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44-1294 Waveleogth= 1.54056 .

Ti % Int bkl
Thashm 35093 25 100
38421 30 002
40170100 10 1
53004 13 102
ey — — €299 11 110
Rad.: CuKal: 154086 Filter: Graph Monod-sp: DIff il B
Cutoff 150 Iot:Difkct.  Veor: 09 MIST 1 200
Ref: Sailer, R., McCarthy, G, North Dakota State University, ;.‘,;;: : ;;f
Pargo, Notth Dekota, USA, ICDD Grant-in-Aid, (1993) ;
§22% 1 004
86759 1 202
Sys.: Hexagonal $.G.Féy' max (194) 92729 1 104
: , : ; e 102361 2 20
2 2950501) b: ¢ 463260) A: G e & 002
[ (5 T Z:2  mp 109042 4 211
114278 3 114
Ret: Bid. 1925 1 212
Dx: 4306 Dm: SSFOM ;7 = 380026, 17)
Color: Gray

Peak height intensity, Sample was obtained from A.D, Mackay
Inc. CAS #: 7440-32-6, Average relative standard deviation
in intensity of the ten strongest reflections for three specimen
mounts = 6.7%. Component of pyrotechaic boom powders. Mg
type. Silicon used as an interoal stand. PSC: hP2. Validsted by
calculated pattern, To replace 3-682, Mwt: 47.90,
Volume[CD}: 35,30,

imxmmmmcmf«w@mmmm
PCPDFWIN v. 1.30



21-1272 Wavelength= 1.54056 ¢

Grant-in-Aid (1990). Agrees well with experimental and 113887 2
caleulated patterns. O2 Ti type. PSC: t112. Validated by 3
calculated pattem. Mwt: 79.90. Volume([CD]: 13631,

Ti02 20 Imhk1 2 Im hk)]
Titanium Oxide 25281100 101 118434 4 219
36946 10 103 12000 2 228
3780 20 004 121720 413
Anatase, sy 38575 10 112 122331 2 404
— , 48040 35 200 131020 2 420
Rd: Filter: op: 5389 20 103 135991 <2 327
Cutofft  Int: Vicor.: 3.3 $5060 20 2 11 137384 4 41§
Ref: Natl. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 7, 82 (1969) g:;; 1: § ;: :;;:g;z 3 :g:
68760 6 116 15262 2 0 012
70309 6 220
$ys.: Tetragonal $.0.My/ amd (141) 24029 <2 107
237852 b: cOSI39 A C:2.5134 :’,:'gf?, '2 § ;f
' [5 7" Z:4  nmp 80725 <2 00 8
e §213 2 303
Ref! Ibid. 8265 6 224
83147 4 312
Dx: 3893  Dm: SSFOMyg=7(o16,35) oo 2 2 07
Color: Colorless R gl
Pattern taken at 25 C. Sample obtained from National Lead 99’801 2208
brookite (orthorhombic), are converted to rutile (tetragonal) 107'4« 4316
by heating above 700 C. Pattern reviewed by Holzer, J., 108.959 4 400
McCarthy, G., North Dakota State Univ, Fargo, ND, USA, ICDD 112‘836 Q2 307
328
411

114904 2

A{;ﬂ 1997 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v. 1.30



21-1276 Wavelength= 1.54056
noz2 20 It h k 1|
Titanium Oxide 27448 100 1 1 O
36085 50 1 0 1
39.187 8 200
Rutile. syn 41228 25 1 1 1
Rad.: CuKa1i: 1.54056 Filler Mono d-sp :g ;g g : ‘,’
Cul off Int.: Diffract Vicor.: 3.40 56640 20 2 2 0O
62.740 10 0 0 2
Ref: Natl, Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 7, 83 (1969) 64038 10 3 1 0
65478 2 2 2 1
69.008 20 3 0 1
Sys.: Tetragonal S.G.: P42/mnm (136) 69.788 12 |1 | 2
% . o 72408 2 3 1 1|
a: 45933 b c: 2.9592 A C: 0.6442 74.409 1[3 2 0]
a p Y Z2 mp ;:;“g ; g 0 g
Y .81 1
Ret: Tbid 82333 6 3 2 |
84258 4 4 0 0
: ” R B 87461 2 4 1 0
Dx: 4.250 Dm: 4.230 SS/FOM: Fyp = 10%(.0088. 32) 89.555 8 2 2 2
sx 2.9467 o 2.6505 e Sign: + 2V e g a9
Ref: Dana's System of Mineralogy, 7th Ed., |, 575 96014 6 3 | 2
97.173 4 4 20
98511 <1[3 3 1)
Color: White 105095 2 4 2 1
Pattern taken at 25 C. Sample oblained from National Lead 106015 2 1 0 3
Co.. South Amboy. NJ. USA. No i over 0.001%. Two 100402 2 1 1 3
other polymorphs. anatase (tetragonal) and brookite 116222 4 4 0 2
, converted to rutile on heating above 700 C. 117822 4 5 1 0
Oplical data on specimen from Dana’s System of Mineralogy. 7th 120054 8 2 1 3
Ed., 1 555. Opaque mineral oplical data on specimen from 122783 B8 4 3 1
Sweden: R3R%=20.3, Disp.=Std., VHN100=1132-1187, 123655 8 3 3 2
Ref.: INA Commission on Ore Microscopy QDF. Pattern reviewed 131841 6 4 2 2
by Syvinski, W.. NcCarthy. G.. North Dakota State Univ, Fargo. 136542 8 3 0 3
ND, USA, ICDD Grant-in-Aid (1990). Agrees well with 140044 12 5 2 1
experimental and calculated patterns. Additional weak 143,107 2 4 4 0
reflections [indicated by brackels] were observed. Naturally 156856 2 5 3 0

