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INTRODUCTION GENERALE 

Les ferrites attirent de plus en plus l’attention de la communauté scientifique de recherche 

et celle des applications industrielles, vue leurs richesses en propriétés fondamentales et 

d’application. En effet, la catégorie des ferrites de structure pérovskite et uniquement celles à la 

base du lanthane trouvent ses applications dans de très nombreux et divers domaines. On les 

trouve dans les domaines de la photocatalyse [1], des matériaux électroniques [2], des matériaux 

magnétiques [3], des capteurs des gaz [4], des capteurs chimiques [5], des supraconducteurs [6], 

des piles à combustibles à base des oxydes solides [7] ainsi que dans le domaine des 

électrocatalyses [8]. Très récemment, dans le cadre de l’application des ferrites comme 

photocatalyseur et à titre d’exemple, Zhaojun Shi et ses collaborateurs [9] ont montré le caractère 

photocatalytique du LaFeO3 et ont amélioré son activité catalytique en dopant sur le site Fe par le 

Mn
3+

 et en créant les « particules » O-Pd-Cl sur la surface de l’échantillon. Ils ont rassuré que leur 

travail ouvre l’horizon pour la fabrication de nouveau type de matériaux photocalatytique à la base 

de LaFeO3 avec une excellente performance catalytique. Comme matériaux électroniques et dans 

l’année courante, Uma Sharma et ses collaborateurs [10] ont étudié des ferrites pérovskite à base 

de LaFeO3. Leurs objectifs étaient d’avoir en premier lieu des matériaux à performance 

photocatalytique et en second lieu, d’avoir plus de connaissance sur la bande interdite 

« bandgap ». Ils ont conclu que le matériau La0.5Sr0.5FeO3, présente la conductivité la plus élevée, 

parmi leurs échantillons, avec un rétrécissement de la bande interdite [10].  Les ferrites à base de 

lanthane ont été également l’objet de plusieurs travaux en tant que matériaux magnétiques. A titre 

d’exemple, en 2012, Nguyen Thi Thuy et Dang Le Minh ont étudié les propriétés magnétiques du 

composé LaFeO3 et l’effet de la taille des cristallites sur ces propriétés en le préparant par trois 

méthodes différentes : Co-précipitation, gel de citrate et par broyage à haute énergie [11]. Ils ont 

conclu que la taille des cristallites a un effet considérable sur les propriétés magnétiques [11]. Le 

LaFeO3 a été aussi l’axe de recherche du domaine des capteurs des gaz. En effet, en 2003, N.N 

Toan et ses collaborateurs ont fabriqué ces matériaux sous forme de couches minces et ont étudié 

leur performance en tant que capteur des gaz : CO, Ch4 et NO2. Ils l’ont étudié à différentes 

concentrations et dans différentes températures. Tous les films ont présenté une haute sensibilité et 

ont eu la capacité de détecter des concentrations du CO et du CH4 jusqu’à quelques dizaines de 
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ppm (particule par million)  et des concentrations du NO et NO2 aussi faible que de ppm. Ils ont 

reporté que ce type de matériaux peut être utilisé comme moyen de surveillance des gaz 

inflammable dans même des mines de charbon [12]. Dans le domaine des capteurs chimiques, le 

LaFeO3 a été étudié pour la détection de spécifiques gaz. En 2013, Jing Zhao et ses collaborateurs 

ont développé une nouvelle méthode pour augmenter la surface spécifique du composé LaFeO3. Ils 

ont réussi à obtenir une excellente activité vise à vis de l’humidité, en utilisant l’échantillon 

préparé par leur méthode, par rapport à celui préparé par la méthode classique de sol-gel [13]. 

Dans le domaine de la surpraconductivité, le matériau LaFeO3 forme avec d’autres matériaux un 

matériau supraconducteur à haute température. En effet, Y. Song et ses collaborateurs ont fabriqué 

une interface FeSe/LaFeO3 qui a montré une supraconductivité à haute température [14]. De plus, 

A. Shuaibu et ses collaborateurs ont réalisé une étude numérique sur le composé LaFeO3, basée 

sur la théorie de la fonctionnelle de la densité, et ils ont montré qu’un super-réseau de ce composé 

présente une faibles bande interdite qui varie entre 1.6 et 1 eV. Cela lui permit, rapport-ils, d’être 

un candidat pour utilisation comme supraconducteur [15]. Un travail bibliographique récapitulatif 

de mise à jour de l’ensemble des travaux scientifiques de recherche sur l’application du composé 

LaFeO3 dans le domaine des piles à combustible à oxyde solide a été publié l’année passée par 

Mykhailo Pidburtnyi et ses collaborateurs. Ils ont montré que les catalyseurs à base de LaFeO3 

forment les électrodes les plus prometteuses pour la fabrication de ce type de piles. Ils ont, 

également, concentré leur travail de mise à jour sur l’étude des compositions chimiques, la 

structure, la relation entre les différentes propriétés physiques ainsi que la compréhension des 

mécanismes de la réaction électrochimique dans ce matériau [16]. Comme dernière application 

citée dans cette introduction, LaFeO3 est utilisé comme électrocatalyseur, dans sa forme de 

nanofeuilles (Ang. Nanosheets)[17], dans sa forme de nanofibres [18], couche mince[19] , 

nanopoudres [20] ou micropoudre [21]. 

Bien évidemment, les différents dopages ou substitution, partielle ou totale,  sur les sites A 

ou/et Fe (de la formule AFeO3) d’une ferrite pérovskite présentent des changements de leurs 

propriétés physiques [22]. Sur le site A, on dope généralement par des lanthanides, alcalins ou des 

alcalino-terreux [23-26]. Sur le site Fe, on dope, généralement par des métaux ou des éléments de 

transition tel que Co, Mn, Cu, Al, Ni, Mg, … [27-31]. 

https://scholar.google.fr/citations?user=USeqME4AAAAJ&hl=en&oi=sra
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Les objectifs du présent travail de fin d’étude résident en deux principaux objectifs : le 

premier est l’élaboration de deux séries de ferrites pérovskites à base du lanthane de formule 

La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 par la méthode de réaction à l’état solide à deux différentes dernières 

températures de frittage : 1250 °C et 1275 °C. Le deuxième est leurs caractérisations structurales, 

microstructurale, élémentaire et moléculaire par la diffraction des rayons X ; la microscopie 

électronique à balayage (MEB), la dispersion d’énergie EDAX et par la spectroscopie IR à 

transformées de Fourier (IRTF). Une étude comparative entre les deux séries et l’effet du dopage 

sur le site Fe par le Ti sont également parmi nos objectifs. 

Ce manuscrit est composé de trois chapitres :  

- Dans le premier chapitre, intitulé : Généralités sur les pérovskites et les ferrites, nous 

présentons l’essentiel des généralités sur les matériaux ayant la structure pérovskite et sur la 

pérovskite elle-même, ainsi que sur les différents types de ferrites. Nous présentons alors les 

ferrites de structure pérovskite, leurs structures, les conditions de stabilité de la structure, l’effet 

Jahn-Teller et les quelques propriétés des pérovskites. Nous avons également présenté des 

exemples réels publiés dans le domaine de la recherche scientifique des matériaux.  

- Le deuxième chapitre a été consacré à la présentation de la méthode de réaction à l’état solide 

utilisée pour l’élaboration ainsi que les techniques de caractérisation utilisées dans le cadre de ce 

travail. Nous avons bien évidemment présenté leur principe de fonctionnement, leurs avantages 

et inconvénients et les informations qu’on peut y obtenir.  

- Le troisième chapitre, nous l’avons sacrifié pour la présentation de nos résultats expérimentaux, 

de leur discussion et interprétation.  

- Enfin, nous terminons ce manuscrit par une conclusion générale en récapitulant l’essentiel des 

résultats tirés de chaque caractérisation et de l’ensemble du travail et nous citons quelques 

perspectives. 

 

N. B :  

Nous avons adopté la réglementation ISO 690 pour la présentation des références. Dans le 

cas échéant, nous avons adopté celle de Chicago. Les deux présentations sont adoptées par 

GOOGLE SCHOLAR.    
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I.1 Introduction  

La pérovskite était décrite pour la première fois en 1839 par Gustav Rose. Il l’a découverte 

dans les montagnes de l'Ural (Russie). C’est un minéral composé d'oxyde de calcium et 

de titane de formule CaTiO3. Elle tient son nom du minéralogiste russe  Lev Alekseyevich von 

Perovski (1792-1856). Les matériaux de même structure sont appelés pérovskites [1].  

I.2 Les pérovskites 

I.2.1 Définition  

La pérovskite est l’une des structures cristallines les plus importantes des composés naturels. 

Elle est de  formule générale ABO3, où A est un alcalin (Li, Na, K…), un alcalino-terreux (Ca, 

Sr, Mg …) ou un terre rare (Sc, Y et les quinze lanthanides) et B un métal de transition. 

En fonction des types d’atomes qui occupent les sites A et B, on distingue : 

1- Les pérovskites simples : dont les sites A et B, de la structure ABO3, sont occupés par un 

seul type d’atomes, exemple : LaTiO3, LaFeO3, …etc. 

2- Les structures dont les sites A et /ou B sont occupés par deux types d’atomes : elles 

constituent les pérovskites complexes, exemple : La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3, PbMg0.33Nb0.67O, etc. 

I.2.2  Structure des pérovskites : 

Les pérovskites sont  généralement de structure cristalline cubique en absence de distorsion. 

Dans le cas contraire, plusieurs autres structures peuvent se produire, telles ; l’orthorhombique, 

la rhomboédrique, la tétragonale, la triclinique et la monoclinique. 

I.2.2.1  Structure cubique (idéale) : 

Lorsque la structure pérovskite n’est pas déformée, elle adopte une symétrie cubique avec un 

groupe d’espace  Pm ̅m [2,3], [4]. Elle est obtenue par un empilement d’octaèdres dont les  

sommets sont occupés par des ions d’oxygène. 

La visualisation d’une pérovskite peut être obtenue de deux manières : 

https://fr.wikipedia.org/wiki/Russie
https://www.futura-sciences.com/planete/definitions/geologie-mineral-1554/
https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-calcium-5069/
https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-titane-14783/
https://fr.wikipedia.org/wiki/P%C3%A9rovskite_(structure)
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 Le cation A à l’origine de coordonnées (0 0 0). B au centre du cube de coordonnées (½ 

½ ½)  et les anions O aux centres des faces de la cellule cubique de coordonnées (½½ 

0), (0 ½ ½) et (½ 0 ½)   (Figure I.1-a). 

 Le cation « B » comme origine, de coordonnées (0 0 0). « A » au centre de la maille, 

de coordonnées (½ ½ ½) et les anions O sur les arêtes de la maille cubique de 

coordonnées (½ 0 0), (0 ½ 0) et (0 0 ½)  (FigureI.1-b). 

Le site A, occupé par un alcalin, alcalino-terreux ou un terre rare, est de rayon grand.  Tandis  

que le site B, occupé par un élément de transition, est de rayon faible. Les électrons de valence 

de ce dernier sont disposés sur les orbitales d. Les atomes de type B sont entourés de 6 atomes 

d’oxygène formant ainsi un octaèdre BO6, formant ainsi un octaèdre. 

 

                     

Figure I.1 : Structure pérovskite ABO3 de structure cubique : 

- (a) l’origine en A,  

- (b) l’origine en B. 

I.2.2.2  Structure pérovskite tétragonale : 

BaTiO3 [5] et PbTiO3 [6] sont deux exemples prototypes pour une pérovskite à structure 

tétragonale (figure I-2). Ces deux composés se cristallisent dans cette structure, à température 

ambiante, avec les paramètres de maille suivants : (a = 3.9998 Å et c= 4.0180 Å) et (a = 3.902 

Å et c = 4.156 Å) respectivement. Ils appartiennent au groupe d’espace P4mm (N° 99). Les 

octaèdres TiO6 sont légèrement distordus.  
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Figure I.2. Pérovskite à structure tétragonale. 

I.2.2.3  Structure  pérovskite orthorhombique : 

La pérovskite GdFeO3, faisant partie de la famille des Orthoferrites, adopte une structure 

orthorhombique,  à température ambiante, avec un groupe d’espace  Pbnm (N° 62). Les 

paramètres cristallographiques du GdFeO3 sont : a = 5.346 Å, b = 5.616 Å et c = 7.666 Å [7]. 

Ils sont liés à la pseudo-maille cubique par : a ≈ b ≈  √  a0 et c ≈ 2a0  où a0= 3.834Å [8]. D’une 

autre part, le LaFeO3 possède la même structure avec les paramètres de mailles  5.5621 Å 

7.8516 Å, 7.8516 Å.  

I.2.2.4 Structure pérovskite rhomboédrique (trigonale) : 

Une pérovskite de structure rhomboédrique, possède les paramètres cristallographiques de 

type : a = b = c et α = β = γ (figure I.3). Elle est obtenue par une distorsion légère d’une 

structure cubique. Les octaèdres d’atome d’oxygène sont tournés par rapport à l’axe 

cristallographique (111) du cube menant à une symétrie rhomboédrique   ̅  [9]. Ce type de 

structure est rencontré dans différents matériaux tel : LaAlO3 [10] et LaCoO3 [11, 12], etc. 
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Figure I.3: Maille rhomboédrique du LaCoO3.  

I.2.2.5  Structure pérovskite monoclinique et triclinique : 

Dans leur étude, T. ATOU et al. [13] avaient montré que la structure de BiMnO3 possède une 

structure pérovskite fortement déformée, ayant une symétrie monoclinique de groupe d’espace 

C2 (N° 5) avec les paramètres cristallographiques suivants : a = 9.5323 Å, b = 5.6064 Å, C = 

9.8535Å, et  = 110.667°. A température ambiante, la phase monoclinique couvre 80% du 

matériau [14]. A. BELIK et al. [15] montraient que BiScO3 possède une structure similaire à 

celle du BiMnO3 avec des paramètres cristallographiques assez proches : a = 9.8899 Å,                   

b = 5.8221Å, c = 10.0462 Å et  = 108.30° avec le même groupe d’espace.  

Certaines pérovskites sont de structure triclinique. Elles sont de très faible symétrie ; telles les 

couches minces de BiFeO3 [16]. 

I.3 Facteur de tolérance (Goldschmidt) : 

D’après le facteur proposé par Goldschmidt, appelé facteur de tolérance t, on peut admettre 

l’existence d’une structure pérovskite, qu’elle soit idéale ou distordue. Ce facteur est donné par 

la relation suivante : 

  
        

√         
                             (I.1) 

où              : sont respectivement les rayons ioniques des cations A, B et d’oxygène.  
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Le tableau I.1 résume les valeurs du facteur de tolérance permettant d’obtenir  les différentes 

structures de pérovskite. Pour  0.99<t<1.06, la structure est cubique idéale, tandis que la 

structure est rhomboédrique ou orthorhombique pour 0.75 < t < 0.96 et 0.96 < t < 0.99.  

Valeur de t Symétrie observée 

t <0.75 Passage de pérovskite 

0.75<t<0.96 

 

Orthorhombique 

0.96<t<0.99 

 

Rhomboédrique 

0.99<t<1.06 Cubique 

 

Tableau I.1: Evolution du facteur de tolérance t avec fonction des structures pérovskites. 

