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Introduction générale 

Parmi les domaines de recherche d’actualité la technologie des couches minces avec ces 

plusieurs applications industrielles comme la protection cotre la corrosion ; la 

microélectronique ; les semi-conducteurs ; les cellules solaires ; applications optiques et 

décoratifs.    

Les conditions opératoires de déposition, tel que la vitesse de déposition, la pression, et la 

température des substrats, peuvent entrainer des  effets remarquables dans la microstructure et 

l’état morphologique, et par conséquent dans les propriétés physiques et surtout structurales 

des couches minces obtenues :   les grandes vitesses et les hautes pressions peuvent donner 

des structures ouvertes avec faibles joints des grains.  

Ce travail a pour objet d’élaborer et de caractériser des couches minces d’oxyde de titane par 

voie sol-gel. Avec l’analyser des propriétés structurales, morphologiques et optiques de ces 

couches minces. 

Les couches minces ont été obtenues avec la méthode dip-coating à une  vitesse de tirage 

variable de 0,6 et 10 cm · s-1 . Deux séries des échantillons ont été préparées avec 4 et 6 

couches qui sont recuits  dans un intervalle de température compris entre 300°C et 450°C. Les 

analyses confirment l’influence de nombre des couches déposées et la température de recuit 

sur les propriétés structurales, morphologiques et optiques des  échantillons. 

   L’étude est répartie en quatre chapitres qui s’organisent comme suit 

              Le premier chapitre  concerne l’étude structural du dioxyde de titane et à 

l’identification  de ces propriétés physique et atomique et électrique ….. 

              Le deuxième chapitre présente  les techniques d’analyses utilisées dans la 

caractérisation des échantillons 

1 -  Le microscopie optique (MO) avec une comparaison avec le microscope électronique à 

balayage (MEB), utilisé dans l’étude morphologique. 

2-      Diffraction des RX pour l’étude structurale (DRX). 

3-      La spectroscopie d’absorbation d’IR. 
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4- Pour l’étude des propriétés optiques on a utilisé  la spectroscopie UV VIS. 

5- Pour les propriétés électriques, nous avons utilisé la technique de quatre points. 

             Le troisième chapitre : concernant la partie pratique : préparation des échantillons ; 

les traitements thermiques.  

             Le quatrième chapitre : s’intéresse à la discussion et l’analyse des résultats obtenus.  



 

 

   

 

 

Chapitre I 
l’oxyde de titane 
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I .1 Introduction  : Ce chapitre est réservé pour  la définition et  de l’oxyde de titane ainsi 

que leurs propriétés structurale et physique avec quelques caractéristiques atomiques, 

optiques et électriques. Le chapitre donne aussi une idée sur les domaines d’applications de  

l’oxyde de titane. 

 

I.2. L’oxyde de titane (TiO2) : 

Parmi les produits non toxiques les plus utilisés dans le monde, l’oxyde de titane avec 

un volume de vente annuel supérieur à 3,5 millions de tonnes et une consommation mondiale 

augmentant d’environ 2% par an ; il  est le pigment blanc le plus utilisé qui remplace le blanc 

de plomb. Il est obtenu à partir du minerai du titane. A cause de leur intérêt industriel dans la 

technologie moderne ; ses propriété  exceptionnelles et différentes applications classiques 

comme la peinture,  la production du plastique et du papier, 95% de la quantité de minerai 

extraite est utilisée pour la production du pigment et seulement 5% pour la préparation du 

métal. Les principaux producteurs sont le Canada, la Norvège l’Australie et l’Afrique du Sud. 

  

I.2.1. Propriétés structurales :  

I.2.1.1. La structure anatase :  

Le rutile et le brookite aussi bien que l'anatase ont des structures différentes. L’anatase 

est stable jusqu’a environs 800 °C, puis il se transformera automatiquement en rutile [12]. 

Plusieurs propriétés sont identiques pour l’anatase et  le rutile tel que la dureté et la densité 

[13].  

L’anatase se cristallise sous la structure tétraédrique allongée avec des octaèdres 

d’oxygène irrégulier, mais les distances moyennes Ti–O (1,917 Å) sont sensiblement égales 

aux autres côtés et à celles du rutile. Cette structure est stable à des températures plus basses 

contrairement aux celles de la formation du rutile et du brookite.  

La phase anatase et largement  utilisée pour  sa compatibilité avec les azurants 

optiques. Ils sont également moins abrasifs que les rutiles. 

