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Introduction générale

Tout un arsenal de méthodes et de techniques est actuellement mis a la disposition des
scientifiques qui désirent entreprendre un travail de recherche sur les structures moléculaires. La
spectroscopie de résonance magnétique nucléaire (RMN), la résonance paramagnétique
électronique (RPE), la spectroscopie d’absorption X (EXAFS, XANES), la microscopie a effet
tunnel, la diffraction des rayons X [1] ...etc.

On fonde beaucoup sur les techniques d'analyse spectroscopiques. Ces dernieres, sont tres
diverses neanmoins, elles sont toutes basées sur I'interaction des atomes, des molécules ou des ions
qui composent I'échantillon a analyser avec un rayonnement électromagnétique. Cette interaction
se traduit par I'absorption ou I'émission des photons.

En fonction des particules qui forment le signal analytique, il existe des méthodes de
spectroscopie atomique et de spectroscopie moléculaire [2] qui sont largement appliquées pour
fournir des informations sur les compositions et les structures chimiques des substances couvrant
la recherche et le développement de nouveaux matériaux, céramiques...etc.

En fait, I’élaboration des céramiques a attiré 1’attention de nombreux chercheurs et connait un
développement extraordinaire du fait des potentialités offertes par la chimie de ces matériaux.
Elles ont donné un vaste champ de recherche des phases a compositions variées.

L’intérét conventionnel pour cette approche s'est fait avec la découverte et la caractérisation
de leurs structures moléculaires. Les travaux que nous décrivons dans ce mémoire s’inscrivent
dans cette démarche.

Cette approche a fait des progrés considérables grace a la rénovation technologique dans
diverses parties impliquées : Au développement des méthodes d’élaboration, au développement
de nombreux logiciels de traitement, aux perfectionnements apportés aux méthodes de
caractérisation (DRX) et aux techniques d’analyse de spectroscopie de diffusion vibrationnelle
(sources des rayonnements, détecteurs, automatisation etc...).

Conjointement, la chimie de ces matériaux est devenue une source privilégiée de nombreux
sujets d’étude.

Dans ce travail, notre choix s’est porté sur les phases céramiques ferroélectriques vue leurs
activités dans le domaine médical, industriel...etc.

Notre étude a été concentrée sur 1’élaboration de la phase (BiogBao2FeOs) et le suivi de son
mécanisme réactionnel par différentes analyses: La diffraction des rayons (DRX), la
thermogravimétrie (ATG) et la spectroscopie Raman.
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L’aspect important de cette étude est la connaissance de la phase de ce modele, pour lesquelles
la diffraction des rayons X apporte constamment de réponse.

Ce travail de master s’attachera ainsi exclusivement a 1’élaboration et au suivi du mécanisme
réactionnel. Dans cette perspective, le manuscrit du travail ainsi présenté sera structuré en deux
chapitres en plus d’un préambule.

Le premier chapitre est appelé « Revue bibliographique sur la spectroscopie Raman ».
Cette entrée générale fera un point de départ & notre manuscrit, suivi par un préambule présentant
un tres bref survol de la littérature sur les différentes analyses effectuées au cours de ce travail.

Cependant, le deuxiéme chapitre aborde I’expérimental et la discussion des résultats obtenus.
Rappelons que, ce travail fera 1’objet d’une publication dans la revue « Journal of Advenced
Dielectrics ».

Au début de ce manuscrit, une introduction générale est donnée en plus de la division de ce
manuscrit. Enfin, ce mémoire est achevé par une conclusion générale suivie par quelques
perspectives qui seront apportées au terme de ce travail dans lesquelles, nous discuterons quelques

éléments de réflexion ainsi que quelques perspectives envisageables qui découlent de ce travail.
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Chapitre | : Revue bibliographique sur la spectroscopie Raman

I. 1. Introduction

La spectroscopie Raman est une méthode non destructive d'observation et de
caractérisation de la composition moléculaire et de la structure d'un matériau, qui exploite le
phénomene physique selon lequel un milieu modifie légerement la fréquence de la lumiere y
circulant. Ce décalage en fréguence correspondant a un échange d'énergie entre le rayon lumineux
et le milieu est dit I'effet Raman, phénomene optique découvert en 1928, par les physiciens
Chandrashekhara Venkata Raman. Cet effet est observé dans la lumiére diffusée par I'échantillon
et non dans le spectre d'absorption de la lumiere par I'échantillon. Par conséquent, la spectroscopie
Raman ne nécessite pas de préparation spéciale de I'échantillon et est insensible aux bandes
d'absorption. Cette propriété facilite les mesures directes dans les milieux solides, liquides et
gazeux ainsi que les mesures a travers des matériaux transparents, tels que le verre, le quartz et le

plastique [3].

I. 2. Définition

La spectroscopie Raman est une technique d'analyse puissante et polyvalente, qui s'appuie sur
I'interaction d’un rayonnement électromagnétique avec la matiére se traduisant par I'absorption ou
I'émission de photons pour identifier et quantifier les substances. En fonction des particules qui
forment le signal analytique, elle se décline en deux branches principales : La spectroscopie
atomique et la spectroscopie moléculaire.

En spectroscopie atomique, nous parlons de la détermination qualitative et quantitative des
éléments chimiques dans différentes substances et gammes de concentration et cela comprend les
méthodes d'absorption et d'émission atomique, et de fluorescence X.

Cependant, les méthodes de spectroscopie moléculaire permettent d’obtenir des informations
sur la composition et les caractéristiques de la matiére étudiée par des modéles spectraux
caractéristiques [4]. Ces informations résultent d'un processus de diffusion Raman de la lumiere
permettant d'obtenir des informations sur les vibrations intra- et intermoléculaires.

Les vibrations intramoléculaires fournissent un spectre caractéristique des vibrations
spécifiques des atomes dans une molécule « empreinte moléculaire ». Elles s'avérent précieuses

pour identifier une substance, une forme et une structure moléculaire.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Mat%C3%A9riau
https://fr.wikipedia.org/wiki/Fr%C3%A9quence
https://fr.wikipedia.org/wiki/Diffusion_Raman
https://fr.wikipedia.org/wiki/Ph%C3%A9nom%C3%A8ne_optique
https://fr.wikipedia.org/wiki/1928_en_science
https://fr.wikipedia.org/wiki/Chandrashekhara_Venkata_R%C3%A2man
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Les vibrations intermoléculaires fournissent des informations sur les modes de basses
fréquences, qui refletent la structure du réseau cristallin et la forme polymorphique.