I.4 Effet de Jahn-Teller  

L’effet Jahn-Teller, appelé aussi distorsion de Jahn-Teller été induit par le théorème proposé 

par Hermann Arthur Jahn et Edward Teller, en 1937 [17]. Ce théorème stipule que : « toute 

molécule non linéaire possédant un niveau électronique fondamental dégénéré subit une 

distorsion géométrique afin de minimiser l’énergie du système » [18,19].  

L’effet Jahn-Teller est observé lorsqu'il y a une occupation asymétrique des orbitales d 

dégénérées pour une seconde fois en deux sous-couches t2g et eg, après avoir été dégénérées 

une première fois sous l’effet d’un champ cristallin. Les sous-couches t2g sont triplement 

dégénérées, alors que les sous-couches eg sont doublement dégénérés (figure I.4). 

Dans le cas de l’ion Fe
4+ 

au centre d’un octaèdre d'oxygène idéal, les trois premiers électrons 

vont chacun occuper une orbitale du niveau t2g, et le quatrième aura le choix entre les deux 

orbitales dégénérées du niveau eg. L’orbitale eg est partiellement remplie, cette situation est 

traitée par le théorème de Jahn-Teller. D’après ce théorème  les systèmes électroniques 

dégénérés sont instables et transitent vers des états de plus basse symétrie et de moindre 

énergie, ainsi leur dégénérescence sera levée.  

https://fr.wikipedia.org/wiki/Hermann_Arthur_Jahn
https://fr.wikipedia.org/wiki/Edward_Teller
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Revenant à l’exemple de l’ion Fe
4+

 dans l’octaèdre FeO6. En supposant que l’octaèdre est 

allongé le long de l’axe z de δz, cette distorsion induit une augmentation de la distance entre 

deux ions dans la direction z par rapport aux distances correspondantes le long des axes x et y. 

La différence de répulsion de Coulomb entre les orbitales le long de la direction z et celles dans 

la direction x ou y lève ainsi la dégénérescence énergétique [20]. 

 

 

          Figure I.4: Effet Jahn-Teller : a- Distorsion d'un oxyde octaèdrique. [20] 

            b- Niveaux d'énergie dans le champ cristallin octaédrique. 

I.5 Propriétés physiques des pérovskites 

La pérovskite possède une gamme étonnante de propriétés électroniques et magnétiques dont 

on peut citer quelques-unes : 

I.5.1 La supraconductivité : est un phénomène caractérisé par l'absence de résistance 

électrique et l'expulsion du champ magnétique à l’intérieur des matériaux. Les pérovskites sont 

des supraconducteurs à des températures élevées. Nous citons comme exemples : Ba0.6K0.4BiO3  

[21] et MgCNi3 [22]. Les supraconducteurs sont utilisés dans les condensateurs, les appareils à 

micro-ondes et l’électronique ultrarapide. 

I.5.2 La ferroélectricité : c'est une propriété diélectrique par laquelle une substance a une 

polarisation électrique à l'état spontané. Une polarisation qui peut être renversée par 

l'application d'un champ électrique extérieur. 

https://fr.wikipedia.org/wiki/R%C3%A9sistance_%C3%A9lectrique
https://fr.wikipedia.org/wiki/R%C3%A9sistance_%C3%A9lectrique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Champ_magn%C3%A9tique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Champ_%C3%A9lectrique
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I.5.3 Le ferromagnétisme : est la propriété du magnétisme sur certains métaux comme le fer, 

le cobalt et le nickel. Les atomes de ces éléments sont caractérisés par la présence de 

magnétisme en eux, où une corrélation se produit entre la rotation des électrons qui occupent 

l'orbite 3d dans l'atome. Le résultat de cette corrélation se traduit par un aimant de petite taille. 

I.5.4 Ferrimagnétisme : est une propriété magnétique de certains corps solides. Dans un 

matériau ferrimagnétique, les moments magnétiques sont antiparallèles mais d'amplitude 

différente. Il en résulte une aimantation spontanée du matériau. 

I.5.5 L’antiferromagnétisme : est une propriété magnétique pour les matériaux aux 

propriétés magnétiques contrastées, le moment magnétique des atomes ou des molécules est dû 

au couple des électrons qu'ils contiennent, et les moments magnétiques sont égaux et opposés 

dans la structure cristalline du matériau. 

I.6 Défauts dans la structure pérovskite 

Comme toute structure cristalline, une pérovskite peut contenir plusieurs types de défauts 

(figure I-5), tels : 

 Substitution : est la présence d’un atome étranger au lieu d’un atome du réseau. 

 défaut Interstitiel : est la présence d’un atome du réseau entre les atomes. 

 Lacune : est l’absence d’un atome. 

 Défaut de charge : un site du cristal présente une charge négative, étant l’électron libre, ou 

positif, étant le trou d’électron. 

  

 

Figure I.5: Quelques défauts ponctuels dans la structure des pérovskites.  

https://fr.wikipedia.org/wiki/Antiparall%C3%A8le_(math%C3%A9matiques)
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I.7 Les ferrites  

Les ferrites sont des oxydes magnétiques présentant un magnétisme particulier appelé 

ferrimagnétisme, découverts par Louis Néel en 1970. Il existe différents types de 

ferrites dont :  

- Les ferrites spinelle. 

- Grenat. 

- Les Orthoferrites. 

I.7.1 Les ferrites dans différentes structures 

I.7.1.1  Ferrites spinelles : les ferrites spinelles sont des composés de formule générale 

MFe2O4, ou M est un cation métallique divalent [23]. Ce type de ferrites possède une 

structure cubique à faces centrées avec un groupe d’espace Fd3m. [24]. La maille 

élémentaire contenant 32 ions d’oxygène. Ces derniers développent des sites octaédriques 

et tétraédriques. 

 

Figure I.6 : Structure cristallographique de la ferrite spinelle. 

I.7.1.2 Ferrites Grenats  

Ferrites Grenats  sont des ferrites de formule générale M3Fe5O12, où M est un cation de terre 

rare. Elles sont issues d'une découverte française [25]. Elles se cristallisent dans une structure 

cubique. 



Chapitre I                                      Généralités sur les pérovskites et les ferrites 

 
16 

I.7.1.3  Ferrite à structure pérovskite (Orthoferrites) 

Les Orthoferrites sont des ferrites de formule générale MFeO3, où M est un cation terre rare, 

alcalin ou alcalino-terreux. Ils se cristallisent dans une forme déformée de structure pérovskite 

à symétrie orthorhombique (Figure I.7). Dans cette structure, les cations Fe occupent des sites 

octaédriques et sont six fois coordonnés aux anions oxygène, tandis que le plus grand cation M 

est douze fois coordonné aux anions. Nous citons comme exemple l’orthoferrite de lanthane 

LaFeO3 [25] qui sont à la base de nos échantillons. Nous rappelons que dans ce type de ferrites  

les valeurs du facteur de Goldschmidt appartiennent  à la fourchette 0.75 - 0.96. 

 

Figure I.7: Structure cristallographique des orthoferrites MFeO3 à structure pérovskite 

déformée. 

I.7.2  Ferrite à base de lanthane LaFeO3 et ses applications : 

Les orthoferrite de terres rares LaFeO3 sont des pérovskites de type oxydes. Elles sont de 

symétrie orthorhombique (Figure I.8) avec un groupe d’espace Pbnm/Pnma (N° 62). La grande 

majorité des études citent le groupe spatial de LaFeO3 comme Pbnm [26, 27]. Cependant, 

Pnma est le Hermann standard Symboles Mauguin pour cette structure basée sur les normes 

internationales conventions en cristallographie [28]. La structure de LaFeO3 est schématisée 

sur la figure (I.8) à partir des informations cristallographiques cités dans le travail de L. 

Sangalutti [29] où a = 5,55652 Å, b = 7,8534 Å, et c = 5,5592 Å et α=β=γ = 90°. 

Ce genre de matériaux est d’une grande importance en raison d'une grande variété 

d'applications en catalyse [30], comme catalyseurs actifs pour l'oxydation ou la réduction de 

gaz polluants [31]. Les dernières années, vue ses propriétés électriques et magnétiques, LaFeO3 

a eu un grand intérêt en tant que matériaux d'électrode dans les solides des piles à combustible 
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à oxyde solide [32–37] ainsi que comme des matériaux pour capteurs chimiques : électrodes de 

capteur d'oxygène chimique, capteurs pour la détection d'humidité, d'alcool, de gaz [38-43]; 

dans les membranes perméables à l'oxygène [44,45] et comme photo-catalyseurs [46–49].  

Il faut noter que l'utilisation du fer comme cation B pour les électro-catalyseurs pérovskites est 

motivée par son faible coût, sa grande abondance et sa quantité négligeable de toxicité [50]. 

 

Figure I.8: Structure orthorhombique de LaFeO3. [28] 
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II-1  Introduction 

Dans ce chapitre, nous présentons toutes les techniques utilisées, dans notre étude, de la 

synthèse aux méthodes de caractérisation des échantillons. Nous avons choisi de synthétiser 

deux séries d'échantillons par la méthode de réaction à l'état solide. Les échantillons ont 

également été examinés au niveau structural par diffraction des rayons X (XRD) et au niveau 

microstructural par microscopie électronique à balayage, EDAX et FTIR. 

II-2  Méthodes d’élaboration  

II-2-1 Méthode de sol-gel 

La méthode sol-gel est connue depuis plus de 150 ans grâce aux travaux d’Ebelmen [1]. Le 

terme sol-gel correspond à l’abréviation «solution-gélification». Le principe de cette méthode 

peut être résumé sur la figure II-1. Cette méthode est basée généralement sur la 

transformation de l’état liquide à l’état solide  par une réaction chimique entre deux solutions 

de sel métallique ou un composée inorganique à basse température, puis un traitement 

thermique et séchage pour obtenir un gel puis une poudre. Les étapes de préparation des 

poudres par la méthode sol-gel sont illustrées sur la figure II-2. 

 

 

Figure II-1 : Schéma des transformations physique dans la méthode de Sol-gel. 

 

Figure II-2 : Schéma des étapes de méthode de Sol-gel. 
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Il existe deux voies de synthèse sol-gel : 

 Voie inorganique: Obtenue à partir des sels métalliques (chlorures, nitrates, 

oxychlorures) en solution aqueuse. Cette voie est peu chère et difficile à contrôler, pour 

cette raison elle est encore très peu utilisée. Toutefois, c’est la voie privilégiée pour 

obtenir des matériaux céramiques. 

 Voie organométallique: Obtenue à partir des sels métalliques dans des solutions 

organiques. Cette voie est relativement couteuse, mais permet un contrôle assez facile 

de la granulométrie. 

L’élaboration de réseaux d’oxydes, par procédé sol-gel, se déroule via des réactions de 

polymérisations inorganiques en solution à partir de précurseurs moléculaires : 

 Réaction d’hydrolyse : cette réaction s’accompagne d’une consommation d’eau et 

d’une libération d’alcool comme le montre la réaction chimique suivante:                              

M-(OR)n + H2O                      HO-M-(OR)n-1 + R-OH 

 Réaction de condensation (formation du gel) : cette réaction est favorisée lorsque le 

rapport molaire H2O/alcoxyde de la formulation de départ est inférieur à l’unité.  

(OR)n-1-M-OH + RO-M-(OR)n-1                  (OR)n-1-M-O-M-(OR)n-1 + R-OH 

Parmi les avantages et les inconvénients de la méthode sol-gel nous citons [2, 3] : 

 Faible cout énergétique. 

 Mise en œuvre simple. 

 possibilité de réalisation des dépôts multi-composants. 

 possibilité de dépôts des matériaux hybride. 

 Obtention des poudres fines.  

 La haute pureté. 

 La fabrication des matériaux à différentes formes physiques. 

 Possibilité de dopage relativement simple en phase sol. 

 Processus long et difficile à le contrôler. 

 Couts des précurseurs à l’oxyde élevé. 

 La réaction rarement complète. 

 La poudre généralement inhomogène en composition. 
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II-2-2 Méthode de Co-précipitation 

Cette technique était développée au laboratoire de génie électrique et ferroélectricité par L. 

EYRAUD et P. EYRAUD [4]. Elle met en jeu plusieurs cations métalliques et un agent 

précipitant qui est le plus généralement des hydroxydes et des oxalates multiples, à un PH 

bien déterminé. Cette méthode permet  d'obtenir les produits de précurseurs par 

précipitation simultanée de deux cations M et M' ; M étant un alcalin ou un alcalino-terreux 

et M'  un métal de transition.  

La méthode de co-précipitation peut être réalisée de deux manières : 

- par voie directe : ajout d’une solution d’agent précipitant dans la solution de sels 

métalliques, 

- par voie inverse : ajout de la solution de sels métalliques dans la solution d’agent 

précipitant. 

La figure II-3 récapitule les étapes essentielles de cette méthode par voie directe.  

 

Figure II-3. Schéma de la méthode de Co-précipitation par voie directe. 

 

Comme toute méthode expérimentale, cette méthode présente certains avantages et  

inconvénients parmi : 

 Faible traitement thermique. 

 Faible coût. 

 Mise en œuvre facile. 

 Donner une forte surface. 

 Obtenue une faible contamination. 
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 Obtention difficile d’une stœchiométrie donnée. 

 

II-2-3 Méthode de Réaction à l’état solide : 

 Elle s’appelle aussi la méthode céramique. Elle a été inventée par Robert Bruce 

Merrifield entre 1950 et 1960. Cette méthode est utilisée pour provoquer une réaction chimique 

à partir de matières premières solides polyphasés afin de former un nouveau solide monophasé 

avec une structure bien définie (figure II-4). Les produits finaux comprennent des matériaux 

polycristallins, des monocristaux et des matériaux à couches minces qui sont largement utilisés 

pour les applications énergétiques et électroniques.  

 

Figure II-4 : Passage de matériaux monophasés à un matériau monophasé 

Ce procédé est une réaction en phase solide à haute température par voie sèche. Il consiste à 

mélanger deux ou plusieurs oxydes et/ou carbonate solides, avec des proportions 

stœchiométriques bien précises et à température inférieure à leurs points de fusion de sorte que 

la réaction s'effectue à l'état solide. Les produits de départ sont mélangés à l'aide d'un broyeur. 

Ce mélange est, ensuite, chauffé au four ; on  parle de calcination. Après cette étape, la 

substance subi de nouveau un broyage et un frittage. Ces deux dernières étapes peuvent être 

répétées plusieurs fois jusqu'à l'obtention du matériau souhaité.  

Nous avons utilisé cette technique pour synthétiser  un oxyde à base lanthanide à structure 

pérovskite qui est l’objectif de notre travail. 

  

https://fr.wikipedia.org/wiki/Robert_Bruce_Merrifield
https://fr.wikipedia.org/wiki/Robert_Bruce_Merrifield
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Les étapes de cette méthode sont résumées sur l’organigramme illustré sur la figure ci-dessous: 

 

      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure II-5 : Etapes de la méthode de réaction à l’état solide. 

