



















































































Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

On remarque que la taille des cristallites est minimale avec le temps de broyage 5 heures.

111.5.3 Analyse par microscope électronique a balayage

a) b)

Figure. 50: Observation par MEB des pastilles 63%2ZrO, -32% La;03-5% d’In,O3 frittées a 1500°C pendant 4h. a)
surface de coupe de la pastille broyé 5h, b) surface de coupe de la pastille broyé 10h.

Une analyse par microscopie électronique a balayage sur les pastilles 63%ZrO, -
32% Lay03 -5% d’In,03 frittées a 1500°C pendant 4 heures, a) broyé 5 heures, b) 10
heures présentées sur la figure.50. Ces analyses confirment la présence quelques
porosités non réguliéres suivant la surface de coupe de la pastille. En effet, la surface de
coupe broyée 10 heures présente des vides a priori attribuables a des arrachements des
grains, tres probablement survenues lors du polissage des échantillons avant I’observation
au MEB.
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrO3, 37-X% Laz03, X% In203

I11.5.4 Analyse chimique
Le spectre EDS-X, révele les pourcentages massiques des ¢léments présents dans la
région analysée tels que le Zirconium qui est de 28,40%, le Lanthane qui est de 55,91% ,

I’Indium de 2,33% et enfin I’Oxygene de 13,37%.

Elenment Wt%  At%

13.37 53.25
28.40 19.83
2:33 1.29
55.91 25.64

Figure. 51 : Spectre EDS-X entre 0 et 10Kev du systéme 63% de ZrO,, 32% La>0;, 5% In,0;

I11.5.4.1 Mesure de la porosité

Temps de broyage Porosité% 16
1,4
(h) 12
1h 1,395 z
Z o8
3h 1,031 L
0,4
5h 0,6485 o
[¢]
[¢] 2 4 6 8 10 12
10h 0,422 Temps de broyage (h)
Figure .15: Porosité ouverte des pastilles du Figure .52 : Variation de la porosité ouverte en fonction
systéme 63% de ZrO,, 32% La,0;, 5% In,O5 a des du temps de broyage

différents temps de broyage
La porosité ouverte diminue avec augmentation du temps de broyage.
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

111.5.5 Analyse dilatométrique

du/Lo /% du/dt / ( %/min)
0 e 4»1"1
il N Sl 0
-10 / \ f“ / st \ |
\ \ o PR
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-60 l
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-70
\ 63%2r0,-32%La,03-5%In,03
-80 } 5.0
200 400 600 800 1000 1200 1400
Temperature /°C

Figure .53 : Courbe dilatométrique d’un échantillon de 63%Zr0O,-32%La,03-5%In,0; broyé 5h
traité a température 1400°c avec une vitesse de chauffe de 7°C/min et sa courbe de dérivée

D’apreés la figure .53, on remarque que :

» Ambiante-100°C : On observe un retrait brusque traduit par I’évaporation
d’eau.

» 250°C-350°C: Ce domaine de retrait est attribué a celui de I’oxyde de
Lanthane (La,O3) pur.

» 350°C-800°C : Les différents changements de pentes que I’on constate sur la
courbe de densification du ternaire sembleraient beaucoup plus a un probléme
électronique du dilatometre.

» 810°C-1200°C : Ce domaine de température est propre au domaine de
réarrangement du ternaire aussi la formation des ponts entre les grains.

» 1200°C-1210°C : On constate une légére expansion qui est di a la diffusion

mutuelle.
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

» 1210°C-1376°C : Changement brusque de la vitesse de retrait probablement
peut étre la densification du mélange ternaire en formant une nouvelle phase
qui est LaxZr,07

> Lacourbe de refroidissement de I’ordre de 100% est une courbe linéaire.

I111.6 Synthéses d’un matériau avec 63% de ZrO,, 29.5% de La,03 et 7.5% d’In,03

111.6.1. Détermination de la densité apparente

Echantillons Diamétre Epaisseur mass Densité Apparente
(mm) (mm) (9)

Avant | Aprés | Avant | Aprés | Avant | Aprés [ Avant Apres

ZrLa7.5%lIn B.1h 13 10,65 137 1,13 0,633 0,572 3,497 5,685
ZrLa7.5%lIn B.3h 13 10,57 132 1,135 | 0,5943 | 0,534 3,395 5,366
ZrLa7.5%lIn B.5h 13 10,50 1,30 1,095 0,598 0,537 3,466 5,664
ZrLa7.5%In B.10h 13 10,49 135 1,12 0,618 0,549 3,450 5,677
ZrLa7.5%In B.20h 13 10,47 135 1,14 0,625 0,547 3,489 5,575

Tableau .15 : Densité des pastilles obtenues d’'un matériau avec 63% de ZrO,, 29.5% de La,0zet 7.5% d’In,03

&
-\./-— —il— —m

5 b)
&
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&3
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P
2
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k-1
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O

o 5 10 15 20 25
temps de broyage

Figure .54 : Evolution de la densité apparente en fonction le temps de broyage d’un matériau avec 63% de ZrO»,
29.5% de La,O3 et 7.5% d’In,O3,a)-avant frittage b)-apres frittage
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

On remarque que la densité apparente est minimale avec le temps de broyage de 3 heures.

