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Jaall A5 25 s} Uil

Al ) 55

a=5.62934 b =28.62934 ¢ =7.46805

20 (hkl) Dobs Dcal Dobs‘ Dcal 26cal
12.00 (001) 7.15543 7.15517 0.00026 12.360
25.00 (002) 4.45804 4.45714 0.00090 25.900
35.021 (200) 2.56022 2.56013 0.00009 35.021
36.032 (200) 2.48873 2.49059 -0.00186 36.032
39.322 (131) 2.29069 2.28946 0.00124 39.322

Digvol gbim lele deaniadl 4 L) 4ad) atliad :(5-11T) Jsaal

M=53
F=12
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il JMA ez e clal dadles b elhal dagm 1 il aial dae o Jaadl
.‘F\.\.};l_“ | ,Aa_xn_akss '&).1\.1.4 a)ﬂ'm__l Bjjtm < DDI1 J}\Sﬂ Cuid L1y }\SS\ C’.}\JJL u\ C_L\.Lu.l“ 3

: mad) ad) Gl 322111
Bl -0l ARy sl Jlaxia) (!

o 0 52al) (Bl Al 4y 56 iSlalae (e DU 1 ) 515 A sk 6 deall oy

Al J glasl)
Pic (001) Pic (002)

A(l )8, ) B(l )8, ) A(l )8, ) B(l, s, )
.1000000E+01 .0000000E+00 .1000000E+01 .0000000E+00
.2638966E+00 .8217709E-02 3771588E+00 -.5774870E-01
2755725E+00 .2696048E-01 - .2031769E+00 .1408108E-01
.2168030E+00 .2329160E-01 .1684756E+00 -.7841229E-01
.1716555E+00 .3125706E-01 .8001457E-01 .8879538E-01
.2235988E+00 .3965743E-01 - [7883313E-01 -.1072939E+00
.1444729E+00 .3862212E-01 .1205637E-01 7901996E-01
2294417E+00 4941661E-01 - .1056983E-01 -.7897567E-01
.1146431E+00 4118888E-01 -3077265E-01 .6554786E-01
.1300519E+00 4331100E-01 -.1214948E-01 -.7682528E-01
.1604927E+00 .5256117E-01 - -3416555E-01 .1374245E-01
.9454468E-01 4568532E-01 -.1927391E-01 -.3983932E-01
.1451312E+00 .5399116E-01 - -.1937245E-01 .1241567E-02
7816790E-01 4866044E-01 :i’?ggﬁ;‘g:gi .3098655E-01
.1493183E+00 .5460118E-01 - -.1523210E-01 -.1054034E-01
.6833873E-01 .5081661E-01 _%‘;‘932 ;gg:?é -.1882216E-01
.1209772E+00 .5204270E-01 - -.9345585E-02 -.3902750E-01
S777083E-01 .5002042E-01 -.1672410E-03 -2632691E-01
.5336765E-01 .5254067E-01 -.1572736E-01 -2602251E-01
.8032616E-01 4162975E-01 - -.8796118E-02 .1187025E-01
.1156366E-01 .5236648E-01 .9046640E-02 -.1737435E-01
2132613E-01 4195527E-01 -.6248966E-04 -.3922079E-02
AS5T77071E-01 .3453821E-01 - .1336138E-01 -2767729E-01
.3590766E-01 2710961E-01 - 2915217E-02 -.2054520E-01
2549847E-01 2923195E-01 - -.5228766E-02 -.7087961E-02
-4811397E-02 .3039612E-01 -.1025136E-01 -.3755597E-02
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2164832E-01 .1861574E-01 - .1388372E-01 -3637588E-03
.9342266E-02 .1452717E-01 .5817604E-02 -.3924064E-02
.1311898E-01 .1284726E-01 - .1025857E-01 .5232523E-02
.8473318E-02 .6409144E-02 .3040260E-02 -.5606003E-02
.1514381E-01 A555497E-02 - .5935585E-03 -.1836566E-02
.3909258E-02 .2352409E-02 .1076117E-03 -2575790E-02
2132629E-02 .7684822E-02 - -.1452959E-02 -5963769E-02
-.1083759E-01 .9089615E-02 3778624E-02 -.1533568E-02
1871823E-02 4989402E-02 - 2773454E-02 -.2800999E-02
-4139910E-02 .1931884E-02 2251875E-02 .3531844E-02
.3266202E-02 .1912926E-02 - .2010528E-02 .8126128E-03
-7989283E-03 .1774047E-02 -.1466127E-02 A131202E-02
-2301074E-02 4632781E-02 -7989283E-03 -.1475380E-03
-4462681E-02 3115151E-03 - A4131202E-02 .3407308E-02

