتقاط الذي للفهرسة( (Dievolالعينات باستعمال برنامج 

 اللازمة لعملية الفهرسة.
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 تمثل الحمراء النقاط ذات الخطوط ،TGS بلورة مسحوق حيود نمطريتفيليد ل تصفية يوضح( 10-2) الشكل

 الطيف بين الفرق يمثل الازرق والخط المحسوب الطيف تمثل المتصلة السوداء والخطوط الملاحظ الطيف

 براك انعكاس مواقع تمثل العمودية الزرقاء والخطوط والمحسوب الملاحظ

 

  فورير بمحول المزود الحمراء تحت الاشعة مطياف( 2-00)

 في المتبعة التحليل الطرائق أسهل من الحمراء تحت الأشعة مطيافية تقنية تعد

 Fourier فورير بمحول المزود الحمراء تحت الاشعة مطياف تقنية ترتكز إذ .[82]المختبرات

Transform Infrared (FTIR) تحت للأشعة المدروسة المادة جزيئات امتصاص على 

 الدوران من أكبر الاهتزاز طاقة أن وبما اهتزاز، طاقة أو دوران طاقة إلى تحويلها ويتم الحمراء،

 نتاجإ إلى يؤدي مما الدوران طاقة في تغيرات عدة يرافقه الاهتزاز طاقة في تغيير أي فإن ]55[

 4000)– 400 ( المجال أن إلى الإشارة ويجدر، (Rot – Vib( دوران-اهتزاز امتصاص حزم

1-cm الاهتزازات أغلب فيها تحدث المنطقة هذه حيث،  المادة جزيئات إهتزاز طاقة مجال يوافق 

 .[52] روسةالمد للمركبات الجزيئية البنية لتحديد كافية معلومات فيها نجد أن يمكن لهذا الجزيئية

 من الوارد الشعاع ينقسم ،(FTIR)الحمراء  تحت الأشعة مطيافية جهاز مبدأان  بالذكر الجديرو

 ماأ الثابتة، المرآة إلى توجه الأولى الحزمة موشور بواسطة متساويتين حزمتين على المصدر

وينفذ  سارالم نفس في ذلك بعد الشعاعان هذان تجميع يتم .المتحركة المرآة إلى توجه الثانية الحزمة

 ثمو (،11-2الشكل ) في موضح هو كما ،تسجيلها الكاشف ويتم إلى دراستها المراد العينة من

 .] 84،53 [المطلوب الطيف النهاية في لتعطي بالمرجع، مقارنتها
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 .[86] الحمراء تحت الأشعة مطيافية جهاز داخل الأشعة ( يوضح مسار11-2شكل)ال

 

                                                                                  Absorption of Infrareds Rays  الحمراء تحت الاشعة امتصاص( 2-02) 

 على وتكون المادة لذراتاثارة  تحدث الحمراء، تحت الاشعة المادة جزيئات تمتص عندما

 الجزيء في بعضا بعضها الى بالنسبة للذرات اهتزازي انتقال يحدث اخر بمعنى اهتزاز اي صورة

 في رالاواص بين الزاوية في تغيير او الكيميائية الاواصر طول في دوري تغيير الى يؤدي مما

 طول الذرات، ويعتمد من مجموعة او ذرتين حركة من اهتزازية حركة كل تنتج وقد الجزيء.

 [: 87]الاتية  العوامل على الامتصاص عنده يحدث الذي التردد او الموجة

  الذرة النسبية. كتلة .1

   للجزيء. المكونة الاواصر قوة .2

   الجزيء. في للذرات الهندسي الشكل .5
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   Types of Molecular Vibration      الجزيئية الاهتزازات انواع( 2-02-0) 

                                                               Stretching Vibrations والانكماش بالتمدد الاهتزاز .0

 لذرتينا بين الاصرة محور على والانكماش التمدد هذا ويكون معاً  مرتبطتين ذرتين بين ينشأ

 غييرت دون من( الاصرة طول) الذرتين بين المسافة في تغيير يحصل أي الرابطة محور طول على

 .[88,87]الاواصر بين والزوايا المحاور في

 نوعين: على الاهتزاز هذا وينقسم

a) الاصرة مثل فقط واحدة رابطة تمدد يشمل الذي ومعزول بسيط اهتزازي وانكماش تمدد 

 .الأسيتون في C=O)الكربونيلية ) في الموجودة

b) ثلم نفسه الوقت في أكثر أو رابطتين تمدد يشمل النوع وهذا مزدوج، اهتزازي وانكماش تمدد 

 من نوعان يحدث الاهتزاز من النوع هذا وفي ( Hــ C ــ H)الميثيلين  جزيء في الآصرتين

 متماثل مزدوج وانكماش تمددأولا وهما،  المزدوج الاهتزازي والانكماش التمدد

symmetrical stretching) )انيا ث .نفسه الوقت في للرابطتين انكماش أو تمدد يحدث وفيه

 احدى تتمدد وفيه (Asymmetrica Stretching)متماثل  مزدوج غير وانكماش تمدد

-2) لشكال من يتضح كما متزامنة وبطريقة اللحظة نفسفي  الأخرى تنكمش بينما الروابط

12.) 

 

 

 .[87] المتماثل وغير المتماثل المزدوج والانكماش يوضح التمدد(: 12-2) شكلال
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                                                                                               Bending Vibrations بالانحناء الاهتزاز  .2

 لذراتا حركة الى يؤدي مما( الرابطتين بين الزاوية) الاواصر زوايا تتغيرمعينة  ترددات عند

 رجخا أو الآصرتين مستوى في الذرات حركة تكون وقد الاصرة، محور أتجاه غير اخر اتجاه في

 : [88,87]أنواع اربعة على بالانحناء الاهتزاز وينقسم ،الآصرتين مستوى

a) اهتزاز Rocking: نالاتزا مستوى في الأمام والى الخلف الى التركيبية الوحدة تتأرجح إذ 

 .نفسه

b) مقص حركة : Scissoring ةبالنسب سويا ينالمرتبطت غير الذرتان وتتباعد تتقارب إذ 

 .نفسه الاتزان مستوى في المقص حركة تشبه بحركة لبعضهما

c)  تأرجحWagging: الىو الخلف الى الذرة ثلاثية( خطيةال غير) التركيبية الوحدة تتأرجح إذ 

 .وروابطها الذرة من المشكل الاتزان مستوى خارج الأمام

d)  التواءTwisting: مستوى خارج الجزيء باقي وبين بينها الرابطة حول الذرات تلف إذ 

 (.13- 2) الشكل في مبينة الاتزان كما

 

 .[87] بالانحناء الاهتزاز يوضح اشكال( 13- 2) الشكل
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        Optical properties                                      البصرية ( الخواص2-03)

 يتطلب أولاً، ،عديدة لأسباب للاهتمام مثيرة للمواد البصرية الخصائص تعد دراسة

 لتداخلا ومرشحات العاكس والطلاء البصرية الألياف مثل البصرية للتطبيقات المواد استعمال

 على المواد علجمي البصرية الخواص إلى النظر يمكن وثانيا، البصرية لخصائصها دقيقاً تشخيصًا

 .] 56، 55] الذري والتركيب الكهربائية، والخصائص الإلكتروني، تركيب الحزمة

 

                     Absorption Coefficient (αالامتصاص ) لمعام (1-13-2) 

 نسبة النقصان في على انه (Absorption Coefficient) يعرف معامل الامتصاص

ويعتمد معامل  ،الوسطباتجاه انتشار الموجة داخل  المسافة، لوحدة الساقط الإشعاع طاقة

ونوع الانتقالات الإلكترونية التي تحدث بين حزم ( hυطاقة الفوتون الساقط )على الامتصاص 

معامل  يرتبطو [92,91]. الطاقة فجوة حيث من الموصل شبه خواص ىوكذلك يعتمد عل طاقاته

 [:93] الاتية بالامتصاصية بالمعادلةالامتصاص 

𝛼 = 2.303 (
𝐴

𝑑
) ………....  (20-2)    

 :ان إذ

 α : بوحدات  قاسيالامتصاص, و لمعام(1-cm). 

A :الامتصاصية  

d العينة: سمك (cm) . 

 الإلكترونيةالانتقالات  طبيعة يمكن تحديد (α) الامتصاصقيمة معامل  معرفةخلال من 

 احتماليةفذلك يدل على  ، )cm 4>10 α-1(،عالية الامتصاص معامل فاذا كانت قيمةالحاصلة 

، (cm 410 < α-1) ،قليلةالامتصاص  معامل قيمةكانت  إذااما انتقال الكتروني مباشر،  حدوث

 .[94ر مباشر]يغحدوث انتقال الكتروني  احتماليةعلى  يدل فذلك
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                                Electronic Transfers الالكترونية ( الانتقالات2-13-2)

تعد دراسة الخصائص البصرية من أهم الدراسات لتحديد التحولات الإلكترونية التي تحدث          

داخل المادة الصلبة. من خلال هذه الدراسة ، يمكننا تحديد فجوة الطاقة )على سبيل المثال( للمواد 

[.تحدث التحولات 95المواد في العديد من التطبيقات الإلكترونية ] استعمالالصلبة التي تساعد على 

الإلكترونية بين نطاقات التكافؤ والتوصيل ، نتيجة لامتصاص الإشعاع الذي يقسم هذه التحولات 

 [:96هذه التحولات ] الاتيةوصفت المعادلة التجريبية  وقدإلى مباشرة وغير مباشرة 

𝛼ℎ𝑣 = 𝐵(ℎ𝑣 − 𝐸𝑔)𝑟   ...  (21-2) 

تغير ت(: كمية ثابتة لا Bهو طاقة الفوتون الساقط ، ) ∶( hvيمثل معامل الامتصاص ، ) ∶( α، ) إذ

 الطاقة،فجوة  ة: قيم )gE(،رتبط مباشرة بخصائص المادة واحتمالية الانتقالتمع  طاقة الفوتون ، و

(r) :وتقسم  [97] .مباشركان مباشر او غير  إذايعتمد على المادة ونوع الانتقال البصري  ثابت

  نوعين: على الإلكترونية الانتقالات

 Direct Transition                                                    الانتقال المباشر  .0

يكون كل من الجزء السفلي من نطاق التوصيل واعلى نطاق التكافؤ  عندماهذا النوع  يحدث         

( وهذا ما يسمى بالانتقال المباشر K=0( ولها نفس قيمة ناقل الموجة )K-space) في نفس النقطة

 النقاط بين الانتقالات حدوث عند أما(. r=1/2)( Direct Allowed Transition) المسموح،

جه مع وجود قيمة ثابتة لمت التوالي على والتوصيل التكافؤ لحزمتي نقطة وأوطأ لأعلى المجاورة

 Direct) ،الممنوعقبل الانتقال وبعده فأن هذا الانتقال يسمى الانتقال المباشر  (K=0الموجة )

Forbidden Transition( )r=2/3) .[98] 

   Indirect Transition                                             الانتقال غير المباشر .2

السفلي من نطاق التوصيل واعلى  الالكترونية غير المباشرة يكون الجزء الانتقالات في         

يتطلب هذا النوع من الانتقال امتصاص او انبعاث من  نطاق من التكافؤ في مناطق مختلفة.