Cette méthode présente certains avantages et inconvénients, tels : 

 Simple à mise en œuvre. 

 Amélioration des propriétés physiques. 

 Très utilisée dans l’industrie. 

 La taille des grains est relativement grande avec une distribution assez large. 

 Possible d’hétérogénéité de composition du produit. 

 Grandes dépenses d’énergie.  

 Composé désiré peut être instable à haute température. 

 Contamination et stabilité thermique. 

II-2-4 Conditions d’élaboration: 

Pour réaliser chaque expérience, il faut remplir des conditions nécessaires à fin d’obtenir les 

résultats demandés. Dans notre travail, nous avons respecté les conditions suivantes : 

a. Stœchiométrie des composés.  

b. Temps de broyage : de 20 min à 45 min. 

c. Température et durée de calcination : 900°C pendant 5h 30min. 

Calcination  

Broyage + 

pastillage 

Frittage 

Pesée des produits 

de départ 

Mélangeage + Broyage 
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d. Température et durée des trois frittages : 1
er

 frittage à 1200°C pendant 14 

heures, 2
ème 

frittage à 1250°C de 6 heures et 3
ème 

frittage 1275°C de 20 heures. 

II-4 Préparation des échantillons  

II-4-1 Produits de départ :  

On a utilisé la méthode de réaction à l’état solide, que nous avons déjà expliqué dans le 

§(II.2.3), pour préparer deux séries d’échantillons  La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5-xO3 (x= 0.0, 0.1, 0.2) 

frittées à 1250° C et 1275° C. 

Afin de préparer nos échantillons, nous avons utilisé les oxydes suivants : La2O3, Bi2O3, Fe2O3 

et TiO3 dont on cite certaines de leurs informations dans le tableau suivant : 

Produit de départ Informations 

 

Oxyde de fer 

   

Formule : Fe2O3 

Masse molaire : 159,688 g /mol  

Masse volumique : 5 240 kg·m
-3

 

T° de fusion : 1 565 °C 

 

 

Oxyde de lanthane  

 

Formule : La2O3 

Masse molaire : 325,809  g /mol  

Masse volumique : 6,51 kg·m
-3

 

T° de fusion : 2315 °C 

 

Oxyde de bismuth 

 

Formule : Bi2O3 

Masse molaire : 465,959  g /mol  

Masse volumique : 8900 kg·m
-3

 

T° de fusion : 817 °C 

 

Oxyde de titane  

 

Formule : TiO3 

Masse molaire : 79,866 g /mol  

Masse volumique : 3900 kg·m
-3

 

T° de fusion : 1855 °C 

Tableau II-1 : Quelques informations sur les oxydes de départ. 
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II-4-2 Calcul des masses :  

 

a) 1
er 

échantillon de série La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5-xO3 (x= 0.0)  

 Equation de réaction: 

0.4La2O3+ 0.1Bi2O3 + 0.25Fe2O3 + 0.5TiO3                                                    La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3  

 La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 : à partir des masses molaires des oxydes utilisés : 

      
             /mol 

      
= 465.5982   /mol 

      
= 159.6922   /mol 

     
  = 79.8988   /mol 

nous calculons la masse molaire de La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3  

    = 0.4 mLa2O3 +0.1 mBi2O3 +0.25 mFe2O3 +0.5 mTiO3 

mtot= 0.4x(325.8182) +0.1x(465.9582) +0.25x(159.6922) +0.5x(79.8988) 

 

Facteur de division : après le calcul de la masse molaire de La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3, nous 

calculons le facteur de division qui permet d’estimer la masse de chaque oxyde pour obtenir 9g 

de La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3  

X= 
     

   
 = 

            

   
  

 

Pour avoir 9g de : La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3  

On a besoin de :  

       
= 

                

        
  

        

       
= 

                

        
 

      
= 

       

        
 

 

X= 28.5328 

𝒎𝑳𝒂𝟐𝑶𝟑= 4.5676 g 

mtot= 256.7956 g 

𝒎𝑩𝒊𝟐𝑶𝟑= 1.6331 g  
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=
              

        
 

      
=
        

        
 

 

 

 mTiO3= 
            

        
 

mTiO3=
        

        
 

 

Les masses de tous les échantillons de formule générale La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5-xO3 sont calculées 

de la même manière ci-dessus. Elles sont récapitulées dans le tableau II-2 :     

Tableau II-2 : Mass es des oxydes nécessaires pour notre travail. 

Ces masses sont pesées à l’aide d’une balance électronique de type « ADAM » avec une 

précision de 0.0001g (figure II-6). 

 

Figure II-6 : Balance électronique de type « ADAM ». 

Echantillon x mtot 

g/mol 

X       
       

       
      

 Masse 

(g) 

La0.8Bi0.2Fe0.5Ti 0.5 

O3 

0 256.7956 28.532

8 

4.5676 1.6331 1.399

2 

1.400

1 

9.0000 

La0.8Bi0 .2Fe0.4Ti0.6O

3 

0.1 256.8008 28.533

4 

4.5675 1.6330 1.119

3 

1.680

1 

9.0000 

La0.8Bi0 .2Fe0.3Ti0.7O

3 

0.2 256.8061 28.534

0 

4.5674 1.6330 0.839

5 

1.960

1 

9.0000 

𝒎𝑭𝒆𝟐𝑶𝟑= 1.3992 g 

𝒎𝑻𝒊𝑶𝟐= 1.4001 g 
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II-4-3 Mélangeage et Broyage : 

Cette étape est très importante pour obtenir une taille des grains homogène. Nous avons broyé 

nos poudres et échantillons à main, à l’aide d’un mortier en agate (figure II-7-a). Le broyage 

dure entre 20 min et 45 min. La figure II-7-b présente les poudres avant et après broyage. 

 

Figure II-7-a : mortier en agate. 

 

 

 

 

 

II-4-4 Calcination : 

La calcination est un traitement thermique à haute température d’un matériau solide dans la 

méthode de réaction à l’état solide, pour produire une réaction chimique entre nos poudres et 

l’éliminer les substances volatiles. Parfois, elle est considérée comme un processus de 

purification. Dans notre travail, nous avons utilisé un four de type « Line High Therm », 

(figure II-8)  à 900° C pendant 5h 30min. 

 

     pendant 30min      

    Avant de mélanger                                                    Après de mélanger et broyer 

Figure II-7-b : Echantillon La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 avant de mélanger et broyer et après. 
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Figure II-8: Four de type « Line High Therm ». 

II-4-5 Pastillage (mise en forme) : 

Après de retirer les échantillons du four, nous avons fait un deuxième broyage puis un 

pastillage de poudre à l’aide d’un pressage de 3 tannes dans un cylindrique moule en acier.  

 

 

 

 

 

II-4-6 Frittage :  

C’est un traitement thermique à haute température sans fusion qui soude les grains entre eux, 

pour assurer la cohésion de l’échantillon. 

Dans notre travail, nous avons réalisé trois frittages à des températures élevées et différentes : 

1200°C, 1250°C et 1275°C, à l’aide de four de type « Nabertherm», comme suit : 

 

Figure II-10: Four de type « Nabertherm» utilisé dans les frittages des échantillons. 

 1
er

 frittage: est effectué à la température 1200°C pendant 14h. 

 2
ème 

frittage: après broyage et pastillage, nous remettons les échantillons au four à 1250°C 

pendant 6h. 

 3
ème 

frittage: les échantillons, obtenus après le 2
ème 

frittage,  ont été broyés pendant 30 min 

puis partager les en deux. La première partie était gardée pour les différentes 

 

Figure II-9 : Pastilles des échantillons La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 avec (x=0, 0.1). 



Chapitre II                                                         Méthodes d’élaboration et de caractérisation 

 

 33 

caractérisations alors que nous avons rebroyé l’autre partie et la fritté à 1275°C pendant 20 

h. la figure II.8 montre les échantillons avant et après frittage à 1275° C. 

Les étapes suivies lors de la préparation des échantillons sont résumés sur la figure II-12. 

 

 

Figure II-12: Protocole expérimental de la préparation des échantillons. 

 

                                                   

 Avant  frittage à 1275° C   Après frittage à 1275°C 

Figure II-11 : Echantillons pastillés avant et après frittage à 1275° C. 
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II-5 Techniques de Caractérisation  

II-5-1 Diffraction de rayon X (DRX)  sur poudre : 

II-5-1-a Historique et principe : 

La première découverte des rayons X été en 1895 par le physicien allemand Röntgen [5]. 

William Lawrence Bragg et son père Sir William Henri Bragg ont utilisé ces rayonnements 

pour déterminer la structure cristalline de NaCl puis celles de nombreux autres sels métalliques 

en 1913 [6]. Une découverte qui les aura permis de gagner le prix Nobel deux ans plus tard. 

La diffraction des rayons X (DRX) est une technique très efficace pour étudier les solides 

cristallins. En utilisant cette méthode, des informations sur la structure, la texture et la 

composition peuvent être obtenues [7]. Le phénomène de diffraction se produit lorsqu’on 

bombarde un cristal avec des rayonnements dont la longueur d’onde est du même ordre de 

grandeur que la distance inter-atomique. Cette distance est calculée à partir de la loi de Bragg, 

donnée par : 

n λ = 2 dhkl sin θ 

où, n : est l’ordre de diffraction. 

λ : est la langueur d’onde utilisée. 

dhkl : est la distance inter-planaire, (h k l) : les indices de Miller. 

θ : est l’angle de diffraction (l’angle de Bragg). 
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Figure II-13: Principe de la loi de Bragg. 

II-5-1-b Appareil de fonctionnement : 

L’appareil utilisé pour obtenir un diffractogramme, dont l’intensité (I) est tracée en fonction de 

2θ, est le diffractomètre des rayons X.  Il est constitué d’une source RX (anode), un porte 

échantillon et un détecteur de rayons diffractés comme le montre la figure II-14.  

  

Figure II-14 : Le diffractomètre de de marque « Bruker D8 Advance » et ses composants. 

La caractérisation par diffraction des rayons X, de nos échantillons, été réalisée sur un 

diffractogramme de type Bruker D8 Advance, dans le cadre d’une convention IBTIKAR, 

avec une anode de cuivre (Cu). Les conditions expérimentales d’enregistrement des spectres de 

l’intensité en fonction de 2θ sont les suivantes : 

 Longueur d’onde : λCu = 1.15406 Å. 

 Domaine angulaire (2θ) entre 20° et 80°. 

 Le pas d’enregistrement est de 0.016 °. 

II-5-2 Spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier (FTIR) : 

La spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier est basée sur l'absorption du rayonnement 

infrarouge par le matériau analysé. Lorsque la longueur d'onde, fournie par le faisceau 

lumineux, est proche de l'énergie vibratoire de la molécule, cette dernière absorbe le 

rayonnement qui induit une diminution de l'intensité réfléchie ou transmise. L’absorption est 

obtenue pour certaines vibrations seulement. Elle dépend aussi de la géométrie de la molécule 

et surtout de sa symétrie.  

L’appareil utilisé pour obtenir un spectre FTIR est un spectrophotomètre infrarouge à 

transformée de Fourier. Il  permet d’obtenir des spectres à basses fréquences. Nos spectres sont  
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obtenus via un spectrophotomètre de type INVENIO-R dans le cadre de la convention 

IBTIKAR.  

 

Figure II-15 : Spectres FTIR de LaFeO3 [8]. 

II-5-3 Microscopie électronique à balayage (MEB) : 

La microscopie électronique à balayage est une technique d'imagerie utilisée pour connaître la 

morphologie, la topologie de surface, la composition chimique et fournir des informations 

cristallographiques précieuses. 

Cette technique permet d'analyser un grand nombre d'échantillons de toutes formes, 

compositions et tailles [9]. 

En microscopie électronique à balayage, un faisceau d'électrons balaye la surface de 

l'échantillon. L'interaction électron-matière produit plusieurs types d'émission, tels : les 

électrons secondaires, rétrodiffusés et les photons, comme le montre le schéma simple ci-

dessous. Les électrons secondaires peuvent produire une image de surface de l'échantillon, 

avec un contraste topographique [10] (figure II-17). 
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Figure II-16 : Principe et appareillage  d’un microscope électronique à Balayage. 

 

Figure II-17: Morphologie par MEB des oxydes LaFeO3 calciné à 850°C [11]. 

II-5-4 Spectroscopie à rayons X à dispersion d'énergie  (EDAX): 

La spectroscopie à rayons X à dispersion d'énergie (Energy dispersive X-ray spectrometry, 

EDXS) est une technique analytique non destructive. Elle est utilisée pour l'analyse élémentaire 

ou la caractérisation chimique d'un échantillon. L’instrumentation est généralement installée 

sur un microscope électronique à balayage MEB. Dans cette technique, une source d’électrons 

primaires, émise d’un filament en tungstène ou hexaborure de lanthane chauffé électriquement, 

est collimatée sous vide pour irradier l’échantillon étudié. Ce faisceau incident permet d’exciter 
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l'émission de rayons X caractéristique de l’échantillon. La spectroscopie X à dispersion 

d'énergie  utilise les rayons X caractéristiques générés dans un échantillon pour l'identification 

des éléments chimiques. Il est connu que chaque élément chimique possède une structure 

atomique unique. Ainsi, l’interaction entre cet élément et les électrons incidents permet 

d’obtenir un ensemble de pics dans le spectre d'émission électromagnétique caractéristique à 

chaque élément (figure II-18). 

 

Figure II-18 : Spectres EDX de LaFeO3 et La0.5Sr0.5FeO3 [12] 
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III . Résultats et discussion  

III.1 Introduction 

Nous avons réservé ce chapitre à la présentation de nos résultats, à leur analyse et à la 

discussion. Nous suivrons une méthodologie cohérente en vue d’une étude solide. Pour cela, 

nous commençons par la caractérisation structurale par la diffraction des rayons X (DRX), puis 

à la caractérisation élémentaire en vérifiant les éléments constituants de nos échantillons par 

l’EDAX) et nous terminerons par la caractérisation microstructurale en utilisant les 

micrographies issues de la microscopie électronique à balayage (MEB). Nous compléterons 

l’étude structurale par la confirmation de certaines liaisons en utilisant la méthode 

spectroscopique infrarouge à transformées de Fourier IRTF (en anglais FTIR). 

Pour l’étude structurale par la diffraction des rayons X, nous analyserons nos résultats 

en premier lieu à l’œil nu en partant des caractéristiques générales des diffractogrammes, puis 

nous passons à une analyse numérique en les simulant en vue de l’affinement des paramètres 

cristallographiques de nos échantillons. Nous utiliserons deux logiciels : Jana2006 (Version 

2018) et le FullProf. Cette étude sera complétée par une caractérisation complémentaire par la 

spectroscopie IRTF. 

L’étude microstructurale sera effectuée par la MEB en vue d’estimer la taille des grains, 

de qualifier leurs formes et d’estimer la porosité.  

L’analyse élémentaire par l’EDAX a pour objectif de vérifier de la présence des 

éléments constituants ainsi que la pureté de nos échantillons. C’est une analyse qui permet 

d’effectuer une estimation semi-qualitative des quantités des différents constituants.      