Adlal) 5 4gaall 4 ) 58 COlalaa: (6-111) Js2ad)
Jsaadl Ja e XSy Aiall 4 )58 Jalae pe 438l Alage Jladl 4 ) 58 Jalra o O a2l
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add ) 220l s il cand SN ) e Jay ol b o5 plaline (ol o e Jay 13 g
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TKT2 o slst 4y sgaal) i) Judasi 5T

Ao sana slo (5 sing a3l LS 1Sall 5 3351 580 5 ol S (o 5 ) sl e (g 585 KT2 H59S)
J02] il S sk Al e 13a Llee 3551 381 g (il gl (g

Kaolin KT2

\4

Mica v Kaolinite
Al O..2Si10_.2H 0
K O Al O 6810 2HO Quartz 273 2 2
SIO

KT200 581 ) shal calisa +(14-111) Js
tKT2 Gkl (B 839 sall ) Y iy ghesa Cilidia -1-5-111
: ) Jsanll b Aliaall STM ilall (ya Bl Lagle i yaill i il o) jaiY) iy siase
KT2 SlsSl G335a sall ) Y] Sy siase 3(10-11T) J g

Phase (hkl) 20
Kaolinite (001) 12.40
(002) 24.94
(003) 38.52
Quartz (101) 26.66
Quartz+ kaolinite (201) 20,88
Mica+kaolinite (011) 35.00
Mica (002) 19.88
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(KT2 sl 71 ad¥) b -2-5-111

(1510 JS&) b e KT2 llSU ) jaiy) Jalade

141

Intensité

10

14 18

X2

KT2 ¥ sl zl 5= akada 3 (15-11T) Jsid
1)) Jabadia claay 48 8a) A Gl -1-2-5-111

[04] WinPlotr sWinFit[03] g5 (o @i \gde J smn 2idiall LISH (12l 5 daadee V) 350
O A G POUPPE P-E PR WN P
KT2 sl Agaal) alall & yaacia o (11-T1T) Jgaad)
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26y 12.40 | 19.88 | 20.88 | 24.94 | 26.66 | 35.00 | 38.52
Lnax 111|115 |176 |[175 |241 |69 150

Surface (u. a) 99 30 90 102 |71 32 267

FWHM (Qw) 0.600 | 0.198 | 0.304 | 0.390 | 0.256 | 0.409 | 0.249
Largeur intégraleg | 0.897 | 0.258 | 0.498 | 0.582 | 0.294 | 0.467 | 0.778
Exposant — gauche | 0.154 | 0.253 | 0.445 | 0.148 | 0.099 | 0.817 | 0.592
Exposant — droite | 1.150 | 1.019 | 0.800 | 0.143 | 0.101 | 0.814 | 0.600
FWHM - gauche 0.290 | 0.097 | 0.150 | 0.192 | 0.127 | 0.213 | 0.123
FWHM- droite 0.310|0.101 | 0.154 { 0.198 | 0.129 | 0.196 | 0.126
S - gauche 0.458 |1 0.128 | 0.254 | 0.290 | 0.146 | 0.237 | 0.386
p-droite 0.43910.130 | 0,244 | 0.292 | 0.148 | 0.230 | 0.392
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KT2

KT20 88U J s - seanlily s Jaladia 3(20-111) S

Equation y=a-+b*x

Plot B

Weight No Weighting
Intercept -0,00598 +0,01224
Slope 0,28 +3,53116

Residual Sum of Squares ~ 6,62824171490829E-5

Pearson'sr 0,99872177121321

R-Square(COD)  0,997445176295253

Adj. R-Square 0,994890352590506
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T KT2 (Hs\sllo pdill g g, oad) 2l ibeaa -3-5-111

20 5 G -1-3-5-111

ELA - g ARy yhy -1-1-3-5-T11

LWL 3 5k (o lgdle: Sl 1 jaiy) Caay Agaa) 20l (4040 5 38a] ) 4y Jae o

(13-I0) ¢ (12-I0) Jsaad) 3 il
KT2 Q¥ SUB(1,s,) Aduall g A(1,s,) Akball 43 ) 68 S llas s (12-111) Jgad