En consequence, elle permet d'obtenir des informations supplémentaires sur les modes de
fréquence inférieurs et sur les vibrations caractéristiques des reseaux cristallins et des structures
moléculaires. De méme, elle peut fournir des données complémentaires pour mieux comprendre
la réaction [5].

Le rayonnement électromagnétique, qui peut étre assimilé soit & un faisceau de photons soit a
une onde, peut interagir avec les molécules d'un échantillon trois phénoménes d’interaction :

I’absorption, I’émission et la diffusion (Raman) [6] (figure 1.1).

Lumiére incidente Lumiére réfléchie

umiére diffusée : exemple Raman

Lumiére absorbée

Lumiére transmise

Figure (1. 1) : Différents phénomenes d’interaction lumiére-matiére

l. 3. Principe

Selon les principes de la mécanique quantique, lorsque les photons d’un faisceau laser de
haute intensité heurtent la matiére, le processus de diffusion Raman se déclenche par I’interaction
des photons avec chaque molécule de la matiere, entrainant une hausse virtuelle de son potentiel

énergétique. Ce niveau énergétique développé peut avoir diverses conséquences.
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La molécule passe a un niveau d'énergie vibratoire différent de son niveau de départ,
produisant un photon d'énergie différente. La différence énergétique entre le photon excitateur et

le photon diffusé est appelée la dérive Raman.

Une grande partie de ces photons diffusés ne changent pas de longueur d’onde, ils gardent
la méme énergie et les molécules excitées retombent dans leur état vibrationnel initial. Par
conséquent la diffusion est dite élastique et la longueur d'onde du photon diffusé n'est pas décalée

Ce phénomene est appelé diffusion Rayleigh [7].

Cependant, un autre phénomeéne apparait qui concerne une petite partie des photons, qui
est diffusée avec une longueur d’onde différente [6]. Les molécules excitées retombent dans un
état vibrationnel différent de leur état initial, car un certain nombre de photons (un sur 10) interagi
avec la matiere. C’est la diffusion Raman.

La raie émise a une longueur d’onde différente de celle du faisceau incident absorbe ou
cede de 1’énergie aux photons incidents produisant les radiations Stokes lorsque I'énergie transmise
au photon diffusé est inférieure a celle du photon excitateur.

Lorsque leur niveau énergétique virtuel augmente, elles subissent une relaxation
énergétique et reviennent & un niveau énergétique inférieur a I'état d'excitation initial. Cet effet est
appelé diffusion anti-Stokes [5]. On parle alors de diffusion inélastique. A la figure (I. 2) sont

représentées les différentes raies de diffusion.

Etats

A ats
excités
ELats  ceecceeccesccssccsscssssssssennes A - e e een e
Virtuels ﬁ
Q
oo -
5] Excitation laser
[
Sl W ‘ [N
hvo Vo hvn — h’i)l h’l?o + h’!?l
Etats v E[|+ hvl
Vibrationnels ] _v Eo
Diffusion Diffusion Diffusion anti-
Rayleigh stokes stokes (Raman
(élastique) {Raman in€lastique)

inélastique)

Figure (1. 2) : Les mécanismes de diffusion en spectroscopie RAMAN
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Il est a noter que la diffusion Raman est environ de dix millions de fois moins intense que
la diffusion Rayleigh. Par conséquent, pour obtenir des spectres Raman, il est nécessaire
d'empécher la diffusion de Rayleigh de dominer la diffusion Raman [8], en associant un filtre dit
“Notch ” ou un prisme.

De méme, I’intensité des raies Stockes et plus importante que celles des raies anti-Stockes.
Les spectres Raman sont donc généralement étudiés dans la région des raies Stokes et présentent
I’intensit¢ Raman diffusée en fonction de la différence de fréquence entre photon incident et
photon diffusé [9].

Notant que, les photons Raman sont émis lors de 1’illumination d’un échantillon par une
source de laser (Proche IR - Visible et UV) par l'intermédiaire du phénomeéne de diffusion
inélastique de la lumiere. [7].

Dans les spectres résultants, I'axe vertical représente l'intensité de la lumiére diffusée et
l'axe horizontal indique le nombre d'onde du décalage Raman (cm ). Un spectre théorique de

diffusion Rayleigh et Raman (Stokes et anti-Stokes) est donné a la figure (I. 3).

Intensité
4 Raie
Rayleigh
Spectre Raman

______________ ‘

|
| \
Raies |
| Stokes ‘
l \
Raies Anti- | |

Stokes |
\
) I |
} } } >
-1000 0o | 1000 Nombres d'onde (cm*;J

Figure (I. 3) : Spectre (théorique) de diffusion Rayleigh et Raman (Stokes et anti-Stokes
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l. 4. Avantages

La spectroscopie Raman présente plusieurs avantages majeurs par rapport a d'autres
méthodes de spectroscopie vibrationnelle, telles que la spectroscopie IR de Fourier et la
spectroscopie proche de I'IR. Ces avantages sont la conséquence du fait que I'effet Raman est
observé dans la lumiére diffusée par I'échantillon et non dans le spectre d'absorption de la lumiére
par 1’échantillon [3] ce qui permet d'obtenir des informations sur les vibrations caractéristiques
des structures moléculaires et des réseaux cristallins (vibrations intra- et intermoléculaires).

Elle permet d'obtenir des informations supplémentaires sur les modes de fréquence
inférieurs et est insensible aux bandes d'absorption. De méme, elle facilite les mesures directes
dans les milieux solides, liquides et gazeux. Par conséquent, la spectroscopie Raman ne nécessite
pas de préparation spéciale de I'échantillon [3]. Elle est utilisable sur des échantillons de trés petite
taille (jusqu’a 10728 m3) et ne nécessite qu’une faible quantité de I’échantillon (1mg). De méme,
elle permet de travailler en milieu « hostile », notamment a haute température, en présence de
phénomeénes radioactifs ou sous atmosphére contrdlée et dans le cas d’analyses des films trés fins

pour lesquels les méthodes de diffraction sont parfois difficiles a réaliser [10].

I. 5. Principales applications
Les informations apportées par la spectroscopie Raman sont relativement étendues. Quelques-
unes sont :
» L’identification des phases ou des composes chimigques.
La caractérisation des matériaux.
La détermination de la structure moléculaire.
L’étude des systemes amorphes et cristallins.
Le fournit des informations de natures différentes.

La caractérisation aussi bien d’ordre a courte, qu’a moyenne ou grande distance.