III 2 Présentation des résultats de la DRX et analyse primaire  

Nous rappelons que nous avons préparé une série de trois échantillons, de formule 

La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 avec x=0.0, 0.1, 0.2, jusqu’au frittage à 1250 °C, où nous avons 

partagé chaque échantillon en deux, afin d’obtenir deux séries différentes ; l’une à un dernier 

frittage à 1250 °C et l’autre à un dernier frittage à 1275 °C. Nous notons, dorénavant,  les 

échantillons La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 par LBFT-Y avec : Y =00, 01 et 02  pour x=0.0 ; 0.1 et 

0.2, respectivement.  

Les figures III-1 à III-8 illustrent les diffractogrammes des deux séries décrites ci-

dessus. L’objectif de la présentation individuelle des diffractogrammes est de bien montrer les 

détails. Alors que celui de l’ensemble des diffractogrammes dans une même figure est la 
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comparaison entre eux. Une analyse primaire montre que les diffractogrammes de nos 

échantillons présentent un faible bruit de fond et des pics étroits avec des largeurs à mi-hauteur 

faibles. Ils montrent également l’absence de bosse qui peut représenter une phase amorphe. 

Tous ces critères nous permettent de conclure que nos échantillons sont bien cristallisés.  
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Figure III-1 Diffractogramme de l'échantillon LBFT-00 traité à 1250 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante.

 

Figure III-1 : Diffractogramme d’échantillon LBFT-00 traité à 1250 °C. Les résultats sont collectés à 

température ambiante. 
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Figure III-2 Diffractogramme del'échantillon LBFT-01 traité à 1250 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante.
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Figure III-2 : Diffractogramme de l'échantillon LBFT-01 traité à 1250 °C. Les résultats sont collectés 

à température ambiante. 
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20 30 40 50 60 70 80

Figure III-3 Diffractogramme del'échantillon LBFT-03 traité à 1250 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante.
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Figure III-3 : Diffractogramme de l'échantillon LBFT-02 traité à 1250 °C. Les résultats sont collectés à 

température ambiante. 
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Figure III-4 Comparaison entre les diffractogrammes des échantillons 

LBFT-00 à LBFT-02 traités à 1250 °C.     
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Figure III-4 : Comparaison entre les diffractogrammes des échantillons LBFT-00 à LBFT-02 traités à 

1250 °C. 
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Figure III-5 Diffractogramme del'échantillon LBFT-00 traité à 1275 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante.
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Figure III-5 : Diffractogramme de l'échantillon LBFT-00 traité à 1275 °C. Les résultats sont collectés à 

température ambiante. 
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Figure III-5 Diffractogramme del'échantillon LBFT-00 traité à 1275 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante
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Figure III-6 : Diffractogramme de l'échantillon LBFT-00 traité à 1275 °C. Les résultats sont collectés à 

température ambiante. 
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Figure III-7 Diffractogramme del'échantillon LBFT-02 traité à 1275 °C. 

                      Les résultats sont collectés à température ambiante
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Figure III-7 : Diffractogramme de l'échantillon LBFT-02 traité à 1275 °C. Les résultats sont collectés à 

température ambiante. 
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Figure III-8 Comparaison entre les diffractogrammes des échantillons 

LBFT-00 à LBFT-02 traités à 1250 °C.
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Figure III-8 : Comparaison entre les diffractogrammes des échantillons LBFT-00 à LBFT-02 traités à 

1275 °C. 
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La question qui se pose : Si nos échantillons sont bien cristallisés, est-ce qu’ils sont 

cristallisés  dans une phase pérovskite et unique ? 

Une simple comparaison de ces diffractogrammes avec ceux présentés dans la 

littérature scientifique, montre que les pics caractéristiques typiques de la pérovskite sont 

présents. En effet, RAJI RAMESHKUMAR et ses collaborateurs ont présenté des 

diffractogrammes avec une très grande ressemblance à celui de LBFT-00 et LBTF-01 pour des 

échantillons ayant la formule                     et préparés par la méthode de réaction à 

l’état solide [1]. Récemment, I.I. Makoed et al ont préparé aussi par la méthode de réaction à 

l’état solide les composés                  avec Re= Nd, Sm, Gd, Dy et Er et ils ont étudié 

leur structure. Les diffractogrammes correspondants présentent pratiquement les mêmes pics 

que ceux de notre échantillon, mise à part le petit pic qui apparaît aux environs  de 2=30.50 ° 

[2].  

La comparaison avec les fiches de la base de données COD (Crystallography  Open 

database) montre que nos échantillons des deux séries frittées à 1250 °C et 1275 °C sont 

cristallisés en plus de la pérovskite, dans la phase monoclinique de groupe d’espace P2/c 

(N°13) (Fiche N° 00-048-0480). Il s’agit d’une phase correspondante au composé La5Ti5O17 

étudié par l’australien Tim Williams et al. en 1991 [3]. Nous remarquons que les intensités des 

pics correspondants à cette dernière phase croissent en augmentant le taux du dopage par le Ti. 

Il faut noter que l’apparition des phases secondaires ou impureté dans les matériaux ferrites est 

habituelle. Nous citons comme exemple le travail de recherche publiés dans le journal  « Solid 

State Ionics » en 2007, par les américains T. Striker et collaborateurs sur les composés 

                       préparés par la méthode « Glycine-nitrate » à une température 

maximale de 1200 °C [4]. Nous présentons, sur la figure III-9, l’un de leurs diffractogrammes 

où ils montrent la présence de trois phases dans leurs matériaux.  
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Figure III-9 : Diffractogramme affiné des composés                         préparés par la 

méthode « Glycine-nitrate » à une température maximale de 1200 °C par T. Striker et 

collaborateurs [4]. L’affinement montre la présence de trois phases dans le matériau.  

 

Nous présentons dans la section qui suit les résultats des différents affinements de nos 

échantillons. 

III.3 Affinement des diffractogrammes 

L’affinement des diffractogrammes vise à ajuster les valeurs des paramètres structuraux  

par une simulation des diagrammes de DRX. Nous utiliserons deux méthodes :  

 la méthode de Le Bail, 

 la méthode de Rietveld. 

Afin de réaliser nos affinements, deux différents logiciels spécialisés dans le domaine 

de l’affinement cristallographique seront utilisés : le Jana2006 (version 2018) [5,6] et FullProf 

Suite [7]. Le logiciel Jana2006 est utilisé pour l’affinement par la méthode de Le Bail, tandis 

que le logiciel FullProf est utilisé pour l’affinement par la méthode de Rietveld. 

Nous tenons à noter que l’affinement sur les diffractogrammes est effectué avec et sans 

traitement numérique. Ce traitement est réalisé en vue d’une amélioration de la qualité de 

l’affinement et des  résultats obtenus. Nous utiliserons le « Smooth » ainsi que le traitement par 
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le filtre de Fourier. Le « Smooth » est utilisé pour tirer plus d’information à partir des données 

de « bruit de fond» (nosy data) et le filtre de Fourier est utilisé pour la soustraction de ce bruit. 

Ces deux traitements n’affectent pas les paramètres caractéristiques de nos 

diffractogrammes et conservent les valeurs des paramètres affinés. 

En premier lieu, nous affinons les diffractogrammes sans traitement numérique, tout en 

utilisant les deux phases Pbnm et P2/c. Ces deux phases ont été choisies soigneusement et 

après plusieurs tentatives d’affinement par différentes structures représentées par leurs groupes 

d’espaces, tels que : Pnma, Pbnm, R-3c, etc. d’une part,  et d’autre part après une recherche 

bibliographique intense ainsi q’une recherche dans les bases de données numériques des 

fiches : COD et ICDD (The International Centre for Diffraction Data). 

En second lieu, nous affinerons nos diffractogrammes, après traitement numérique, par 

les groupes d’espaces ayant présenté les meilleurs affinements dans la partie précédente ; jugés 

par les plus faibles valeurs des paramètres de reliabilité, obtenus de la simulation des 

diffractogrammes ; Rp, Rwp et GOF (Goodness Of Fit), ainsi que par la plus faible courbe de 

différence entre la courbe expérimentale et celle de la simulation.  

Nous présentons les résultats de l’affinement, d’abord par la méthode de Le Bail en 

suite par la méthode de Rietveld : sans et avec traitement numérique. 

III.3.1 Affinement des diffractogrammes par la méthode de Le Bail 

La méthode de Le Bail affine uniquement les paramètres de maille (a, b, c) et le volume 

(V) mais elle n’atteint pas l’affinement des positions des ions constituants. Cet affinement est 

réalisé par le logiciel « Jana2006 ». 

III.3.1.1  Affinement sans traitement numérique 

Les diffractogrammes, des deux échantillons LBFT-00 et LBFT01, affinés par la 

méthode de Le Bail via Jana2006, sans effectuer le traitement numérique de lissage et le filtre 

de Fourier,  sont présentés sur les figures III-10  à la figure III-15 

 Echantillons traités à 1250°C  

La figure III-10 montre le diffractogramme de l’échantillon LBFT-00 affiné par la 

méthode de Le Bail en utilisant Jana2006 (version 2018). Dans tous les diffractogrammes 

affinés par Jana2006, les points en x de couleur noir représentent les mesures expérimentales, 

la courbe en rouge c’est la courbe de simulation, les barres verticales représentent les positions 
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de Bragg et la courbe en bas en bleu est la courbe de différence entre la courbe expérimentale 

(issue de l’interpolation entre les points expérimentaux) et la courbe calculée à partir de la 

simulation. 

 

Figure III-10 : Diffractogramme affiné sous le groupe d’espace Pbnm par la méthode de Le Bail en 

utilisant Jana2006 (V. 2018), du composé LBFT-00 frité à 1250 °C. Les points en x de 

couleur noir représentent les mesures expérimentales, la courbe en rouge est la courbe de 

simulation, les barres verticales représentent les positions de Bragg et la courbe en bas en 

bleu est la courbe de différence entre la courbe expérimentale (issue de l’interpolation entre 

les points expérimentaux) et la courbe calculée à partir de la simulation. 

Nous avons utilisé le groupe d’espace Pbnm, correspondant à une structure 

orthorhombique, pour l’affinement de notre diffractogramme. Une structure dans laquelle un 

très grand nombre de ferrites pérovskites se cristallise [8-12]. Il faut noter que le Pbnm est l’un 

des groupes d’espace qui représente la symétrie de l’orthorhombique. La courbe de 

l’affinement montre la couverture de la majorité des pics du diffractogramme. La courbe de 

différence est mince et l’intensité maximale ne dépasse pas les dix pourcents. Nous notons la 

non-couverture d’un seul pic, de petite intensité, situé aux environs de 2θ=30.5°. Ce pic 

correspond à une phase impureté de faible quantité. Les facteurs de reliabilité Rp, Rwp et GOF 

(Goodness Of Fit), ainsi que les paramètres de maille et son volume sont groupés dans le 

tableau III-1. Nous remarquons que les valeurs des paramètres Rp, Rwp et GOF sont inférieur à 

10, inférieur à 20 et aux environs de 2, respectivement. Cela montre une qualité de l’affinement 

relativement bonne.  
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Tableau III-1 : Résultats de l’affinement du diffractogramme du composé   0.8  0.2Fe0.5Ti0.5 3 fritté à 1250 °C 

sans traitement numérique, a, b, c et V sont les paramètres de maille et le volume, Rp, Rwp et GOF 

sont les facteurs de reliabilité de l’affinement. 

  0.8  0.2Fe0.5Ti0.5 3     

Sans traitement numérique 

(1250°C) 

Pbnm Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.517787 5.5180 3.8758 

Δa 0.000167 0.00007 0.0003 

b(Å) 7.810496 7.8154 5.5091 

Δb 0.000451 0.0002 0.0019 

c(Å) 5.535338 5.5356 31.1864 

Δc 0.000172 0.00008 0.0000 

V(Å
3
) 238.5546 238.7267 665.9001 

ΔV 0.0228 0.0080 0.0000 

GOF 2.29 1.55 

6.14 

8.56 

Rp 9.19 

Rwp 12.66 

Quant à la phase impureté, il s’agit d’une phase monoclinique de groupe d’espace P2/c 

probablement correspondante au composé La5Ti5O17 suite à la fiche N° 00-048-0480 de la base 

de donnée COD (PDF2). Cela est effectivement confirmé par la simulation de notre 

diffractogramme. En rajoutant à l’affinement cette deuxième phase (voir Annexe), nous 

remarquons une amélioration de la qualité de l’affinement signé par l’abaissement des valeurs 

de Rp, Rwp et GOF, selon le tableau III-1 la valeur ce dernier se rapproche de 1, et par la 

diminution de l’intensité maximale dans la courbe de différence. Cette dernière est devenue 

très mince et le pic situé à 2=30.5°  est couvert par la courbe de simulation, comme il est 

montré sur la figure III-11. En bref, l’affinement a montré que l’échantillon LBFT-00 est bien 

cristallisé dans une structure orthorhombique de groupe d’espace Pbnm, avec une phase 

impureté de très faible quantité du composé La5Ti5O17. 

La figure III-12 montre le diffractogramme affiné du composé LBFT-01 frité à 1250°C. 

L’affinement a été réalisé par le même logiciel Jana2006 sous le groupe d’espace Pbnm par la 

méthode de Le Bail. Il montre une qualité de la simulation assez bonne, de plus le pic à 2θ = 

30.5° n’est toujours pas couvert. Nous remarquons que l’intensité de ce dernier est plus 

importante dans cet échantillon que dans l’échantillon LBFT-00, ce qui peut être expliqué par 

une présence plus prononcée de cette phase dans l’échantillon LBFT-01. En plus de ce pic 

d’autres pics apparaissent à 2θ =21.6°, 2θ =28.7°, 2θ =32.9°.  

L’ajout de la phase impureté La5Ti5O17, ayant le groupe d’espace P2/c, à la simulation 

permet la couverture presque totale des pics à 2θ = 30.5°, 2θ =28.7°, 2θ =32.9°. Ainsi, nous 
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notons la diminution de l’intensité maximale dans la courbe de différence, comme le montre la 

figure III-13, et l’amélioration des facteurs de reliabilité Rp, Rwp et GOF (Tableau III-2). 

 

Figure III-11 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1250 °C affiné sous les groupes 

d’espace Pbnm et P2/c par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006. 

 

Figure III-12 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1250 °C affiné sous le groupe d’espace 

Pbnm par la méthode de Le bail en utilisant Jana2006. 
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Figure III-13 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1250 °C affiné sous les groupes 

d’espace Pbnm et P2/c par la méthode de Le bail en utilisant Jana2006 

Tableau III-2 : Résultats de l’affinement du diffractogramme du composé La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3  fritté à 1250 °C, 

sans traitement numérique et par la méthode de Le Bail : a, b, c et V sont les paramètres de maille et 

le volume, Rp, Rwp et GOF sont les facteurs de reliabilité de l’affinement. 