Pic (002) Pic (001)
All,s,) B(l,s,) All,s,) B(l,s,)
.1000000E+01 .0000000E+00 .1000000E+01 .0000000E+00
934940E+00 .6898249E-01 9904332E+00 31712889E-01
.509408E-+00 3579661E+00 9808664E-+00 54660372E-02
.67768EE+01 3776592E+00 6574289E+00 26498136E-01
.1027679E+01 3997014E+00 6567455E+00 27449124E-01
3419558E-+00 -.1705568E-01 4402471E+00 55695322E-01
2777997E+00 -.1650563E+00 4693688E-+00 22430343E-01
2160488E-+00 -.1812489E+00 3066130E-+00 .17661060E-01
.1037671E+00 -2318554E+00 4426255E+00 98451538E-02
5559306E+01 -2227216E+00 .1854831E+00 153595288E-02
2229756E+00 -7487697E-01 .1827625E+00 [76452257E-02
2849322E+01 -.1069995E-+00 3436303E+01 28121338E-01
.1514565E+00 -2140197E+00 3557154E+01 52427686E-01
;5113665E-01 -2044303E+00 .1953108E+01 [72212219E-01
.1285602E-01 -2266345E+00 .8950465E-+02 81854732E-01
3917903E-01 -1411061E+00 .1992086E+01 :52976202E-01
.1566858E-+00 -.1342006E-+00 3346728E+01 28386589E-01
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.1553401E+00

.1661709E+00

.1333206E+00

.1438632E+00

1234627E+00

1029753E+00

9609693E+01

9072274E+01

1976873E+01

4649786E+01

2525250E+01

.1695569E+01

.2466099E+01

3183764E+01

3210577E+01

1202059E+01

JA215521E+02

.1356611E+01

2288560E+02

9377314E+02

.2718280E+01

.8442455E+02

A975513E+02

-.1016425E+00

-.1287702E-01

.5085219E-02

.6261581E-01

.8271287E-01

.5938829E-01

4233279E-01

-.3379958E-01

-4443190E-01

A4681242E-02

-4817184E-01

-4259422E-01

-.5249358E-03

-2987206E-02

-2211442E-02

-2160255E-01

-2107343E-01

-.1319828E-01

-.1650717E-02

2071404E-02

.5041110E-02

.3325824E-02

.2186376E-02

9057643E+01

1248662E+01

6725188E+01

3392851E+01

-.3055040E+01

2461970E+01

1188280E+01

5951970E+01

1188022E+01

2461597E+01

3055331E+01

.3392490E+01

3819629E+01

.34954725E-02

-.54061885E-02

.60204735E-02

.38077410E-01

.7907312E-01

.1763081E+00
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All,s,) B(l,s,)

.1000000E+01 .0000000E+00

[7281020E+00 32115680E-01
4562040E+00 48139229E-01
2546356 E+00 34374167E-01
2724083E+00 .88149765E-02
2682565E+00 -.70748603E-02
2190182E+00 -.13582560E-01
.2237329E+00 -.86598365E-02
.2448603E+00 .10343511E-02
2796311E+00 .96552945E-02
.1632435E+00 77684723E-02
.1353199E+00 .66703824E-03
.8505445E+01 -.63971601E-02
.8939602E+01 -.85181655E-02
.3248530E+01 -45803609E-02
5766156E+01 28509819E-02
.5568615E+01 [73908758E-02
1727259E+01 [73083734E-02
.1481120E+01 .18183410E-03
.6816864E+02 -.89380331E-02
2137052E+01 -.12079684E-01
.1390205E+01 -.35132136E-02
.8325625E+02 .11138757E-01
.1159169E+02 .19656843E-01
8615781E+02 .11703112E-01
1219532E+01 -.72635164E-02
7437492E+02 -.22469781E-01
2471792E+02 -.14103968E-01
2347595E+03 .19511342E-01
1957723E+02 46807666E-01
3238026E+03 .36075908E-01
3862388E+02 2046234E-03

2674479E+02 -.1163940E-03

.6806705E+02 -.6725985E-02

LA - s Ayl Aaadial) Bl <N

In 4°(1,5) = —27z2s212<ef>
InA(l,s) = In A4° (1) - 2ﬂ212s2<g,2>
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RESUME

La premicre partie de ce travail a été consacrée a 1'é¢tude de deux types de kaolin
rencontrés dans 1'Est de 1'Algérie: le Kaolin Jebel Dabbagh (DD1) qui est constitué¢ de deux
phases, halosite et kaolinite, le Kaolin Tamzirt (KT2) qui est constitué¢ de plusieurs phases :
kaolinite, quartz et mica. Dans cette partie, nos travaux se sont concentrés sur la kaolinite,
qui est la phase commune aux deux poudres (DD1 et KT2). Par la suite, une correction de
Lorentz a été appliquée aux spectres obtenus conduisant a des résultats identiques aux
spectres des deux poudres (DD1 et KT2). Pour trouver la fonction réelle, nous avons utilisé
un programme selon la méthode LWL, qui était nécessaire pour étudier la microstructure
(taille des grains et déformation) et donner les coefficients de Fourier. Pour trouver les
valeurs de déformation et de taille, la méthode de Warren-Averbach et la méthode de
Williamson-Hall ont été utilisées. Nous avons également appliqué la relation de Scherrer
dans le cas ou les distorsions ne sont pas présentes. Il a été constaté que la kaolinite du
kaolin DD1 ne contient pas de déformation, tandis que la kaolinite du kaolin KT2 est
affectée par la déformation, ce qui a été confirmé par la méthode Williamson-Hall, ainsi
que par l'analyse de Fourier. La taille moyenne des cristaux de kaolin DD1 pour la phase
étudiée est de 114A par la méthode de Warran-Averbach et de 118A par la méthode de
Williamson-Hall, et en utilisant la relation de Scherrer, la taille est environ de 125A. Pour
la seconde kaolinite la taille obtenu est de 72A par la méthode Warran-Averbach et de 99A
par la méthode Williamson-Hall. Pour la déformation dans la kaolinite KT2 et en utilisant
la méthode Warran-Averbach, on a trouvé que la valeur moyenne de déformation était de
0,21, et par la méthode Williamson-Hall, elle était d'environ 0,28. De plus, la distribution
granulométrique a été étudiée et il a été constaté que la taille prédominante de la kaolinite
dans Kaolin DD1 est proche de 40 A (de 41%) et celle de la kaolinite dans Kaolin KT2 est
proche de 43 A (de 42%).