( للانتقال غير r=2الزخم الناتج عن تغيير موجة الالكترون. فيكون ) ظحفمن اجل الفوتونات 

  .[98] ( للانتقال غير المباشر الممنوعr=3المباشر المسموح و)
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  Optical Parameters                                      ( الثوابت البصرية  2-04)  

   Transmittance                                                               النفاذية    .0

[:55هي النسبة بين كثافة الضوء النافذ وكثافة الضوء الساقط وتعطى بالعلاقة الاتية]   

T =  
 𝐼𝑡

𝐼𝑜
   ……………………... (22-2) 

                                               Absorbance                                                       الامتصاصية               .2

للنفاذية المعكوس  ماللوغاريتان تعرف على انها  البصرية يمكنالامتصاصية او الكثافة     

[: 166ان يعبر عنها بالمعادلة الاتية ] ويمكن           

A = log 
1

𝑇
 = log  

Io

I 
    ... (25-2) 

                                                               

  



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 لثالفصل الثا
 

 الجانب العملي
 

Experiment 
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                                                                                Introduction( المقدمة 1-3)

   مسحوق  استعمالتم بعد ذلك و (TGS)كبريتات ثلاثي كلايسين هذا الفصل تحضير تم في 

TGS  وأخرى مطعمة بأيوني المنغنيز  نقيةنماء بلورات أفيMn)) الألومنيوم و((Al  كل على

 باعتماد تقنية التبخر البطيء. كذلك نماءلأ المستعملير حامضية المحلول يانفراد، كما اجري تغ

خصائص التحضير وقياس ال تيعمليفي  استعملتمواد الأولية والأجهزة التي شرح للالفصل  تضمن

 وغيرها.التركيبية والبصرية 

 Raw Materials                                                المواد الأولية (2-3)

البلوري هي معرفة المواصفات والخصائص للمواد  الانماءالمتطلبات الاساسية لعملية من 

الذوبانية والتركيب البلوري والكثافة الوزن الجزيئي ومن حيث  الانماءعملية  المستعملة فيالاولية 

ومناشئها وبعض  بالبحثيبين المواد المستعملة   (3-1)جدول وال [101]. ونوعية المذيب

 خصائصها. 

  

 صفات المواد الاولية المستعملة بعضيبين  (3-1) الجدول

 

 

 

 

 

Company 

 

 

Density 
3cm\g 

 

Melting 

point °C 

 

Purity 

% 

 

Molecular 

weight 

g/mol 

 

Formula 

Chemistry 

 

Materials 

MERCK 7.6.1 322 99 10..1 COOH2CH2NH 
Glycine 

General Purpose 

reagent BDH 
3..0 1.. 98 76...3 

O2MnSO4 · H 

 

Manganese 

sulfate 

MERCK 3..2 11. 98 62..2. O2.16H3(SO4)2Al 

 Aluminum 

sulfate 

General Purpose 

reagent BDH 
7..1 7..27 .. ....1. 4SO2H 

concentrated 

sulphuric acid 
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 (1-3للخطوات المبينة في المخطط ) والمطعمة وفقا (TGS)تم تحضير البلورات النقية لقد 

 
 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 .البلوري خلال الدراسة الحالية الانماءالمتبعة لأجراء عملية يوضح الخطوات مخطط ( 1-3) الشكل

 

 

 Triglycine sulphate( TGS)تحضير 

3)NH2CH2COOH) +H2SO4→ (NH2CH2COOH)3.H2SO4 

مشبعة  محاليلإعداد 
 البلورات اءنملا

 

باستخدام  المحاليلتحضير 

كمذيبيوني االلاالماء   

 

 ةطريقبنمو البلورات 

 التبخر البطيء

 

   تلميع وطحن
 

 مسحوق

 خصائص بصرية

Optical 
 خصائص

Structural 

 تركيبية 

 القياسات

hkl ,a,b,c,α,β,γ 

XRD FTIR 

UV-Visible 

 الموادمواصفات 
 

الحصول على 
 البلورات
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 Instrument  الأجهزة المستخدمة                                              (3-3) 

 البلورات:نماء اتحضير والأجهزة الآتية في عملية  استعملت

  Magnetic stirrer                                     يالمغناطيس الهزاز( 3-3-1) 
  

بفعل  يدورفي الأساس من مغناطيس  Magnetic stirrerالمغناطيسي  الهزازيتكون 

غمر تبمحرك كهربائي بينما  موضوعة على مروحة دوارة وبسرع مختلفة متصلاا  مغانط صغيرة

ة تأثر القطعتفي السائل وحين يدور المغناطيس السفلي  (Magnetic bar) القطعة المغناطيسية

حاول الدوران بنفس اتجاه المغناطيس المدار دون أي اتصال تفي السائل و ةالمغمور ةالمغناطيسي

 Gallenbamb with hot plateالخلاط المغناطيسي نوع  استعملوقد ميكانيكي بينهما. 

regulator ( 3-2كما في الشكل). 

 

(a)  

 ( القطعة المغناطيسيةbالخلاط المغناطيسي ) (a( )3-2شكل)ال                    

 

  sensitive electronic balance حساسال لتترونيالا ميزانال (2-3-3) 

 يستعمل العلمية، لأنهالضرورية في المختبرات حساس من الأجهزة اللكتروني الاميزان ال

. بربعملية التحضير في المخت عند القيام قياس كتلتهاالكميات المطلوبة من المادة المراد  في تحديد

المواد  تلكبشكل مباشر وله قدرة عالية على تحديد  (الكتلةوعداد رقمي يبين النتيجة ) له كفة واحدة

النوع  من  KERNمن شركة  المجهز (Digit 4)الميزان الرقمي ذو الدقة  استعمل وقد. بدقة

ABS 320-4N Analytical Balance . 

 

b
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 TGSالتلايسين تحضير كبريتات ثلاثي  (4-3)

مادة الكلايسين  من g 30.0إذابة  عن طريق كبريتات ثلاثي الكلايسين   تم تحضير

)glycine( مكون من  في محلول Lm 8.5  4منSO2H  و Lm 50  وتم ايوني اللامن الماء

للحصول على مض الكبريتيك امع ح glycineيتفاعل  لكي .C0° درجة حرارة الىتسخينه 

TGS: 

2)NH2CH2COOH) +H2SO4→ (NH2CH2COOH)3 .H2SO4 

ا باستخدام  تم للموادولضمان الذوبان التام   Magneticمغناطيسي )الخلاط التحريكها جيدا

Stirrer ) ةبعد ذلك يتم تصفيمتجانس. محلول على  ة الخليط للحصوليتم ضبط درجة حراركما 

في وأن يتبخر في درجة حرارة الغرفة ب للمحلول ليسمح نسبيا،كبير دورق إلى  هالمحلول ونقل

 .مختلفة الاحجام والاشكال بلوراتعلى الحصول من المذيب وتم  %80أيام تم تبخير  6غضون 

 الانماءللبدء في عملية  TGSوقد تم إعادة العملية عدة مرات للحصول على كمية كافية من 

 البلوري.

 

 ثلاثي التلايسين بطريقة التبخر البطيء لتبرياتالبلوري  الانماء( 3-5)

ة للحصول على نسب مولاري كميات مختلفة من مسحوق كبريتات ثلاثي الكلاسين بتأذي        

كبريتات ثلاثي من مسحوق  M(0.5,1,1.25,1.5,2)حيث كانت النسب المولارية مختلفة 

على  تم الحصول (3-1)ايوني. وباستخدام العلاقة اللاالماء من  mL 50 على انفراد في الكلاسين

 .لمطلوبا المولاريالتركيز 

M =  (Wt / Mwt) . (1000/V)…………….  (2-7)   

 :إذ

 M : المولاري المطلوب من المحلول التركيز 

Mwt (g/mol) مادة ل: الوزن الجزيئيTriglycine sulphate، 

 Wt (g) : الكتلة. 

 V : ( حجم المذيبmL.) 
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تم في دورق زجاجي  انفرادعلى كل  TGSمن مسحوق المحددة نسب المولارية البعد اذابة و

س تحريك المستمر وتجاناللأجل   الغرفة حرارة درجة في بعد ذلك على الخلاط المغناطيسي وضعه

ما كتمت في وعاء التبلور المنتظم  الانماءعملية  . إنضمان الذوبان التام لحين لمدة معينةالمحلول 

بغطاء مثقب للسيطرة على تبخر  اغلقو ،طبيعيةبصورة  انماءلضمان إمكانية ( 2-2في الشكل )

مرور عده أيام بدأت  والاهتزازات وبعدوترك في مكان نظيف ومعزول بعيد عن الحركة  المذيب،

حرارة لبلورات الوالمولارية ودرجات  ،الكتل يبين( 2-2جدول )الو .البلورات بالظهور

Triglycine sulphate .النقية 

 

 .لكبريتات ثلاثي الكلايسين مع نسب المولارية مختلفة يء( طريقة التبخير البط2-2شكل )ال

 

 النقية.TGS لبلورات  الانماءوالمولارية ودرجات الحرارة  الكتل يبين( 3-2جدول )ال

 

 

 درجة الحرارة

(ºC) 

 

 كمية الماء

(mL) 

 المولارية

(M) 

 التتل

(g) 

 رمز العينة

R.T (34) 50 0.5 8.081 TGS 0.5M 

R.T(34) 50 1 16.163 TGS 1M 

R.T(34) 50 1.25 20.204 TGS 1.25M 

R.T(34) 50 1.5 24.245 TGS 1.5M 

R.T(34) 50 2 32.327 TGS 2M 
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بطريقة  pHالبلوري لتبريتات ثلاثي التلايسين في وسط حامضي  الانماء( 3-6)

 يءالبط التبخر

من الماء   L m 50( في4SO2Hأضيفت بضع قطرات من حامض الكبريتيك المركز )

كلا  pH (3,4,5,6)اصبح الرقم الهيدروجيني  و mL 500ايوني  في دورق زجاجي سعته اللا

لكل رقم  0.5Mإضافة مسحوق كبريتات ثلاثي الكلايسين بنسبة مولارية   بعد ذألك تمعلى انفراد  

في درجة  Magnetic stirrer)) وضع الدورق على الخلاط المغناطيسيثم (pH) الهيدروجيني

 بيكرات التيمع التحريك المستمر وبعد ذوبان المواد بالكامل تم تغطية  (34ºC)ة فالغرحرارة 

للسيطرة   (3-4)كما في الشكل  بغطاء مثقب في وسط حامضي معين TGS تحتوي على محلول 

 وبعد مرور وتركها في مكان نظيف ومعزول بعيد عن الحركة والاهتزازات، على عملية التبخر

 حصلنا على البلورات. بالكامل و الانماءاكتمال عملية عدة أيام  

 

 .لكبريتات ثلاثي الكلايسين في وسط حامضي يء( طريقة التبخر البط4-2شكل )ال

 

بطريقة  المنغنيز بأيونالبلوري لتبريتات ثلاثي التلايسين المطعمة  الانماء (3-7)