 

La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3     

Sans traitement numérique 

(1250°C) 

Pbnm Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.530683 5.5334 3.9013 

Δa 0.000290 0.0002 0.0002 

b(Å) 7.795213 7.7805 5.5440 

Δb 0.000659 0.0007 0.0003 

c(Å) 5.511358 5.5170 31.346 

Δc 0.000454 0.0002   0.001 

V(Å
3
) 237.6104 237.5223 678.01 

ΔV 0.0299 0.0220 0.08 

GOF  4.74 2.34 

8.55 

12.84 

     Rp 16.24 

     Rwp 26.05 

 

 Echantillons traités à 1275°C : 

En vue d’une amélioration de la qualité de la cristallisation de nos échantillons, nous 

avons préparé une série en effectuant 3 frittages, dont le dernier à 1275 °C. Les résultats 

montrent qu’il n’y a pas d’amélioration, mais plutôt un léger changement inapproprié s’est 

installé comme il est montré sur les figures III-5 à III-7. Les diagrammes de DRX affinés avec 

deux phases ; la première de structure pérovskite de groupe d’espace Pbnm et la seconde de 

type La5Ti5O17 de groupe d’espace P2/c, sont présentés sur les figures III-14 et III-15. Les 

résultats de l’affinement sont groupés dans les tableaux III-3 et III-4. Ils montrent une bonne 
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qualité de l’affinement, mais on remarque une légère augmentation des paramètres de 

l’affinement par rapport à l’affinement des diffractogrammes de l’échantillon LBFT-00 traités 

à 1250 °C.  Cela indique que le traitement à 1275 °C dégrade légèrement la qualité de la 

cristallinité de cet échantillon dans la structure pérovskite. 

 

Figure III-14 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frrité à 1275 °C affiné sous les groupes 

d’espace Pbnm et P2/c par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006 

Tableau III-3 : Résultats de l’affinement du diffractogramme du composé La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 fritté à 

1275 °C sans traitement numérique par la méthode de Le Bail : a, b, c et V sont les 

paramètres de maille et le volume, Rp, Rwp et GOF sont les facteurs de reliabilité de 

l’affinement. 

 

 

La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3     

Sans traitement numérique 

(1275°C) 

Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.535648 3.9021 

Δa 0.000203 0.0003 

b(Å) 7.809941 5.499352 

Δb 0.000260 0.000463 

c(Å) 5.517486 31.40261 

Δc 0.000204 0.00197 

V(Å3) 238.5379 673.8698 

ΔV  0.0176 0.0484 

GOF  2.55 

9.46 

14.64 

 Rp 

 Rwp 
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Figure III-15 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1275 °C affiné sous les groupes 

d’espace Pbnm et P2/c par la méthode de Le bail en utilisant Jana2006 

Tableau III-4 : Résultats de l’affinement du diffractogramme du composé La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 fritté à 1275 °C 

sans traitement numérique par la méthode de Le Bail : a, b, c et V sont les paramètres de maille et le 

volume, Rp, Rwp et GOF sont les facteurs de reliabilité de l’affinement. 

 

La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3     

Sans traitement numérique 

(1275°C) 

Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.5301 3.9087 

Δa 0.0001 0.0002 

b(Å) 7.8106 5.5109 

Δb 0.0003 0.0003 

c(Å) 5.4903 31.3316 

Δc 0.0004 0.0013 

V(Å
3
) 237.1431 674.9152 

ΔV 0.0179 0.0446 

GOF  1.94 

6.41 

10.37 

Rp 

Rwp 

 

Une autre comparaison de la qualité de l’affinement, montre que les paramètres de 

l’affinement augmentent en augmentant la température du frittage pour l’échantillon 

contrairement à l’échantillon LBFT-01. Cela implique que la température du frittage affecte la 

qualité de la cristallinité. Dans notre cas, elle l’a dégradé dans l’échantillon LBFT-00.  

La comparaison entre les valeurs des paramètres de maille des deux séries montre 

qu’elles sont en diminution en augmentant la température du traitement. De même, la 

comparaison avec le dopage montre également une diminution du volume de la maille en 

augmentant le dopage par le Ti. 
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III.3.1.2 Affinement après traitement numérique 

Dans la présente section, nous présentons et discutons les résultats  de l’affinement 

après le traitement numérique des diffractogrammes, dont on a déjà expliqué dans la section 

III.2.  L’objectif est d’améliorer la qualité de l’affinement en étudiant l’effet de ce traitement 

sur la qualité de notre affinement et sur les paramètres cristallographiques étudiés. 

Les figures III-16 à III-22 montrent une amélioration sensible de la qualité de 

l’affinement traduit par la diminution des paramètres Rp, Rwp et GOF résumés dans les tableaux 

III-5 à III-8, ainsi que par la diminution de l’intensité dans la courbe de différence (en bas des 

diffractogrammes affinés, en bleu). Nous donnons à titre d’exemple le cas de l’échantillon non-

dopé où nous constatons que GOF, Rp, Rwp sont passés de 1.55, 6.14 et 8.56 à 0.63, 2.04, 3.49, 

respectivement.  Nous notons également, une négligeable augmentation du volume obtenu de 

la maille après le traitement numérique. Cette augmentation ne dépasse pas le 0.5 %.  

 

Figure III-16 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1250 °C affiné sous le groupe d’espace 

Pbnm par la méthode de Le bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique. 
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Figure III-17 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1250 °C affiné par les groupes d’espace 

Pbnm et P2/c, par la méthode de Le bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique 

Tableau III-5 : Paramètres de maille a, b, c, son volume V, et leur incertitudes, obtenus de l’affinement 

par la méthode Le Bail du diffractogramme de l’échantillon La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 fritté à 

1250 °C, ainsi que les paramètres de l’affinement Rp, Rwp et GOF.  

 

 La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 

Avec traitement numérique 

(1250°C) 

Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.5375 3.8985 

Δa 0.0001 0.0002 

b(Å) 7.8149 5.5106 

Δb 0.0001 0.0002 

c(Å) 5.5192 31.3880 

Δc 0.0001 0.0008 

V(Å
3
) 238.8464 674.3016 

ΔV 0.0062 0.02 

GOF 0.63 

2.04 

3.49 

Rp 

Rwp 
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Figure III-18 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1250 °C affiné par le groupe d’espace 

Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique 

Tableau III-6 : Paramètres de maille a, b, c, son volume V, et leur incertitudes, obtenus de l’affinement 

par la méthode Le Bail du diffractogramme de l’échantillon La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 fritté à 

1250 °C, ainsi que les paramètres de l’affinement  Rp, Rwp et GOF.  

 

La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 

avec traitement numérique 

(1250°C) 

Pbnm P2 /c 

a(Å) 5.5317 3.9018 

Δa 0.0002 0.0002 

b(Å) 7.8162 5.5131 

Δb 0.0005 0.0003 

c(Å) 5.515859 31.3329 

Δc 0.0001 0.0011 

V(Å
3
) 238.4871   674.0123 

ΔV 0.0151 0.0546 

GOF  1.37 

4.47 

7.52 
Rp 

Rwp 
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Figure III-19 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1275 °C affiné par le groupe d’espace 

Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique. 

 

Figure III-20 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1275 °C affiné par les groupes d’espace 

Pbnm et P2/c, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique 
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Tableau III-7 : Paramètres de maille a, b, c, son volume V, et leur incertitudes, obtenus de l’affinement 

par la méthode Le Bail du diffractogramme de l’échantillon La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 fritté à 

1275 °C, ainsi que les paramètres de l’affinement Rp, Rwp et GOF.  

 

La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3     

Avec traitement numérique 

(1275°C) 

Pbnm P2/c 

a(Å) 5.5152 3.8976 

Δa 0.0002 0.0003 

b(Å) 7.8118 5.5044 

Δb 0.0004 0.0005 

c(Å) 5.5367 31.4312 

Δc 0.0002 0.0017 

V(Å
3
) 238.5412 674.3226 

ΔV 0.0256 0.0840 

GOF 1.31 

4.02 

7.56 

Rp 

Rwp 

 

 

Figure III-21 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1275 °C affiné par le groupe d’espace 

Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique 
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Figure III-22 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1275 °C affiné par les groupes d’espace 

Pbnm et P2/c, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, après traitement numérique. 

Les cercles noirs sont les points expérimentaux, la ligne rouge est la courbe de 

l’affinement, les barres verticales représentent les positions de Bragg et la courbe bleu en 

bas est la courbe de différence entre la courbe expérimentale et la courbe de l’affinement.  

Tableau III-8 : Paramètres de maille a, b, c, son volume V, et leur incertitudes, obtenus de l’affinement 

par la méthode Le Bail du diffractogramme de l’échantillon La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 fritté à 

1275 °C, ainsi que les paramètres de l’affinement  Rp, Rwp et GOF.  

 

La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3     

Avec traitement numérique 

(1275°C) 

Pbnm P2/c 

a(Å) 5.541 3 3.920198 

Δa 0.0006 0.000224 

b(Å) 7.8029 5.524486 

Δb 0.0004 0.000259 

c(Å) 5.5061 31.26815 

Δc 0.0003 0.00197 

V(Å
3
) 238.0695 677.1767 

ΔV 0.0177 0.0536 

GOF 0.54 

1.68 

2.91 

Rp 

Rwp 

III.3.2 Affinement par la méthode de Rietveld  

L’affinement par la méthode de Le Bail nous a permis de confirmer la structure 

orthorhombique (Pbnm)  proposé au logiciel Jana2006 et d’obtenir les valeurs des paramètres 

de maille et de son volume. Cependant, elle n’est pas capable de nous fournir d’autres 

paramètres de structure telles les positions des atomes et le taux des phases constituants.  
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Les positions des atomes nous permettent d’obtenir les distances interatomiques et les 

angles entre les liaisons, ce qui nous fournit la structure en trois dimensions ainsi que les 

déformations structurales et d’autres paramètres et facteurs. Nous avons, alors, recours à la 

méthode de Rietveld pour approfondir notre analyse numérique structurale en l’obtention des 

paramètres et facteurs cités ci-dessus. 

La méthode de Rietveld est une méthode très puissante en matière de détermination des 

paramètres structuraux dans le cas des matériaux polycristallins et granulaires. Nous tenons à 

préciser que nous allons effectuer l’affinement avec le traitement numérique en appliquant le 

lissage « Smooth » et le filtre de Fourier par FullProf. 

Les figures III-23 à III-26 présentent les diffractogrammes affinés par la méthode de 

Rietveld en utilisant la suite FullProf. Le logiciel FullProf a été choisi à cause de ces capacités 

d’affinement en se basant sur la méthode de Rietveld et pour son utilisation courante dans les 

travaux de recherche d’ordre international par les chercheurs pionniers du domaine des 

matériaux en vue des études structurales complètes.  

Les valeurs de ² montrent que l’affinement de nos diffractogrammes est très bon. Cela 

nous permet d’adopter les résultats obtenus. Un autre paramètre important qui renforce notre 

qualification de l’affinement est la courbe de différence entre la courbe expérimentale issue de 

l’interpolation entre les points expérimentaux et la courbe calculée qui est très mince, mise à 

part les pics correspondant à la phase impureté, déterminée par Jana2006 dans les sections 

précédentes. Les paramètres de maille, son volume, les positions des atomes et le facteur de 

reliabilité ² sont groupés dans le tableau III- 9.  

Les paramètres de maille présentent des valeurs très proches de celles données dans la 

littérature [1]. Ses valeurs, notamment celles du volume, montrent que le dopage par le Ti les a 

diminuées. Ce résultat est attendu puisque la taille du Ti
4+

, de rayon ionique 0.605 Å est plus 

faible que celle du Fe
3+ 

de rayon ionique 0.645 Å d’après le tableau de R. D. SHANNON [13]. 

De même, en analysant l’effet de la température, nous constatons que les paramètres de maille 

diminuent en augmentant la température du dernier frittage.  
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Figure III-23 : Diffractogramme de l’échantillon non-dopé fritté à 1250 °C, affiné par la méthode de 

Rietveld en utilisant FullProf.  
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Figure III-24 : Diffractogramme de l’échantillon dopé à x=0.1 fritté à 1250 °C, affiné par la méthode 

de Rietveld en utilisant FullProf.  
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Figure III-25 : Diffractogramme de l’échantillon dopé à x=0.0 fritté à 1275 °C, affiné par la méthode 

de Rietveld en utilisant FullProf.  
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Figure III-26 : Diffractogramme de l’échantillon dopé à x=0.1 fritté à 1275 °C, affiné par la méthode 

de Rietveld en utilisant FullProf.  
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Tableau III-9 : Paramètres et volume de maille a, b, c, V, leurs incertitudes et les positions des atomes 

obtenus de l’affinement par la méthode Rietveld du diffractogramme de nos échantillons 

frittés à 1250 °C et à 1275 °C, ainsi que les valeurs des paramètres de l’affinement.  

Echantillon 

La0.8Bi0.2Fe0.5-XTi0.5+Xo3 
LBFT 00 -

1250°C 

LBFT 01 -

1250°C 

LBFT 00 -

1275°C 

LBFT 01 -

1275°C 

Groupe d’espace : Pbnm 

 

Paramètres 

de maille 

a (Å) 5.5197 5.5422 5.5388 5.5343 

b (Å) 5.5464 5.5158 5.5102 5.5171 

c (Å) 7.8245 7.8157 7.8142 7.8162 

V(Å3) 239.54 238.92 238.49 238.66 

 

La / Bi 

x (Å) -0.0095 -0.0086 -0.0013 -0.0016 

y (Å) 0.0145 0.0099 -0.0003 0.0059 

z (Å) 0.2500 0.2500 0.2500 0.2500 

Biso 1.2737 0.9433 4.4247 5.1587 

 

Fe / Ti 

x (Å) 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 

y (Å) 0.5000 0.5000 0.5000 0.5000 

z (Å) 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 

Biso 1.0151 2.0122 2.4925 3.1699 

 

O1 

x (Å) 0.0012 0.2711 0.0273 0.0035 

y (Å) 0.4971 1.2664 0.5244 0.5388 

z (Å) 0.2500 0.2500 0.2500 0.2500 

Biso 2.5092 -4.9969 -3.4919 2.1658 

 

O2 

x (Å) -0.3034 0.2636 -0.1871 -0.2161 

y (Å) 0.2857 -0.2323 0.2655 0.2795 

z (Å) 0.0353 4.9896 0.0665 0.0544 

Biso 6.0761 1.0561 0.07819 14.6941 

 

 
  2.65 16.4 6.86 8.62 

Rp 12.2 28.9 19.0 15.7 

Rwp 13.7 34.9 21.2 22.1 

 

III.4 Exploitation des résultats de l’affinement  

L’affinement des diffractogammes nous permet de déterminer la structure 

crystallographique de nos échantillons, en obtenant les valeurs des paramètres 

crystallographiques y compris celles des éléements des atomes constituants. Nous pouvons 

exploiter ces résultats pour étudier différents paramètres et facteurs, ayant un effet très 

important dans les multiples propriétés macroscopique de ce type de matériaux. Ces paramètres 

sont : la  taille des cristallites, les distance interatomiques, les angles entre les liaisons, le 

facteur de tolérance expérimental t, la densité dislocations , la  distorsion de Jahn-Teller, 

l’établissement de la structure en 3D, la régénération des diffractogrammes numérique pour 

une éventuelle comparaison. 
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i. Taille des cristallites 

Nous présentons dans cette section l’estimation de la taille des cristallites en se basant 

sur les diffractogrammes de DRX par deux méthodes :  

 La méthode de Scherrer. 

