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Introduction générale

L’étude des propriétés des matériaux de taillesometriques, présente un
grand intérét pour la communauté scientifique dusgtrielle. En effet, lorsque I'on
diminue la taille d’'un objet pour atteindre unelléainanométrique, les propriétés
physiques de ces objets s’en trouvent modifiéessyrdhése de micro- et de nano-
systemes est un en jeu majeur au niveau industiela course a la miniaturisation
des systemes fait rage [1]. Depuis quelques déesnre développement de
I'électronique s’est appuyé sur la miniaturisatien I'intégration de plus en plus

poussée des divers composants, en particulieplegensateurs [2].

L'un des tres rares matériaux multiferroiques,elaite de bismuth BiFep
(BFO) a attiré une attention particuliere pour uaege gamme d'applications
potentielles dans le stockage des données, lesuraptes dispositifs spintroniques,
...etc [3].Des recherches récentes ont attiré I'atenaussi sur lactivité
photocatalytique de BFO, comme le fractionnemermtqdatalytique des molécules
d'eau [4] et la dégradation des composés organi§glsgrace a sa bande interdite
étroite (1.8 eV), son excellente stabilité chimigiison faible codt [7].

A ce jour, des études approfondies ont été réaliggmur améliorer les
propriétés optiques, ferroélectriques et ferromagués de BFO au moyen de
l'introduction des ions métalliques dans le siteuet le site B dans le réseau ABO
[8,9]. Motivé par ces études, le dopage en ionsaligiies pourrait étre considéré
comme une méthode efficace pour améliorer égalesmnactivité photocatalytique
[10,11].

L'objectif de cette investigation est la synthédela caractérisation des
nanoparticules de ferrite de bismuth;BjAlFeO; (x= 0, 5 /et 10%). Nos poudres ont
été synthétisées par la méthode sol-gel, qui appad la chimie dite douce. Elle est
compatible avec la présence de composantes miggratganiques ou encore

biologiques, ce qui lui offre un vaste choix dequr&eurs.

Vu que I'humidité est un facteur tres important gldindustrie qui influe
beaucoup sur les propriétés physico-chimiques elodigques de la matiere,
I'utilisation des capteurs d’humidité a films misca suscité un intérét particulier.
Pour cette raison, nous consacrerons une partie dewail a I'étude de la variation
d'impédance de deux capteurs a base @gg)B\l\FeG; (x= 0 et 10%) en fonction du
niveau d’humidité relative (HR= 4, 13, 37, 72 et

Y



Introduction générale

Ce mémoire est subdivisé en trois chapitres:

Le premier chapitre sera consacré a une étudeogibfphique donnant la
représentation structurales des nanoparticules ife(8 ses propriétés physico-
chimiques, optiques, catalytiqgues et les déférentéthodes de synthéses. On le

terminera par quelques notions sur les capteursmittité.

Le deuxiéme chapitre sera scindé en deux partigss ¢ premiére nous
détaillerons le procédé de synthése des nanopagide ferrite de bismuth (BFO).
Dans la seconde nous décrirons les difféerentesigebs physico-chimiques utilisées
dans la caractérisation de nos poudres a savadiifffaction des rayons X (DRX), la
spectroscopie infrarouge a Transformé de FourriEMIR), la microscopie
électronique a balayage (MEB), la spectroscopie \iBible, la spectroscopie

d'impédance, et aussi la mesure de la surfacefapéei(BET).

Le troisieme chapitre sera dédié a la discussidimerprétation des résultats

obtenus.

On termine ce mémoire par une conclusion génémalegésume I'ensemble

des résultats obtenus.

-




Chapitre | Synthese bibliographique

Le premier chapitre de ce manuscrit permet d'iniredles notions essentielles qui
seront nécessaires a I'étude des nanoparticuleferdee de bismuthe , qui'est a I'heure

actuelle un matériau intéressant et prometteur pesipropriétés et ces applications.

I-1. Les oxydes mixtes de type Pérovskite

Le terme « pérovskite » a été donné par Gustav Ras&839 en I'honneur du
minéralogiste russe Lev. A. Von Perovski. Le prenm@néral, correspondant a la structure

spécifique des pérovskites, est I'oxyde mixte tqé et de calcium de formule CagiO

Ces oxydes posseédent une formule générale ABXA et B sont des cations et X un
anion. L’élément X le plus courant est I'oxygeneep€ndant, on peut également trouver a
cette position un hydrure, un atome d’azote oualogene [12].

Les propriétés des oxydes de type pérovskite, “AB@épendent fondamentalement
de la nature des ions A et B et de leur état deneal [13,14]Généralement, les ions du site
A sont catalytiguement inactifs, contrairement axcelu site B, bien que leurs natures
influencent la stabilité de la pérovskite. Néanmspile remplacement d’'une partie de ces ions
par d’autres hétérovalents peut induire des madifos structurales liées a la génération des
sites vacants d’oxygene et/ou des changementstdissd® valence des cations originaux.
D’un point de vue catalytique, la présence de agfauls structuraux pourrait favoriser la
sorption chimique des réactifs ou d’autres espéleeBacte catalytique approprié (transport
d’oxygene, transfert d’électron,... etc.)[15,16].

Ces oxydes mixtes offrent les avantages d’une itetbatalytique comparable a celle
des catalyseurs a base des métaux nobles, d’'unignigvient plus faible,et d’une utilisation
a haute température. Parmi les matériaux promsitearferrite de bismuth est dotée de
plusieurs de ces caractéristiques. Les recherchaepeses ont révelé que lactivité

catalytique de ces solides est une fonction daelus caractéristiques physico-chimiques.

[.2 La structure cristallographique de BiFeG; (BFO)

A température ambiante, BiFeQristallise sous forme massive selon une maille
rhomboédrique de groupe d’espaB8c et conserve cette symeétrie, jusqu’a ce qu’il se

décompose vers 780°C [17].

Cependant, cette décomposition est lente et onglmérver une transition de phase
vers 830°C [18]. Une étude récente menée par speétrie Raman [19] a montré que cette

)
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transition s’effectuait de la symétrie rhomboédedBc vers la symétrie cubique prototype a
cette température. Celle-ci correspond donc angpéeature de Curie de ce composé. Ainsi,

BFO est ferroélectrique jusqu’a 830°C et paraélpatrau-dela de cette temperature.