 البطيءالتبخر 

مع  ،في دورق زجاجي ايونياللامن الماء   mL 50 في الكلايسينتم اذابة كبريتات ثلاثي 

كل كشائبة كبريتات المنغنيز ( من 0.001,0.003,0.005,0.007,0.01) مختلفة نسبة مولارية

 على الخلاط المغناطيسيالزجاجي عد ذلك وضع الدورق ب ،mL 500في الدورق سعته على حده 

(Magnetic stirrer)  لحين ضمان الذوبان   لمدة معينةلأجل التحريك المستمر وتجانس المحلول

 بيكرات التي تحتوي علىغطاء ال يتم في درجة حرارة الغرفة وبعد اكتمال عملية الذوبان  التام

على  ( للسيطرة5-2في الشكل )كما بغطاء مثقب  (Mn)بأيون المنغنيز المطعمة  TGSمحلول 
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 . وفيبالكامل وحصلنا على بلورات الانماءعملية  أيام اكتمالوبعد مرور عدة  .التبخرعملية 

( O2• H 4MnSOلكبريتات ثلاثي الكلايسين وكبريتات المنغنيز ) الكتل( تظهر 3-2دول )ــجال

 في تحضير البلورات. المستعملة

 

 .المنغنيز بأيوناتلكبريتات ثلاثي الكلايسين المطعمة  يء( طريقة التبخر البط5-3شكل )ال

  وكبريتات المنغنيزلكبريتات ثلاثي الكلايسين  الكتل ( يبين3-2الجدول )

 

 كمية الماء

(mL) 

  التتل

 O (g)2• H 4MnSO TGS رمز العينة

(g) 

50 . ....7 Pure TGS  

50 0.0042 8.073 TGS:0.001Mn 

50 0.0126 8.057 TGS:0.003Mn 

50 0.0211 8.041 TGS:0.005Mn 

50 0.0295 8.025 TGS:0.007Mn 

50 0.0422 8.001 TGS:0.01Mn 
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 بطريقةالألومنيوم  بأيونالبلوري لتبريتات ثلاثي التلايسين المطعمة  الانماء (3-8)

 يءالتبخير البط

نسب مع  حضُر المحلول من إضافة كبريتات ثلاثي الكلايسين وبالطريقة السابقة نفسها

لكبريتات ثلاثي الكلايسين  الكتل ( تظهر4-2جدول )الوفي الألمنيوم  ايوناتمولا رية مختلفة من 

 الماء اللاايوني.وكمية  في تحضير البلورات، المستعملةوكبريتات الالومنيوم 

 

 

 .الألومنيوم بأيوناتلكبريتات ثلاثي الكلايسين المطعمة  يء( طريقة التبخر البط6-2شكل )ال

 

 منيومووكبريتات الال الكلايسين لكبريتات ثلاثي الكتليبين  (3-4)جدول ال

 

 كمية الماء

(mL) 

  التتل

 O2.16H3)4(SO2Al رمز العينة

(g) 

TGS 

(g) 

50 0 8.081 TGS Pure 

50 0.0157 8.073 TGS:0.001Al 

50 0.0472 8.057 TGS:0.003Al 

50 0.0787 8.041 TGS:0.005Al 

50 0.1103 8.025 TGS:0.007Al 

50 0.1575 8.001 TGS:0.01Al 
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         Structure Measurements          :التركيبية القياسات (9-3) 

 Technique X-Ray Diffraction         السينية:تقنية حيود الأشعة  (1-9-3)

 جهاز مالباستعلتحديد بنية البلورة بلورات النامية للتم تسجيل حيود الأشعة السينية 

)JapanSHIMADZU 6000 (، كان الهدف إذ  αCuK  1.54056=بطول موجي Å λ  مع

 المستعمل( الجهاز 7-2على التوالي. ويبين الشكل) KV 40و   mA 30تيار وجهد التشغيل بمقدار 

 الدراسة.في هذه 

 

 X-Ray Diffractionجهاز ل ةفوتوغرافي صورة( 7-2الشكل)

 Infrared (FTIR) Spectroscopy   الحمراءالأشعة تحت  مطياف (2-9-3) 

  

وغير  رةكثيبخصائص  تتميز إذالمختبرية في الدراسات  استعمالاا هي التقنية الأكثر  

بلورات لل FTIRتم تسجيل أطياف .[82]تتطلب كميات صغيرة من المادة المراد فحصها كما مكلفة 

-Beijing Rayleigh Analytical Instrument Corporation WQF) باستخدامالنامية، 

)Spectrometer IR-FT  520 . 1لمدى من الأطوال الموجية التي تتراوح-cm (1..-1... )

( .-2يوضح الشكل )ووذلك لدراسة ومعرفة الأنماط الاهتزازية للمجاميع المكونة لهذه الذرات 

 في الدراسة. المستعمل FTIRصورة جهاز 
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 Infrared (FTIR) Spectroscopyللجهاز ة ( صورة فوتوغرافي.-2الشكل )

 Optical properties measurement       قياس الخصائص البصرية  (10-3)

   UV-Visible spectroscopy    المرئية-مطيافية الأشعة فوق البنفسجية ) 3-10-1(
 

ا التحليل   باسم التحليل الطيفي الإلكتروني  UV-Visible spectroscopyيعُرف أيضا

وأطياف الامتصاص للبلورات  النفاذيةوتشمل قياس الخصائص البصرية كل من أطياف  [.102]

 UV-Visible 1800 double beam spectrophotometerباستخدام جهاز .المنماة

(Shimadzu) الجهاز. صورة (UV-Visible 1800) ( 9-2كما مبين في الشكل). 

 

 (UV-Visible 1800صورة الجهاز )(3-9) شكل ال



 
 
 

 

 

 

 

 

 

 
 
 

 رابعالفصل ال
 

 النتائج والمناقشة
 

Results and Discuss 
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  Results and Discussion                           النتائج والمناقشة     

 

  Introduction                                                    ( المقدمة 4-1)

وتأثير حامض   TGSبلورات نماءاتحضير ويتضمن هذا الفصل عرض ومناقشة نتائج 

ويشمل أيضا دراسة بعض  النامية.البلورات  في هيأةوالتطعيم  4SO2(Hكبريتيك المركز )ال

من  للتأكد  السينية طة حيود الأشعة االخواص للبلورات النامية مثل الدراسات التركيبية بوس

 FTIRطريق ايجاد ثوابت الشبيكة وطيف الأشعة الحمراء  النامية عنالتركيب البلوري للبلورات 

 .UV-Visibleتقنية  باعتمادودراسة الخواص البصرية 

 

 كبريتات ثلاثي الكلايسين  وحجم بلوراتالتبلور  ظروف (2-4)

تتضمن  إذ ،كبريتات ثلاثي الكلايسين بطريقة التبخر البطيء نماء بلوراتاوتم تحضير 

 حجم أكبرو البلوراتبداية ظهور و التحضيردرجة الحرارة خلال عملية و نماءالادراسة ظروف 

 البلورات. شكلمظهر و فضلا عنات البلور

 

ايوني لاال الماء باستعمالكبريتات ثلاثي الكلايسين  تحضيرالبلورات وظروف  حجم (1-2-4) 

 كمذيب

 ويظهر (TGS)  كبريتات ثلاثي الكلايسين منتم الحصول على بلورات عديمة اللون 

 ويبين هاـعلي الحصول تم التي  النقيةTGS  الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات( 1-4) الشكل

 لوحظ TGS  تحضير عند ملاحظة يمكنالتحضير. حجم البلورات وظروف  (1-4) الجدول

في  ءانمالتغيير النسبي في حجم الوجوه ومعدل الاويعود سبب هذا  البلورات، هيأةفي  اختلاف

   [.103] الانماء درجة حرارة اختلاف الىمختلفة التجاهات لاا
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 يثلاثكبريتات  الحرارة وظروف التحضير وحجم بلورات ودرجات الكتل يبين (1-4) الجدول

  الكلايسين

 

 

 

 

عند درجة   C40TGS (b)°عند درجة حرارة  TGS (a)الكلايسين ( بلورات كبريتات ثلاثي 1-4) الشكل

 C°25حرارة 

مظهر 

 الشكلو

 البلورات

 ةالبلورحجم أكبر 

(3mm) 

فترة 

 الإنماء

Day)) 

بداية 

 ظهور

 البلورات

Day)) 

4SO2H 

 

mL 

 الكتل

 كلايسين

(g) 

T 

°C 

رمز 

 العينة

 دالعدي تحتوي

 البلورات من

 مكتملة

 الأوجه

 غير وأخرى

 مكتملة

(30.5×20.21×4.57) 8 3 8.5 25.5 40 TGS 1 

تحتوي على 

بلورة أحادية 

مكتملة 

 الاوجه

(32.13×35.93×5.44) 14 8 8.5 25.5 25 TGS 2 
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 النقية  لبلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين( حجم وظروف الانماء 4-2-2)

 دادهتم إع الذي العفوي من المحلول الأم طة التنوياتم الحصول على بلورات شفافة بوس

 الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات هيأة يبين (4-2) الشكلو C°34) ) في درجة حرارة الغرفة

TGS كبريتات ثلاثي بلورات الوظروف الانماء ة بلور أكبر حجم يبين (4-2)  ولدالجو. النقية

، 0.5Mركيز عند ت ثلاثي الكلايسين النقيلكبريتات وقد لوحظ أن أفضل بلورة  .النقيالكلايسين 

 المطعمة.البلورات والبلورات في وسط حامضي  اءنملذلك تم اختيار هذا التركيز لا

  

  

 
  

 النقية الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات( 2-4) الشكل
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كبريتات ثلاثي  رية وظروف الانماء وحجم أكبر بلورة لمركبيبين المولا (2-4) الجدول

 .قيةالنالكلايسين 

 الشكلمظهر و

 البلورات

حجم أكبر البلورات 

(3mm) 

فترة 

 الإنماء

Day)) 

بداية 

 ظهور

 البلورات

Day)) 

 المولارية

(Mol) 

 رمز العينة

تحتوي على بلورة 

 TGS 0.5M 0.5 14 27 (3.50×10.2×15.1) أحادية مكتملة الاوجه

تحتوي على بلورة 

 TGS 1M 1 11 20 (4.22×10.5×19.5) الاوجهأحادية مكتملة 

تحتوي على بلورة 

 أحادية مكتملة الاوجه
(32.37×24×5.11) 16 7 1.25 TGS 1.25M 

تحتوي العديد من 

البلورات مكتملة 

الأوجه وأخرى غير 

 مكتملة

Small crystal 16 6 1.5 TGS 1.5M 

تحتوي على بلورة 

 أحادية مكتملة الاوجه
(21.83×21.28×9.01) 15 3 2 TGS 2M 

 

 المولاري حجمها بزيادة نسبة التركيز ازداد قدالنقية المنماة  TGS لوراتبان  لوحظ

ى التركيز المولاري حت زيادة عند قد تناقص التنوي بداية زمن أن وجدكما  الحرارة،بثبوت درجة 

 وضمنشديد  ببطء تتم كانت كلما التبخر عملية انكما لوحظ  [.104] التشبع فرط الىالوصول 

 تم إذ غطاء مثقب وضع طريق عن التبخر سطح وتقليل الحرارة درجة حيث من مناسبة الظروف

وري البل نماءالا عملية في ضروري الوقت عامل إن كما وانتظاما جودة أكثر بلورات على الحصول

 لموقعل بالنسبة مناسبة وبطاقة بحرية تتحرك بان نماءالا مادة من لجزيئة لغرض السماح وذلك

 يسمح بحيث  كاف    وبمقدار  بطيئا يكون أن يجب النماء  معدل إن إذ ، التنمية سطح على لتستقر

 والتصاق نماءالأ عملية تتم  لكي كافية مدة يعطي وهذا،  [105]  متجانسة  بصورة  المادة لانتشار

 .[16] ةالتنوي عملية هي البلورات هيأةو حجم على تسيطر التي العوامل فمن  بعضها مع الجزيئات
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ي في وسط حامض الكلايسين حجم وظروف الانماء لبلورات كبريتات ثلاثي (3-2-4)  

 .كمذيب اللاايونيالماء  باستعمال

س بتغير الا التنوي العفوي من المحلول الأم بوساطةتم الحصول على بلورات شفافة 

 الغرفة حرارة درجة في إعداده تم الذي 4SO2Hإضافة عدة قطرات من  بعد  pHالهيدروجيني 

(34°C)، وسط فيالمنماة  النقية الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات هيأة يبين( 3-4) لشكلوا 

ي النقكبريتات ثلاثي الكلايسين  بلوراتل( يظهر حجم وظروف الانماء 3-4) لجدولاو حامضي

 في وسط حامضي. 