 La méthode de Williamson-Hall. 

La taille des cristallites calculée par la méthode de Scherrer est donnée par l’expression 

suivante : 

      
     

                 
  

      

                 
    [III-1] 

Avec :  

K= 0.9 : est une constante liée à la  forme des cristallites. 

  = 0.15406 nm : est la longueur d’onde de rayon X. 

βhkl : est la largeur à mi-hauteur du pic le plus intense dans le diffractogramme de DRX. 

θhkl : est la position des pics (l’angle de Bragg). 

 

Elle est également donnée par la méthode de Williamson-Hall suite à l’expression 

suivante : 

 

     βcosθ =   (4sinθ)+ 
K .   

  D 
W-H

 
      [III-2] 

Avec :  

  : est la contrainte. 

β : est l’élargissement total du pic à mi-hauteur en radian.  

   : est la position du pic en radian. 

Cette équation fournie aussi les contraintes internes notées par  .  

Le tableau III-10 rapporte les valeurs estimatées de la taille des cristallites calculées par 

la méthode de Scherrer et celle de Williamson-Hall. Cette dernière permet aussi d’estimer les 

valeurs des contraites internes. Il est important de noter que dans la méthode de Scherrer prend 

en considération un seul pic, dans notre cas nous avons choisi le pic le plus intense situé à 

2θ=32.4°. Tandis que dans la méthode de Williamson-Hall plusieurs pics sont considérés, nous 

avons pris les pics correspondants aux valeurs de 2θ suivants : 32.4°, 39.9°, 46.6°, 57.7°, 67.7° 

et 77.2°. A partir du tracé de βcosθ en fonction de 4sinθ, ayant la forme d’une droite, nous 

pouvons calculer la taille des cristallites de l’intersection de la droite avec l’axe des ordonnées  

βcosθ, alors que la contrainte est obtenue de sa pente.  
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Les résultats obtenus montrent que le taux de doppage en Ti a une influence plus 

importante sur la taille des cristallites que de la température de frittage.  

Les courbes issues de la méthode de Williamson-Hall sont présentées sur la figure III-

27.  
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Figure III-27 : Estimation de la taille des cristallites et des contraintes internes de nos échantillons par 

la méthode de Williamson-Hall 

 

Tableau III-10 : Estimation de la taille des cristallite et des contraintes internes 

 

Echantillon 

Méthode de 

Scherrer 
Méthode de Williamson-Hall 

      (nm)      (nm) ε *10
-3 

LBFT00-1250 °C 40.2 113.6 1.99 

LBFT01-1250 °C 49.0 78.34 1.6 

LBFT00-1275 °C 38.1 91.22 2.05 

LBFT01-1275 °C 55.0 129.58 1.93 
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ii. Distances interatomiques et angles entre les liaisons 

Les distances interatomiques et les angles entre les liaisons sont deux paramètres très 

importants pour les études des propriétés macroscopiques d’application des ferrites. Cela nous 

a poussé à les calculer et les présenter dans le tableau III-11. Nous constatons que leurs valeurs 

sont légèrement affecté par la température du frittage et par le dopage par Ti. 

Tableau III-11 : Distances interatomiques et angles entre les liaisons calculées à partir des résultats de 

l’affinement. 

 LBFT00-

1250°C 

LBFT01-

1250°C 

LBFT00-

1275°C 

LBFT01-

1275°C 

Distance 

interatomique 

(Å) 

(La-O1) 

(La-O1) 

(La-O2) 

(La-O2) 

(La-O2) 

<La-O> 

(Fe-O1) 

(Fe-O2) 

(Fe-O2) 

<Fe-O> 

2.8075 

2.8706 

2.3452 

2.7395 

2.7777 

2.7081 

1.9562 

1.9402 

2.0722 

1.9895 

1.8811 

2.0990 

2.8290 

2.8643 

2.7285 

2.4804 

/ 

2.0785 

1.8345 

1.9565 

2.6292 

2.8958 

2.6236 

2.2936 

2.5875 

2.6059 

1.9640 

2.3265 

1.7362 

2.0089 

2.7626 

2.7836 

2.5776 

2.5175 

2.4545 

2.6192 

1.9658 

2.2425 

1.7579 

1.9887 

Angle entre 

liaisons (°) 

(Fe-O1-Fe) 

(Fe-O2-Fe)  

(Fe-O-Fe)  

 

178.9756 

154.3606 

166.6681 

/ 

175.1744 

175.1744 

168.1526 

147.7640 

157.9583 

167.4430 

155.0380 

161.2405 

 

iii. Facteur de tolérance expérimental et théorique 

Le facteur de tolérance, comme il est défini dans le chapitre I, est d’une part, un moyen 

de l’estimation du degré de la stabilité de la pérovskite et d’autre part un moyen de prédiction 

dans quelle structure la pérovskite se présente. Sa valeur expérimentale est donnée par 

l’expression : 

     
    

√      
      [III-3] 

où : dA-O est la distance interatomique (A-O). 

dB-O : distance interatomique (B-O). 

Le tableau III-12 présente le rayon ionique des différents éléments La, Fe, Ti 

correspondant aux différentes oxidations éventuelles avec leurs coordinances issues du tableau 

de Schannon [13]. Les valeurs expérimentales et théoriques obtenues du facteur de tolérance 

sont regroupées dans le tableau III-13.  
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Tableau III-12 : Rayon ioniques des éléments constituants avec le degrée d’oxydation éventuel.  

Cation A ou B Oxydation  Coordinance  Rayon ionique (Å)  

La
3+ 3+ 8 1.16 

Bi
3+ 3+ 8 1.17 

Fe, Ti
 Fe

3+
/Ti

3+
 6/6 0,645/0,67 

Fe
4+

/Ti
2+

 6/6 0,585/0.86 

Fe
2+

/Ti
4+

 6/6 0.78 /0.605 

O
2- 2- 2 1.35 

 

Tableau III-13 : Facteur de tolérance, théorique et expérimental. Le cas théorique est calculé 

pour différents degrés d’oxidation. 

Echantillon  ttheo 

(Fe
3+

/Ti
3+

) 

ttheo 

(Fe
4+

/Ti
2+

) 

ttheo 

(Fe
2+

/Ti
4+

) 

texp 

LBFT00-1250 °C 0.88 0.85 0.91 0.96 

LBFT01-1250 °C 0.88 0.85 0.92 0.89 

LBFT00-1275 °C 0.88 0.85 0.91 0.92 

LBFT01-1275 °C 0.88 0.85 0.92 0.93 

 

Suite aux résultats obtenus ( présentés dans le tableau III-13), il est probable que le Fe 

soit au degré d’oxydation 2+. Ce resultats peu être vérifié en caractérisant nos échantillons par 

la spectroscopie XPS. 

Les valeurs du facteur de tolérence obtenue confirment la structure orthorhombique de 

nos échantillons. 

iv. Densité des dislocations  

La densité des dislocations est un paramètre reflétant les défauts cristallins dus aux 

dislocations. Elle est donnée par la relation suivante :  

   
 

        
     [III-4] 

avec : D la taille des cristallites calculé par la méthode de Scherrer ou W-H. 

Les valeurs obtenues sont récapitulées dans le tableau III-14. 
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Tableau III-14 : Densité de dislocations calculées à partir des tailles des cristallites par la méthode de 

Scherrer et Williamson-Hall 

Echantillon  Densité des dislocations δ 

(Scherrer) *10
-2 

 nm
-
² 

Densité des dislocations δ 

(Williamson-Hall) *10
-2 

nm
-
² 

LBFT00-1250 °C 2.4 0.87 

LBFT01-1250 °C 2.0 0.13 

LBFT00-1275 °C 2.6 0.11 

LBFT01-1275 °C 1.8 0.77 

 

Nous remarquons que la densité de dislocations   calculée sur la base de la méthode de 

Williamson-Hall sont nettement faible en comparant avec celles trouvées sur la base de la 

méthode de Scherrer. Nous croyons que cela revient au fait que la méthode de Williamson-Hall 

prend en considération la contribution des contraintes internes à la largeur des pics à mi-

hauteur. 

Une autre remarque repose sur le fait que les valeurs de la densité des dislocations n’ont 

pas eu de grands changements avec la température du frittage et le taux de doppage si on prend 

les résultats basées sur la méthode de Scherrer. Cependant, les résultats issus de la méthode de 

Williamson-Hall montrent une fluctuation considérable avec l’augmentation de la température 

du frittage. Elle présente une nette diminution avec le dopage à 1250 °C tandis qu’à 1275 °C, 

on marque une augmentation de la densité de dislocations. 

v. Distorsion de Jahn-Teller 

La distorsion de Jahn-Teller est due à l’effet de Jah-Teller. C’est un effet qui explique 

la levée de dégénéréscence d’un état énergétique, dans notre cas du Fer, au détriment de la 

symétrie du système cristallographique. Nous croyons que cet effet existe lorsque le Fe est en 

état d’oxydation Fe
4+

. Cela peut exister à cause de la présence du Bi dans la composition de 

nos échantillons [14]. Les valeurs de la distosion de JT sont rassemblées dans le tableau III-15, 

calculées à partir de l’expression suivante : 

    √   ∑                        [III-4] 

où : Fe-O est la distance entre cation Fe et l’oxygène. 

et <Fe-O> : est la moyenne de la distance entre cation Fe et l’oxygène. 
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Tableau III-15 : Valeurs de la distorsion de Jahn-Teller     calculée sur la base des résultats 

expérimentaux de la structure. 

Echantillon Distorsion de Jahn-Teller      Å) 

LBFT00-1250 °C 0.058   

LBFT01-1250 °C 0.099 

LBFT00-1275 °C 0.243 

LBFT01-1275 °C 0.198 

 

vi. Structure en 3D  régénération des diffractogrammes numérique 

Les résultats de l’affinnement par la méthodede Rietveld nous ont fourni les paramètres 

cristallographiques suffisants pour la construction de la structure en trois dimensions. Nous 

avons utilisé les fichiers des résultats « out », de type *.cif, pour l’établissement de la structure 

en 3D, par le biais du logiciel spécialisé « VESTA ».  

Les structure obtenues pour l’échantillon LBFT-00 élaboré à 1250 °C et à 1275 °C, sont 

présentées sur la figure III-28. Elles confirment la présence de la structure péroveskite. 
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Figure III-28 : Etablissement de la structure en 3D du composé La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 élaboré à 1250 °C 

et à 1275 °C. 

Nous remarquons, nettement, la déformation de notre structure par rapport à une 

structure cubique ainsi que la déformation des octaèdres FeO6. Cela explique la structure 

orthorhombique obtenue par les résultats de la DRX et leur affinement et explique également la 

déviation du facteur de tolérence de l’unité. 

A son tour, la structure obtenue est exploitée pour la régénération numérique du 

diffractogramme correspondant. Cette régénération est effectué par le même logiciel et nous 

ont fournissent les diffractogrammes présenté dans les figures III-29 à III-32.   

Cette régénération nous a permis d’obtenir une extension de nos diffractogrammes de 

   20° à         . Nous constatons que les diffractogrammes régénérés sont similaires à 

ceux obtenus par DRX. Tous les pics sont présents dans leurs positions avec une intensité 

relative similaire mise à part les pics correspondants à la phase impureté. Cela indique que 

notre affinement a réussit à bien affiné les position des ions constituants. 
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Figure III-29 : Diffractogramme régénéré de la structure obtenue de l’affinement du composé 

LBFT-00 élaboré à 1250 °C 

  Figure III-30 : Diffractogramme régénéré de la structure obtenue de l’affinement du composé 

LBFT-01 élaboré à 1250 °C 
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Fugure III- 31 : Diffractogramme régénéré de la structure obtenue de l’affinement du composé LBFT-

00 élaboré à 1275 °C 

Fugure III- 32 : Diffractogramme régénéré de la structure obtenue de l’affinement du composé 

LBFT-01 élaboré à 1275 °C 
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III.5 Analyse microstructurale par microscopie électronique à balayage (MEB) 

Dans cette section nous présentons les micrographies de la microscopie électronique à 

balayage réalisées à l’université d’Oum El Bouaghi à l’aide d’un microscope de marque Vega3 

Tescan. Elles correspondent aux deux échantillons à x=0.1 et x=0.2 traité à 1250 °C. Nous 

nous limitons à ces deux échantillons à cause des moyens limités que nous disposons pour cette 

caractérisation. Les figures III-33 et III-34 montrent les micrographies correspondantes aux 

deux agrandissement, x1000 et x3000, pour chaque échantillon. 

Nous présentons également les spectres de l’analyse élémentaire EDAX des mêmes 

échantillons, en montrant ainsi les éléments constituants de nos échantillons. Nous présentons, 

en plus, les cartographies de chaque élément et pour chacun des deux échantillons pour vérifier 

la distribution des éléments. 

III.5.1 Etude morphologique  

Les micrographies MEB montrent un caractère granulaire de nos échantillons. 

L’échantillon à x=0.2 montre également le caractère poreux. Pour l’échantillon à x=0.1, 

l’image MEB correspondante à un agrandissement de x1000 montre l’hétérogénéité de la 

distribution des grains sur un large domaine de la surface de l’échantillon. Cette hétérogénéité 

vérifie la taille, la forme et l’orientation des grains comme critères. L’agrandissement x3000 

permet de bien visualiser l’état microstructural. En effet, nous constatons que les grains 

prennent des formes presque de polygones, de différentes tailles dont leurs dimensions sont 

estimées entre 2 µm et 20 µm. Les grains à grandes tailles sont plutôt allongées. En outre, 

l’orientation des grains est aléatoire. Nous constatons également quelques pores distribués 

aléatoirement sur la surface. 

L’échantillon à x=0.2 montre un grand changement morphologique en comparant avec 

l’échantillon à x=0.1. Il montre une porosité plus prononcée, des grains plutôt allongés dans 

leur majorité et fortement interconnectés pour former presque une matrice à pores. Les limites 

des grains ne sont aussi claires pour pouvoir estimer leurs tailles. La distribution des pores est 

relativement homogène. Des zones à porosité plus prononcées existent mais la porosité se 

présente sur l’ensemble de la surface caractérisée. 
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Figure III-33 : Micrographies MEB de l’échantillon LBFT-01 à x=0.1 pour les agrandissements x1000  

et  x3000. 

Figure III-34 : Micrographies MEB de l’échantillon LBFT-02 à x=0.2 pour les agrandissements x1000 

et x3000. 

III.6 Analyse élémentaire par EDAX  

Les spectres EDAX sont présentés sur la figure III-35. Ils montrent l’existence de tous 

les éléments constituant les échantillons. Aucun élément impureté n’apparaît à l’exception du 

carbone. Ce dernier s’avère à plusieurs reprises dans des matériaux céramiques oxydes 

préparés par la méthode de réaction à l’état solide, dont l’origine n’est pas vraiment interprétée. 

Cependant, nous croyons qu’il est originaire de la réaction inachevée des carbonates utilisées 

au départ, de l’atmosphère environnant et/ou de l’opérateur, lui-même, utilisant parfois de la 

pâte-à-modeler.  
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Figures III-35 : Spectres EDAX des deux échantillons La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 et La0.8Bi0.2Fe0.3Ti0.7O3. 