Suivant notre recherche bibliographique cette phase a été peu étudiée, qui ne reflète 

pas leur intérêt dans des domaines intéressants tels que la photocatalyse et la technologie des 

cellules solaires. Parmi les travaux récents, des monocristaux d’anatase ont été synthétisés, et 

leurs analyses ont montrées des propriétés électriques complètement différentes de celles du 

rutile. Ces observations sont en accord avec l’étude des propriétés électroniques et optiques 

des films minces d’anatase [14]. 
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Fig. 1 : La structure cristalline de l’anatase. 

I.2.1.2. La structure brookite :  

La phase de la brookite est orthorhombique  d’une structure plus complexe, cependant 

les distances Ti–O soient similaires aux celles des autres structures. La brookite montre une 

stabilité  à des températures plus basses que celles du rutile. A température élevée, environ 

800 °C, la brookite se transforme en rutile. La brookit et le rutile montrent presque les mêmes 

propriétés , telles que : la couleur, la dureté et la densité ; jusqu’au l’année 2002, cette phase 

n’est pas largement  étudiée [15].   

 

 

 

Fig. 2 : La structure cristalline de la brookite. 

 

 

 

 

 I.2.1.3. La structure rutile :  
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La structure  la plus stable du dioxyde de titane est le rutile, qu’il se produit à haute 

température. Il est synthétisé et commercialisé depuis 1941. Il a un réseau tétraédrique de 

cations, des octaèdres d’oxygène entourent les cations. L’octaèdre TiO6 partage une arrête 

commune le long de l’axe [001] et un sommet commun avec un autre octaèdre adjacent. Bien 

que le rutile soit un isolant, par l’ajout de petites quantités de Ti3+, sa conductivité électrique 

peut être induite via des interactions cation–cation ou Ti3+ - anion - Ti4+.  

La distance inter–ionique moyenne dans le rutile est de 1,959 Ǻ pour la liaison Ti–O, et de 

2,96 Ǻ et 3,57 Ǻ pour les liaisons Ti–Ti. Cette phase présente des activités photovoltaïque et 

photo–catalytique intéressantes [16]. 

  

 

                                   Fig. 3 : La structure cristalline du rutile.   

I.2.2. Généralités sur les caractérisations de TiO2 

         I.2.2.1. Caractérisation atomiques :  

            Tableau1: Paramètres cristallins des différentes structures de TiO2 [23]. 

 

Elément Rayon atomique (nm) 

O 0.066 (covalent) 

Ti 0.146 (métallique) 

 

Elément  Rayon ionique (nm) 

O (-2) 0.14 

Ti (+4) 0.064 

 

I.2.2.2. caractérisation physiques des différentes structures de TiO2 : 
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 Les paramètres physiques des différentes structures de l’oxyde de titane :  

Tableau 2 : Caractéristiques des différentes structures de TiO2 [17]    

propriétés  Anatase  rutile  brook ite  

Taille moyenne de cristal  0.14 à 0.17 µm  0.17 à 0.24 µm  /  

Colleur  bleu  Bleu à crème  Brun foncé au noir 

verdâtre  

La masse volumique (g.cm-3)  3.84  4.26  4.17  

La masse moléculaire relative  79.9  79.9  79.9  

dureté (échelles de mohs)  5.5 à 6.0  5.5 à 6.5  5.5 à 6.0  

La liaison Ti- O(Å)  1.917  1.959  1.9  

La liaison Ti- Ti(Å)  /  2.96  /  

La structure  quadratique  quadratique  Orthorhombique  

Les paramètres de maille (Å)  a =b = 3.784  

C = 9.514  

a = b = 4.549  

C = 2.959  

a = 9.184  

b = 5.447  

C = 5.145  

Densité volumique   

(Kg/m3)                                                   

3830 4240 4170 

I .2.2.3.Caractérisation thermiques [18] : 

 Tableau 3 : Différents paramètres thermiques. 