  

  

  

    

 حامضي وسط في النقية الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات( 3-4) الشكل
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منماة في وسط حامضي  رية وظروف الانماء وحجم أكبر بلورةالمولايبين ( 3-4) جدولال

 .0.5Mعند  النقيكبريتات ثلاثي الكلايسين ل

ة البلورحجم أكبر  البلورات الشكلمظهر و

(3mm) 

فترة 

 الإنماء

Day)) 

 بداية

 ظهور

 البلورات

Day)) 

 رمز العينة

تحتوي على بلورة أحادية مكتملة 

 الاوجه
(22.11×18.23×5.49) 27 14 TGS  pH6 

 غيرتحتوي على بلورة أحادية 

 TGS  pH5 11 20 (5.14×22.49×39.32) الاوجه مكتملة

تحتوي على بلورة أحادية مكتملة 

 الاوجه
(14.54×14.26×5.20) 16 7 TGS  pH4 

 مكتملة أحادية بلورة على تحتوي

 الاوجه
(10.76×9.63×4.22) 16 6 TGS  pH3 

 

وجودة  اءنمالا معدل يكون حامضي وسط في الناميةالنقية  TGS بلوراتلوحظ ان 

درجة الحموضة في  ارتفاع وان( pH) الرقم الهيدروجيني على بصورة رئيسة يعتمد البلورات

 ضانخفا عنداما  ،وشفافة جيدة جوانب ذاتإذ كانت  البلورات وجودة اءالنم معدل من يزيدالمحلول 

 لىإ دخولها زيادةحسب  السائد الدور الكيميائية الشوائب فتؤدي درجة الحموضة في المحلول،

فاع )ارت الهيدروجيني الرقموعند انخفاض  الوجوه كل اءنم معدل التي تسبب انخفاض البلورة

 أكبر حجم ان وجد .[56] أعلى نمو بمعدلات بلوراتال تنمو أن يمكن ،في المحلول الحموضة(

 الرقم عند )mm39.32×22.49×5.14 (3 هو حامضي وسط فيالنقية النامية  TGS البلورات

 .pH=5الهيدروجيني 

 

ن بأيوالمطعمة  بلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين( حجم وظروف الانماء ل4-2-4) 

 كمذيب. اللاايونيالماء  باستعمال المنغنيز

ختلفة م مع نسب التنوي العفوي من المحلول الأم بوساطةتم الحصول على بلورات شفافة 

 هيأة يبين( 4-4) الشكلو .(C°32) الغرفة حرارة درجة في إعداده تم الذي ،المنغنيز ايوناتمن 

( يظهر حجم وظروف 4-4) الجدولو المنغنيز بأيون المطعمة الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات

 . المنغنيز بأيونالمطعمة  TGSبلورات لالانماء 
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 .بأيون المنغنيز المطعمة الكلايسين ثلاثي كبريتات بلورات( 4-4) الشكل
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 طعمةالمثلاثي الكلايسين  كبريتاتلرية وظروف الانماء وحجم أكبر بلورة المولا( 4-4) الجدول

 .المنغنيز بأيون

حجم أكبر البلورات  البلورات الشكلمظهر و

(3mm) 

فترة 

 الإنماء

Day)) 

بداية 

 ظهور

 البلورات

Day)) 

 رمز العينة

تحتوي على بلورة أحادية 

 مكتملة الاوجه
(15.82×13.09×4.01) 25 12 TGS:0.001Mn 

تحتوي على بلورة أحادية 

 TGS:0.003Mn 10 22 (3.91×23.33×31.80) مكتملة الاوجه

تحتوي على بلورة أحادية 

 مكتملة الاوجه
(26.74×22.15×4.71) 22 10 TGS:0.005Mn 

 غير أحادية بلورة على تحتوي

 الاوجه مكتملة
(19.73×13.36×4.32) 20 8 TGS:0.007Mn 

تحتوي على بلورة أحادية 

 مكتملة الاوجه
(16.55×16.02×3.22) 19 7 TGS:0.01Mn 

 

 لورةبفي خصائص عضوية ال وغير عضويةالتطعيم بالمواد ال تأثير الباحثينمجموعة من  درس

TGS [56]، في الدراسة الحالية لوحظ تأثير كل من ايوني المنغنيز والألومنيوم على ظروف و

البلورات المطعمة لها وجوه كاملة وأخرى لم تكتمل تبعا  نماء والشكل او هيأة البلورات إذ كانتالا

 مع زيادة تركيز اءنممعدل الالوحظ زيادة  المنغنيزبأيونات في حالة التطعيم و. اءنملظروف الا

  (Days الإنماء ومدة ( (Days 7في غضون ظهورال إذ بدأ (%0.01)نسبة  عند خاصةالتطعيم 

ت حجم اكبر البلورا وكان، (  (Days 14مقارنة مع البلورة النقية إذ بدأ الظهور في غضون (11

علاقة  وجودويتضح  TGS:0.003Mnنسبة التطعيم   عند  mm(31.80×23.33×3.91 (3هو

 فيوالإنماء.  ةمدقلت  كلماكبيرة نسبيا فكلما كانت نسبة التطعيم  ،الإنماءمدة و التطعيم نسبةبين 

 النقية TGSحالة البلورة نماء يكون أعلى من الاإن معدل وجد  المطعمة البلورات حالات جميع
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         ( حجم البلورات وظروف الانماء لبلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين4-2-5) 

 مذيب.ك اللاايونيالماء  باستعمال الألومنيومبأيون المطعمة 

سب ن ضافةبإ التنوي العفوي من المحلول الأم بوساطةتم الحصول على بلورات شفافة 

( 5-4) الشكلو (.C°34حرارة الغرفة )الذي تم إعداده في درجة  الألومنيوم، ايوناتمحددة من 

( يظهر حجم 5-4) الجدولو الألومنيوم بأيون بلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين المطعمة هيأةيبين 

 . الألومنيوم بأيونالمطعمة  الكلايسين ثلاثي كبريتاتبلورات لوظروف الانماء 

  

  

 

   

 .الألومنيوم بأيون المطعمة ( بلورات كبريتات ثلاثي الكلايسين5-4) الشكل
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 طعمةالم الكلايسين ثلاثي لكبريتات بلورة أكبر وحجم الانماء وظروف المولارية( 5-4) الجدول

 .الألومنيوم بأيون

 

 

 

يم خاصة مع زيادة تركيز التطع اءنممعدل الالوحظ زيادة  الألومنيومبأيونات وكذلك بالنسبة للتطعيم 

( Days 18) كانت  الإنماء ومدة (Days 5) غضون في الظهور أ بد إذ(  (%0.01نسبة  اكبر عند

 .TGS:0.005Al د التركيزعن 3mm (30.03×12.43×5.01) هو حجم اكبر البلورات وكان

ة فكلما كانت نسب ،الإنماءمدة و التطعيم نسبةعلاقة بين  وجودكما ذكر سابقا  يتضح و  

ل إن معدوجد  المطعمة البلورات حالات جميع فيوالإنماء.  مدة قلت كلمانسبيا  كبيرةالتطعيم 

 ثلاثي كبريتات جميع بلوراتفان عام  شكلوب النقية، TGSالبلورة  حالةنماء يكون أعلى من ال

فة شفاووجوه جيدة  ذاتكانت في وسط حامضي والبلورات المطعمة  المنماةالنقية و الكلايسين

 .مستقرة ووجوه جودةذات و بصرية

 

 

 

حجم أكبر البلورات  البلورات الشكلمظهر و

(3mm) 

فترة 

 الإنماء

Day)) 

بداية 

 ظهور

 البلورات

Day)) 

 رمز العينة

 البلورات من العديد تحتوي

 غير وأخرى الأوجه مكتملة

 مكتملة

(15.15×13.73×4.11) 23 10 TGS:0.001Al 

 البلورات من العديد تحتوي

 غير وأخرى الأوجه مكتملة

 مكتملة
(11.75×10.64×4.02) 23 10 TGS:0.003Al 

 غيرأحادية تحتوي على بلورة 

 مكتملة الاوجه
(30.87×12.47×5.89) 21 8 TGS:0.005Al 

 ةمكتمل أحادية بلورة على تحتوي

 الاوجه
(20.79×19.52×30.7) 21 7 TGS:0.007Al 

تحتوي على بلورة أحادية مكتملة 

 الاوجه
(13.64×10.12×3.23) 65 5 TGS:0.01Al 
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               حيود الأشعة السينية الدراسات التركيبية (3-4) 

رات للبلو البلورية البنية طبيعة معرفة أجل منأجريت دراسات حيود الأشعة السينية 

 ،السينية عةالأش حيود أطياف خلال من للتبلور المفضلة والاتجاهاتثوابت الشبيكة  تحديدلو ،المنماة

  لكل عينة. Reitveld Refinement باستعمال حيودال أطيافوتصفية وتضمن كذلك فهرسة 

 النقية. TGS البلورات لطيف حيود الاشعة السينيةنتائج  (1-3-4)

 الكلايسين ثلاثي كبريتات بلـوراتحيود  ( أنماط11-4( إلى )3-4) من تمثل الاشكال

  (2M, 1.25,1.5, 1, 0.5) مختلفة قيم مولارية عند( 10˚  – 50˚ الـزاوي )مدى ـية للــالنق

 بوساطةو Reitveledتحليلات ريتفيليد  باعتماد خلية الوحدةتمت الفهرسة والتصفية لمعلمات و

 النقية، للبلورات (،XRD)أنماط القمم الملاحظة في كل  تحليل خلال منو. FullProfبرنامج 

الملف  يمثلالذي  (،15-0947)الملف رقم  JCPDSجيد مع بيانات  شكلتتطابق بانها  نلاحظ

 بلوراتلل شبيكةالثوابت  مقارنة تمت إذ.القياسي لحيود الاشعة السينية لكبريتات ثلاثي الكلايسين 

 الجدولي نات فـلجميع العي وكانت النتائج كما مبينة الملف المذكورالنتائج الواردة في  مع النقية

(4-6.)  