Le taux de densification moyen est de 88,922%.

111.6.2 Analyse par Diffraction des rayons X

a5 3 \ * LayZr,0; JCPDS 00-017-0450
- - A °zro2 JCPDS 00-002-0733

1440 ”

8
X
SN
o
o
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o pere e dar oo Y I I A A A A A At AN A AR A oot AN A [ m A A A s Vet AR ™

s , V
ot L
e (P ,H , . ‘ a——— )

LIn (Counts)

2-Theta - Scale

Figure .55 : Diagramme de diffraction des rayons X des pastilles 63% ZrO,, et 29.5% La,03, 7.5%
d’In,O3 broyées a)Oh, b) 1h, ¢) 3h, d) 5h, ) 10h, frittées a 1500°C pendant 4h.

La diffraction aux rayons X montre la formation progressive de la phase pyrochlor
La,Zr,0; de structure cubique a faces centrées par un frittage de 1500°C avec un
maintient de 4 heures pour des temps de broyage allant de 0 a 10 heures, figure.55.
Pendant le broyage on observe un déplacement vers les grands angles, déplacement plus
accentué pour I’échantillon broyé 3 heures, comme I’illustre le pic (222) de pyrochlor. Ce
déplacement est accompagné de I’élargissement de raies de diffraction. Ainsi, on
remarque |’apparition d’une nouvelle phase qui est ZrO, en phase cubique a faces

centrées de paramétre de maille 5.103 A (fiche JCPDS est donnée en annexe).
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Chapitre 111

Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

111.6.2.1 Variation de parametre de maille de La,Zr,07 en fonction du temps de

broyage
Temps de a ()
1078
broyage (h) -
Oh 10,775 1077
10,765
1h 10,739 - 107
% 10755
3h 10,757 1075
10,745
5h 10,766 o
10735
10h 10,775 0 2 4 6 8 10 12
Temps de broyage (h)

Tableau.16 : Variation des paramétres de
maille de La,Zr,0O;d’un systeme 63% de

Zr0,, 29.5%La,03, 7.5% In,03

Figure .56 : Evolution des paramétres de maille de
La,Zr,0O en fonction du temps de broyage

111.6.2.2 Détermination de la taille des cristallites

Les valeurs obtenues avec la loi de Scherrer sont consignées au tableau.17, et

représentées par la figure.57.

On remarque, que la taille des cristallites est maximale pour le temps de broyage de 1h

et 10 h.
Temps de Tailles des 16
broyage (h) cristallites E; .—/——__‘
(nm)
1h 12,055
3h 12,80 T
5h 14,64 i
10h 15,15

Tableau .17 : variation de la taille des cristallites  Figyre 57 : Evolution de taille des cristallites

en fonction du temps de broyage du systéme 63%-
29.5% La,03 -7.5% d’In,03

en fonction du temps de broyage
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrO3, 37-X% Laz03, X% In203

I11.6.3. Analyse par Microscopie Electronique a Balayage

N

PRI e n e S
AccV Spot Magn Det WD ———— 20um
20.0kV 5.0 1500x GSE 10.3 1.6 Torr ESEMUMMTO
- - T

e
chV Spot Magn ot WDHL———* By
20.0kV 4.6 2500x SE 93 0.9 Torr, ESEMUMMT .

a)

Figure .58 : Observation par MEB de la pastille 63% ZrO, -29.5% La,05-7.5% d’In,0;
frittée a 1500°C pendant 4h broyée a)5h, b) 10h.

La figure.58, présente les micrographies MEB réalisées sur les pastilles 63% ZrO, -29.5%
La,0; -7.5% d’In,0; frittées a 1500°C broyées a) 5 heures, b) 10 heures. Ces micrographies
confirment que les pastilles ont moins de porosité en comparant avec celle de 5% In,O; ce qui

traduit par une bonne densification.

I11.6.3.1 Mesure de la porosité

Temps de Porosité% 09
0,8
broyage (h) 07
1h 0,755 =0
3h 0,753 * 03
0,2
5h 0,6329 01
0

10h 0’413 ’ ’ 4Temps de Eroyage (h) ’ ? .