La deuxiéme partie a été consacrée a 1'étude de la phase principale de la mullite
dans le kaolin aprées traitement thermique, ou la symétrie cellulaire s'est avérée identique au
systéme orthorhombique avec des constantes a = 7,660 A, b=7,553 A et c =2,8836 A.

La taille de la plupart des cristaux (granules) de la phase étudiée varie entre (70 A,
210 A) dans le kaolin DD1 et entre (106 A et 241 A) dans le kaolin KT2, et ces résultats
ont ét¢ confirmés par la méthode de Williamson-Hall. De plus, la distribution de la taille
prédominante a été étudiée et elle a été de l'ordre de 117,6 A pour le kaolin DDI et de
l'ordre de 68,2 A pour la kaolinite KT2.

Mots clés: Diffraction sur poudre, kaolin DD1,kaolin KT2, Kaolinite , mullite, Taille des
cristallites, Micro contrainte, Méthode de Warren-Averbach, Méthode de LWL, Méthode
de Williamson-Hall, Distribution de la taille des grains, Correction de Lorentz, Phase
principale.



Abstract

The first part of this work was devoted to the study of two types of kaolin found in the east of
Algeria: Kaolin Jebel Dabbagh (DD1), which consists of two phases, halosite and kaolinite,
Kaolin Tamzirt (KT2), which consists of several phases: kaolinite, quartz and mica. In this
part, our work focused on kaolinite, which is the common phase of both powders (DD1 and
KT2). After that, a Lorentz correction was applied to the obtained spectra leading to results
which are identical to the spectra of the two powders (1DD and 2KT). To find the real
function, we used a program according to the LWL method, which was necessary to study the
microstructure (grain size and deformation) and to give the Fourier coefficients. To find the
values of deformation and grain size, Warren-Averbach method and Williamson-Hall method
were used. We also applied Scherrer relation in the case where the distortions are not present.
It was found that the kaolinite in kaolin DD1 did not contain deformation, while the kaolinite
in kaolin KT2 was affected by deformation, and this was confirmed by Williamson-Hall
method, as well as by Fourier analysis. The average size of the crystals in kaolin DD1 for the
studied phase is found to be 114A by the Warran-Averbach method and 118A by the
Williamson-Hall method, and using the Scherrer relation, the size was found to be 125A. For
the second kaolinite the size obtained is 72A by the Warran-Averbach method and 99A by the
Williamson-Hall method. For the deformation in the kaolinite KT2 and by using the Warran-
Averbach method, it was found that the average value of deformation was 0.21, and by the
Williamson-Hall method, it was around 0.28. Also, the grain size distribution was studied, and
it was found that the predominant size of kaolinite in Kaolin DD1 is close to 40 A (by 41%)
and that of kaolinite in Kaolin KT2 is close to 43 A (by 42%)

The second part was devoted to the study of the basic phase of mullite in kaolin after
heat treatment, where the cell symmetry was found to be identical to the orthorhombic system

with constants a=7.660 A, b=7.553 A and ¢ =2.8836 A.

The size of most of the crystals (granules) of the studied phase varies between (70 A,
210 A) in kaolin DD1 and between (106 A and 241 A) in kaolin KT2, and these results are
confirmed by the method of Williamson Hall. In addition, the predominant size distribution is

studied and it was about 117.6 A for DD1 kaolin and about 68.2 A for KT2 kaolinite.

Key words: Powder diffraction, kaolin DD1,kaolin KT2, Kaolinite, mullite, Crystallite size, Micro
constraint, Warren & Averbach method , LWL method, Williamson-Hall method Grain size

distribution, Lorentz correction, Main phase.
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