 

الملف القياسي لحيود الاشعة السينية لكبريتات ثلاثي الكلايسين ذات الرقم  يمثلقاعدة بيانات الذي ( 6-4)الشكل

(JCPDS (15-0947 
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 (M0.5) ذات التركيز النقية TGSبلورة ل الاشعة السينيةحيود  ( نمط3-4) الشكل

 

 .(M1) التركيز ذات النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 0-4)الشكل
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 (M1.25) التركيز ذات النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 9-4)الشكل

 

 

 (M1.5) التركيز ذات النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 10-4)الشكل
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 .(M2) التركيز ذات النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 11-4)الشكل

 

 .النقيةTGS لبلورة للبيانات العملية  ثوابت الشبيكة   (6-4) الجدول

Crystal Pure   a (Å)    b (Å)    c (Å)    β (deg)   3(Å) Cell volume  

  Standard  

   JCPDS 
9.417 12.643 5.735 110.23 640.68 

TGS 0.5M 9.153 12.684 5.730 105.59 640.90 

TGS 1M 9.157 12.653 5.730 105.46 639.97 

TGS 1.25M 9.167 12.652 5.728 105.59 639.93 

TGS 1.5M 9.174 12.660 5.739 105.61 642.04 

TGS 2M 9.149 12.681 5.728 105.11 641.57 

 

للتراكيز  مللقم ان اعلى شدة ةفي الاشكال السابقة يمكن ملاحظTGS من أنماط الحيود لبلورة 

اما التراكيز  ،( 21 4) بالسطحلمشار إليها ا (2 (θ ~ 42.42ºتحدث عند 0.5M)) المولارية 

 وبالنسبة، 040)المشار إليها بالسطح ) (2 (θ ~ 28 ºتحدث عند 1M,1.5M)المولارية  )

  (2θ ~ 32º)و  (θ ~ 30º) 2ها تحدث في ــمكن رؤيتـوي( 1.25M,2M) راكيز للمولاريةـللت

القمم شدة الاختلاف في حدوث هذا وتفسير  .(131),(41 1).  بالسطوح امالمشار إليهالتوالي  على

(peak هو )ويعود  [.106سطح آخر ]حساب  سطح علىل البلوري توجيه تفضيلي للأنماء وجود

قاط ن السبب الى نوع الاصرة المتكونة بين الذرات او الحرارة النوعية للجسم الصلب او اختلاف

 شدة في الاختلاف رتبطي او . [107]الانصهار في مكونات المادة او الخواص الثرموداينميكية
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 في اوترتيبه البلورية البنية لمكونات الانتشار كثافة في بالتغيرات أساسًا المقاسة القمم

حيود الأشعة السينية  لطيفالأعلى شدة ثلاث قمم ال( 7-4) الجدولين ـويب . [108]الشبيكة

 .مختلفة ريةمولاتراكيز ب المنماةالنقية TGS لبلورات 

 .مولارية مختلفة المنماة بتراكيز النقيةيبين اعلى ثلاث قمم للبلورات ( 3-4) الجدول

 

(hkl)  

 

 

 

d (Å) 

   

 

 

2 Ө(deg) رمز العينة 

 

(4 21) 2.12230   42.42 
TGS 0.5M 

 
(040) 3.15466     28.36 

(1 20) 5.01315     17.32 

(040) 3.15023 28.42 
TGS 1M 

 
(011) 4.12061 17.92 

(2 20) 3.61503 24.58 

(131) 2.16341 30.16 
TGS 1.25M 

 
(040) 3.13404 28.1 

(021) 4.21331 21.57 

(040) 3.16002 28.14 

TGS1.5M (130) 3.02110 23.16 

(1 41) 2.35331 32.42 

(1 41) 2.34362 32.5 

TGS 2M (1 11) 5.03021 17.52 

(200) 4.31613 20.17 

 

المنماة في وسط  النقية TGS لطيف البلورات الاشعة السينيةحيود نتائج  (2-3-4)

 حامضي.

النقية النامية في  TGSبلورات ل الحيود( أنماط 15-4( إلى )12-4) من الاشكال تمثل

مع رقم هيدروجيني  0.5M)( عند قيمة مولارية )10˚  – 50)˚ الزاوي  حامضي للمدىوسط 

باستخدام  خلية الوحدةك الفهرسة والتصفية لمعلمات لتمت كذ إذ، pH (6,5,4,3)   مختلف 

 في الملاحظة القمم تحليل خلال ومن. FullProfبرنامج  بوساطة Reitveledتحليلات ريتفيليد 

 ياناتب مع جيد شكلب اتطابقه نلاحظ حامضي وسط في المنماة النقية للبلورات( XRD) انماط كل

JCPDS  كة.الشبييبين نتائج عملية التصفية لمعلمات  (0-4) الجدولو(، 15-0143)الملف رقم 
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ذو رقم هيدروجيني  حامضي وسط في المنماةالنقية  TGSبلورة ل الاشعة السينيةنمط حيود ( 12-4)الشكل

pH=6. 

 

 هيدروجيني رقم ذو حامضي وسط في المنماة النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 13-4)الشكل

pH=5. 
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 هيدروجيني رقم يذ حامضي وسط في المنماة النقية TGS لبلورة السينية الاشعة الحيود نمط( 14-4)الشكل

pH=4. 

 

 

 هيدروجيني رقم يذ حامضي وسط في المنماة النقية TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط (15-4) الجدول

pH=3 
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 في وسط حامضيالمنماة النقية TGS  الشبيكة لبلورةمعلمات ثوابت  (0-4) الجدول

Crystal Pure a (Å) b (Å) c (Å) β (deg) 3Cell volume (Å) 

Standard 

JCPDS 
9.417 12.643 5.735 110.23 640.68 

TGS pH6 9.2036 12.6263 5.7144 105.51 639.87 

TGS pH5 9.2345 12.6243 5.7269 106.05 641.61 

TGS pH4   9.1609 12.6595 5.7253 105.15 640.90 

TGS pH3 9.1597 12.6242 5.7382 105.26 640.13 

 

 يمكن السابقة الاشكال في حامضي وسط في المنماة النقية TGSلبلورة  الحيود أنماط من

 يمستوباللمشار إليها ا (θ ~ 26 º) 2عند تحدث pH=6ذات الرقم  مللقم شدة اعلى انة ملاحظ

 اإليه( المشار 2 (θ ~ 38º عندة اعلى قمة يمكن رؤيف pH=5 الرقم لعينة ذات ااما ، 31 1))

 ندــعدة ـلى شـة اعكن رؤيـيم pH=3 وpH=4 يدروجيني ـاله للرقموبالنسبة . (32 2) بالسطح

2θ ~ 28º)( و )2θ ~ 32ºوتفسير(. 41 1) و (040)بالسطحين التوالي المشار إليهما  ( على 

 دولــلجا ويبـين .سابقاً  ذكر كمايعود الى التوجيه التفضيلي  القمم شدة في الاختلاف هذا حدوث

 وسط في المنماة النقية TGSلبلورات  السينية الأشعة حيود لطيفة الأعلى شدة ثلاثالقمم ال( 4-1)

 .حامضي

 .حامضي وسط في المنماةالنقية لبلورات ليبين اعلى ثلاث قمم ( 1-4) الجدول

 

(hkl)  

 

d (Å) 2 Ө(deg)  
 العينةرمز 

 

(1 31) 3.35663 26.48 
TGS pH6 

 
(2 20) 3.61001 24.62 

(130) 3.02335 23.32 

(2 32) 2.31343 38.86 
TGS pH5 

 
(2 11) 4.02413 22.06 

(1 31) 3.35500 26.54 

(040) 3.16332 28.23 
TGS pH4 

 
(1 31) 3.34203 26.66 

(1 41) 2.34101 32.72 

(1 41) 2.34303 32.61 

TGS. pH3 (2 20) 3.61361 24.62 

(040) 3.15352 28.28 
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  المنغنيز بأيوناتالمطعمة  TGSلبلورات  حيود الاشعة السينيةنتائج ( 4-3-3)

 TGSبلورات ل حيود الاشعة السينية( أنماط 20-4( إلى )16-4) من الاشكال تمثل

تلفة ــمخ تطعيم سبــند نـــ( ع10˚ – 50)˚زاوي ـــال دىـــللم المنغنيزبأيونـــات المطعمة 

(0.001,0.003,0.005,0.007,0.01M) دباعتما الشبيكةتمت الفهرسة والتصفية لمعلمات  إذ 

 في الملاحظة القمم تحليل خلال ومن. FullProfبرنامج  بوساطة Reitveledتحليلات ريتفيليد 

 JCPDS بيانات مع تطابقها المنغنيز نلاحظ بأيونات المطعمة للبلورات ،(XRD) انماط كل

المطعمة بأيونات المنغنيز لجميع العينات  الوحدة تم عرض معلمات خليةو (15-0143 رقم الملف)

 (.10-4) الجدولفي 

 

 

 .0.001بأيونات المنغنيز بنسبة  المطعمة TGSبلورة الاشعة السينية ل حيودنمط ( 16-4) الشكل
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 .0.003 بنسبة المنغنيز بأيونات المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط (13-4)الشكل

 

 

 

 .0.005 بنسبة المنغنيز بأيونات المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 10-4)الشكل
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 .0.003 بنسبة المنغنيز بأيونات المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 11-4)الشكل

 

 

 .0.01 بنسبة المنغنيز بأيونات المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 20-4)الشكل
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 بأيونات المنغنيز.المطعمة  TGSلبلورة ثوابت الشبيكة   ) 10-4) الجدول

Crystal a (Å) b (Å) c (Å) β (deg) 3Cell volume (Å) 

Standard JCPDS 9.417 12.643 5.735 110.23 640.68 

TGS Pure 9.153 12.684 5.730 105.59 640.90 

TGS:0.001Mn 9.161 12.644 5.761 105.21 643.93 

TGS:0.003Mn 9.161 12.664 5.759 105.24 644.63 

TGS:0.005Mn 9.165 12.652 5.768 105.32 645.06 

TGS:0.007Mn 9.165 12.768 5.741 105.43 647.59 

TGS:0.01Mn 9.179 12.819 5.733 105.09 651.31 

 

 بالنسبة للقمم، شدة اعلىان ، يمكن ملاحظة (20-4)الى  (16-4)خلال الاشكال من من 

 اما ،(040) يمستوبال إليها لمشارا(  (2θ ~ 28.16 ºعند تحدث  TGS:0.001Mnللبلورة 

 ((2θ ~24ºو( θ ~ 23º) 2 عند تحدث TGS:0.005Mn و TGS:0.003Mn للبلورتين  بالنسبة

 TGS:0.007Mnللبلورة  وبالنسبة. ((20 2و  (130) بالمستويين امإليه المشار التوالي على