FPBrrerr
TS |
< =
=Ll
o e
o
- O 8i
1 () Fe

Figure (I- 1) : La structure cristallographique d8iFeO;

|.3- Propriétés de BiFeQ
[.3.1- Propriétés optiques

Les propriétés optigues de ce matériau font étabsrption dans le domaine du
visible. Celle-ci est liée a une énergie de bamderdite de 1.8 eV a température ambiante
correspondant a l'absorption théorique des longuelonde inférieures a 443 nm. Cette

caractéristique confére au BFO une couleur allarjadne au brin selon la pureté des cristaux

1.3.2- Propriétés multiferroiques

Le ferrite de bismuth (BFO) est un matériau de xlpaiur I'étude des multiferroiques,
car c'est I'un des rares oxydes dans lequel lesesrterroélectrique et magnétique couplés
entre eux, coexistent a température ambiante.

La ferroélectricité du BFO est due a la distorsmseudo-cubique de la structure
pérovskite entrainant un déplacement des cations @&i Fé" et une déformation des
octaédres d'oxygene. Ce déplacement est a l'origmda séparation des barycentres des
charges positives et négatives, impliquant unergaligon spontanée. La littérature recense
des valeurs de polarisation allant jusqu’a @80/ cm?dans des nanocristaux de BFO, ce qui

constitue I'une des plus élevées pour des matédatoe type.
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A température ambiante le BFO posséde égalemeatdra antiferromagnétique, de
type G, en raison des moments magnétique des @i sont orientés antiparallélement
avec chacun de leurs voisins immeédiats. Cet ordeadpfin a la température de Néeek€T
370°C) au-dela de laquelle la distribution des maismiele spins devient aléatoire a cause de

I'agitation thermique, rendant ainsi le matériavapaagnétique[20].

1.3.3-Propriétés électriques

Selon les mesures de conductivité, le Bieg@ésente bien un comportement semi
conducteur thermiquement actif. De plus sa conditétaugmente avec le pouvoir oxydant
de gaz du recuit réalisé. Cela induit la réacti@n défaut pour les plus forte pression
d’'oxygéne, ce qui facilite la conduction suite aulgmentation de nombre de porteurs de

charges (électron ou trous électronique).

l.4- Méthodes de synthése de nanoparticules de BiBe

De nombreuses techniques ont été utilisées dasgnthéese des nanoparticules d’oxyde de

ferrite de bismuth. On distingue la voie solidéaetoie liquide.

[.4.1-Synthese par voie solide

Ce procédé est simple a mettre en ceuvre et tlggudians l'industrie. Il consiste a
faire réagir a hautes températures un mélange dast/ou de carbonates des différentes
especes a introduire. Le mélange des especesciieffen milieu alcoolique dans des bols en
téflon a I'aide d’'un broyeur en présence de bitleszircone, pour obtenir une poudre plus

homogene [21,22].a poudre obtenue est calcinée a des températieng=es, puis broyée.
Les inconvénients de ce procédé sont [23]:
. la taille des grains est relativement grande awecdistribution assez large,

. les températures de frittage et celles de calanatont élevées.

1.4.2- Synthese par voie liquide

Les procédés par voie liquide permettent I'obtantle poudres a répartition chimique
homogene, formées de grains de faible taille ebtayae distribution granulométrique étroite.
Parmi les procédés les plus courants on peut citarsynthése sol-gel, la synthese par

coprécipitation et la synthese hydrothermale.

:
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1.4.2.1- Méthode hydrothermale

Le processus hydrothermal est défioinme étant une réaction hétérogéne dans un
systeme fermé «un autoclave» (Fig(r&)), en présence des précurseurs solides tels que les
chlorures et les nitrates et d’'un solvant tel dead distillée, solution aqueuse de la soude ou
d’acide acétique, ...etc. Le mélange réactionnetleatffé a une température comprise entre
100 et 300°C et une pression interne pouvant diteid50 bars. Ces conditions servent a
dissoudre et a cristalliser les matériaux qui seldtivement insoluble dans les conditions de
température et de pression normales (dans |'eauasseb température et pression

atmosphérique) [24].

La synthése hydrothermale est une méthode nonus®itt tres simple a réaliser. Elle
présente beaucoup d’avantages tels que; I'obtermtésn produits tres homogénes (poudres
fines, grande pureté, bonne qualité cristallineg wstcechiométrie et une morphologie
contrblées...etc). Mais, elle posséde également desnvénients tels que la nécessité
d’autoclave assez codlteux (recouverts de téflemtelr de la réaction, les conditions de pH
du milieu qui doivent étre légerement basiquetc.. Du fait de ce grand nombre de
parametres, les réactions sont parfois non reptitdies et conduisent souvent a des produits

polyphasés [25].

|.4.2.2- Méthode de coprécipitation

La méthode de coprécipitation est une méthode haege utilisée, car elle ne demande
pas de dispositifs compliqués. Elle consiste aipitéc simultanément au moins deux
composants métalliques dans une solution. Le gtéaptenu est filtré, lavé, séché et calciné

pour obtenir des oxydes mixtes.

En pratique, on utilise le milieu basique concemér précipiter les ions réactifs. En
outre, pour éviter I'hétérogénéité locale ou lengament de pH, les réactifs sont ajoutés
simultanément, a faible concentration, goutte attgoau milieu basique sous agitation

magnétique [26].

Cette méthode a d’autres avantages comme la diffusicile des réactifs et la bonne
homogénéité. Mais comme tout procéde, elle présanssi des inconvénients comme la
difficulté de contréler la stcechiométrie, qui pevi des différences entre les produits de

solubilité des réactifs.

5
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1.4.2.3- Méthode sol-gel

La méthode sol-gel est une voie de chimie doucengiant I'élaboration d’'une
grande variété d’'oxydes sous différentes formesiqiae mince, poudre, fibre,...ect). Elle
implique la transition d’'un systeme de I'état lidei(« sol ») a I'état solide (« gel »). L’état
liquide peut étre constitué d'entités moléculaires de particules colloidales [27]
généralement obtenues a partir de sels métalliquede composés organométalliques. La
transformation de I'état liquide a I'état solidefa@ par des réactions chimiques d’hydrolyses,
de condensations et de polymérisations a bassg®tatares. Le solide obtenu est un réseau
tridimensionnel a viscosité infinie appelé gel. el humide est généralement séché puis
désagglomérée dans un mortier avant d'étre caltiaéalcination ou le chauffage intense
sert aussi a décomposer les groupes alcoxydessaatbonates et permet le réarrangement
de la structure du solide et sa cristallisations peincipales étapes du procédé sol-gel sont

résumées dans la figufe3).

Cette méthode est actuellement tres utilisée eomadesnombreux avantages qu'elle
offre du point de vue [28].

+ Reproductibilité ;

+ Meilleur contrdle de la stoechiométrie ;

+ Possibilité d'une intégration dans les procédesnd®o-électronique et de la technologie de
silicium ;

+ Possibilité de préparer des films d’épaisseur éem.