YV V. V V V V

Le type de liaison d’un composé et sa structure cristalline [10].

I. 6. Appareillage

L'installation de spectrométrie Raman, figure (I, 4) consiste en :

» Une source excitatrice (laser).
» Un porte-échantillon.
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» Une optique de collection de la lumiere diffusée.
» Un spectrométre.
» Un détecteur de lumiere CCD.
> Une électronique d’acquisition et de traitement des données spectrales.
Réseau Détecteur
(Camera CCD)
Laser
—~— Optiques
= ~n- de collection
Diffusion
Raman
(a) Echantillon

Figure (1. 4) : (a) Schéma d'un dispositif de spectrométrie Raman, (b) Spectrometre HR-800

I. 6. a. La source excitatrice

En spectrométrie Raman, la source est généralement un faisceau de laser. C’est un élément
tres important, car I’intensité du signal dépend de la longueur d’onde choisi en fonction du type
de matériau étudié [11]. Cette lumiére incidente d’excitation de haute intensité et de fréquence
stable est nécessaire pour obtenir suffisamment de signaux Raman pour la détection. Elle fournit
une radiation monochromatique a 1’aide d’un pré-monochromateur ou filtre interférentiel situé

juste apreés la source.

I. 6. b. Le porte-échantillon
Ce dispositif est une platine souvent motorisée en (X-Y) permettant de réaliser I’'imagerie

Raman de toute la surface de I’échantillon [12] .
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l. 6. C. L’optique de collection de la lumiére diffusée

Cette partie est composée d’un microscope optique permettant de focaliser la source de
laser sur la surface de I’échantillon & analyser par un jeu d’optiques (lentilles, miroirs) ou par fibre
optique. Le faisceau collecté aprés ’excitation du matériau passera ensuite, a travers un filtre
optique dit « Notch » qui supprimera I’émission correspondant a la diffusion Rayleigh. Un réseau
ou un prisme peut aussi étre utilisé pour éliminer cette émission. Il est donc possible de se libérer
des contributions d’imperfection en profondeur ou a la surface du matériau étudie [12].

De plus, le volume de mesure est défini par la géométrie du faisceau qui dépend du choix
de I’optique et de la longueur d’onde. Selon 1’angle de collection, plusieurs configurations optiques
existent afin de récolter la lumicre diffusée par I’échantillon. Le montage le plus courant est celui
dit en " Rétrodiffusion " ou, la lumiére est récoltée par la méme optique que celle ayant servi a
amener le laser sur I’échantillon. D’autres configurations permettant de récolter la lumiére sous un
angle de 90° ou en transmission sont possibles et présentent chacune divers avantages (analyses
volumiques, polarisation etc... [11].

La lumiere produite est recueillie par un capteur, puis acheminé dans une fibre optique
jusqu’au séparateur [6].

I. 6. d. Le spectrométre

Le spectrometre Raman est un systéme d’analyse spectrale qui permet de séparer les
différentes composantes de la lumiére diffusée par 1’échantillon. Il est composé de plusieurs
éléments. Le plus souvent, on trouve un réseau de diffraction qui permet de séparer les différentes
longueurs d’onde de la lumiére diffusée par I’échantillon et un détecteur qui permet de convertir
la lumiére diffractée en signal électrique. L'ensemble est piloté par un micro-ordinateur [12].

Lorsque le spectromeétre est muni d’un systéme confocal, le rayonnement lumineux collecté
traverse les fentes d’écartement réglable ce qui permet d’améliorer la résolution spatiale en
profondeur [12].

Par suite, le couplage avec un microscope confocal offre la possibilité d’imager un
échantillon en 2D avec une résolution spatiale de 1’ordre de um? et en 3D pour les échantillons
transparents de 1’ordre de quelques pm?.

D’autres éléments optiques peuvent étre également insérés comme divers filtres de densité

optique, des polariseurs, des trous confocaux pour améliorer la résolution spatiale ...etc.
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Rappelons qu’il existe plusieurs systemes de spectrométrie Raman, de laboratoires,
transportables, portables...etc. On trouve des systemes avec des performances différentes dans la
résolution spatiale et spectrale, la confocalité, la rapidité, la distance de mesure...etc. De méme, il
existe des spectromeétres adaptés a des utilisations particulieres (mesures rapides, en polarisation,
cartographies, mesures industrielles...etc.).

Il est donc important de choisir le bon spectrométre adapté a 1’étude que 1’on souhaite
mener. Dans notre cas, nous avons utilisé le spectrométre LabRAM HR800. C’est un spectrometre
a réseau de haute résolution spectrale (focale de 800 mm) qui permet de mesurer des décalages
Raman avec une précision de 0,1 cm™ce qui permet de fournir une meilleure caractérisation de
la position et de la forme de la bande. Il est aussi couplé a un microscope confocal ce qui lui
permet d’obtenir les spectres Raman de micro et de macro-échantillons.
|. 6. e. Le détecteur de rayonnement

C’est un dispositif a transfert de charges permettant d’obtenir des spectres Raman
représentant I’intensité de la lumiére en fonction de la longueur d’onde. C’est un détecteur
multicanal photoeélectrique CCD “ Charge Coupled Device > trés sensible avec un réseau
rectangulaire de pixels sur lesquelles les spectres Raman sont imagés et convertis en signaux
électroniques [13]. 1l permet de recueillir en une acquisition simultanément, les informations
spatiales et spectrales concernant 1’échantillon analysé puis les envois a un ordinateur pour les
traitées [14].
|. 6. f. Une électronique d’acquisition

Cette derniére, consiste en un systéme informatique permettant d’enregistrer et de traiter les
données spectrales. Lors de 1’acquisition des données sur une grande gamme spectrale, le réseau
se déplace pour effectuer I’acquisition des spectres sur chaque fraction de la gamme. Les spectres
sont alors enregistrés successivement puis raccordés [12].

l. 7. Acquisition et traitement des données

Une fois la lumieére récoltée et filtrée par I’optique de collection, elle est envoyée vers le
spectrometre. Selon le pas du réseau choisi exprimé en traits/mm, la lumiére est ensuite diffractée
sur le détecteur selon une certaine plage de longueurs d’onde et avec une résolution spectrale
déterminée. Le nombre de traits qui compose le réseau de diffraction définit sa dispersion. Plus le
nombre est elevé, plus la bande spectrale analysée est faible et plus grande la résolution

spectrale[9].
10
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En fait, la lumiére diffusée sortant de la fente de sortie du spectrometre est recue par un
photomultiplicateur refroidi a I'aide d'un réfrigérateur a effet Peltier. Ce détecteur est associé a un
systeme de comptage de photons.