occurring material may be reddish brown. O2 Ti type. Rulile
group. rutile subgroup. Also called: titania.Tungsten used

as an internal stand. PSC: tP6. Validated by calculated pattern.
Mwt: 79.90. Volume[CD): 62.43.

01 65 1997 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved

PCPDFWIN v. 1.30
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skl o s OLLT L i) Lol DUy g HEFATN

Liaison Nombre d’onde (cm™) Intensité et commentaire
Liaison OH libre Entre 3500 et 3700 cm Bande fine et moyenne.
Liaison OH liée (liaison hydrogéne) [Entre 3100 et 3500 cm™’ Bande forte et large.
Liaison N-H Entre 3050 et 3500 cm Bande forte.
Liaison C=0 Entre 1700 et 1800 cm’’ Bande forte.
Liaison C-H Entre 2900 et 3100 cm™ Bande moyenne a forte
Liaison C=0 des esters Entre 1700 et 1750 cm’’ Bande forte.

Entre 1660 et 1740 cm’’ Bande forte.
Liaison C=0 des amides Entre 1630 et 1710 cm’’ Bande forte.
Liaison C-H de CHO Entre 2650 et 2800 cm’’ Bande moyenne.
I(::rlég:yﬁqﬁed? acides Entre 2500 et 3300 cm™’ Bande forte et large.
I:aarlt?g:ylci;q_gsdes acides Entre 1200 et 1320 cm’™' Bande forte.
Liaison C-O des esters Entre 1210 et 1260 cm’ Bande forte.
Liaison NH des amides Entre 3050 et 3500 cm™ Deux bandes moyennes larges.
Liaizon NH des amidas Entre 3050 et 3400 cm’™' Bande moyenne large.
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Résume :

Dans notre travail, on a élaboré des couches minces de TiO2 par la technique
de Sol Gel par la méthode Dip Coating en utilisant une solution acide sur des
substrats en verre. Ou on a choisi des composants organométalliques Orthotitanate
de tetralutyle dont la formule chimique est (C;HyO),Ti qui est préparé dans un
milieu acide. Les échantillons préparés sont traités thermiquement dans I'intervalle de

température de 300 a 450°C pendant 2h.

Plusieurs techniques d’analyse ont été utilisées: analyse par FTIR, DRX et par
microscope optique pour caractériser les caractéristiques structurales et
morphologiques de ces couches en fonction de la température de recuit, la vitesse de

tirage et le nombre de ringage (I’épaisseur).

Les résultats obtenus montrent que la cristallisation des couches minces
obtenues commence a la température de 400 °C, et ¢a par 'apparition de la phase de
I’Anatase et par I'apparition de la phase de la brookité avec une faible concentration.
Les spectres d’analyse FTIR ont illustré le role du traitement thermique et I’épaisseur
de la couche déposée dans la vitesse de cristallisation de la couche mince. L’étude
morphologique par le microscope optique a confirmé le développement de la I’état
morphologique ; la pureté ; le colleur et ’homogénéité de la couche mince déposée

en fonction de la température de recuit et ’épaisseur de la couche.

Par la comparaison de notre résultats avec d’autres travaux; on a trouvé que le
dopage de la couche par le Zinc et le Zirconium a un eftet sur I'accélération
d’apparition de la phase Anatase. Les spectres de diffraction de rayons x montrent
I'apparition des lignes spectraux de ’Anatase a la température de 286 °C au lieu de

400 °C dans le cas des échantillons non dopés.

Mots clés : Sol-gel _ TiO, _Traitement thermique_ cristallisation _dopage.