:
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Séchage
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Figure (I-3): Les étapes dmghese sol — gel.

I.5-Applications du ferrite de bismuth (BFO)

Il existe de nombreuses applications potentiellessde domaine des communications,

le domaine des dispositifs optoélectroniques, méteatromécaniques, ultra-rapides, la

résonance ferromagnétique contrélée par un charaptri@ue [29-31] et des cellules

photoéléctrochimiques [32]. On site quelques appbn potentielles de BFO :

[.5.1- Stockage de données

Le couplage magnétoélectrique de Bige®température ambiante nous offre une

chance de l'utiliser dans des mémoires magnétagiees a acces aléatoire. Le BikzetOnon

seulement une couche active magnétoélectrique, massi il peut servir a forger la barriere.

Dans les mémoires magnétoélectriques a acces iadga® couplage magnéto-électrique

fournit un champ électrique qui contréle I'‘échande couplage aux interfaces du

ferromagnétique avec le multiferroique [33].

|.5.2- Appareils optoélectroniques

Selon la théorie fonctionnelle de la densité d'ageafiltréee, I'écart de bande de

BiFe(; est calculé comme 1.8 eV qui est en région vigibdg. Les résultats expérimentaux

montrent que BiFe®a non seulement un écart de bande dans la régdrey mais il a

egalement le potentiel d'afficher une réponse phsigmificative qui augmente avec

laugmentation des défauts comme les vacants egeary[35]. Donc, il est idéal de I'utiliser
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dans l'application de LED, car il peut également &yntonisé en augmentant ou en
diminuant la densité des sites vacantes d'oxygénkétat d'oxydation du fer qui peut

ameliorer ses propriétés optiques [35].

[.5.3- Les applications photocatalytiques de BFO

Des études récentes démontrent que les nanopestiB&EO présentent de bonnes
activités photocatalytiques dans la région de taiéue visible, qui peut étre utilisée comme
nouvelle lumiere visible ou et comme photocatalyset¢actifs pour la dégradation des
composeés organiques.Zhu et al. [36] ont synthétidés nanoparticules sphériques de BFO
monocristallines de type pérovskite avec diaméded0 a 50 nm par voie hygrothermique a
micro-ondes, qui présentait une activité photogttple efficace pour la dégradation de
rhodamine B en solution aqueuse sous irradiatiten lamiére visible. Gao et al. [37] ont
egalement synthétisé des nanoparticules de BFQgrgquifavorisé le taux de dégradation de
l'orange méthylique a un niveau élevé sous irramia la lumiére visible. En outre, Yu et al.
[38] ont rapporté que les nanoparticules de BidO la structure pérovskite présentaient
egalement d'excellentes propriétés de détectiomaesce qui était potentiellement utile pour

les capteurs de gaz de haute qualité.

|.6- Capteur d’humidité
1.6.1-Définition

Un capteur est un dispositif électronique capabde thnsformer une grandeur
physique, chimigue ou biologique en une grandezot@fjue, généralement une tension ou un

courant [39].

Grandeur d'influence (températ .....)

La grandeur physique a mesurer Signal électrique de mes

Capteu

Figure (1.4): Schéma synoptique d’'un capteur

:
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[.6.2- Principe de fonctionnement d’'un capteur d’lmoidité
Le principe de fonctionnement d’'un capteur d’hutédest basé sur la variation de

limpédance électrique, la résistance ou de lad&pdue a I'adsorption des molécules d’eau
a I'état vapeur a la surface de la couche sensible.

[-6-3. Les différents types de capteurs

|.6.3.1- Les capteurs capacitifs

Le principe de détection de ce type de capteutdas® sur la mesure de la constante
diélectrique de la couche sensible, qui varie d\etsorption des molécules d’eau par cette
couche. Cette variation de la constante diéleatriou permittivités, induit une variation de
la capacité qui est directement mesurable. En fappgue I'eau présente une constante
diélectrique de valeur élevée, elle provoque une dbsorbée sur le film (surface) de fortes

variations de capacité.

|.6.3.2- Les capteurs résistifs
Les capteurs résistifs sont basés sur le changadtieédance d’'une couche sensible

entre deux électrodes apres absorption de I'hué&idi¢ circuit électrique est simple et de
faible codt de fabrication [40].
La résistivité est simplement donnée par la formule
RS
L

Ou R est la résistance de I'échantillon, S esutfase des électrodes, L est la distance entre

p = (1)

deux électrodes métalliques.

1.6.3.3- Capteurs hygromeétrigues
Ce type est historiquement le premier utilisé paaluer le taux ambiant d’humidité.

La transduction repose sur la déformation d’un deolimembrane, chevewetc, aprés
absorption de I'hnumidité. Dans le cas du chevedorption de I'humidité provoque un effet
de gonflement qui se traduit essentiellement par wariation de la longueur qui va étre
transmise a une aiguille ou une pointe d’enregistr® par une transmission spéciale [41].
[.6.4- Types d’adsorption

Selon les forces d’interactions intervenant ena® molécules de l'adsorbat et la

surface d’adsorption ('adsorbant), on distinguetigpes d’adsorption suivants :

1.6.4.1- Adsorption chimigue (chimisorption)
Dans le cas de I'adsorption chimique, le processetsen jeu une ou plusieurs liaisons

o
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chimiques covalentes ou ioniques entre les moléalildsorbat et la surface de I'adsorbant,
ou les molécules sont directement liées au solige.chimisorption est généralement
irréversible, produisant une modification des molés adsorbées. Le processus s’arréte
guand tous les centres actifs présents a la suofaicétabli une liaison avec les molécules de
I'adsorbat pour former une monocouche.