 

Les  structures Point de fusion 

(°C) 

Point d'ébullition 

(à la pression pO2 

101.325 KPa) 

Capacité 

calorifique 

standard C 0p , 

298.15 J/ (mol °C) 

Rutile 1870 2927 55,06 

Anatase           _           _ 55,52 

 

 

 

I.2.2.4.Caractéristiques optiques [18] :  

      Tableau 4 : Indice de réfraction. 
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 ng  nm np 

TiO 2 (rutile)  2.9467 - 2.6506 

TiO 2 (anatase)  2.5688 - 2.6584 

TiO 2 (brookite)  2.8090 - 2.6770 

 

I .2.2.5.Caractéristiques électriques [18] : 

      Tableau 5 : Constante diélectrique : 

     

 Fréquence (Hz) Température (K) Constante 

diélectrique 

Rutile, perpendiculaire 

à 

l’axe optique 

         108        290-295         86 

Rutile, parallèle à l’axe 

optique 
-       290-295         170 

Rutile, perpendiculaire 

à 

l’axe c 

           104            298          160 

Rutile, le long de l’axe 

c  

 

           107           303          100 

 

. 

• Résistivité volumique à 25 °C (Ohm Cm): 

               1013
 -1018 

     I.2.3.Applications du dioxyde de titane : 

                 les cellules solaires 

                 l’optique 

                 photo catalytique de TiO2 

                 Traitement d’eaux 
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II. 1-Introduction   

 Plusieurs méthodes d’analyse ont été utilisés pour l’analyse des couches minces Pour l’étude 

structurale on a utilisé la diffraction des rayons x DRX . L’analyse morphologique des 

échantillons traitées et non traitées a été effectué avec le microscope optique MO  suivi d’une 

comparaison entre le MO et le microscope électronique à balayage MEB ; l’étude structurale 

a été renforcé par l’analyse avec infrarouge IR.  Les caractéristiques optiques a été étudié avec 

l’analyse ultraviolet.  Quelques notions ont été données pour   la détermination des 

caractéristiques électriques. 

II.2 -  Caractérisation structurale : 

     II.2.1 - La structure morphologie : 

        II.2.1.1- Le microscope électronique à balayage : 

Le microscope électronique à balayage  (MEB) est un appareil d’analyse ; pouvant fournir 

rapidement des informations sur la morphologie et la composition chimique d’un objet solide 

[11] Le principe du MEB a été proposé par KNOLL dés 1935 , Alors que ce dernier se 

développa très rapidement et devint opérationnel vers 1939, grandissement pouvant varier de 

quelques unités à 50000 ou 100000 [32].   Son utilisation est courante en biologie, chimie, 

métallurgie, médecine et géologie [11].  

 

 

Figure 4 : cette image de MEB (université Constantine). 

 

II.2.1.1.1- Principe de MEB : 

  1) Des électrons produits par l'émission thermique d’un filament chauffant, en tungstène ; 

puis les électrons seront accélérés sous l’effet  d’une haute tension allant jusqu'à  40KV  



Chapitre II                                                         Techniques utilisées 

 

 
11 

  2) Les électrons traversent le canal du vide du microscope et est focalisé par un ensemble 

des lentilles électromagnétiques pour  contrôler la direction des électrons  

   3) les trous sur la longueur du canal pour bute de contrôler la largeur de faisceau des 

électrons  

 4)  à l'intérieur de la chambre de MEB sous vide les électrons vont subi des collisions avec  la 

surface de l'échantillon conduisant a l’Emission des électrons secondaires  

       Et  des électrons rétrodiffusés  

Et ce afin de donner une image de la surface d'un trois dimension 

Et aussi les rayons X, qui ont un rôle important dans l’analyse qualitatif et quantitatif 

5) chaque signal sera  détecté par  un détecteur qui sera analysé et traité, et l’apparence de 

l'image pour les deux signaux (électrons secondaires et de diffusion des électrons) ou d'une  

spectrale avec les rayons x. [24] 

 

 
 

 

émission é,s  

 

émission é t emission RX 

caractéristique  

Figure 5 : mécanismes d’émission des électrons secondaires, des électrons rétrodiffusées et 

les rayons x. 



Chapitre II                                                         Techniques utilisées

 

 

Figure 6 : schéma du microscope électronique à balayage

Figure 7: différentes émissions et particules produites par l'interaction du f

Avec la surface de l'échantillon [2]. 

 

 

 

II.2.1.2- Microscopie optique

 L’évolution des couleurs des échantillons avec les traitements thermiques et le
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: schéma du microscope électronique à balayage [11]. 

 

différentes émissions et particules produites par l'interaction du f

Avec la surface de l'échantillon [2].  