 

Les cartographies, représentées sur les figures III-36 et III-37, montrent bien la 

répartition homogène des différents éléments constituants. De la concentration des points 

représentants chaque élément, nous constatons que la densité des éléments est en accord avec 

la formule des composés. 
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Figure III-36 : Cartographies EDAX des éléments de l’échantillons La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 
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Figure III-37 : Cartographies EDAX des éléments de l’échantillons La0.8Bi0.2Fe0.3Ti0.7O3 
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III.7 Analyse moléculaire par FTIR 

Nous avons utilisé l’analyse moléculaire par la spectroscopie FTIR comme un moyen 

complémentaire à l’analyse structurale. Elle nous fournit des informations sur les liaisons 

moléculaires présentant des vibrations caractéristiques. Les spectres infrarouges, à réalisés 

l’aide d’un spectromètre de type INVENIO-R (329), sur une gamme spectrale qui s’étale de 

300 cm
-1

 à 5000 cm
-1

,
 

obtenus pour les échantillons LBFT-00)  La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3 ( ,

LBFT-01) LBFT-02) illustrés La0.8Bi0.2Fe0.4Ti0.6O3 ( et La0.8Bi0.2Fe0.3Ti0.7O3 (  à 1275 °C, sont 

370 cm
-1

, 581 cm
-1

, 3781 sur la figure III-38. Des bandes de transmittance sont observées à (

cm
-1

), (368 cm
-1

, 570 cm
-1

, 3781 cm
-1

) et (362 cm
-1

, 558 cm
-1

, 3781 cm
-1

) pour LBFT-00, 

LBFT-01 et LBFT-02, respectivement.  

D’après les résultats obtenus, nous constatons l’existence de deux types de pics dans les 

régions de basses fréquences (inférieures à 1500 cm
-1

) : 

 Les pics à 370 cm
-1

, 368 cm
-1

 et 362 cm
-1 

 peuvent être attribués au mode de 

déformation O-Fe/Ti -O [15,16] 

 Alors que les pics à 581 cm
-1

, 570 cm
-1 

et 558 cm
-1

 sont associés à des vibrations 

d’élongation de type métal/oxygène (Fe/Ti-O) en accord avec la littérature [15-21]. La 

présence des liaisons Fe-O renforce l’existence des octaèdres (Fe, Ti)O6, confirmant 

ainsi la présence de la structure pérovskite dans nos échantillons. 

 A hautes fréquences, les trois échantillons LBFT-00, LBFT-01 et LBFT-02 possèdent la même 

bande de située à 3781 cm
-1

, qui
 
peut

 
être attribuée à la liaison O-H [22], cela transmittance 

peut être dû au taux de La constant dans les trois échantillons. Contrairement cette bande, nous 

remarquons que les positions des bandes précédentes changent en variant le taux de Ti.  
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Figure III-38 : Spectres d’analyse FTIR des échantillons LBFT-00, LBFT-01 et LBFT-02.
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CONCLUSION GENERALE 

Nous avons préparé deux séries de ferrites pérovskites ayant la formule  

La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 avec x=0, 0.1 et 0.2, préparées à 1250 °C et à 1275 °C comme dernier 

traitement de frittage et partagent tous autres étapes de préparation. La méthode utilisée est 

celle de réaction à l’état solide et nous avons étudié expérimentalement les échantillons 

obtenus. Cette étude consiste en la caractérisation structurale, microstructurale, élémentaire et 

moléculaire.  

L’analyse structurale a été effectuée par la méthode de diffraction des rayons X (DRX) 

complétée par une analyse numérique par affinement des diffractogrammes, en utilisant la 

méthode de Le Bail et la méthode de Rietveld. L’affinement par la méthode de Le Bail a été 

réalisé par le logiciel Jana2006 alors que celui par la méthode de Rietveld a été réalisé par 

FullProf.  

L’analyse primaire a montré une bonne cristallisation de nos échantillons. Ceci est 

reflété par la présence d’un faible bruit de fond et des pics étroits avec de faibles largeurs à mi-

hauteur dans leurs diffractogrammes. Ceux-ci montrent également l’absence de bosse qui peut 

représenter une phase amorphe. L’analyse des positions des pics, ainsi que de leurs intensités, a 

montré que nos échantillons sont cristallisés, principalement, dans une structure pérovskite 

avec l’apparition d’une phase impureté de faible quantité et de structure monoclinique. 

Les affinements par la méthode de Le Bail (Jana2006) sont réalisés sur les 

diffractogrammes des deux échantillons à x=0 et à x=0.1, dans les deux cas ; avant et après 

traitements numériques qui consiste en une application d’un lissage « smooth » et du filtre de 

Fourier. Ceci a été également effectué pour les échantillons traités à 1250°C et pour ceux 

traités à 1275°C, en considérant, en premier lieu, une seule phase pérovskite et en considérant, 

par la suite,  l’ajout d’une phase impureté. Les résultats de l’affinement ont montrés que nos 

deux échantillons, LBFT-00 et LBFT-01, sont cristallisés dans une structure pérovskite 

orthorhombique de groupe d’espace Pbnm. Une phase impureté monoclinique de groupe 

d’espace P2/c correspond au composé La5Ti5O3 (fiche N° 00-048-0480) a été détectée. Les 

valeurs de Rp, Rwp et GOF ont montré la bonne qualité de nos affinements. Les valeurs des 

paramètres de maille et de son volume ont été obtenues et discutées. 

Nous avons effectué l’affinement par la méthode de Rietveld pour approfondir et 

compléter notre étude structurale, en affinant sur les valeurs des positions des atomes. Nous 
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avons appliqué cette méthode aux diffractogrammes de nos deux échantillons LBFT-00 et 

LBFT-01 traités à 1250 °C et 1275 °C, après traitement numérique (smooth et filtre de Fourier) 

et avec une seule phase.  

Les deux méthodes, de Le Bail et de Rietveld ont confirmé une structure 

orthorhombique de nos échantillons avec un groupe d’espace Pbnm. Les paramètres de maille, 

son volume et les positions des atomes obtenus de l’affinement sont très proches de ceux 

trouvés dans travaux de recherches précédents. Nous notons également qu’un léger 

changement a été constaté entre les valeurs des paramètres obtenus par les deux méthodes. 

Cela revient aux considérations cristallographiques et mêmes chimiques (densité de charges 

par exemples) ajoutées par la méthode de Rietveld. Nous notons également, que l’affinement 

s’est amélioré par le traitement numérique et aussi par l’ajout de la deuxième phase. 

Nous avons exploité les résultats de l’affinement Rietveld pour obtenir un nombre de 

paramètres et facteurs importants à la compréhension des phénomènes physiques 

macroscopiques tels : la taille des cristallites, les contraintes internes, les angles entre les 

liaisons, les distances interatomiques, le facteur de tolérance, la densité des dislocations et la 

distorsion de Jahn-Teller. Les valeurs obtenues sont d’une grande importance et sont en parfait 

accord avec les résultats obtenus dans des travaux de recherche précédents. 

A partir des positions des atomes obtenues de l’affinement, nous avons pu construire la 

structure cristalline en 3D à l’aide du logiciel VESTA. A son tour, les positions atomiques, 

traduites en tracé en 3D de la structure, ont permis de régénérer les diffractogrammes des 

échantillons LBFT-00 et LBFT-01 traité à 1250 °C et 1275 °C en considérant la longueur 

d’onde des rayons X correspondantes au cuivre. Ces diffractogrammes ont montré une grande 

similitude avec ceux de l’expérimental, ce qui indique que notre affinement a donné des 

résultats très proches de la réalité. 

Une étude microstructurale à l’aide du microscope électronique à balayage, avec des 

deux agrandissements x1000 et x3000, a été réalisée pour les échantillons à x=0.1 et x=0.2 

traité à 1250 °C. L’échantillon à x=0.1 montre un aspect granulaire, dont la taille des grains 

varie entre 2 µm et 20 µm. Les petits grains sont plutôt de forme presque polygone, tandis que 

les gros grains sont de forme allongée. Nous remarquons également une faible porosité. 

Cependant, l’échantillon à x=0.2 a subi un grand changement morphologique et de porosité. 

Les grains ne sont plus aussi clairs que dans l’échantillon à x=0.1 et la matrice deviendra plus 

poreuse. Dans certaines zones la porosité est plus accentuée que d’autres.  
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Une analyse élémentaire par EDAX a été réalisée pour les échantillons à x=0.1 et 

x=0.2. Cette analyse confirme la présence de tous les éléments constituants de nos échantillons. 

Aucun élément impureté n’a été détecté à l’exception du carbone, qui est souvent rencontré 

dans les échantillons préparés par la méthode de réaction à l’état solide. Une étude  

cartographique a été aussi réalisée et les cartographes obtenues ont montré une distribution 

homogène des différents éléments constituants. 

Une dernière analyse, étant la spectroscopie moléculaire IRTF (ang. FTIR), est  utilisée 

comme un moyen pour acquérir des informations sur les liaisons moléculaires présentant des 

vibrations caractéristiques, dans les échantillons LBFT-00, LBFT-01, LBFT-02 traité à 1275 

°C. Les pics situés à 370 cm
-1

, 368 cm
-1

 et 362 cm
-1 

peuvent être attribués au mode de 

déformation O-Fe/Ti –O, alors que les bandes 581 cm
-1

, 570 cm
-1 

et 558 cm
-1

 sont associés à 

des vibrations d’élongation de type métal/oxygène (Fe/Ti-O). La présence des liaisons Fe-O 

traduit l’existence des octaèdres FeO6, ce qui renforce les résultats de la DRX indiquant la 

cristallisation de nos échantillons en structure pérovskite. 

Ce travail ouvre la porte sur certaines perspectives, dont on cite : 

 Une étude approfondie peut, toutefois, être réalisée telle la spectroscopie XPS afin de 

déterminer l’oxydation du Fe qui pourra nous fournir plus d’information sur nos 

échantillons. 

 Tester les échantillons en vue d’applications électriques, magnétiques et 

environnementales. 

 Etudier l’effet inverse du dopage en Ti, autrement dit ; diminuer le taux de dopage en Ti, 

sur les propriétés des matériaux de type La0.8Bi0.2Fe0.5Ti0.5O3. 

 Changer le dopant Ti par un autre élément. 
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ANNEXE 

 A-2 

 

  Résultats de l’affinement des diagrammes des échantillons LBFT-00-1275°C, LBFT-01-

1275 sans traitement thermique, LBFT-00-1250 °C, LBFT-01-1250 °C, LBFT-

00-1275 °C et LBFT-01-1275 °C avec traitement thermique . 

 

 

 

 

Figure 1: Diffractogramme du composé LBFT-00 frrité à 1275 °C affiné sous le 

groupe d’espace Pbnm par la méthode de Le Bail en utilisant 

Jana2006, sans traitement numérique. 
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Refinement program                                                                                                  page=  1 

Structure : Pbnm                                                                                              

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)/                      

I(KAlpa1): 0.497 

* Structure data 

Cell parameters       :     5.5170    7.8215    5.5387    90  90   90            Volume :      239.0 

Reciprocal parameters : 0.181257  0.127853  0.180549   90  90  90  Volume : 0.004184 

Centrosymmetric space group: Pbnm           Number : 62 

Equations induced by symmetry    alpha=90, beta=90, gamma=90 

Profile R factors :[3750/48+1],    Damping factor:   1.0000             

GOF   =  1.60 Rp    =  5.68 wRp    =  9.21                              

Last wRp: 10.14  9.67  9.74  9.97  9.37  9.19  9.06  9.11                

Maximum change/s.u. :    9.2231 for GU                                   

               a                     b                  c           alpha            beta        gamma     Volume      Density 

   5        5.514007  7.814054  5.534331* 90.00000  90.00000  90.00000  238.4563  0.000000  -2.10 

   6        5.514122* 7.813889  5.533967  90.00000  90.00000  90.00000  238.4406  0.000000   2.80 

   7        5.514668  7.813815* 5.534492  90.00000  90.00000  90.00000  238.4845  0.000000  -1.97 

   8        5.514485  7.813099  5.534249* 90.00000  90.00000  90.00000  238.4444  0.000000   1.25 

   9        5.514678  7.813270* 5.534507  90.00000  90.00000  90.00000  238.4690  0.000000  -1.67 

  10        5.514632  7.812625  5.534437  90.00000  90.00000  90.00000  238.4443  0.000000 

  su        0.000230  0.000387  0.000232   0.00000   0.00000   0.00000    0.0243  0.000000 
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Figure 2 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1275 °C affiné sous le 

groupe d’espace Pbnm par la méthode de Le Bail en utilisant 

Jana2006, sans traitement numérique. 
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Refinement program                                                                      page=  1 

Structure : Pbnm                                                                                                

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)/  

I(KAlpa1): 0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

Structure : Pbnm                                       Number : 62                                                         

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2/I(KAlpa1): 0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

* Structure data  

Cell parameters       :     5.5327    7.8188    5.5076    90    90     90   Volume :      238.3 

Reciprocal parameters : 0.180744  0.127897  0.181568   90   90 90   Volume : 0.004197 

Equations induced by symmetry : alpha=90, beta=90, gamma=90 

Profile R factors :[3749/46+1],    Damping factor:   1.0000              

GOF   =  1.58 Rp    =  4.33 wRp    =  8.46                               

Last wRp: 8.46  8.46  8.46  8.46  8.46  8.46  8.46  8.46                

Maximum change/s.u. :    0.4296 for c                                    

               a         b         c       alpha     beta      gamma     Volume    Density 

   5        5.533262  7.819973  5.510483* 90.00000  90.00000  90.00000  238.4384  0.000000   0.42 

   6        5.533471  7.820227  5.511001* 90.00000  90.00000  90.00000  238.4775  0.000000   0.42 

   7        5.533680  7.820450  5.511520* 90.00000  90.00000  90.00000  238.5158  0.000000   0.43 

   8        5.533896  7.820687  5.512063* 90.00000  90.00000  90.00000  238.5559  0.000000   0.44 

   9        5.534112  7.820837  5.512615* 90.00000  90.00000  90.00000  238.5936  0.000000   0.43 

  10        5.534337  7.820953  5.513156  90.00000  90.00000  90.00000  238.6303  0.000000 

  su        0.000640  0.001132  0.001259   0.00000   0.00000   0.00000    0.0660  0.000000 
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Figure 3 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1250 °C affiné sous le 

groupe d’espace Pbnm par la méthode de Le bail en utilisant 

Jana2006, après traitement numérique. 
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Refinement program                                                                                                  page=  1 

structure : Pbnm                                                                                               

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)   

/I(KAlpa1): 0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

* Structure data  

Cell parameters       :     5.5178    7.8136    5.5359    90  90  90        Volume :      238.7 

Reciprocal parameters :   0.181230  0.127982  0.180639    90  90 90    Volume :   0.004190 