(.  311) إليها بالمستوي المشار( 2θ ~ 26º)عند  انتحدث رؤيتهما يمكن TGS:0.01Mn بلورةو

ً  ذكر كمايعود للتوجيه التفضيلي  القمم شدة في الاختلاف هذا حدوث وتفسير  الجدول بينوي .سابقا

المطعمة بأيونات المنغنيز  TGSثلاث قمم لبيانات حيود الأشعة السينية لبلورات  اعلى( 4-11)

 مولارية مختلفة.بنسب 

 المطعمة يبين اعلى ثلاث قمم للبلورات ( 11-4) الجدول

 (hkl)  d (Å) 2 Ө(deg) رمز العينة 

(040) 3.16130 28.08 
TGS:0.001Mn 

 
(1 41) 2.35123 32.48 

(150) 2.43616 36.88 

(130) 3.02015 23.24 
TGS:0.003Mn 

 
(1 31) 3.36613 26.46 

(2 20) 3.63110 24.44 

(2 20) 3.61432 24.58 
TGS:0.005Mn 

 
(130) 3.30133 23.42 

(1 11) 5.02213 17.62 

(1 31) 3.34630 26.55 
TGS:0.007Mn 

 
(131) 2.13003 30.01 

(1 41) 2.43131 36.68 

(1 31) 3.33114 26.60 

TGS:0.01Mn (2 01) 4.22511 21.94 

(040) 3.15210 28.28 
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بأيونات  المطعمة TGS لبلورات السينية الاشعة حيودطيف  نتائج( 4-3-4)

  الألومنيوم

 بأيونالمطعمة  TGSبلورات الحيود ل( أنماط 25-4( إلى )21-4من ) الاشكال تمثل

 مختلفةتطعيم  نسب عند( 10˚ – 50)˚الزاوي  للمدى الألومنيوم

M(0.00110.00310.00510.00310.01 )خلية الوحدة  لمعلمات والتصفية الفهرسة تمت إذ

 القمم تحليل خلال ومن. FullProf برنامج بوساطةو Reitveled ريتفيليد تحليلات باستخدام

 الجدولو ،(15-0143 رقم الملف) JCPDS بيانات مع تطابقها نلاحظ ،لجميع البلورات الملاحظة

 يبين نتائج الفهرسة والتصفية.  (4-12)

 

 

 

 .الألومنيوممن  0.001بنسبة  المطعمة TGS الاشعة السينية لبلورة( نمط حيود 21-4)الشكل
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 .الألومنيوم من 0.003 بنسبة المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 22-4)الشكل

 

 

 .الألومنيوم من 0.005 بنسبة المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 23-4)الشكل

 

0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

5000

10 15 20 25 30 35 40 45 50

In
te

n
si

ty

2θ( degree)

TGS:0.003Al

( 1
4

1
)

(1
3

1
)

( 1
3

1
)

(0
4

0
)

(1
5

0
)

(3
3

1
)

(0
2

0
)

( 1
2

0
)

( 2
2

0
)

(1
3

0
)

( 2
0

1
)

0

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

2000

10 15 20 25 30 35 40 45 50

In
te

n
si

ty

2θ( degree)

TGS:0.005Al

( 1
1

0
) ( 2

2
0

)(1
3

0
)

( 2
0

1
)

(2
0

0
)( 1

2
0

)

( 1
0

1
)

(0
2

0
)

( 1
4

1
)

( 1
0

2
)

( 3
1

1
)

(0
4

0
)

( 1
3

1
)

( 3
5

1
)

(1
5

0
)

( 2
0

3
)

(0
2

1
)

( 2
2

1
)



 Chapter Four الفصل الرابع                             

 

 55 

 

 

 .الألومنيوم من 0.003 بنسبة المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 24-4)الشكل

 

 

 .الألومنيوم من 0.01 بنسبة المطعمة TGS لبلورة السينية الاشعة حيود نمط( 25-4)الشكل
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 .الألومنيومبأيونات  المطعمة TGSلبلورة ثوابت الشبيكة   للبيانات العملية ( 12-4) الجدول

Crystal a (Å)    b (Å)    c (Å)    β (deg) 3Cell volume (Å) 

Standard JCPDS 9.417 12.643 5.735 110.23 640.68 

TGS Pure 9.153 12.684 5.730 105.59 640.90 

TGS:0.001Al 9.1657 12.6492 5.7653 106.43 641.12 

TGS:0.003Al 9.1685 12.7577 5.7328 106.42 643.21 

TGS:0.005Al 9.1685 12.7577 5.7428 106.34 644.59 

TGS:0.007Al 9.1695 12.7577 5.7498 106.15 646.07 

TGS:0.01Al 9.2665 12.6566 5.7405 105.79 647.85 

 

 بالنسبة للقمم، شدة اعلىان  ملاحظة يمكن، (25-4( إلى )21-4)من من خلال الاشكال 

لبلورتين ا اما ،( 411) يمستوبال إليها لمشارا(  (2θ ~ 32.7ºعندكانت  TGS:0.001Al للبلورة

TGS:0.003Al و TGS:0.005Al تحدث  شدة اعلى فان( 2عندθ ~ 28º )إليها المشار  

( 2θ ~ 26º) عند تحدث TGS:0.01Alو TGS:0.007Al للبلورة وبالنسبة (040) بالمستوي 

 هذا حدوث وتفسير (.01 2) و(  311)  إليهما بالمستويين المشار التوالي على( 2θ ~21º) و

 ثلاثاعلى ( 13-4) الجدول ويبين . سابقاً  ذكر كماهو التوجيه التفضيلي  القمم شدة في الاختلاف

 .الألومنيومبأيونات  المطعمة TGSقمم لبيانات حيود الأشعة السينية للبلورات 

 الألومنيومبأيونات  المطعمة TGS لبلوراتحيود  يبين اعلى ثلاث قمم( 13-4) الجدول

 (hkl)  d (Å) 2 Ө(deg) رمز العينة 

(1 41) 2.33010 32.75 
TGS:0.001Al 

 
(040) 3.14346 28.42 

(2 20) 3.51026 24.72 

(040) 3.14035 28.36 
TGS:0.003Al 

 
(1 31) 3.32632 26.76 

(020) 6.30123 14.12 

(040) 3.16102 28.14 
TGS:0.005Al 

 
(020) 6.21140 14.01 

(1 31) 3.34105 26.58 

(1 31) 2.42051 26.66 
TGS:0.007Al 

 
(150) 3.34041 36.96 

(2 20) 3.60660 24.66 

(2 01) 4.01500 21.62 

TGS:0.01Al (1 31) 3.34130 26.62 

(040) 3.16301 28.27 
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والمنماة في الوسط  والمطعمةالنقية  TGSلبلورة  ان جميع أنماط الحيودسبق  ممايتبين 

كبريتات ثلاثي بالخاص ( JCPDS no.15-0947الحامضي كانت مطابقة للملف القياسي )

 ، TGSبلورةتم ملاحظة حدوث مجموعة من التغيرات على  الإنماء لظروف نتيجةو الكلايسين

تم حساب ثوابت ( 25-4( إلى )3-4المبينة بالأشكال من ) ةالسيني ةشعالاحليل انماط حيود بعد ت

نقية والمطعمة والمنماة في الوسط ال TGSومن بيانات ثوابت الشبيكة لوحظ أن بلورات  الشبيكة

الفضائية  مجموعةالوالى ( monoclinicالحامضي تنتمي جميعها الى نظام احادي الميل )

) space group(  1P2.  ات بأيونالمطعمة رات بلوللثوابت الشبيكة في  تاحدوث تغير لوحظو

لية الوحدة خاد حجم دزاونتيجة لذلك،  ،عينة إلى أخرى وفقاً لنسبة التطعيم والالومنيوم منالمنغنيز 

له نصف قطر  لألومنيوموا( Å 0.83) هو قطرنصف  اله المنغنيزالى ان ايونات  سـببويعود ال

( (0.53Å الذات نصف  ايونات الكبريتاتاسـتبدال التي تعمل على( 0.37قطرÅ ) اصغر الذي هو

تودي عملية الاستبدال الى زيادة حجم خلية الوحدة  لذلك ونتيجة التطعيمايونات نصف قطر من 

  [110,109].  المطعمة TGS لبلورات 

رنامج ب بوساطةبلورة كبريتات ثلاثي الكلايسين لقع الذرات اومو خلية الوحدةتم تنفيذ مخطط 

“VESTA ” (26-4) الشكلكما هو موضح في. 

 

 .الكلايسين ثلاثي كبريتات لبلورة الذرات قعاومو خلية الوحدةيمثل  (26-4)لشكلا
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 ( نتائج اطياف الاشعة تحت الحمراء المزودة بمحول فورير(4-4

 بمحول المزودة الحمراء تحت الاشعة اطياف (4-30)الى  (423-) من الأشكال تمثل

ة ة مختلفط حامضياوسا والمنماة فينسب مولارية مختلفة المنماة بالنقية  TGSلبلورات  فورير

 (14-4) من الجداول وضحتو. مختلفة على التوالي الالومنيوم بنسبوالمنغنيز بأيونات  والمطعمة

  لمنماة في ظروف مختلفة.ا TGS اتبلورلجميع  الاهتزازية الانماطبين المقارنة  (17-4الى )

 

 

 .المنماة بتراكيز مولارية مختلفة النقية TGS اتلبلور FTIR( المسح الطيفي 423-) الشكل
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 ة مختلفة.ط حامضياوساالمنماة في  النقية TGS اتلبلور FTIR( المسح الطيفي 20-4) الشكل

 

 

 .Mnمن ايون  مختلفة بنسب المطعمة TGS اتلبلور FTIR( المسح الطيفي 21-4) الشكل
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 .Alبنسب مختلفة من ايون  المطعمة TGS اتلبلور FTIR( المسح الطيفي 30-4) الشكل

 

 المنماة بنسب مولارية مختلفة  النقية  TGS واصر بلوراتلأ( الانماط الاهتزازية 14-4) الجدول

Wave number (cm-1) 

 

Vibrational Band Assignments 

 

TGS 

0.5M 

TGS 

1M 

TGS 

1.25M 

TGS: 

1.5M 

TGS 

2M 

3163  

 

3180  

 

3190  

 

3211  

 

3161  

 

(NH3
+ symmetric stretching / 

OH stretching ) 
 

3018 3026  

 

3008 3010 

 

3020 

 

(O-H stretching) 

2925 2642 2966 

2607 

2644 2640 CH2 stretching 

1622 1626 1628 1628 1628 C=O stretching 

1500 1500 1500 1500 1500 (NH3
+) asymmetric bending 

1018 1018 1018 1018 1018 SO4 vibrations 

904 904 904 904 904 C-C stretching 

411 499 499 499 499 N-C-N stretching/ N-H torsional 
oscillations 
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 اوساط في المنماة النقية TGS لبلورات( الانماط الاهتزازية لأواصر بلورات 4-15) الجدول