Microscopie optique : 

L’évolution des couleurs des échantillons avec les traitements thermiques et le

Chapitre II                                                         Techniques utilisées 

 

différentes émissions et particules produites par l'interaction du faisceau d'électron 

L’évolution des couleurs des échantillons avec les traitements thermiques et le 
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nombre des couches déposés a été suivie à l’aide d’un microscope optique de type ZEIzz  et 

grandissement 1500fois, relié à un micro-ordinateur sur lequel s’affichent les micrographies 

(faites à l’aide d’un appareil numérique). 

 

 

                                   Figure 8 : chauma microscope optique. 

 

II.2.2-Diffraction des RX : 

 Les rayons X c’est parmi les découvertes du scientifique allemand William Roentgen  en 

1895 [25],  qui a  obtenu le prix Nobel en 1913 à la suite de cette découverte [26]La nature 

ondulatoire du RX a été confirmé   en 1913 avec les expériences de diffraction de Von Laue 

[27]. Après des travaux confirment que les RX sont des ondes(10(-9) et 10(-

11))m…...transversales et électromagnétiques[3].  
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Figure. 9 : diffractomètre de type (SEIFERT type XRD 3003TT) 

 

 

 

 

Figure 10: schéma d’un tube à rayons X [21]. 

 

II.2.2.1- Le principe de diffraction des rayons x et la loi de Bragge : 
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           Cette technique consiste à placer l’échantillon à étudier dans un faisceau de RX

Quand un faisceau de rayons x de longueur  d’onde

cristal (qui contient un ensemble de plans (hkl) dont l’interdistance dit d

 

 Figure11 : Famille de plans cristallins en condition de Bragg.

            La diffraction du faisceau de rayons x se réali

des plans (hkl) satisfait la loi de Bragge

λ  : la longueur d’onde rayonnement incident.

θ  : Angle de Bragge. 

 n   : ordre de la diffraction.  

dhkl : Distance inter réticulaire.

La diffraction conduit à la réflexion du faisceau de rayonnement. (Selon des directions 

distinctes). La méthode très récente permet la mesure précise de l’intensité du rayonnement. 

Dans cette méthode, le faisceau diffracté est reçu par le détecteur placé correctement dans le 

Figure 12 :
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Cette technique consiste à placer l’échantillon à étudier dans un faisceau de RX

faisceau de rayons x de longueur  d’ondeλ , frappe sous un angle

cristal (qui contient un ensemble de plans (hkl) dont l’interdistance dit d

Famille de plans cristallins en condition de Bragg. 

La diffraction du faisceau de rayons x se réalise si l’interaction des R

des plans (hkl) satisfait la loi de Bragge :  

2dhkl sinθ  =  nλ  

la longueur d’onde rayonnement incident. 

n   : ordre de la diffraction.   

dhkl : Distance inter réticulaire. 

La diffraction conduit à la réflexion du faisceau de rayonnement. (Selon des directions 

distinctes). La méthode très récente permet la mesure précise de l’intensité du rayonnement. 

ette méthode, le faisceau diffracté est reçu par le détecteur placé correctement dans le 

diffractométre 2θ , (figure 13). 

Figure 12 : Schéma d’un diffractomètre à compteur.
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Cette technique consiste à placer l’échantillon à étudier dans un faisceau de RX 

, frappe sous un angleθ , la surface d’un 

cristal (qui contient un ensemble de plans (hkl) dont l’interdistance dit dhkl) cette  figure  

 

se si l’interaction des RX avec les atomes 

La diffraction conduit à la réflexion du faisceau de rayonnement. (Selon des directions 

distinctes). La méthode très récente permet la mesure précise de l’intensité du rayonnement. 

ette méthode, le faisceau diffracté est reçu par le détecteur placé correctement dans le 

 

Schéma d’un diffractomètre à compteur. 
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Après amplification et intégration le signal du détecteur est enregistre sur un écran qui affiche 

un spectre dit de diffraction  I(2θ ) formé des pics caractéristiques avec un spectre continu 

[11].  

 

Tableau 6 : utilisation de la diffraction des rayons x en métallurgie [11] . 

Position des pics de 

Diffraction θ  

- Nature des phases. 

- Composition d’un solide. 

- Transformation ordre désordre. 

- Diagrammes d’équilibre. 

Variation ∆ θ  de la position d’un 

pic 

- Contraintes  résiduelles. 

Intensité des pics de diffraction I - Analyse qualitative et quantitative de phases. 

Variation ∆ I d’intensité d’un pic. - Textures cristallographique. 

- Mesures d’épaisseur. 