1.6.4.2- Adsorption physigue (physisorption)
Dans le cas de I'adsorption physique, les intevastientre les molécules d’adsorbat

sur la surface d’adsorbant se font essentiellerpantdes liaisons faibles du type Van Der
Walls et se produit & des basses températuresnbakEsules s’adsorbent en plusieurs couches
(multicouches) sans modification de la structurdémuaire avec des chaleurs d’adsorption
souvent faibles.
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Ce chapitre est divisé en deux parties. Dans laigre, nous détaillerons le protocole
d’élaboration utilisé dans la synthése de nos pEmidppelé « méthode sol-gel ». La seconde
sera consacrée a la présentation des difféerentebnitgies physico-chimiques de

caractérisation utilisées dans notre étude.
lI-1 Protocole de synthése

Dans ce travail, nous avons utilisé le procédégsbdans I'élaboration des nanoparticules
a base de l'oxyde de fer et de bismuth (Bifje€t celles dopées en aluminium (Bi)
Al FeQ) avec x=5 et 10 % . Les réactifs utilisés dasgliéférentes syntheses ainsi que leurs

caractéristiques sont regroupés dans le talflea

Tableau (I1.1): tableau récapitulatif des caractétiques des réactifs utilisés

Nom Formule Masse molaire Etat Pureté (%)
commercial chimique (g/mol) physique
Nitrate de Bi(NO3)3;5H,0 485 ,01 Solide 99
Bismuth
Nitrate de fer Fe(N¢)s;9H,0 404,15 Solide 99
Nitrate Al(NO3)3;,5H,0 302,98 Solide 99
d’Aluminium
Acide citrique GHsO7.H,O 210 Liquide 99.5
Acide nitrique | HNQ(15.44mol/l) 63 Liquide 69%

11.1.1- Préparation des nanoparticules de BiFe@(BFO)

Dans un bécher contenant 100 ml d’eau déionisédissout sous agitation une masse
de 4g de nitrate de fer (Fe(N@9H,0O) et une masse équivalente (4g) de nitrate deutism
(Bi(NO3)3.5H,0). On y ajoute 50 ml d’acide nitrique pour avardissolution complete des
nitrates de bismuth. Une fois la solution est hoamag on y introduit 10 g d’acide citrique
dissoutes dans 20 ml d’eau (agent chélatan). Lidvéxst ensuite plongé dans un bain marie
dont la température est fixée a 80°C pendant emvitoheures en maintenant toujours

I'agitation.

w2
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A la fin de la réaction, on obtient un gel qu'ortis@ dans une étuve réglée a 100°C
pendant 12 heures. La poudre ainsi obtenue esébrsgigneusement a I'aide d’'un mortier
jusqu’a I'obtention d’'une poudre fine bien dispexrsé

Une étape de calcination est ensuite effectuédaspoudre dans un four a moufle
porté a 600°C pendant 2 heures.

Les Différentes étapes de synthése sont regroug@es I'organigramme suivant (figure

(I1.1)).

Nitrate de bismuth + acide nitrique, - Eau déionisée —__,  Acide citrique
+Nitrate de fer

Agitation + Chauffage 80°C/4h)

l

Formation d’un gel

!

Séchage (100°C )/12h

l

Broyage

l

Calcination (600°C)/ 2h

l

Broyage

l

Caractérisation

Figure (1.1): Organigramme de synthese de la powdBiFeO; par voie sol-gel.
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11.1.2- Préparation des nanoparticules de ABi.,FeOs

Une masse de 4g de nitrate de fer (Fe{hlOH,O) est dissoute dans un bécher
contenant 100 ml d'eau déionisée. Des masses apmepde nitrates de bismuth
Bi(NO3)3.5H,0 et celle d’aluminium Al(N@)3.5H,0 sont ensuite ajoutées. Ces masses sont
calculées d’'une maniere a avoir la valeur de xe2gab et 10%. Sous agitation, on introduit
50 ml d’acide nitrique et 10 g d’acide citrique glablement dissoutes dans 20 ml d’eau. Pour
la suite de la synthese, on effectue les mémes®@ye celles réalisées dans I'élaboration de
BiFeG:s.

Nitrate de bismuth + acide nitrique _ Eau déionisée
+Nitrate de fer+ nitrate d’aluminium

Agitation + Chauffage 80°C/4h)

l

Formation d’un gel

!

Séchage (100°C )/12h

i

Broyage

l

Calcination (600°C)/ 2h

l

Broyage

l

Caractérisation

, Acide citrique

Figure (11.2): Organigramme de synthése de la poedilBi;.,)FeO; par voie sol-gel.
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lI-2 Techniques de caractérisation

Nous donnons dans ce qui suit, un apercu sur ¢bsitgues utilisées dans la caractérisation

de nos échantillons.
11.2.1- La diffraction des rayons X (DRX)

[1.2.1.1- Principe

L’analyse par diffraction des rayons X permet der@itre la structure du matériau,
d’estimer la qualité de sa cristallisation et deedd@iner la taille moyenne des cristallites. En
outre, elle permet l'identification des phases @néss dans le composé par comparaison avec
les diagrammes répertoriés dans les fichiers D&P.

Son principe consiste en l'enregistrement des mydiffractés par un échantillon
(réflexion des plans de l'indice de Miller hkl) pdéle au support, en fonction de I'angle
entre le rayonnement incident et I'échantillon (fig (11.3)). Un faisceau de rayons est

diffracté sur un réseau de plans cristallins s&ddoi de BRAGG (équation (2)) [42].
2.0y SINB=n\ (2)

e d (hkl): distance inter-réticulaire (la distan&parant les plans cristallins d’indices (hkl) ;

e 0 : angle d’incidence des rayons X sur la surfacendtériau étudié;

e n : ordre de la diffraction;

e ). longueur d’onde du faisceau des rayons X.

Faisceau Faisceau

incident diffracté

Famille
de plans
(hkl)

Figure (11-3): Diffraction des rayons X par une fantle de plans réticulaires (hkl)
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[1.2.1.2- Détermination de la taille moyenne des cristallites

Le calcul de la taille moyenne des grains se fadicg a I'équation de Scherrer
(équation (3)) basée sur I'élargissement des pacdliffraction lié a la taille des cristallites
[43].

_ 09/
[ cosd 3)

oD : diamétre moyen des cristallites ;

® ). longueur d’onde des rayons X ;

® (3: largeur du pic a mi-hauteur ;

®0: angle de diffraction de la raie (hkl).

Im“ .................. ...? . e
‘am Largeur @ mi haureur 0

Largeur
intégrale f

lag/ 2"

Figure (I1.4). représentation schématique d’'une mde diffraction.

Nos poudres ont été analysées a l'aide d’'un agpaRX de diffractométres type XPERT
PRO.

&
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[1.2.2- La spectroscopie Infrarouge a Transformeée drourrier (IRTF)

La spectroscopie Infrarouge a Transformée de Foesieune méthode d’analyse qui

utilise un rayonnement dans la gamme infrarougerddmtions électromagnétiques. C’est
'une des méthodes les plus couramment utiliséesr padentification des molécules
organiques et inorganiques a partir de leurs pétgsivibrationnelles. Classiquement 'étude
d’un échantillon est réalisée entre 400 et 4000.d¢Bm observe ainsi des bandes de transition,

pouvant correspondre a plusieurs modes de vibration

v'Les vibrations d’élongation v):0On distingue ;des élongations symétriqgues et des

élongations antisymétriques.
v'Les vibrations de déformatiof)(
Deux types d’'informations peuvent étre tirés decgps obtenus:

a- Qualitatives. Les longueurs d’onde auxquelles I'échantillonaabe, sont caractéristiques

des groupements chimiques présents dans le matévidysé.

b- Quantitatives: I'intensité de I'absorption a la longueur d’oncractéristique est reliée a

la concentration du groupement chimique responsibl&absorption.