Les informations qualitatives et quantitatives fournies par une raie Raman sont :
» La position des raies renseigne sur les espéces chimiques en présence dans 1’échantillon.
> La largeur des pics & mi-hauteur fournie des informations sur la structure de 1’échantillon.
» L’intensité d’un pic peut étre reliée a la concentration de 1’espéce.

» Le déplacement des pics et la fonction de I’état de contrainte et/ou de la température [15].

Dans cette étude, des spectres Raman ont été enregistrés afin de déterminer 1’évolution du
mécanisme réactionnel et de la composition chimique de la particule.

Dans notre travail, le logiciel “ LabSpec 6 (Horiba) > a été utilisé pour traiter les spectres

Raman. Qui est un logiciel complet pour I'acquisition et le traitement de données spectroscopiques.

Il offre un large éventail de fonctionnalités pour analyser les données spectrales et d'imagerie.
I. 8. Fonctionnement [16]

Les spectres sont collectés en selon les étapes suivantes :

Etape 1 : Placer I’échantillon sur la platine du microscope ou dans la chambre macro. En
fonction du systéme, la taille de I'échantillon peut étre macro ou microscopique.

Etape 2: Utiliser un appareil de visualisation pour positionner correctement les
échantillons microscopiques. Au minimum, les lentilles optiques binoculaires du microscope
doivent étre utilisées. Une caméra vidéo en option peut étre ajoutée pour augmenter
considérablement la précision du positionnement et la facilité d'utilisation.

Si une caméra vidéo est liée a I’ordinateur pilote, il faut utiliser la procedure illustrée a la
figure (1. 5) qui montre I'échantillon éclairé par un faisceau laser.

Ensuite, suivre la procédure d’action suivante:

» Marqueur 1 : Passer a I'onglet « Données vidéo ». L’image de la caméra vidéo s'affiche
dans la fenétre principale. Selon le systéme utilisé, I'échantillon et/ou le faisceau laser sont
visibles.

» Marqueur 2 : Le panneau de « controle d*acquisition » est activé. Ceci est fait pour

contréler les parameétres d'acquisition, en particulier la section « Acquisition > Vidéo ».

11
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Figure (1. 5) : Exemple de visualisation a I'aide d'une caméra vidéo

Etape 3 : L'échantillon est visible a travers la caméra vidéo ou les lentilles binoculaires du
microscope. A l'aide de la platine d'échantillonnage (manuelle ou automatique), déplacer
I'échantillon pour sélectionner la position d'analyse. Si une Macro Chambre est utilisée, le réglage
de I’échantillon s’effectue a vue.

Etape 4 : Une fois le réglage de I'échantillon est effectué, arréter la vidéo en appuyant sur
le bouton « Stop all ». Si cette fonction n'est pas automatisée, supprimer I'optique de visualisation.

Etape 5 : Sélectionner « Spectra » dans le menu de 1’onglet des données, puis appuyer sur
le bouton « Play » pour lancer I’affichage en temps réel.

Selon les parametres sélectionnés, les spectres acquis en temps réel seront affichés en
continu. Cela aidera a améliorer les parameétres de positionnement ou d'acquisition de I'échantillon,
tels que le(s) temps(s) d'acquisition et d'autres parameétres du systéme.

Etape 6 : Une fois l'optimisation est terminée grace a l'acquisition de I'affichage en temps
réel, cliquer sur l'icone « Stop all » All pour arréter le RTD (Rapid Transfer Device).

12
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L'acquisition finale peut étre réalisée, mais avant de la lancer, il faut définir le projet de
travail au niveau du dossier des données principales. La figure (I. 6) montre les étiquettes qui
seront ajoutées du dossier racine au nom de I'échantillon. Si la case « Enregistrement
automatique des données » n'est pas cochée, ces balises de projet seront simplement ajoutées au
shell d'informations sur les données.

Etape 7 : Si la case « Enregistrement automatique des données » est cochée et active,
les données seront automatiquement enregistrées. (Dans la structure du dossier correspondante)

Etape 8 : Si la case « Enregistrement automatique des données » n’est pas cochée et
non active, aller a I’icone « Acquisition » pour ouvrir le dossier des données. Celui-ci, comprenant

les icones du projet de travail, 1’échantillon et le site « Données \ Projet \ Echantillon \ Site ».

alys|s

dlfiienarnce

Browse (| Acquisition ) )lnfor Processing
rt Dossier des données principales

A TagsandAuto Save , . .
Sélectionner un nouveau dossier

Data fold CALSE Dat .
=l h— Nom d’un projet

Project Stonehengel 2 - , .
: Nom de 1’échantillon

-
Sample diuestones MRS Clectionner un nom d’échantillon existant

Site Lab Museumn L . e
Nom de site d’intérét
@ Auto save data

B Auto close data
Spectrum test_%1_' = Titre de 1’acquisition

Espace libre pour remarque

Figure (1. 6) : Enregistrement des données

Etape 9 : Dans cette étape, il faut appuyer sur le bouton de I’icone « Spectrum Acquisition »
pour lancer lI'acquisition qui s’effectue via le logiciel « Labspec » fourni par le constructeur. Ses
opérations et fonctionnalités sont :

- L’enregistrement d’une image en lumicre blanche par une carte d’acquisition vidéo.
- Le pas d’échantillonnage ou de balayage spatial de 1’échantillon.

- Le contrdle du déplacement de la platine.

- L acquisition du signal et le contr6le du paramétrage du détecteur.

- La représentation des données spectrales et d’imagerie.