Forme d’un pic de diffraction - Taille de cristallite. 

- Micro- déformations.(taux d’écrouissage). 

 

 

    II.2.2.2- APPLICATIONS  [28] :  

- Identification de phases. 

- Réflexion ou transmission. 

- Analyses quantitatives. 

- Détermination des paramètres de maille. 

- Micro diffraction. 

II.2.3- Spectromètre  IR :  

Les radiations infrarouges de fréquence (nombres d’ondes) comprises entre 4000 et 400 cm-1  

sont absorbées par une molécule en tant  qu’une  énergie de vibration moléculaire.  

Ces absorbation sont quantifiées, la fréquence d’oscillation dépend des masses des atomes et 

de la force du lien  
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Figure 13 : Schéma d’une microscopie infra rouge 

 

II.2.3.1-Préparation des échantillons :   

       En solution dans des cellules  

                                        Pour les liquides et les solides  

                                       Requiert 0,1 – 10 ml d’une solution  

                                      Avantage : bonne résolution des bandes  

                                    Désavantage : interférence  du solvant  

  

, caractérisation et l’identification des molécules organiques. 

La spectrométrie IR est une méthode de caractérisation rapide et sensible de la plupart des 

molécules existantes. [29]    

 

II.3-  Caractérisation optique : 

II.3.1- La spectroscopie UV-visible : 

          Les domaines de la spectroscopie sont généralement distingués selon l'intervalle de 

longueur d'onde dans lequel les mesures sont faites. On peut distinguer les domaines: 

ultraviolet visible, infrarouge et micro-onde. Dans notre cas, nous avons utilisé un 

spectrophotomètre enregistreur à doubles faisceaux, dont le principe de fonctionnement est 

représenté sur la figure suivante  
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Figure 14 : Représentation schématique du spectrophotomètre. 

      Nous avons pu tracer des courbes représentant la variation de la transmittance en fonction 

de la longueur d'onde dans le domaine de l'UV-visible et dont la gamme spectrale (200-

2500nm). En exploitant ces courbes il est possible de calculer l'épaisseur des films, ainsi que 

des caractéristiques optiques : le seuil d'absorption optique, le coefficient d'absorption. [30] 

 

II.4- Caractérisation électrique : 

      II.4.1-technique quatre pointes : La méthode pour mesurer la résistivité électrique 

des couches appelée quatre pointes Figure (15). Le plus souvent, un courant alternatif I est 

envoyé dans la couche à partir des deux pointes extrêmes.. La différence de potentiel V est 

mesurée entre les deux pointes internes. Le rapport V / I donne la résistance électrique de la 

couche [38]    

 La résistivité ρ est la mesure de la capacité d’un film mince de conduire les porteurs 

déduire la résistivité de la mesure quatre pointes en connaissant l’épaisseur :  

                                             � � ��. D 

 La résistivité, dont l’unité de mesure est l'Ohm.cm (Ω. Cm) est une propriété volumique du 

matériau. DEH La résistivité ρ, définie comme l’inverse de la conductivité, par unité  Ω(-1) 

.cm(- 1)        � �1 ⁄ �   

Donc déduire la relation entre la conductivité et énergie d’activation   

  

� � �°��	

��
�  

�°  Conductivité à température ambiante  300K°. 
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K : constante de Boltzmann, 

 

figure15 : Méthode des quatre pointes [31].



 

 

Chapitre III             

  Méthode  de travail 
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III.1- introduction   

Cette chapitre explique la méthode de travail  pour la  préparation de solution et déposition 

des couche mince de TiO2 avec la méthode sol gel ( dip-coating ) et aussi traitements 

thermiques effectués.   

 

III .2-Préparation de solution de TiO2 : 

          La procédure de préparation comprend la dissolution de deux  moles de butanol 

(C4H9OH) en tant que solvant et de huit moles d'acide acétique (C2H4O2), puis deux moles 

d'eau distillée est ajoutée, ainsi que d'une mole : d'orthotitanate de tétrabutyle-(C4H9O)4Ti; 

cette solution est transparente, de couleur jaunâtre. Avant le dépôt  les substrats du verre sont 

soigneusement nettoyés puis plongées dans la solution et sont tirés vers le haut à une vitesse 

différente de trempage compris entre 0,6 et 10 cm · s-1. Après chaque immersion, ces couches 

minces sont séchées pendant 30 minutes à partir d'une source de lumière-500W (séchage à 

100 ° C à une distance de 40 cm). Pour atteint l’état cristalline les couches minces de TiO2 ont 

été recuits dans l'intervalle de température de 300 - 450° C pendant 2 h [6]. 