Nos échantillons sont analysés en utilisant un tpmeétre FTIR- Shimadzu 8400s.
11.2.3- La microscopie Electronique & Balayage (MBB

La microscopie electronique a balayage est unentgab d’analyse non destructive,
qualitative et semi quantitative (EDX).

Le principe de la microscopie électronique a bajaya’appuie sur les interactions
électron - matiére. Le faisceau d’électrons émidgaanon du microscope, provoque lors de
son impact un ensemble d’événements dans I'éclumtilels que I'émission des électrons
secondaires (rétrodiffusés et Auger), I'émissios @gons X, ....etc. La figur@l.5) présente
une illustration schématique des principaux signatiksés pour I'imagerie (électrons) ou

pour I'analyse élémentaire (EDX).

La microscopie électronique a balayage est prihempant utilisée pour déterminer la
morphologie des particules ainsi que leurs tailleais aussi les éléments présents au sein de
I’échantillon (EDX).

£
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Faisceau
incident
* Electrons primaires
Electrons Auger réfrodiffusés
-
Rayons X k\_ ,_,f
b
™~ /"r Elecirons secondaires

'\_‘ ‘I,-’ e o

Lumi&re
s.1.=| Echantillon
e Electrons absorbés
Electrons diffusés Electrons diffusés
({elastiques) Y (inélastiques)

Electrons Transmis
(sans interactions)

Figure (lI-5) : Particules émises lors de I'interdion électron-matiére

Nos poudres ont été analysées a l'aide d’'un miomsae type PHILIPS ESEM

XL30 a filament du tungstéene.

11.2.4- Spectroscopie UV-Visible

[1.2.4.1- Principe

La spectrophotométrie UV-Visible est une technigli@nalyse quantitative, elle
fournit généralement peu de renseignements surdatgre chimique d’'un matériau, mais
elle renseigne sur les propriétés optigues de détkon comme la transmission et

I'absorption de la lumiere ainsi que I'estimatianghp optique.

Le principe de cette technique repose sur lintgwaclumiére-matiére dans le

domaine de longueur d’onde compris entre 180 ed hid.

Elle s'intéresse aux transitions électroniques@ati fondamental vers un état excité
provoquées par l'absorption de la lumiéere. Elle stsie a mesurer l'atténuation d’un

rayonnement incident d’intensité, en fonction de la longueur d’onde, lorsque celui-c

traverse un milieu homogéne d’épaisseur

L’intensité du rayonnement transmitest donnée par la loi de Beer-Lambert selon I'égna

(4).

|
A=-Log 1 |=~LogT (4)

0

-
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I, : l'intensité incidente
| : lintensité transmise
T : transmitance

[1.2.4.2-Préparation des échantillons

L’analyse est effectuée sur des solutions diluéess concentration est de”#tol/l.

Les solutions ont été préparées dans des fiolgg¢m,) en dissolvant dans de I'eau déionisée
sous ultra-sons une masse (m) de chaque poudralpesaent pesée a I'aide d’une balance

de précision (18 g).

11.2.4.3- Détermination de I'énergie de gap,E

L’énergie de gap correspond a I'énergie minimaldgra@gmant le phénomene
d’absorption de photons. Elle est déterminée arpaet I'équation de Trauc (équatidb))

[44].
ahu = C(hu -E, )” (5)
a : coefficient d’adsorption

h: constante de Plank ( 6,62:¥0.s)
v fréquence de la radiatiow & % avec c=3.15m/s).

n= % pour les semi-conducteurs de bande interawetd
C: constante.

Le coefficient d‘absorption est donné par la relatsuivante:

1-R) _ R
% (6) avec R _ﬁ (7)

La réflexion R est exprimée comme suit:

1
T 12
R=1{?} (8)

T et A désignent respectivement la transmissidialesorbance, sachant que:
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T=10" 9)

L’extrapolation de la partie linéaire de la cour(lszm/)2 en fonction de I’énergiéhv) (figure

(11.6)) sur I'axe des abscisses, nous permet de détarfaimaleur de I'énergie du gap.

200
180 -
160 -
140 - ;
120 1
100 -
80 -
60 -
40 - "
20 - .

(ahv)® (arb. unit)

0 $aearanrands

31 315 32 325 33 335 34 345 35
E (eV)

Figure (11-6): Représentation de la méthode de détenation de I'énergie degap.
11.2.5-. Mesure de la surface spécifique par la mébde BET

Brunauer, Emmet et Tellg¢#5] ont proposé une théorie de I'adsorption physique en
1938. lls ont ainsi montré qu'il existe une relatientre la quantité du gaz adsorbée par unité
de masse du solide étudié, la pression d’équillareempérature, la nature du gaz ainsi que la
nature du solide lui-méme. La relation entre cdfemints parametres est exprimée par

I’équation suivante :

P _ 1 {C_l}xﬁ .................................... (10)
V(p,-p) V,C [V,.C] R

P : pression d’équilibre ;
Po : pression de vapeur saturante de I'adsorbatempérature de la mesure ;
V : volume de vapeur adsorbé par gramme de solidggession P ;

Vm : volume de vapeur nécessaire pour recouvriiement la surface du solide d’'une

couche mono moléculaire d’adsorbat ;




Chapitre I Procede girteese et techniques de caractérisation

C : constante caractéristiqgue du systeme gazdesétudié.

Le modele d’adsorption de Brunauer, Emmet et Telfdrle plus utilisé. Cependant,
cette équation présente des limites. En effet, ®lst valable que pour un domaine de
pression relative PjPcompris entre 0,05 et 0,35. En dehors de ce dandéncaractere
hétérogene de la surface aux faibles pressionsvedaainsi que I'apparition d’interactions
entre les molécules d’adsorbat lorsque la presstative atteint une valeur élevée, ne sont
pas en accord avec les hypothéses émises par RBruaumet et Teller et ne peuvent plus
étre négligés si I'on désire obtenir une valeumisicative de la surface spécifique du

matériau.

La surface spécifiqu&,., se calcule en utilisant la relation suivante :

S3ET: ( (0) Vm N)/Vr .......................................... (11)
o: surface occupée par une molécule d’adsorbal:rin® a 77°K pour I'azote ;
N : nombre d’Avogadro ;

Vm:.volume de la monocouche ;

V;: volume occupé par une mole de gaz : 2241%rooi.