13
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- Le traitement de ces données et
- Le contrdle des filtres de densité, fentes, trous, réseaux [16].
Si la case « Sauvegarde automatique » des données est activée, les résultats seront

automatiquement affichés et les données seront enregistrées sur le disque dur.
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Figure (1. 7) : Exemple d’un spectre obtenu par LabSpec6

1 .9. Conclusion

Vu que I’objectif de notre travail était 1’élaboration et la caractérisation du produit obtenu,
nous avons choisi la technique de spectroscopie Raman car, la détection d’une molécule
dépend de son caractére diffuseur Raman par rapport a celui d’autres molécules présentes a ses
cbtés mais également, d’une éventuelle résonance des autres molécules [17]. C’est pourquoi,
nous avons essay¢ d’exposer les grands traits et les points les plus essentiels concernant cette
analyse. Ainsi, nous avons interprété le principe de cette derniére en donnant une description
de I’appareil. Egalement, nous avons donné les conditions d’enregistrement et les différentes

étapes a suivre pour effectuer une analyse.
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Analyses
De diffraction des rayons X, de thermogravimétrie et de

spectroscopie Raman

1. Analyse par diffraction des rayons X
1. 1. Généralites
La diffractométrie de rayons X sur poudre est une technique d'analyse basée sur la
diffraction des rayons X par la matiére. La méthode générale consiste a bombarder I'échantillon en
poudre avec des rayons X et a analyser l'intensité des rayons X diffusée selon 1’orientation dans
I’espace suivant la loi de Bragg. Les rayons X diffusés interferent entre eux, l'intensité présente
donc des maximas dans certaines directions, on parle de phénomeéne de “diffraction > [19].
L’intensité détectée en fonction de l'angle de déviation 26 du faisceau, forme ce qu’on
appelle le diffractogramme [20]. Cette technique permet de démontrer la nature d'une poudre ainsi

qu'a en déterminer les différentes phases cristallines figure (1).
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Figure (1) : Diffractogramme de BigsBao2FeO3
En fait, ce diffractogramme de rayons X (diagramme de diffraction) est obtenu a partir des
données collectées par un détecteur. Pour chaque échantillon microcristallin, les interférences

constructives sont observées sous forme de pics de diffraction.
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Une phase cristalline donnée génere des pics de diffraction toujours dans les mémes directions,
constituant une véritable signature qui permet son identification [21].

Les pics de diffraction peuvent ensuite étre identifiés en les comparant avec les fiches des
composeés reférencés dans la base de données, sous forme de PDF “Powder Diffraction File ™
anciennement, Join Committee for Powder Diffraction Standards (JCPDS). Ces fiches listent pour
chaque phase la distance inter-réticulaire (calculée a partir de la position 260 par la loi de Bragg) et

I’intensité relative de chaque pic par rapport au pic le plus intense.

1. 2. Appareillage

Un diffractometre de Rayons X est principalement constitué de quatre éléments : Un tube
a rayons X, un porte-échantillon, un détecteur CCD et un Goniométre. Le systeme mécanique d'un
diffractomeétre de rayons X est congu pour que I'échantillon tourne dans le trajet du faisceau de
rayons X collimaté selon un angle, alors que le détecteur de rayons X est lui monté sur un bras

pour collecter les rayons X diffractés, soit en tournant avec un angle de 26 figure (2) [22].

Cercle
goniométrique

Echantillon

Ampli

incident N Enregistreur

e k 4 ~
\ 20~

20 Pics de diffraction

Figure (2) : Schéma du fonctionnement d’un diffractométre pour poudre
Les rayons X incidents sont diffractés par 1’échantillon et récoltés par le détecteur de

photons X, ce détecteur compte le nombre de photons recus en fonction de 1’angle 20 formé entre

le détecteur et le faisceau de rayons X incident. On obtient ainsi des diagrammes de diffraction
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nous donnant I’intensité de photons diffractés (nombre coups) en fonction de 26 [23]. Différentes
phases cristallines produisent des figures de diffraction différentes.

L'identification de phase peut étre effectuée en comparant les figures de diffraction des
rayons X obtenues a partir d’échantillons inconnus aux figures des bases de données de référence.

La base de données des composes la plus compléte est gérée par I'lCDD (International
Center of Diffraction Data, Centre international de données de diffraction). Les forces relatives
des figures de différentes phases dans un mélange composé de plusieurs phases sont utilisées pour
déterminer la composition complete d'un échantillon.

Notant que, les diagrammes de DRX de notre échantillon ont été enregistrés sur un
diffractomeétre automatique de 1’université Mentouri de Constantine 1. Les radiations utilisées sont

celles d’une anticathode de cuivre Kal de longueur d’onde A =1,54053°A.

2. Analyse thermogravimetrique (ATG)

L’analyse thermogravimétrique (ATG) ou thermogravimétrie est une technique d'analyse
thermique qui consiste en la mesure de la variation de masse d'un échantillon en fonction du temps,
pour une température ou un profil de température donné [24].

Elle a pour objectif la caractérisation des matériaux par mesure directe de leur masse en
fonction de la température et (ou) du temps. Elle peut étre appliquée a tout type d’échantillon qui
subit une variation de masse au cours du temps sous 1’effet de la température dans une atmosphere

donnée, pour un profil de température donné [25].

2. 1. Appareillage

L’appareil se compose typiquement d'une enceinte étanche permettant de maitriser
I'atmosphere de I'échantillon, d'un four permettant de gérer la température, d'un module de pesée
(microbalance), d'un thermocouple pour mesurer la température et d'un ordinateur permettant de
piloter I'ensemble et d'enregistrer les données, figure (3). De plus, I'appareil dispose d'un systéeme
de refroidissement, habituellement a circulation d'eau, afin de limiter les parties chaudes [26]. Les

mesures s'effectuent a 1'aide d’une thermo-balance qui comporte trois parties fondamentales :

> La balance pour la pesée.

> Le four pour gérer la température.
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» Le dispositif d'enregistrement.

Figure (3) : Appareil d’analyse thermogravimétrique (ATG)

2. 2. Fonctionnement

Dans l'analyse thermogravimétrique (ATG), un échantillon est continuellement pesé
pendant le chauffage, lorsqu'une atmosphere de gaz inerte passe dessus. De nombreux solides
subissent des réactions qui dégagent des sous-produits gazeux. En ATG, ces sous-produits gazeux
sont éliminés et les modifications de la masse restante de 1’échantillon sont enregistrées. Trois

variantes sont couramment utilisées :

- L’ATG dynamique : La température continue a augmenter avec le temps et la mesure de la

masse est enregistrée. Cela permet une identification simultanée de la quantité de gaz éliminée et

de la température a laquelle elle se produit.
- L’ATG statique : La température est maintenue constante lorsque la masse est mesurée. Cela

peut étre utilisé pour obtenir plus d’informations sur une décomposition qui se produit a une

certaine température ou pour étudier la capacité d’un matériau a résister a une température donnée.
- L’ATG quasistatique : L'échantillon est chauffé a plusieurs intervalles de température et

maintenu a ces intervalles pendant un certain temps, souvent jusqu'a ce que la masse se stabilise.
C'est idéal pour étudier les substances connues pour se décomposer de différentes maniéres a

différentes températures et mieux caractériser la maniére dont elles se décomposent.
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Si I'atmosphere réactive utilisée est corrosive, on peut ajouter une « sur-enceinte », en
géneral en silice, afin de réduire encore le risque de reflux de I'atmosphére réactive dans le module

de pesée.