 

 

 III .3- Définition d'une couche mince:    

         Par principe, une couche mince d’un matériau donné est la matière déposée sur un 

support que l’on appelle substrat, l’une des dimensions (épaisseur) de ce dépôt a été fortement 

réduite. C’est cette quasi-bidimensionnalité qui donne la première caractéristique de la couche 

mince. Par conséquent l’effet des interfaces jouera un rôle non négligeable sur les propriétés 

physiques du matériau [2]. Le but de la couche mince est de donner des propriétés 

particulières à la surface de la pièce [4] .    

 

 

III .4-Technique de déposition de couche mince :  

Nous commençons par rappeler très brièvement quelques techniques permettant l’élaboration 

des couches minces métalliques. On distingue deux grandes catégories de méthodes 

d'élaboration de couches minces : 
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Technique de 
déposition de couche 

mince 

 Les méthode physique :sont en 
Général utilisées en recherche 
scientifique, telles que la 
pulvérisation ou l'évaporation. 

PVD : Cette technique 
consiste a chauffer sous vide 
le matériau que l’on vent 
déposé les atomes du matériau 
à évaporer  reçoivent de 
l’énergie calorifique, c’est- a-
dire que leur énergie 
vibratoire dépassé l’énergie 
de liaison et provoque 
l’élaboration. Le matériau 
évaporé est alors recueilli par 
condensation sur le substrat à 
recouvrir [31]. 

LASER : L’ablation laser  
consiste à focaliser un 
faisceau laser sur un 
matériau dans le but de le 
vaporiser  puis de condenser 
les particules ionisées sur un 
substrat chauffé ou non. Il est 
à noter que les particules 
ionisées ont une haute 
énergie cinétique[31].  

les méthodes chimiques :  
Sont également utilisées 
industriellement 

CVD : La technique CVD 
(Chemical Vapour 
Déposition) est une 
technique de plus en plus 
utilisée 
pour l’élaboration des 
couches minces. Le procédé 
consiste à faire réagir des 
réactifs gazeux  transportés 
en phase vapeur sur ou au 

SOL-GEL  :La méthode 
SOL-GEL est une méthode 
très utilisée dans l’industrie, 
elle attire de plus en plus, 
l'attention des chercheurs 
travaillant sur la préparation 
des verres, Le procédé sol–
gel est une méthode bien 
adaptée à la préparation de 
films minces (de quelques 
nanomètres à plusieurs 
centaines de nanomètres) 
[20]. 



Chapitre III                                                           Méthode de travail 

 
23 

   III .4.1-La méthode sol gel : Parmi les méthodes de dépôt de films sol–gel, seules trois 

méthodes permettent de réaliser des films d’épaisseur contrôlée. Les techniques utilisées sont 

le “spin–coating”, le “dip–coating” et le “meniscus–coating”. Cette dernière est moins connue 

et permet le dépôt de couches sur des substrats plats de taille industrielle.  

       Le principe de base du procédé sol-gel (correspondant à l’abréviation de « solution 

gélification ») est le suivant : Une solution à base de précurseurs en phase liquide, se 

transforme en un solide par un ensemble de réactions chimiques de type polymérisation à 

température ambiante. Le processus sol-gel comprend trois étapes : 

 

        1) Préparation de la solution de déposition. 

 

       2) Formation des couches minces par la méthode de trempage ou bien par la 

méthode de tournette. 

        3) Traitement thermique. [20]  

  

III .4.1.1-  Spin coating :  

Cette méthode consiste à déposer par centrifugation une solution déposée en excès sur un 

substrat. Elle a l’avantage d’être facilement mise en œuvre, pour des investissements 

modérés. Elle donne d’excellents résultats sur les substrats plans dont les dimensions sont de 

l’ordre du cm2 mais la porosité des couches obtenues est considérablement plus élevée.  

       Cette méthode de dépôt peut être décomposée en quatre phases, qui sont schématisées : 

        1. Le dépôt de la solution. 

        2. Le début de la rotation : la phase d’accélération provoque l’écoulement du liquide vers 

l’extérieur de substrat. 

        3. La rotation à vitesse constante permet l’éjection de l’excès de liquide sous forme de 

gouttelettes et la diminution de l’épaisseur du film de façon uniforme. 