 .مختلفة حامضية

Wave number (cm-1) 

 

Vibrational Band Assignments  

 

TGS 
Pure 

TGS 

pH6 

TGS: 

pH5 

TGS: 

pH4 

TGS: 

pH3 

3163  

 

3166  

 

3186 

 

3195 

 

3159  

 

(NH3
+ symmetric stretching / 

OH stretching ) 
 

3018 3022  

 

3026 

 

3014 

 

3024 

 

(O-H stretching) 

2925 2686 

2644 

2642 2931 

2646 

2686 

2646 

CH2 stretching 

1622 1622 1622 1624 1622 C=O stretching 

1500 1500 1500 1500 1500 (NH3
+) asymmetric bending 

1018 1018 1018 1018 1018 SO4 vibrations 

904 904 904 904 904 C-C stretching 

411 459 459 463 463 N-C-N stretching/ N-H 
torsional oscillations 

 

المطعمة بنسب مختلفة من ايون  TGSبلورات  لأواصر الاهتزازية الانماط( 4-16) الجدول

Mn 

Wave number (cm-1) 

 

Vibrational Band Assignments  

 

TGS 
Pure 

TGS: 

0.001Mn 

TGS: 

0.003Mn 

TGS: 

0.005Mn 

TGS: 

0.007Mn 

TGS: 

0.01Mn 

3163  

 

3162  

 

3162  

 

3162  

 

3162  

 

3164 

 

(NH3
+ symmetric stretching 

/ OH stretching ) 
 

3018 3022  3024 3024 3024 3026  (O-H stretching) 

2925 2391 

2530 

2686 

2646 

2925 

2534 

2933 

2534 

2688 CH2 stretching 

1622 1622 1624 1624 1622 1622 C=O stretching 

1500 1500 1500 1500 1500 1500 (NH3
+) asymmetric bending 

1018 1018 1018 1018 1018 1018 SO4 vibrations 

904 903 904 903 903 904 C-C stretching 

411 463 459 459 463 463 N-C-N stretching/ N-H 
torsional oscillations 

- - 825 826 825 825-
3225 

Mn+2 
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 من مختلفة بنسب المطعمةTGS   بلورات لأواصر الاهتزازية الانماط( 13-4) الجدول

  Alايون

Wave number (cm-1) 

 

Vibrational Band Assignments  

 

TGS 
Pure 

TGS: 

0.001Al 

TGS: 

0.003Al 

TGS: 

0.005Al 

TGS: 

0.007Al 

TGS: 

0.01Al 

3163  

 

3168  

 

3172  

 

3157  

 

3163  

 

3165 

 

(NH3
+ symmetric stretching / 

OH stretching ) 
 

3018 3010  

 

3006 

 

3022 

 

3020 

 

3022  

 

(O-H stretching) 

2925 2688 

2642 

2987 

2644 

2927 

2646 

2964 

2684 

2966 

2688 

CH2 stretching 

1622 1618 1622 1624 1624 1622 C=O stretching 

1500 1500 1500 1500 1500 1500 (NH3
+) asymmetric bending 

1018 1020 1018 1018 1018 1018 SO4 vibrations 

904 906 904 903 904 904   C-C stretching 

411 499 499 499 499 499 N-C-N stretching/ N-H torsional 
oscillations 

 

امتصاص واسع وقوي في  والمنماة في وسط حامضي نطاق النقية TGS اتتظُهرِ بلور

 ، H -Oالاصرة تمدد ( وOH stretchingالناتج من تمدد ) )cm (3000-3006-1 دىـــــــم

حزم الأشعة تحت ان .  cm-(2925 (2607-1 في النطاق امتصاصية 2CH الاصرة يظهر تمدد و

المقابلة لتمتد الاهتزاز من  (cm )1061-1إلى  (cm1316 (-1 بينالحمراء الملاحظة في المنطقة 

C = O تشير إلى وجود أيون glycinium [45.] (1500)-1 اما القمة cm  فهي بسبب انحناء

+صرة لاا
3NH،  1 القمة عنداما-cm 1010 4صرة لأالاهتزاز  نتيجةSO.  نجد ان هنالك كما

 جميعفي يبدو واضحا ان . وC-C  رةـــصالناتج من تمدد الاا  )cm )904-1  حزمةامتصاص عند 

في البلورات  النشطةوجود المجموعات تؤكد النقية  TGS لأواصر بلوراتالانماط الاهتزازية 

كبريتات ثلاثي الكلايسين  بلورات اما [. 111,23]عدد من المصادروهو ما يتفق جيدًا مع  المنماة،

مادة  وجود يؤكدمما ، (shift) صغيرة وتحولاتنطاقات أوسع  وجودفهناك إشارات الى  المطعمة،

طيف في  cm 3225-1و cm 025-1 الحزمة وتؤكد .]112 [ المطعمة بلوراتالفي  مشوبة

 أطياف أن وجد وقد .[113]البلورات هذه  في المنغنيز وجود المنغنيز بأيوناتالبلورات المطعمة 

 حدوث معمطعمة ال غير لبلوراتالى حد كبير ل تشبهالمطعمة  TGS لبلورات الحمراء تحت الأشعة

 .البلوريالتركيب في  تتشابه هاأن إلى يشير مما( shift) طفيف تحول
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 UV-visible البنفسجية فوق الاشعة اختبار نتائج( 4-5)

دراسة الخواص البصرية توفر معلومات مهمة عن المواد البصرية ووضعها ضمن 

حساب  UV-visible)تتضمن قياسات الاشعة فوق البنفسجية ) والتطبيق العملي الملائم لها. 

 شكلتعتمد الخواص البصرية على  حيث ،والمطعمةالنقية  TGSلبلورات  النفاذيةو الامتصاصية

    .]114[ومورفولوجيا البلورات

 

         Absorbance Spectrum Analysisالامتصاصية طيف  تحليل) 5-1-(4

      
 كدالة للطول الموجيية ـلامتصاصا طيف(، 34-4)الى  (4-31) من الاشكال تمثل 

نسب مولارية مختلفة بالنقية  TGS اتلبلور nm (1100-200)الموجية  الاطوال مدى ضمن

 ة علىمختلف والالومنيوم بنسبالمنغنيز  بأيوناتوالمطعمة  مختلفة أوساط حامضيةوالمنماة في 

ع م يتفقوهذا  المولاريتركيز الأن الامتصاصية تزداد بزيادة ( 31-4) الشكلمن  نلاحظ .التوالي

    يــالموج( عند الطول 3.30) اصل إلى أعلى قيمة لهتإذ [115].  (Beer's Law)قانون بير

(212 nm)   للبلورات ية ـلامتصاصف ايل طيمثـذي لا (32-4) الشكلما اTGS  المنماة في وسط

نلاحظ من كما   .pHالرقم الهيدروجيني  انخفاضمع  تتناقصأن الامتصاصية نلاحظ  حامضي

ان النقص  وسبب ذلك التطعيم نسب بزيادة تزداد الامتصاصية أن (،34-4)و( 33-4) الشكل

وهذا يتفق مع ما ، [116]زيادة في الامتصاصية  التطعيم يسببالحاصل في فجوة الطاقة عند 

. (0.01) التطعيمبة ـنسد عنوى تـعلى مسأى لاالامتصاصية ل تص اذ [112]. اليه الباحث  لتوص

 والمنماة فيللبلورات النقية  جيولمطول الدة ايازمع ص اقـتتنية ـلامتصاصا اناً يضأ كما نلاحظ 

،  وذلك بسبب قلة طاقات الفوتونات الساقطة وعدم قدرتها على المطعمةوسط حامضي والبلورات 

اقط والتفسير الفيزيائي هو ان الفوتون الس رفع الالكترونات من حزمة التكافؤ الى حزمة التوصيل

ن الساقط لان طاقة الفوتون وينقله من حزمة التكافؤ الى حزمة التوصيل لم يستطع ان يهيج الالكترو

اقل من قيمة فجوة الطاقة للبلورات النامية ولهذا أصبحت الامتصاصية تقل بزيادة الطول الموجي 

 .[117]الطول الموجي وطاقة الفوتون  ما بيناذ ان العلاقة تكون عكسية 
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 بنسب مولاريةالمنماة  النقية TGS ( يوضح تغير الامتصاصية كدالة للطول الموجي لبلورات31-4) الشكل

  .مختلفة

 

 

 

 أوساط حامضية المنماة في النقية TGS( يوضح تغير الامتصاصية كدالة للطول الموجي لبلورات 32-4) الشكل

 مختلفة.
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المطعمة بنسب مختلفة من  TGS لبلورات ( يوضح تغير الامتصاصية كدالة للطول الموجي 33-4رقم ) الشكل

 .المنغنيزايونات 

 

 

 

المطعمة بنسب مختلفة من  TGS( يوضح تغير الامتصاصية كدالة للطول الموجي لبلورات 34-4رقم ) الشكل

 .الألومنيومايونات 
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                                        Transmittanceتحليل طيف النفاذية  (4-5-2)

ضمن مدى النفاذية كدالة للطول الموجي  طيف( 30-4) الى (35-4)من ل اشكالا تمثل 

والمنماة نسب مولارية مختلفة المنماة ب النقية TGSللبلورة  nm (1100-200)الموجية الاطوال 

 الشكلن ممختلفة على التوالي.  والالومنيوم بنسب المنغنيزبأيونات  المطعمةوحامضي  وسط في

ي ف فافيةـشالنقية TGS  البلورات دي تب المولارية حيث بزيادة تتناقص النفاذية( نلاحظ أن 4-35)

 %66.24 و 0.5Mعند تركيز  تقريبا 32.13% النفاذية الى حوالي تصلإذ  المرئيةة قطلمنا

المنماة  TGS النفاذية للبلوراتف يل طيمثـذي ل( ا36-4) الشكلاما في  ،2Mعند تركيز  تقريبا

إذ  pHالرقم الهيدروجيني  انخفاضطفيف مع  الشكلفي وسط حامضي نلاحظ أن النفاذية تزداد ب

 صاقـتتنالنفاذية أن  (33-4) الشكلمن  نلاحظكما . تقريبا 35.15حوالي % النفاذية الى تصل

وتتناقص مع  ةللبلورة النقي تقريبا 32.13% حوالي الىة ــيذلنفاــل اتصإذ  ، بزيادة نسب التطعيم

 الحاصل النقص ان ذلك ، وسببTGS: 0.01Mnعند  %62زيادة التطعيم الى ان تصل حوالي 

 الامتصاصية وهذا يؤدي الى نقصان في النفاذية  في زيادة يسبب  التطعيم عند الطاقة فجوة في

 الالومنيوم بأيوناتالمطعمة  TGSالنفاذية لبلورات  فيل طيمثـذي لا (30-4) الشكل منو[.116]

 تقريبا 32.13لي %ـواى حـلإة ــيذلنفاــل اتصص بزيادة نسب التطعيم إذ اقـتتنالنفاذية أن  نلاحظ

ومما  TGS: 0.01Al.عند  %63للبلورة النقية وتتناقص مع زيادة التطعيم الى ان تصل حوالي 

إن النفاذية الجيدة وغياب الامتصاص في المنطقة المرئية بالكامل يجعل هذه سبق يمكن القول 

كما يؤكد ذلك عدد من لكتروضوئية الاالبلورات صالحة للاستخدام في التطبيقات 

 119,118,29].]المصادر
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 المنماة بنسب النقية TGSلبلورات ية رلبصاية ذلنفاف اي( ط35-4ل )لشكا

 .مختلفةمولارية 

 

 

 

 ة مختلفة.ط حامضياوسا فيالمنماة  النقية TGSلبلورات ية رلبصاية ذلنفاف اي( ط36-4ل )لشكا
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المطعمة بنسب مختلفة من ايون  TGSكدالة للطول الموجي لبلورات ية رلبصاية ذلنفاف ايط( 33-4) الشكل

 المنغنيز.