2. 3. Principe

La figure (4) résume le principe de I’analyse thermogravimétrique.

Poutre

[ ]

Contrepoids

11 - )
«—— Entrée
—
Gaz
protecteur
=
(1]
o
I
Echantillon |
—> Sortie
gaz

Thermocouple

Figure (4) : Principe de ’analyse thermogravimétrique (ATG)

3. Analyse de spectroscopie Raman

Les spectres Raman de nos échantillons ont été enregistrés a des températures variables a
I’aide du spectrométre Raman HR800, du laboratoire des matériaux ferroélectriques (LMF) de
I’Université de SFAX (Tunisie).

Dans son montage, le faisceau du laser Hélium polarisé de longueur d’onde A = 632,8 Inm
(rouge) est focalisé sur 1’échantillon grace a un microscope. La lumiere diffusée est collectée par
le méme objectif (il s'agit donc d'une rétrodiffusion) puis transmise a travers la lame séparatrice
du microscope vers l'entrée du spectrométre, Ce spectrométre (HR800) posséde un filtre Notch
(50cm™).
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Pour la dispersion de lumiére retrodiffusée, nous avons utilisé le réseau plan de 600
traits/mm. La détection du signal est assurée par un Capteur CCD (Charged Coupled Device),
Dispositif a transfert de charges. La lumiére diffusée sortant de la fente de sortie du spectrometre
est recue par un photomultiplicateur. L enregistrement est réalisé dans le domaine des nombres
d‘onde compris entre 50 et 1500 cm™.

Une description détaillée du spectrometre Raman HR800 figure (4) est donnée dans le

chapitre | de ce mémoire.

Figure (5) : Spectrométre Raman HR800
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Chapitre 11 : Elaboration et caractérisation de la phase Bio.sBao2FeOs
I ——

I1. 1. Introduction

Dans notre démarche de détermination de nouvelles céramiques, une nouvelle phase a été
mise en évidence. Il s’agit de la céramique ferroélectrique (BiogBao2FeQOz3). Cette phase a été
préparé par le procédé conventionnel de la réaction a I'état solide, la méthode la plus
communément utilisée pour préparer les céramiques. L’objectif de notre travail a été atteint , les
analyses : De diffraction des rayons X, thermogravimetrique et de Raman ont éte effectuées et

rapportées dans ce chapitre.

I1. 2. Processus de développement de nos échantillons

I1. 2. a. Pesée et mélangeage

Au cours de cette opération, nous avons préparé une répartition uniforme des précurseurs.
Ensuite, nous avons procéde a la vérification de nos produits de départ par rapport aux fichiers de
diffraction de poudre en utilisant le fichier PDF (POWDER DIFFRACTION FILE). Les produits
sont ensuite justifiés par la méthode de 1’expert high score basée sur la comparaison des spectres
de diffraction des rayons X avec leurs fichiers ASTM (American Society For Testing and
Materials) en utilisant la base des données PDF - 2003. Il en est de méme pour leurs spectres de
Raman et leurs propriétés physico-chimiques. Les résultats obtenus sont comme suit.

0,
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Figure (I1. 1) : Spectre de DRX et fichier (JCPDS-1CDD) de I’oxyde de fer (Fe203)
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Figure (11. 2) : Spectre de Raman de ’oxyde de fer (Fe203)

Tableau (I1. 1) : Propriétés physico-chimiques de I’oxyde de fer (Fe;O3)

L’Oxyde de fer (I1l) :
Formule brute : Fe,0O3

Forme : poudre rouge-brun
Masse molaire : 159,688g/mol

Densité : 5.24 g/cm®
Solubilité : dans I’eau, nulle
Point de fusion : 1 565 °C
Point d’ébullition : 1987°C
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+ L'oxyde de bismuth (I11) :
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Figure (I1. 3) : Spectre de DRX et fichier (JCPDS-1CDD) de I'oxyde de bismuth (111)
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Figure (I1. 4) : Spectre de Raman de I'oxyde de bismuth (111)
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Tableau (I1. 2): Propriétés physico-chimiques de I'oxyde de bismuth (111)

L 'oxyde de bismuth (111)

Formule brute : Bi,Os3,

Forme: poudre jaune
Densité : 8.9 g/cm?®

Masse molaire : 465.96 g/mol

Solubilité : insoluble dans ’eau
Point fusion : 817° C
Point d’éboulions : 1890 °C

++ Carbonate de baryum :

Position [°2Theta]

= __ N :00-005-0378
Pipan Wihanz gyn 00005053
Counts
BaCO3
30000 4
50-
20000 4 M
0 | |_| n llllu P T PR (P T
I T I I T T T
20 30 0 =0 D 0 0 a0
Poston F2Thetd
10000
M“\J“L—J SN
10 20 30 40 50 60 70 80

Figure (I1. 5) : Spectre de DRX et fichier (JCPDS-1CDD) du Carbonate de baryum
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Figure (I1. 6) : Spectre de Raman de Carbonate de baryum

Tableau (1. 2) : Propriétés physico-chimiques du Carbonate de baryum

Carbonate de baryum

Formule brute : BaCOs3

Forme : poudre blanche
Densité : 4.286 g/cm?®

Masse molaire : 197.34 g/mol

Solubilité : faible solubilité dans I'eau
Point de fusion : 811 °C
Point d’ébullition : 1450 1720 °C

Les poudres des oxydes de bismuth et de fer (Bi2Os et Fe203) ainsi que celle du carbonate
de baryum (BaCOg) sont pesées suivant les quantités steechiométriques prévues par 1’équation de
réaction. Ensuite, homogénéisée a I’aide d’un agitateur magnétique pendant six heures en présence

de 1’acétone.
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I1. 2. b. Etuvage

Cette étape consiste a sécher le mélange obtenu dans une étuve a une température de 80°C
pendant 2 heures afin d’évaporer 1’acétone.
I1. 2. c. Broyage

Pour obtenir une poudre homogeéne et afin d'assurer une répartition uniforme de tous les
produits, le mélange est ensuite broyé finement pendant 24 heures. Ce qui permet I’obtention d’une
distribution granulaire optimale trés étroite. Le broyage est ensuite repété plusieurs fois.
I1. 2. d. Pastillage

A l'aide d'un moule et d'une presse hydrostatique, la poudre broyée est ensuite compactée
sous forme de pastille. Pour éviter un relachement brutal des contraintes internes susceptibles de
provoquer la dégradation de la futur céramique, cette opération se résume en une montée contrélée

en pression jusqu'a 3,5 T/cm? et une descente de pression qui se fait lentement.