       4. L’évaporation des solvants les plus volatils qui accentue la diminution de l’épaisseur 

du film déposé. 

  En contrôlant les paramètres de rotation, il est possible de calculer l’épaisseur du film 

déposé : Meyerhofer  a publié un modèle tenant en compte les paramètres entrant en jeu lors 

du dépôt : l’épaisseur (h) est alors donnée par la relation suivante : 

                                                   h = c((3�  e ) ⁄2� w²)⅓ 
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Avec : 

c : une constante 

e : la vitesse d’évaporation. 

η : la viscosité de la solution. 

ω : la vitesse de rotation. 

ρ : la densité de la solution. 

                   Il est alors possible pour une solution dont la viscosité est connue, de maîtriser 

l’épaisseur des films en fixant la vitesse de rotation [9]. 

 

 

Figure 16 : Principe de la technique de spin-coating. 

III .4.1.2-  Dip coating :  

 C'est la méthode plus utilisée, elle paraît comme étant la plus économique pour déposer des 

couches sur des grandes surfaces, des deux côtés du substrat et en une seule opération. Dans 

cette méthode, et avec le dispositif de trempage, un substrat en verre, soigneusement lavé et 

séché, est trempé dans une solution de déposition. [1] 

principe de la méthode et de plonger le substrat dans une solution contenant le précurseur. 

Après chaque trempage, le substrat est séché et recuit sous air ou sous atmosphère d'oxygène, 

ces deux opérations (trempage et recuit) sont répétés plusieurs fois pour 

obtenir des couches minces avec un épaisseur convenable   [22]  

l’épaisseur de la couche mince obtenue peut être calculer avec la relation suivante  : 

h = c(ν0 η/ρg)
⅓

 

  Où : ν0 est la vitesse de tirage. 

    � : la densité de solution. 

     g : la constante de gravité . 

     c : est une constante qui est égale à 0.8 pour les liquides considérés comme newtoniens. 

[7]. 
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              figure17 : Principe de la technique de dip-coating [5]. 

III .5- Les avantages de la méthode sol-gel : 

         Cette voie de synthèse est de plus en plus utilisée dans plusieurs domaines, et ce pour les 

avantages qu’elle offre par rapport aux voies traditionnelles : 

 1) Faible coût énergétique. 

2) Simplicité des équipements et facilité de mise en œuvre du matériau. 

3) Conduire à des matériaux très purs, homogènes et stœchiométriques. 

III .6-Traitement thermique :  

       Les traitements thermiques sont des opérations de chauffage suivies de 

refroidissement qui ont pour but de donner à une pièce métallique les propriétés les 

plus convenables pour son emploi ou sa mise en forme. Ils permettent d’améliorer 

dans une large mesure les caractéristiques mécaniques des échantillons. Dans 

l’opération du traitement thermique deux paramaitres auront une grande influence sur 

l’état finale de l’échantillon qui sont la température et la durée des traitements 

thermiques. 

D’une façon générale un traitement thermique ne modifie pas la composition chimique 

de l’alliage. Mais il peut apporter des modifications relatives aux trois points de vue 

suivants : 

• Constitution. 

• Structure. 

• Etat mécanique 

 

III .6.1-Types des  traitements thermiques  [11] : 

On citant quelques exemples des traitements thermiques : 

III .6 .1.1 - Recuit : 

� Cycle thermique : le cycle thermique comporte trois phases successives : 

   1- Un chauffage jusqu’à une température dite température de recuit, 

   2- Un maintien isotherme à cette température, de durée variable, ou des oscillations 

autour de cette température. 

   3- Un refroidissement généralement lent ; le refroidissement doit être moins rapide que 

le    refroidissement critique de recuit, il s’opère  généralement à l’air lorsque ce 

traitement n’entraîne pas la trempe de l’échantillon ; sinon on utilise un milieu  

assurant une vitesse de refroidissement plus faible (fours, cendres…).  
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III .6 .1.2- Trempe : 

       La trempe superficielle permet de durcir les surfaces de frottement pour  améliorer 

leur tenue à l’usure superficielle. Elle permet également d’introduire des contraintes 

superficielles de compression. 

� Cycle thermique : le cycle thermique comporte trois phases successives : 

1- Chauffage à une température T  (dit température de trempe) et suffisamment prolongé 

pour que l’homogénéité thermique soit réalisée jusqu’ au cœur de pièces. 