L’appareil utilisé pour la caractérisation de nahantillons est Qnantachrome instrument
ploté par logiciel Nova Win.
11.2.6- La spectroscopie d'impédance

[1.2.6 1-.Principe

La spectroscopie d'impédance est une techniqueatys@ non destructive, qui a

présenté une large contribution a la recherche uetdé@eloppement des matériaux (la
corrosion, les propriétés diélectriques et l'inflae de la composition sur la conductivité
électrique des solideB)6].

Le principe de cette méthode repose sur l'apptinati'une tension sinusoidale
superposée a la tension nominale et sur I'analy$amplitude et du déphasage de courant de
réponse (Inversement, le signal d'entrée peut Iétreourant et le signal réponse est le
potentiel) [46,47].

s



Chapitre I Procede girteese et techniques de caractérisation

L’interprétation des courbes de la spectroscopimmBdance se fait par modélisation
de la réponse du matériau a l'aide d’un circuitiégjent. Elle permet ainsi d’'attribuer un
phénomeéne physique a chaque élément de ce cddlit [

[1.2.6.2- Préparation des échantillons

a- Préparation des solutions salines

Nous avons utilisé les solutions salines pour pireddes milieux avec un taux
d’humidité contrélé (KOH, MgGl NacCl, KCI) et le gel de silice (HR=4%) . La valele
I'humidité relative est déterminée en utilisanttbermohygomeétre.

Le tableau(ll.2) regroupe les différentes solutions salines ugls@vec le taux
d’humidité correspondant.

Tableau (I1.2): les solutions salines et les taushdmidité correspondants

Solution saline KOH MgGl NaCl KCI

Taux d’humidité(%) 13 37 72 79

Figure (1I-7) : photos de : (a)- les solutions sales. (b)-Capteur relié a I'impedance-métre
b- Préparation des échantillons

Une masse (quelques mg) de la poudre geBixFeQ; (x=0 et 10%) est dispersée
dans un volume d’eau, le mélange ainsi obtenuéggmise sous forme d’une couche mince sur
une structure interdigité figure(ll-8) branchée €uxl électrodes. L'échantillon est ensuite

placé dans la cellule de mesures contenant unéaokaline. La cellule est connectée a un

impedancemeétre qui nous permettra de préleverdksins de I'impédance Z en fonction du

taux d’humidité mesuré par le thermohygométre .
Les tests ont été effectués a température amtsante une fréquence de 100 KHz.

Les structures interdigités avant et apres le démdt illustré dans la figure (118-a et b)

22
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Figure (11-8-a) : Structure
inter-digitée avant le dépot

Figure (11-8-b) : Structure
inter-digitée apres le dépot

E
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Ce chapitre est consacré a la présentation, laghsm et I'interprétation des résultats

expérimentaux obtenus.

[ll. 1-Caractérisation structurale des poudres
[11.1.1- Caractérisation par diffraction des rayonX

Les structures et la pureté deasph cristallines de nos échantillons ont été
étudiées par DRX. La figure (lll-1) présente ledfrdctogrammes obtenus pour les
nanoparticules de Bi wAlyFeQ; (x = 0,00, 0,05, et 0,10). lls révélent des pics fqui
peuvent étre indexés a la phase rhomboédrique @edgFgroupe d’espace R3c (JCPDS n °
86-1518). D’apres la figure, on constate que I'pséférentielle de la croissance cristalline est
suivant le plan (110) qui représente le pic le phisnse pour les tous les échantillons. Par
ailleurs, on remarque que les diffractogrammestifelaux échantillons dopés, révélent un
déplacement des pics vers les petites valeurs atwl€é de diffraction. Ce décalage est

d’autant plus marqué quand la concentration du miof@d®") augmente de 5 & 10%.

6000
(110)
(012) 10 %
(018)
- (104) (202)  (204)
4000 @30 (220) (128) (134)
o]
2 1 5 %
\9 ()
2
g 2000
j=
Pure
0 .
T T T T T T
20 40 60 80
2 Theta

Figure( 1lI-1) : Diagrammes de diffraction des rayws X de la poudre,BiFeg) Big.gs
Alp osFe0s et Big Alp1FeO3.
Le pic le plus intense (110) observé & la valeér 2 pour I'ensemble des
échantillons, a été utilises pour la déterminatiena taille moyenne des cristalliteguy en

utilisant la formule de Scherrer. Les résultats seprésentés dans le tablg#i+1) .

=)
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Tableau (IlI-1) La taille moyenne des grains de B#o; et deBi; Al FeOs .

Echantillon BiFeQ@ Bio.gsAl 0.0F€0s Bio.dAlo1FeQs
La taille des grains41.3 253 215
(hm)

Les résultats (tableatll(1 )) montrent que la taille des grains de BFO dimiauec
I'incorporation des ions d’aluminium dans la sturet Ceci peut étre attribué a la valeur du
rayon de I'ion (A" qui est inférieure a celle du rayon de I'ion {'B[49].

[11.1-2. Caractérisation par microscopie électronig a balayage (MEB)
La figure (Ill-2) montre les micrographi®#EB des poudres de BFO pure et dopé en
aluminium a 10% (Figure llI-2-a-b) prisent avec agrandissement de Zm. Elle met en

évidence le caractere nanométrique des particytgbétisées.

 Mag Det WD ———— 2 um AccV  SpotMagn Det Wb — 2m
1 ) SE 102 ESEM UMMTO 200 kv 3.0 10000x SE 10.0 ESEM UMMTO

Figure (l1I-2) micrographies de MEB des poudres: YaBiFeOs, (b) Bip.g Alp1FeO;

[11.1.3- Caractérisation par spectroscopie IRTF

Les spectres FTIR ont été enregistrés en phaskegstdins la région allant de 400 a
3000 cn. La figure(l11.3) présente les spectres obtenu pour les nanopestide BiFe@et
Al,Bi.yFeQ; (x=5 et 10 %).