 

 

 ايون من مختلفة بنسب المطعمة TGS لبلورات الموجي للطول كدالة يةرلبصا يةذلنفاا فيط( 30-4) الشكل

 .الالومنيوم

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Tr
a

n
sm

it
ta

n
ce

  (
T%

)

Wavelength nm

TGS Pure

TGS:0.001Mn

TGS:0.003Mn

TGS:0.005Mn

TGS:0.007Mn

TGS:0.01Mn

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Tr
a

n
sm

it
ta

n
ce

  (
T%

)

Wavelength nm

TGS Pure

TGS:0.001Al

TGS:0.003Al

TGS:0.005Al

TGS:0.007Al

TGS:0.01Al



 Chapter Four الفصل الرابع                             

 

 56 

                                   Optical Band Gap    ( فجوة الطاقة البصرية4-5-3)

 تصنيع يتم قيمها من انطلاقاو ، الضوئية الدراسة في المهمة الثوابت من الطاقية الفجوةتعد 

 لدرجة دالة عن عبارة وهي ، بأنواعها والكواشف الشمسية كالخلايا الإلكترونية الأجهزة من العديد

  .[120]   الآخر البعض في وتقل ،المواد بعض في قيمتها وتزداد الحرارة،

في وسط حامضي  النقية والمنماة TGSلبلورات تم حساب فجوة الطاقة البصرية اذ 

طاقة الفوتون و 2hv)(αوالمطعمة بأيوني المنغنيز والالومنيوم من خلال رسم العلاقة الخطية بين 

،وبمعنى  2hv)(α =0مد الجزء المستقيم من المنحني ليقطع محور طاقة الفوتون عند نقطة بالساقط و

كما موضح ذلك في الاشكال من  . ()أي ان نقطة القطع تمثل قيمة فجوة الطاقة  υg = hΕاخر ان 

  ( .24-4( الى )4-31)

كل ـــــاما في الش المولارية،بزيادة  تتناقص فجوة الطاقة( نلاحظ أن 31-4من الشكل )

المنماة في وسط حامضي نلاحظ أن  TGSللبلورات تغيرات فجوة الطاقة ل يمثـذي ل( ا4-40)

مع تناقص طفيف في فجوة الطاقة عند  pHالرقم الهيدروجيني  انخفاض الطاقة ثابتة معفجوة 

 مع زيادة الطاقة تتناقصفجوة أن ( 42-4و)( 41-4نلاحظ من الشكل )كما . TGS pH3بلورة 

إزاحة حافة  الى تالتطعيم أدنسبة وهذا يعني  ان زيادة ، بأيوني المنغنيز والالومنيوم نسب التطعيم 

الامتصاص نحو الطاقات الواطئة ،اذ يدل التناقص الحاصل في فجوة الطاقة على نشوء مستويات 

دد من عموضعية جديدة اسفل واعلى حزمة التوصيل والتكافؤ على التوالي وهذا السلوك متفق مع 

 .]121,122[المصادر

 

 

 

 



 Chapter Four الفصل الرابع                             

 

 56 

 

 

 .المنماة بتراكيز مولارية مختلفةالنقية    TGS( فجوة الطاقة لبلورات31-4الشكل )
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 ة مختلفة.ط حامضياوسا المنماة في النقية TGSلبلورات  فجوة الطاقة( 40-4ل )لشكا

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

-500000

0

500000

1000000

1500000

2000000

2500000

3000000

3500000

1 2 3 4 5 6 7

(α
hv

)2
 (c

m
-1

eV
 )

2

hʋ (eV)

TGS PH6

Eg=5.45 eV

0

500000

1000000

1500000

2000000

2500000

3000000

3500000

1 2 3 4 5 6 7

(α
hv

)2
 (c

m
-1

eV
 )

2

hʋ (eV)

TGS PH5

Eg=5.45 eV

-500000

0

500000

1000000

1500000

2000000

2500000

3000000

1 2 3 4 5 6 7

(α
hv

)2
 (c

m
-1

eV
 )

2

hʋ (eV)

TGS pH4

Eg=5.45 eV

0

500000

1000000

1500000

2000000

2500000

3000000

1 2 3 4 5 6 7

(α
h

v)
2 

(c
m

-1
eV

 )
2

hʋ (eV)

TGS pH3

Eg=5.40 eV



 Chapter Four الفصل الرابع                             

 

 55 

 

 

 

 

 المطعمة بنسب مختلفة من ايون المنغنيز. TGSلبلورات  فجوة الطاقة( 41-4الشكل )
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 .الألومنيومالمطعمة بنسب مختلفة من ايونات  TGSلبلورات  فجوة الطاقة( 42-4الشكل رقم )
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                                                         Conclusions الاستنتاجات (6-4) 

النقية والمنماة في وسط ثلاثي الكلايسين نماء بلورات كبريتات من الدراسة الحالية لا   

 :بشكل منفصل نستنتج ما يأتي المنغنيز والالومنيوم والمطعمة بأيونيحامضي 

 الغرفة. حرارة درجة في بلوراتها نماءلا مناسبة هي TGS البطيء لمحلول التبخر تقنية .1

 البلورات. نماءا مدةادت الى تقليل زيادة التركيز المولاري  .2

 .0.5Mتركيز العند هي  الكلايسين ثلاثي كبريتاتل بلورة أفضل نماءلاالمثالية  الحالة .3

 المنغنيز بأيوني وكذلك التطعيم البلوراتاء نمامن معدل زيادة حامضية الوسط تزيد  .4

  .والالومنيوم

 والمنماة في وسط حامضي والمطعمة تنتمي لنظام احادي الميل.النقية  TGSان جميع بلورات  .5

 قد ازداد بزيادة نسبة التطعيم. TGSحجم خلية الوحدة لبلورات  .6

 غير للبلورات تلك تشبه المطعمة TGS لبلورات الحمراء تحت الأشعة أطياف أن وجد .3

 .البلوري التركيب في تتشابه أنها إلى يشير مما( shift) طفيف تحول حدوث مع المطعمة

مما يعني زيادة شفافيتها بينما تقل عند  النفاذية للبلورات المنماة في الوسط الحامضي تزداد .0

 .والالومنيوم المنغنيز أيونيبالتطعيم 

ا مم بالكامل المرئية المنطقة في الامتصاص وغياب جيدة نفاذية لديها TGS بلورات جميع .1

 .الالكتروضوئية التطبيقات في للاستعمال صالحة البلورات هذه يجعل

 Recommendations & Suggestions          التوصيات والمقترحات (7-4) 

 :نقترح ما يأتيبعد اتمام مشروع البحث الحالي   

 Sankaranarayanan–Ramasamy (SR) methodمن خلال تقنية  TGS بلورات انماء .1

 . التغيرات دراسةو

 حسب المواصفات الجيدة. لاستعمالهاالتطعيم بأيونات اخرى  .2

 لتحليل DSCو TG / DTA تحليل إجراء مثللفحوصات أخرى  TGS بلورات إخضاع .3

 . الحراري ستقرارالا

 واوساط حامضية أخرى.نماء هذه البلورات بتراكيز مولارية ا .4

 .انماء البلورات في وسط درجة حرارته اوطأ من درجة حرارة الغرفة .5

 .TGSاعلى من درجة حرارة كوري لبلورة  حرارته درجة وسط في البلورات انماء .6
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Abstract 

Initially, triglycine sulphate (TGS) was prepared by dissolving 25.5g 

of glycine in 8.5 ml of H2SO4 in 50mL of De-ionized water and heated at 

50°C. After this process, we got crystals that were not grown well from 

(TGS) and later used to grow the required crystals. 

Triglycine sulphate crystals were grown in three different groups through 

Slow Evaporation Method using De-ionized water as a solvent at room 

temperature. The first group included the crystals which grown of pure 

TGS crystals with five different molarity concentrations of (0.5, 1, 1.25, 

1.5, 2M). The second group included the crystals which grown of pure TGS 

crystals with a change in the acidic medium of the solution where the 

hydrogen exponent was (pH= 6،5،4،3). The third group included those that 

grown of (TGS) crystals doped with manganese ions and aluminum ions 

with different doped ratio are of (0.001, 0.003, 0.005, 0.007, 0.01M) singly. 

In all cases, the pure TGS crystals that grown in deionized water and in 

acidic medium, and the doped crystals were grown successfully and was 

colorless, transparent and of proper dimensions. The overall growth rate of 

all growing crystals was verified and found there was a relationship 

between molar concentration and growth rate. It was observed that the 

growth time decreases with the increase of molar concentration.  Also, It 

was noted that there is a relationship between the rate of growth and the 

ratio of doped. The rate of growth increases with the increase of the ratio 

of doped. For the crystals in the acidic medium, it was noted that the growth 

rate and the quality of the crystals depend clearly on the pH.  

The crystalline structure of the TGS crystals was confirmed by X-ray 

diffraction patterns, all pure crystals and that grew in the acidic medium 

were found to belong to the monoclinic system, and the values of the lattice 



parameters corresponding to the card JCPDS file No (15 – 0947). The 

largest Size of pure (TGS) crystals was (31.80×23.33×3.91 mm3), and the 

parameters of the lattice (a=9.161Å, b=12.664Å, c=5.759Å). As for TGS 

crystals doped with Manganese ions, the size of the largest crystals was 

(31.80×23.33×3.91 mm3), and the parameters of the lattice (a=9.161Å, 

b=12.664Å, c=5.759Å). As for TGS crystals doped with Aluminum ions, 

the size of the largest crystals was (30.87×12.47×5.89 mm3) and the 

parameters of the lattice (a=9.168Å, b=12.757Å, c=5.742Å). It was 

observed that the size of the unit cell was increased by increasing the ratio 

of doped. 

The optical properties were studied using the UV-Vis analysis. The results 

showed that the increase of molar concentration resulted to increase 

transmittance of the pure crystals, and it is the same for the crystals which 

grew in acidic medium, the increase in transmittance by decreasing the 

hydrogen exponent (pH), as for the doped crystals, it was found that the 

values of absorption increased when the ratio of doped increased, all 

crystals have been shown absorption of infrared radiation and high 

transmittance along the visible region. The spectral patterns of the crystals 

grown were studied using FTIR technology and Mn ions peaks were 

detected, the infrared spectra of the TGS crystals were found to be similar 

to those of the un-doped crystals with a slight shift indicating that they were 

similar in crystalline structure. 
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