I1. 2. e. Calcination

Les pastilles obtenues sont ensuite soumises a un cycle de calcination thermique figure
(11.7) au cours duquel ils vont réagir et former la phase recherchée, par des phénomeénes de

diffusion en phase solide.

Ti*C)

2h (température désiré)

5 Cinnin

T ambiante

t (L)

Figure (11. 7) : Schéma du cycle de calcination

L’organigramme suivant résume le procédé d’élaboration de la céramique :
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Bi203+

Broyage

pour obt
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I1. 3 Analyses

L’intérét principal des caractérisations physicochimiques est de suivre I’évolution de la
phase au cours de la réaction avant et aprés calcination. Car, les propriétés structurales sont
fortement liées aux conditions de préparation. C’est pourquoi, le composeé élaboré a été examiné
avant et apres calcination par trois différentes analyses : L’analyse par diffraction des rayons X,
I’analyse thermogravimétrique (ATG) et I’analyse de spectroscopie Raman.

11. 3. 1. L’analyse thermogravimétrique (ATG)

Pour suivre le comportement thermique de notre échantillon, une analyse thermogravimétrique
a été effectuée. La courbe d’analyse thermogravimétrique indique principalement quatre étapes de
perte de masse de 96,89% allant jusqu’a 850°C figure (11. 8).

100

% weight

300 400 S00 600 700 800
T°C
Figure (11. 8): Thermogramme ATG de la phase (BiogBao2FeO3)
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Durant les trois premiéres étapes, I’absence du carbonate a été observé. Cette absence, est
expliquée par la décomposition du carbonate de baryum selon le phénoméne de la réaction
suivante:

2

BaCO; — BaO + CO2

Tandis que, la derniére étape représente une perte de masse a la température T = 800°C.
Cette perte de 96,89% est attribuée a la formation de la phase (Bio.sBao.2FeO3).
I1. 3.2. L analyse par diffraction des rayons X

Dans une premiere étape, nous avons procédé a 1’identification par diffraction des rayons
X les pics caractéristiques des produits de base, en vue d’une comparaison avec ceux observés
pour le mélange a la température ambiante, figure (11. 9). Cette analyse nous a permis de déterminer
les composants principaux présents dans le mélange.

Counts
bbfo 3
A BnOs
5o,
O : FerOs
O
il
¢
10000
ﬁlﬁ!
A
- %
G sk .05
A Ao A R Qo A
Aa Mbﬁ I
0FIIIIIlllll]'l‘||||T||I|l||r~llJlll'|llllliillIllllTllerlllliTlllll
10 20 30 60 70 80

Position [°2Theta]

Figure (11 .9) : Spectre de DRX de la phase (BiosBao2FeO3) a la température ambiante
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Une étude comparative a été menée en faisant varier les températures de calcination. On
observe alors deux comportements distincts. D’une part, on note une diminution progressive de
I’intensité de certains pics caractéristiques sur les diagrammes de diffraction des rayons X. D’autre
part, on constate la disparition compléte de ces pics et ’apparition de formation d’une phase
cristalline différente.

Cette évolution des phases cristallines en fonction de la température de traitement
thermique traduit les transformations structurales subies par les composants du mélange initial,
figure (1. 10).
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I1. 3. 3. L analyse par spectroscopie Raman

Pour déterminer les informations sur les niveaux énergétiques de rotation et de vibration

des molécules de notre échantillon, ce dernier a été également caractérisé par spectroscopie

Raman. figure (I1. 11).

Intens ity{ a,u)

S00 1200

200°C .
710°C -
1330 -
L N |
[ 96 540°C 13‘?” R
(§° 116 2 _
| %, 228 41 / .
LAY gi 78 PO T

i AN 1072 AN\
%5 . _ : ] .
- — 1 u —
¢ - 130°C B
N 221123? 417 _
i 1 Fl A 478 11 1072 ]
5 . 3:-5“:: T
" 241 .
Sy 2,94 s 1072 ]
e _I. JL_fr\- E‘:'Ii-\_ \M_‘—-'-

) 200 ) 300 ] 1200 )

Raman shift{cm™)

Figure (I1. 11) : Spectres Raman de (Bio.sBao.2FeO3)
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Les modes de vibrations caractéristiques du groupe COz dans le carbonate de baryum présente :
> Une bande observée a 1330 cm, attribuée a la déformation asymétrique des liaisons entre
I'atome de carbone et les atomes d'oxygéne.

> Une bande observée a 1086 cm™, attribuée a la déformation symétrique des liaisons entre
I'atome de carbone et les atomes d'oxygéne.

> Une bande observée a 611cm™ indique la vibration de déformation des liaisons C-O.

Le traitement thermique des échantillons a permis de diminuer I’intensité des pics de carbonates,
qui ont complétement disparu a 800°C. Ce résultat est en accord avec ceux obtenus par I’analyse
(ATG).

Un mélange de phase composé de BiO, BaO et FeO, observé par la (DRX) pour les échantillons
calcinés a 300°C et a 390°C, figure (Il. 12) est confirmé par ’analyse (SLR) par les pics localisés
de 200 4 500 cm™.

R 248
221287 417

| [ h 1 478 611 1072 .

i i i

- 300"
R 241 G

3

L 2211294 443

L

485 611 1072

}
S ..

200 800 12040

Figure (I1. 12) : Spectres Raman de la phase (BiosBao2Fe203) a T = 300°C et T = 390°C
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Le tableau (11.4) regroupe les différentes bandes observées avec leurs attributions possibles

Tableau (I1. 4): Modes Raman de Bi203, Fe;O3 et de BaO

Alg (vibration symétrique) [18]
Eg (vibration antisymétrique)
Vibration symétrique (métal-
oxygene)

Eg (associé aux vibrations [18]
d’oxygene dans Bi203)

Blg

Vibration de d’élongation [18]

Pour I’échantillon calcinés a 540°C un mélange de phase composé de BiosBao2Fe2O3 et
FeO, BiO BaO est observé figure (11, 13).

Figure (I1. 13) : Spectre Raman de la phase (BiosBao2Fe;03) a T = 540°C

On note que la présence de la phase Bio.sBao2Fe2Osest identifiées par les bandes de
vibration localisées de 50 a 600 cm™.
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Les bandes de faible intensité de 241, 294 et de 478 cm™ peuvent étre attribuées a la

présence de FeO, BaO, BiO qui n’ont pas encore réagie.