D’apres les spectres, une bande d'absorptiomesgistrée aux environ de 1637°cm

! qui peut étre interprétée par la vibration d'étieat du groupe d'eau libre O-H et FeO-OH.
Une autre bande apparait vers 1370"cimdique probablement la présence d'ions nitrate
(NO*) [50] dans la poudre. On observe également I'apparitenbandes au environ de 810
cm* et 560 crit qui peuvent étres attribuées aux modes de vilragovalence de la liaison
Fe-O caractéristiques des groupes octaédriques &3 la pérovskite [51]. La bande vers
850 cm' peut étre associée a I'élongation symétriqueidehs Bi-O dans la pyramide BiO

E
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[52]. On observe une bande située a 834 correspond aux modes de vibration de la liaison
Fe-O dans BiFe®

0%
5%
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Figure (111.3) : Spectres IRTF de Bi1xAlxFeO3(x=0,05 et 0,1) .

l11.1.4-Mesure de la surface spécifique de BiAlIxFeO;

Les surfaces spécifiques ont été estimées par ldhooe® BET des isothermes
d'adsorption de l'azote a la température de I'dipigle. Les mesures de surfaces spécifiques
(SSA) donnent la surface accessible aux moléctilesla s'y adsorber. Les valeurs obtenues
pour nos échantillons sont illustrés dans le tabteavant (tableau Ill.-3).

Tableau (l11-3) : Surface spécifique de BiFeQ@ et Bi;-xAlxFeO;

Composition Surface Spécifique )
BiFeO; 1.16

Big.osAl0.0F€0s 5.56

Bio.oAlo.1FeQs 17.05

D’aprés les résultats, on enregistre 'augmentatienla surface spécifigue avec

l'incorporation des ions d’aluminium dans la sturet En constate également, que cette

s
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valeur augmente avec I'augmentation du taux dop@gte évolution est en accord avec les
résultats des caractérisations précédentes (DRX a gmontré la diminution progressive de
la taille des nanoparticules lorsqu’on passe ddriecture pure a celle dopée a 10%.

[11.2- Caractérisation optique des poudres
[11.2.1. Analyse d’absorbance

Les spectres d'absorption UV-visible gesidres de BiFeOet Bii-AlxFe® sont
illustrés dans la figure (111.4). On remarque gaeplus forte absorption a été observée dans
l'intervalle de 500 a 600 nm qui correspond au doende la lumiére visible. Les spectres
d'absorption ont des pics d’absorption situéeee®20 et 590 nm.
Les résultats révelent également que les specabsaiption de BFO dopé en aluminium se
décalent vers des valeurs de longueurs d'ondepplites. Ce décalage peut étre attribué aux
interactions entre les électrons de la bande de, BEt@s électrons p localisés dé'AB3].

0,9

— 0%
5%
0,8 + 10%

0,7 H

0,6 H

0,5

Absorbance(a.u)

0,4

e

e ————

0,2 T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700
Longueur d'onde(nm)
Figure (l11-4) : Spectres d’absorption UV- visiblde BiFeQ pure et BiFeQ dopée.
[11.2.2- Détermination du gap
Le tracé de ()2 en fonction de I'énergie (h) (figure (111.6)) nous a permet de

déterminer I'énergie du gap des nanoparticules @ Bar I'extrapolation de la partie linaire
de la courbe.
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Figure( 11I-5): Le tracé de (ahv) ? en fonction de I'énergie (iv)

Les valeurs de I'énergie de gap des différents ritdluans sont regroupées dans le tableau

(I11-2).

Tableau (l11-2) : largeur de la bande interdite (Eg) pour les différents échantillons.

Echantillons BiFe®@ Big.gsAl g oFeQ; Big Al g 1FEeOs
L’énergiedegap | 1.9 2.00 2.6
(eV)

#
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Les résultats montrent que la valeur de I'énergi¢acbande interdite de BiFg€st de
1.9 eV, ce qui est en accord avec la littératurepeddant, cette valeur augmente avec
'augmentation de la concentration des ions alummmdans la structure. La valeur la plus
elevée est obtenue pour les nanoparticules dpABIFe(.Cette augmentation peut

s’expliquer par la diminution de la taille des npadicules.

[11.5-Propriétés de détection d’humidité
[11.5.1- la variation de I'impédance Z en fonctiodu taux d’humidité (%)

La variation de l'impédance (Z) des deux captearsbase deBiFeO; et
Al 1BipoFeG; en fonction du taux d’humidité mesurée a 100KHzilasttrée dans léigure
(111-6). Elle montre que limpédance des deux cargelécroit avec 'augmentation du taux
d’humidité, ce qui est attribué a la sorption dedéoules d’eau a leur surface. Les résultats
montrent clairement que les valeurs d'impédanceagteur d’humidité a base Bé-eO; sont
plus grande que celles enregistrées pour le captdrase deBipdAlgiFeG; dans toute la
gamme d'humidité de (4% a 79%), ceci peut étrewdaianbre de molécule d’eau le plus
élevé qui s’adsorbent a la surface du capteur nantd’aluminium. Ceci peut s’expliquer par
le fait que les nanoparticules B& JAl1FeC; possedent une surface spécifiglies grande
comparée a celle de BiFgeen conséquence, un nombre de sites d’adsorptuis plus

important.

—a—0%
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520 | \
480 \
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Figure (111-6): Evolution de I impédance en fonction du taux d’imidité (%) des capteur a
base de BiFe@et B dAlp1FeOs; a 100KHz.
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[11.5.2- Les hystérésis de sorption
Nous avons effectué les mémes mesures de lI'impédselon les taux d’humidité

relative croissants et décroissants (figure Ill[@s mesures de sorption ont montré une
hystérésis entre les courbes d’adsorption et derpiésn pour les deux capteurs. Pour les
grandes valeurs d’humidité les valeurs d'impédarsoed presque les mémes pour les deux
processus (adsorption et désorption), donc le ne&molécules d’eau adsorbées est égale a
celui des molécules désorbées, ce qui est probahledu au fait que ces molécules sont
physisorbées, elles sont donc faiblement liéessar@ace du capteur.
D’apreés les résultats, il apparait que cette hgsiérest plus marquée dans le cas du capteur a
base de BidAlgiFeQ; a faible niveaux d’humidité. On enregistre desewa d’'impédance
plus élevées dans le processus d’adsorption (conddg, ce qui peut étre attribuer a
'adsorption capillaire des molécules d’eau probai#nt causée par la présence de nanopores
a la surface des nanoparticu[®&d]. On peut également l'attribuer au fait que les mualkés
d’eau sont adsorbées a la surface par un procelssugue (chimisorption).

Quand au capteur a base de Bike® remarque que pour les deux valeurs d’humidité
(72 et 4%) les valeurs d'impédances sont plusdaiblans le processus de désorption, ce qui
est probablement du a I'adsorption a nouveau daines molécules qui sont déja désorbées
[55].