2- Maintien à cette température T. 

Refroidissement par immersion dans un milieu convenable suffisamment rapide pour 

éviter la transformation correspondant à la constitution  prévue par le diagramme 

d’équilibre.  

Tableau( 7) :de traitement thermique. 

 

L’ échantillons  

Température de 

recuit °C  

Temps de 

maintien 

Epaisseur de la 

couche 

Figure (27)  SON 

TRAITEMENT 

(25°C) 

_______________ 4 couche (150nm) 

Figure (28) 300°C 2hour 4 couches (150nm) 

Figure (29) 450°C 2hour 4 couches (150nm) 

Figure (30) 450°C 2hour 6 couches (225nm) 

     Nous constatons que L’épaisseur des couches augmente en fonction du nombre de 

trempage. Au fur et à mesure que le nombre de trempage augmente, L’épaisseur devient 

importante. 

III .6 .2-  Avantage de traitement thermique :  

1) l’obtention d’une structure cristalline régulière et homogène. 

2) Soulevez le degré de dureté de la surface. 

3) Augmentation de la pureté. 



 

 

Conclusion 

Générale 
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- Conclusion générale : 

          Dans cette étude des couches minces d’oxyde de titane avec différentes épaisseurs ont 

été préparées avec la technique sol-gel, méthode dip-coating sur des lames de verre.  

Les propriétés optiques et structurales des couches minces d’oxyde de titane préparées 

ont été étudiées et analysées avec MO, DRX, IR, UV ainsi que les mesures électriques. Nous 

avons mis en évidence l’influence de l’épaisseur et de la température de recuit sur ces 

propriétés. 

 

          A travers l’analyse avec diffraction des rayons X (DRX) les résultats montrent que les 

couches minces obtenues cristallisent dans une structure anatase d’oxyde de titane à la 

température de recuit 400°C ainsi que le début de la formation de la structure brookite.  

        Les spectres obtenus avec spectroscopie IR montrent l’effet de la température de recuit et 

l’épaisseur de la couche mince déposée sur la pureté et le début de la cristallisation d’oxyde 

de titane. 

 

          Les spectres de transmission des couches minces d’oxyde de titane montre que les films 

minces d’oxyde de titane sont transparents dans les visibles et opaques dans l’UV. 

Malheureusement Nous n'avons pas pu effectuer les mesures électriques à cause de non 

disponibilité d’un nano ampèremètre pour mesurer les faibles valeurs d’intensité du courant 

électrique.    

 

L’étude avec le microscope optique ; montre l’effet de l’épaisseur des couches minces 

et la température de recuit sur l’état morphologique des échantillons  
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Résumé    
On a préparé des couches minces de dioxyde de titane au-dessus du verre se trouve 
dans un méthode sol-gel, Lorsque nous avons étudié les propriétés structuralese et 
optique a travers défirent la température et l’épaisseur, Dans cette étude, nous avons 
utilisé un microscope optique (MO) , Comparaison avec le microscope électronique à 
balayage et la diffraction des rayons X (DRX) , Et la spectroscopie infrarouge et la 
spectroscopie des rayons ultraviolets. 
Résultats des rayons X ont montré que le dioxyde de titane La structure de hasard 
( amorphe) a température  faible mais après le traitement thermique Les échantillons 
précipités avec quatre couches  a départ 400°C  Observez le début du phase anatase  
Quatre couches et l'apparition d'un brokkite très peu développé L'image résultante 
montre un microscope optique pour l'effet du début de la cristallisation du dioxyde de 
titane Après le traitement thermique à l'état morphologique de la surface des 
échantillons. 
Lors de l'analyse infrarouge a montré les courbes de cristallisation du dioxyde de 
titane Lorsque classe 350 et la cristallisation de l'oxyde solide apparition de fortes 
vibrations pour les dioxyde de titane Liens Dans le cas des échantillons précipités six 
couches et traité à 450 degrés C pendant deux heures, 
Elle a également montré que les propriétés optiques de couches d'oxyde de titane sont 
champ visuel transparent Et champ sombre ultraviolet quel que soit le nombre de 
classes et quelle que soit la température Nous avons également constaté que la bande 
d'énergie interdite grandir température. 
Mots-clés :   oxyde de titane   .   sol-gel  .   anatase   .   brokkite . propriétés 
structurales   .propriétés optiques. 
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