Les spectres Raman pour I’échantillon calciné a 710 et a 800°C sont préesents sur la
figure (11. 14).

800 1200
12600 . . . . —
8400 800°C _
_ 4200 -
3
) 0 -
% 1 i 1 |
S onn [10216 r '
E 2001 g 313 4'|52 T10°C ]
S| |2, f 41} 7
0 M’ “ UL 1330 -
1600 | %2 I —
Raman shift {em™)

Figure (11. 14): Spectres Raman de la phase (Bio.sBao2Fe203) a T = 710° C et a 800°C

La formation de la phase dans les échantillons calcinés a 710 et a 800°C est confirmée dans
la région spectrale (50-1500 cm™) avec I’augmentation des intensités des pics caractéristiques de
la phase. A des températures plus élevées, la distribution des énergies des états quantiques devient
plus large en raison de I'agitation thermique. Cela peut conduire a des élargissements des pics

Raman. Les résultats Raman sont en tres bon accord avec ceux de la littérature, tableau (I1. 5).
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Tableau (11. 5): Modes Raman de BiogBao2Fe:0s a T = 710° C et 800°C.

Hlinka et Graphe 800°C  Graphe 710°C
al.[27

74 66 67
8L 82 =
13 I &
149 L -
175 : :
178 182 =
223 208 —
229 : .
240 : :
242 : =
265 : .
276 : '
278 219 —
310 313 -
346 : .
351 : '
368 : -
374 : '
430 410 —
441 = -
468 477 —
502 : :
523 529 —
557 : o
591 : :
616 o

D’apres le tableau on peut distinguer trois types de vibration :

>

Vibration de réseau : Modes actifs en Raman autour de 183 cm™, 223 cm™ et 282 cm
correspondant a des vibrations du réseau cristallin impliquant les atomes de bismuth et de
fer.
Vibrations des groupements FeQs.
- Modes aux alentours de 311 cm™ et 470 cm, attribués aux vibrations de
déformation des octaédres FeOe.
- Mode vers 613 cm™, correspondant a I'étirement symétrique des liaisons Fe-O dans
les octaédres.
Vibrations des groupements BiOs .
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- Mode vers 83 cm™, associé aux vibrations de translation des octaédres BiOs.

- Modes vers 138 cm™ et 151 cm, correspondant aux vibrations de déformation des
octaédres BiOe.

- Mode vers 446 cm™, attribué a I'étirement symétrique des liaisons Bi-O

I1. 4. Conclusion

En conclusion, nous pouvons dire que la méethode utilisée pour 1’élaboration de la phase
ceramique ferroélectrique de formule générale (BiogBao2FeOs) a été tres concluante. Pour
confirmer le résultat obtenu, il nous a apparait nécessaire de fonder sur les grands traits
caractéristiques de cette phase en appliquant la technique de diffraction des rayons X. Pour suivre
le comportement thermique, nous avons effectuée une analyse thermogravimetrique. Et pour

accomplir le travail, nous avons confirmé notre résultat par la technique de spectroscopie Raman.
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Conclusion générale

Conclusion générale et perspectives

Au terme de ce memoire consacré a un travail de bibliographie, de synthese et de
caractérisation dans le cadre d’une thématique qui inspire la mise au point de nouvelles phases
ceramiques, nous pouvons rappeler les principaux résultats :

Dans un premier chapitre appelé « Revue bibliographique sur la spectroscopie Raman »,
nous avons préparé une entrée générale comme un point de départ a notre manuscrit.

En préambule, nous avons présenté un tres bref survol de la littérature sur les différentes
analyses effectuées au cours de ce travail.

Cependant, dans le chapitre qui suit sont abordés les résultats expérimentaux obtenus. Il
s’agit des différentes analyses qui ont permis d’apporter des précisions sur la nouvelle phase
ceramique ferroélectrique (Bio,sBao2FeOs) elaborée.

Bien que restant préliminaire et incompléte, cette étude a conduit & un certain nombre de
résultats non négligeables. Elle nous a permis de tirer un certain nombre de conclusions
intéressantes sur le plan chimique.

Ces derniéres, ouvrent des perspectives et modifient I’approche que 1’on pourrait avoir du
mécanisme de la réaction dans ce type de composés et laissent présager des applications
prometteuses. Par ailleurs, les propriétés physicochimiques pourront servir de base a d’autres
études fondamentales.

Ainsi, au cours de ce travail, nous avons cherché a franchir le chemin qui sépare la
recherche fondamentale de 1’application, en espérant de percer sur la mise au point de ce type de
composés. Notamment, dans le domaine industriel. Ce qui n’a pas été possible, en raison du cours

temps de travail.
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Résumé

Ce mémoire s’inscrit dans le cadre de fin d’études, dans le but d’obtenir le titre de Diplome de
Master II en chimie des matériaux au sein de I’Université 20 Aout 1955, Skikda.

Le manuscrit de ce mémoire est divise en deux parties, un préambule et une conclusion
génerale. 1l a pour objet d’une part, 1’élaboration d’une nouvelle phase céramique et d’autre part,
sa caractérisation par différentes analyses.

Dans la premiere partie de ce manuscrit, nous avons présenté une revue bibliographique sur la
I’analyse de spectrographie Raman.

En préambule, nous avons donné un bref rappel sur les analyses : de diffraction des rayons X,
de thermogravimétrie et de spectroscopie Raman.

La deuxieme partie a été consacrée a I’élaboration et a la caractérisation de la nouvelle phase

ceramique ferroélectrique (Bio,gBao2Fe0s).

Mots clé : Céramique, Ferroélectrique, Rayons X, Raman, Thermogravimétrie.



Abstract

This dissertation is part of the final year of studies for a Master 1l degree in materials
chemistry at the Université 20 Aout 1955, Skikda.

The manuscript of this thesis is divided into two parts, a preamble and a general conclusion.
Firstly, the development of a new ceramic phase and secondly, its characterization by various
analyses.

In the first part of this manuscript, we presented a literature review on Raman
spectrographic analysis.

As a preamble, we gave a brief review of analyses: X-ray diffraction, thermogravimetry
and Raman spectroscopy.

The second part was devoted to the development and characterization of the new

ferroelectric ceramic phase (Bi0.8Ba0.2Fe03).

Key words: Ceramic, Ferroelectric, X-ray, Raman, Thermogravimetry.
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