—e— desorption 530 —e—desorption

590 ( a) —s—adsorption \ ( b) s adsorption

580 &
570
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550

5404
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Figure (llI-7): Variation de 'impédance selon lesiveaux croissant et décroissant
d’humidité (hysteresis) de (a) - BiFe@t (b)- Bp.oAlg1FeOs; a 100 KHz.
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Conclusion générale

Au cours de ce travail nous avons élaboré des paaticules de BiFe©et Bi.
«AlyFeQ; avec (x= 0,05 et 0,1) par la voie sol-gel. Leursppiétés structurale optique et

électrique ont été étudié.
La caractérisation des poudres synthétisées dé g@ivue structurale a été effectuée
par la diffraction des rayons X, la microscopiecéienique a balayage et par la spectroscopie

infraouge a transformée de Fourrier. La caractéoisaoptique a été réalisée par I'analyse
UV-visible en mesurant I'absorbance des échansllariempérature ambiante. Ensuite, nous
avons étudié les propriétés électriques de cemmatériaux en mesurant la variation de leur
impédance en fonction de I'humidité . Les mesures @é effectuées a la température

ambiante a une fréquence de 100 KHz.

Les résultats des analyses par diffraction desnsy® ont montré que les
nanoparticules se cristallisent dans une struchowmboédrique de groupe d’espace R3C. La
substitution des ions Al dans la maille cristalline a été mise en évidgraele décalage des
pics vers les petits angles de Bragg. La taille enog des nanoparticules a été estimée a
l'aide de la relation de Debby-Scherrer, nous avoosstaté que l'augmentation de la

concentration des ions ¥ldans les nanoparticules induit la diminution de taille.

L’étude par la microscopie électronique a balayageévélé la formation de

nanoparticules sphériques distribuées uniformémest la présence de certains agglomérats.

La caractérisation par la spectroscopie IRTF a nédatprésence de plusieurs bandes
d’absorptions caractéristiques de ferrite de bifm@n a remarqué I'apparition de deux
bandes a 560 et & 810 ¢mui sontcaractéristiques des vibrations de valence deaitsoln Fe-

O. Un pic a 850 ciha été également observé, qui est associé a I'slimmgsymétrique de la
liaison Bi-O. Nous avons observé également unedsnde au voisinage de 528 Lrette

derniere et probablement causée par le groupemé&etO des paire du trous Rednal.

La caractérisation optique a montré une forte giigor de nos échantillons dans le
domaine de la lumiére visible, avec un décalag@idud’absorption pour les échantillons a
base de ABiu-xBiFeO; vers les petites valeurs de longueurs d’'onde. &mldge a été
expliqué par laugmentation de la valeur de I'émergu gap qui a été déterminées
graphiquement par I'extrapolation de la partie diné de graphe ¢)® en fonction de

I'énergie (tv).




Conclusion générale

La mesure de la surface spécifique dgBAlLFeC (x =0, 0.05 et 0.1) par la méthode
BET, a montré que les échantillons dopés en alumindéveloppent une surface spécifique
plus grande que celle de BiFg®lous avons remarqué également que cette surfigreesate
avec l'augmentation de la concentration de I'élénaepant dans le matériau. Les résultats de

la BET sont en accord avec les résultats des éaisaiions DRX et UV-Visible.

La caractérisation par spectroscopie d'impédance rdmoparticules de ferrite de
bismuth pure et dopée en aluminium (x=10%), démosaecouches minces sur des structures
interdigitées et testés comme des capteurs d’htgnigint montre une sensibilité a la présence
des molécules d’eau, qui se traduit par la dimoruties valeurs d'impédance(Z) en fonction
de I'hnumidité . Nous avons remarqué que le capicboase de ALBiodFeG; est plus sensible
a I'hnumidité, ce qui est attribué a la dimensiols d@anoparticules, car elles présentent une
plus grande surface spécifigue comparée a cell8ife0;. Nous avons constaté également
une hystérésis plus marquée pour les faibles \aldurtaux d’humidité, expliqué par le fait
gue les molécules d’eau sont adsorbées a la suttacapteur par un processus chimique. Les
résultats obtenus nous ont permet de classé lésuram base de BFO parmi les capteurs «

résistifs».
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Résumeé :

Notre travail est consacré sur la synthése par soigel et I'étude des différents propriétés
électriques et photocatalytique, des nanopartictlesyde de fer et de bismuth . Les poudres ont été
caractérisées du point de vue structural, optiquearphologique. Les analyses réalisées par DRX,
indiquent la formation de ferrite de bismuth pusesaucune phase secondaire et la taille moyeniae de
cristallite est environ de 21,5 & 43,3 nm. Leshd@&observés par le microscope électronique adiggay
(MEB), met en évidence le caractére nanométriqeend@oparticules synthétisées. Les résultats de la
spectroscopie infrarouge ont confirmé la formatiera phase pure de I'oxyde de fer et de bismp#r
la présence des liaisons qui correspond a la foomale cette poudre. La mesure de la surface
spécifique des nanoparticules par la méthode BE¥omtré que les échantillons dopés en aluminium
développent une surface spécifique plus grande aglie de BiFe@ pure. La caractérisation par
spectroscopie d’'impédance pour ferrite de bismutte gt dopée en aluminium, déposées en couches
minces sur des structures inter-digitées est testésme des capteurs d’humidité ont montre une
sensibilité a la présence des molécules d'eau, sguitraduit par la diminution des valeurs
d'impédance(Z) en fonction de I'hnumidité relativeR), Les résultats obtenus nous ont permet deélass

les capteurs a base de BFO parmi les capteursstifess

Mots clés :BiFeO;. Synthése sol-gel ; spectroscopie d'impédanceteoas d’humidité.

Abstract;

Our work is devoted to sol-gel synthesis and theysbf different electrical and photocatalytic
properties, nanoparticles of iron oxide and bismuthe powders have been characterized from a
structural, optical and morphological point of viehe XRD analyzes indicate the formation of pure
bismuth ferrite without any secondary phase andatlegage crystallite size is about 21.5 to 43.3 nm.
The snapshots observed by the scanning electrawsompe (SEM), highlights the nanometric nature of
the synthesized nanopatrticles. The results of iefk@pectroscopy confirmed the formation of thespur
phase of iron oxide and bismuth by the presendasonfls which corresponds to the formation of this
powder. The measurement of the specific surfaca afe¢he nanoparticles by the BET method has
shown that the doped aluminum samples develop ategrespecific surface area than that of pure
BiFeO3. . Characterization by impedance spectrosfmppure and doped aluminum bismuth ferrite,
deposited in thin layers on interdigitated struesuis tested as moisture sensors have shown siysiti
to the presence of water molecules, , which resnlthe reduction of the impedance values (Z) as a
function of the relative humidity (RH). The resuttistained have allowed us to classify the BFO-based

sensors among the "resistive” sensors.

Keywords: BiFeO;; sol-gel synthesismpedance spectroscogyymidity sensors.