Centrosymmetric space group: Pbnm  Number : 62 

Equations induced by symmetry : alpha=90, beta=90, gamma=90 

Profile R factors :[3862/48+1],    Damping factor:   1.0000             

GOF   =  2.29 Rp    =  9.19 wRp    = 12.66                               

Last wRp: 13.97 12.95 12.66 12.44 12.46 12.70 12.56 12.53                

Maximum change/s.u. :    6.1856 for GP                                   

                        a            b               c              alpha       beta        gamma     Volume    Density 

   5        5.518092  7.813033* 5.535655  90.00000  90.00000  90.00000  238.6589  0.000000  -1.65 

   6        5.517988  7.812421* 5.535493  90.00000  90.00000  90.00000  238.6287  0.000000  -1.78 

   7        5.517736* 7.811726  5.535363  90.00000  90.00000  90.00000  238.5910  0.000000  -3.52 

   8        5.517153* 7.810789  5.535073  90.00000  90.00000  90.00000  238.5247  0.000000   1.74 

   9        5.517457* 7.810326  5.535251  90.00000  90.00000  90.00000  238.5313  0.000000   1.98 

 10        5.517787  7.810496  5.535338  90.00000  90.00000  90.00000  238.5546  0.000000 

  su        0.000167  0.000451  0.000172   0.00000   0.00000   0.00000    0.0228  0.000000 
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Figure III-18 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1250 °C affiné 

sous le groupe d’espace Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, 

après traitement numérique 
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Refinement program                                                                                                  page=  1 

Structure :  Pbnm                                                                                              

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)/I(KAlpa1): 

0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

* Structure data  

Cell parameters       :     5.5307    7.7952    5.5114    90.000    90.000    90.000    Volume :      

237.6 

Reciprocal parameters :   0.180810  0.128284  0.181443    90.000    90.000    90.000    Volume :   

0.004209 

Centrosymmetric space group: Pbnm               Number : 62 

Equations induced by symmetry : alpha=90, beta=90, gamma=90 

Profile R factors :[3862/47+1],    Damping factor:   1.0000            

GOF   =  4.74 Rp    = 16.24 wRp    = 26.05                              

Last wRp: 26.05                                                          

Maximum change/s.u. :   -0.0124 for GP                               

               a                      b               c               alpha            beta      gamma     Volume    Density 

   0        5.530682  7.795209  5.511361* 90.00000  90.00000  90.00000  237.6103  0.000000  -

0.01 

   1        5.530683  7.795213  5.511358  90.00000  90.00000  90.00000  237.6104  0.000000 

  su        0.000290  0.000659  0.000454   0.00000   0.00000   0.00000    0.0299  0.000000 
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Figure 4 : Diffractogramme du composé LBFT-00 frité à 1275 °C affiné sous le 

groupe d’espace Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant 

Jana2006, après traitement numérique. 
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Refinement program                                                                                                  page=  1 

structure : Pbnm                                                                                               

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)/I(KAlpa1): 

0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

* Structure data  

Cell parameters       :     5.5306    7.7968    5.5110    90  90    90   Volume :      237.6 

Reciprocal parameters :   0.180813  0.128257  0.181454    90    90  90     Volume :   0.004208 

Centrosymmetric space group: Pbnm    Number : 62 

Profile R factors :[3862/49+1],    Damping factor:   1.0000              

GOF   =  3.01 Rp    = 11.89 wRp    = 17.33                               

Last wRp: 17.66 17.80 17.68 17.53 17.99 17.52 17.57 17.31                

Maximum change/s.u. :    3.8239 for GU                                  

               a                   b           c             alpha       beta       gamma             Volume      Density 

   5        5.532684  7.802898* 5.512812  90.00000  90.00000  90.00000  237.9935  0.000000   4.63 

   6        5.533847* 7.806180  5.514041  90.00000  90.00000  90.00000  238.1967  0.000000  -4.03 

   7        5.532662  7.805905  5.512874* 90.00000  90.00000  90.00000  238.0869  0.000000   5.18 

   8        5.534076  7.808356* 5.514525  90.00000  90.00000  90.00000  238.2939  0.000000   2.33 

   9        5.533849  7.809730* 5.514062  90.00000  90.00000  90.00000  238.3060  0.000000   3.18 

  10        5.534548  7.812045  5.514902  90.00000  90.00000  90.00000  238.4431  0.000000 

  su        0.000387  0.000728  0.000390   0.00000   0.00000   0.00000    0.0521  0.000000 
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Figure 5 : Diffractogramme du composé LBFT-01 frité à 1275 °C sous par le 

groupe d’espace Pbnm, par la méthode de Le Bail en utilisant Jana2006, 

après traitement numérique.  
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Refinement program                                                                                                  page=  1 

structure :    Pbnm                                                                                             

Radiation type: X-ray tube 

Wave length - average: 1.54187, KAlpha1: 1.54059, KAlpha2=1.54443, I(KAlpa2)/I(KAlpa1): 

0.497 

Monochromator - parallel setting, glancing angle: 13.28 

* Structure data  

Cell parameters       :     5.5297    7.8105    5.4945    90.000    90.000    90.000    Volume :      

237.3 

Reciprocal parameters :   0.180841  0.128033  0.182002    90   90  90    Volume :   0.004214 

Centrosymmetric space group: Pbnm  Number : 62 

Equations induced by symmetry : alpha=90, beta=90, gamma=90 

Profile R factors :[3862/47+1],    Damping factor:   1.0000             

GOF   =  3.49 Rp    = 11.14 wRp    = 18.66                               

Last wRp: 18.66                                                          

Maximum change/s.u. :   -0.0386 for asym1                               

 

                 a                   b                c              alpha            beta      gamma     Volume    Density 

   0        5.529715  7.810502  5.494451  90.00000  90.00000  90.00000  237.3045  0.000000*  

0.01 

   1        5.529714  7.810503  5.494450  90.00000  90.00000  90.00000  237.3044  0.000000 

  su        0.000232  0.000346  0.000471   0.00000   0.00000   0.00000    0.0294  0.000000 

 

 



Abstract 

In this end-of-study work in materials physics, we have developed two series each comprising 

three samples of ferrites perovskite with the general formula La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 with x=0, 

0.1 and 0.2. They were prepared using the solid state reaction route. The first series was prepared 

at 1250 °C, while the second one underwent a further sintering process at 1275 °C. The aim is to 

experimentally characterize their structure, microstructure, constituent element purity, and 

molecular study. The structural study was carried out by X-ray diffraction. It was achieved by 

refinement by two methods: The Le Bail method and the Rietveld method. The diffractograms 

showed that our samples are well crystallized in a perovskite structure. The refinement was 

carried out with and without digital smoothing processing and by the Fourier filter. It was also 

carried out considering a single phase and with the addition of a second phase. The results, on the 

quality of the refinement, showed that the smoothing and the application of the Fourier filter 

improve the quality of the refinement. The addition of a second phase also improved the 

refinement. The values, resulting from the refinement, of the cell parameters and its volume 

showed a good agreement with the results obtained in the scientific research literature. A slight 

difference is observed between the results obtained by the two methods, although they confirm the 

same orthorhombic structure under the Pbnm space group. The refinement by the Rietveld method 

allowed us to reach the atoms positions and subsequently the establishment of the crystallographic 

structure in 3D, thus showing the different deformation of the octahedron (Fe,Ti)O6. Moreover a 

digital regeneration of the diffractogram was established and discussed. The microstructure was 

carried out by scanning electron microscopy (SEM). It showed the granular and porous nature of 

our samples. Their shape is polygons-like. The grain sizes were estimated and found to be of the 

micrometric order. Finally, the differences between the samples microstructures were also 

examined and discussed. The elemental study was carried out by EDAX and showed the high 

quality of the purity of our samples, with the exception of the appearance of some traces of 

carbon, which usually appeared in such materials prepared by the solid state reaction method. The 

molecular analysis was characterized by Fourier transform Infrared spectroscopy (FTIR). It 

showed the presence of the characteristic vibrations of the octahedron (Fe,Ti)O6, which confirms 

the results of the XRD. 

Keywords: Ferrite, Perovskite, XRD, SEM, EDAX, FTIR. 



 الملخص

لًُب بخطٕيش سهسهخيٍ حشخًم كم يًُٓب عهٗ رلاد  انًٕاد،فيضيبء حخظض  ببنخخشس,انخبص عًم ْزا انفي 

 ,x = 0, 0.1 حيذ  La0 .8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 انظيغت انعبيت راثعيُبث يٍ انفشيج بيشٔفسكيج 

، بيًُب خضعج انًضًٕعت و° 0521الأٔنٗ عُذ  .ببسخخذاو طشيك حفبعم انحبنت انظهبت بحى ححضيشًْ, 0.2

 ,بُيخٓب انًضٓشيت ,. ٔانٓذف يٍ رنك ْٕ انخٕطيف انخضشيبي نبُيخٓبو° 0522انزبَيت نعًهيت حهبيذ إضبفيت عُذ 

. حى ححميمّ  (DRX) َمبٔحٓب ٔدساسخٓب انضضيئيت. أصشيج انذساست انٓيكهيت ببسخخذاو حيٕد الأشعت انسيُيت

 عيُبثانأظٓشث يخططبث انحيٕد أٌ  Rietveld.طشيمت Le Bail بطشيمخيٍ: طشيمتانًحبكبة  عٍ طشيك

ٔبٕاسطت يششح  تيع ٔبذٌٔ يعبنضت سلًيانًحبكبة يج. حى إصشاء بيشٔفسكبُيت  ححج ةصيذبظفت حبهٕسث 

انًحبكبة . أظٓشث انُخبئش انًخعهمت بضٕدة ربَي طٕسئضبفت رى ب بطٕس ٔاحذ أَٓب حًج . كًبFourier فٕسييّ

. ٓبإنٗ ححسيُأدٖ انطٕس انزبَي إضبفت  أٌ. كًب ة ْزِ الأخيشةٔحطبيك يششح فٕسييّ يحسُبٌ صٕدى أٌ انخُعي

ًؤنفبث انصيذاً يع انُخبئش انخي حى انحظٕل عهيٓب في  يخٕافكانخهيت ٔحضًٓب  أبعبدأٌ ًحبكبة ان شبئث َخأظٓش

ؤكذاٌ حأًَٓب إلا ، انطشيمخيٍ. نٕحع اخخلاف طفيف بيٍ انُخبئش انخي حى انحظٕل عهيٓب يٍ خلال تانعهًي

 Rietveld طشيمتًحبكبة باننُب  جسًح Pbnm. ٔفك يضًٕعت انفضبء ,انبُيت انًعيُيت انًسخميًتَفس 

حشِٕ رًبَي ، يًب يظُٓش (3D) هٗ يٕاضع انزساث ٔيٍ رى إَشبء انبُيت انبهٕسيت رلاريت الأبعبدعظٕل حببن

انبُيت حى انحظٕل عهٗ  نهحيٕد. تانشلًي انًخططبثحى إَشبء ٔيُبلشت  ْزا،علأة عهٗ . O6(Fe,Ti)انٕصِٕ 

أظٓشث انطبيعت انحبيبيت ٔانًسبييت , ٔ انخي (MEB)الإنكخشَٔي انًضٓشيت عٍ طشيك يسح انًضٓش 

 أٌحيذ  انحبيببثيشبّ انًضهعبث. حى حمذيش أحضبو  انحبيببث شكم ُبث.يٍ صٓت ٔ يٍ صٓت أخشٖ كبٌعيهن

 يعحى فحض ٔيُبلشت انفشٔق بيٍ انٓيبكم انًضٓشيت نهعيُبث.  أخيشًا،. انًيكشٔيخشحضًٓب كبٌ يٍ سحبت 

عيُبحُب ، ببسخزُبء ظٕٓس بعض آربس نانعبني نُمبء اأظٓشث انخي  EDAXٔ  إصشاء انذساست الأٔنيت بٕاسطت

يم هححأظٓش انًحضشة بطشيمت حفبعم انحبنت انظهبت.  انعيُبثحظٓش عبدة في  ْزِ الأخيشة, ،   (C)انكشبٌٕ

يب   O6(Fe,Ti) زًبَي انٕصِٕٔصٕد الاْخضاصاث انًًيضة ن(FTIR)  لأشعت ححج انحًشاءبٕاسطت افٕسييّ 

 .  (DRX)َخبئش يؤكذ

   .Ferrite، Pérovskite، DRX، SEM، EDAX، FTIR : مفتاحيةال الكلمات



Résumé 

Dans ce travail de fin d’étude en Physique des Matériaux, nous avons élaboré deux séries 

comprenant chacune trois échantillons de ferrites pérovskites de formule générale 

La0.8Bi0.2Fe0.5-xTi0.5+xO3 avec x=0, 0.1 et 0.2. Elles ont été préparées par la méthode de réaction 

à l’état solide. La première série a été préparée à 1250 °C tandis que la deuxième série a subit à 

un traitement de frittage de plus à 1275 °C. L’objectif est de caractériser expérimentalement la 

structure, la microstructure, la pureté en éléments constituants et les l’étude  moléculaire. 

L’étude structurale a été effectuée par la diffraction des rayons X. Elle a été complétée par un 

affinement par deux méthodes : La méthode de Le Bail et la méthode de Rietveld. Les 

diffractogrammes ont montré que nos échantillons sont bien cristallisés dans une structure 

pérovskite. L’affinement a été  effectué avec et sans traitement numérique de lissage et  par le 

filtre de Fourier. Il a été également effectué en considérant une seule phase et avec l’ajout 

d’une deuxième phase. Les résultats sur la qualité de l’affinement ont montré que le lissage et 

l’application du filtre de Fourier améliorent la qualité de l’affinement. L’ajout d’une deuxième 

phase l’a également amélioré. Les valeurs, résultantes de l’affinement, des paramètres de 

maille et de son volume ont montré un bon accord avec les résultats obtenus dans la littérature 

scientifique de recherche. Une légère différence est constatée entre les résultats obtenus par les 

deux méthodes, bien qu’elles confirment la même structure orthorhombique sous le groupe 

d’espace Pbnm. L’affinement par la méthode de Rietveld nous a permis d’atteindre les valeurs 

des positions des atomes et par la suite l’établissement de la structure cristallographique en 3D, 

montrant ainsi les différentes déformation de l’octaèdre (Fe,Ti)O6. Une régénération numérique 

du diffractogramme a été établie et discutée. La microstructure a été réalisée par la microscopie 

électronique à balayage (MEB). Elle a montré le caractère granulaire et poreux de nos 

échantillons. Leur forme ressemble à des polygones. Les tailles des grains ont été estimées et 

trouvées de l’ordre micrométrique et les différences entre les échantillons ont été également 

examinées et discutées. L’étude élémentaire a été réalisée par l’EDAX et a montré la haute 

qualité de la pureté de nos échantillons à l’exception d’une apparition de quelques traces du 

carbone, apparu habituellement dans de tels matériaux préparés par la méthode de réaction à 

l’état solide. L’analyse moléculaire a été caractérisée par la spectroscopie Infrarouge  à 

transformées de Fourier (IRTF). Elle a montré la présence des vibrations caractéristiques de 

l’octaèdre (Fe,Ti)O6, confirmant ainsi les résultats de la DRX. 

Mots clés : Ferrite, Pérovskite, DRX, MEB, EDAX, FTIR. 

 