Figure .18 : Porosité ouverte des pastilles du Figure .59 : Variation de la porosité ouverte en
systeme 63% de ZrO,, 29.5% La,0;, 7.5% fonction du temps de broyage

In,0; a différents temps de broyage
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Chapitre Il Synthése et frittage d'un matériau avec 63% de ZrO,, 37-X% Laz03, X% In203

D’aprés la figure .59, qui présente la variation de la porosité ouverte en fonction du

temps de broyage. On remarque, qu’elle est minimale pour le temps de broyage de 10
heures ce qui est traduit par une bonne densification.

111.6.4 Analyse chimique

% La Element Wt AtZ

0 9.08 42.44
Zr  26.04 21.35
In  11.34 7.38
0 In Ia  53.54 28.83

100 200 300 400 500 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00 1100 1200 13.00 14.00

Figure .60 : Spectre EDS entre 0 et 10Kev du systéme 63% de ZrO,, 29.5% La,0s, 7.5% In,05

Les microanalyses par dispersion d’énergie EDS de cet échantillon permet de cibler la
zone en donnant les teneurs massiques et atomiques de chaque élément, tels que le

Zirconium qui est de 26,04%, le Lanthane qui est de 53,54%, I’Indium de 11,34% et
enfin I’Oxygéne de 09,08%.
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

111.6.5 Analyse dilatometrique

dL/Lo /% dL/dt / ( %/min)
0 =
AN / '\' 0.4
5.0 ; ‘
-10.0 o | 0.2
| Derivee (%o/mn) X
-15.0 k./‘\.\ /-—"—'—-\. T |0
-20.0 '\ / | 02
: W
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-30.0 |
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Figure .61 : Courbe dilatométrique d’un échantillon de 63%Zr0,-29.5%La,03-7.5%In,0; et sa dérivée
broyé 5h traité a température 1400°c avec une vitesse de chauffe de 7°C/min.

La variation dimensionnelle du ternaire 63%2Zr0,-29.5%L a,03-7.5%In,03 en fonction de
la température de I’'ambiante jusqu’a 1400°C sont représentées sur la figure.61. On

constate que :

» Ambiante-1200°C : On remarque que la variation dimensionnelle de 63%ZrO,-
29.5%La,03-7.5%In,03 est la méme que celle de ternaire 63% Zr0,-36%La,0s-
1%In,0s.

» 1200°C-1373°C : On remarque un changement de vitesse de densification qui
représente un retrait brusque. Ceci est traduit a la formation probablement de la
phase La,Zr,0.

> 1400°C-400°C : représente une courbe de refroidissement linéaire de I’ordre 42%.
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Chapitre 111

Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

111.7 Synthéses d’un matériau avec 63% de ZrO,, 27% de La,0O3 et 10% d’In,0;

111.7.1. Détermination de la densité apparente

Echantillons Diamétre Epaisseur Poids Densité Apparente
(mm) (mm) (9)
Avant | Aprés | Avant | Aprés | Avant | Aprés || Avant Apres
ZrLal0%]In B.5h 13 10,63 1,45 1,255 0,686 0,615 3,572 5,525
ZrLal0%]In B.10h 13 10,52 1,24 1,09 0572 0,509 3,477 5,374

Tableau .19 : Densité des pastilles obtenues d’un matériau avec 63% de ZrO,, 27% de La,O3 et 10% d’In,03

densité apparente
- N w E=y (9] (2]

o

o
N

4

i

6 8
temps de broyage(h)

10 12

Figure .62: Evolution de la densité apparente en fonction du temps de broyage d’un matériau
avec 63% de ZrO,, 27% de La,03 et 10% d’In,0Oz,a)-avant frittage b)-aprés frittage
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

D’apres les résultats on remarque que la densité apparente est maximale pour
celle qui est broyée 10 heures. Le taux de densification moyen est de 86,47%.

111.7.2 Analyse par diffraction des rayons X

*La,Zr,0, JCPDS 00-017-0450
°zr02  JCPDS 00-002-0733

440 *622
*'400 [l |
°111 | ‘\ |
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Figure .63 : Diagramme de diffraction des rayons X des pastilles ZrO, (63%) et La,03(27%),
(10%) d’In,04 broyées a) 5h,b) 10h frittées a 1500°C pendant 4h

L’analyse par DRX des pastilles de composition 63% ZrO,- 27% La;0O; -10%
d’In,O3 broyées a) 5h,b) 10h frittées a 1500°C pendant 4h (figure. 63) révéle la

formation des phases La,Zr,O; et ZrO2en phase cubique a faces centrées .
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Chapitre 111

111.7.2.1 Variation de parametre de maille de La,Zr,0O7 en fonction le temps de

broyage
Temps de broyage (h) a (A°)
5h 10,7705
10h 10,766

Tableau .20 : Variation de paramétre de
maille de La,Zr,O;d’un systeme 63% de
Zr0,, 27%'.&203, 10% |n203

Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

10,771
10,7705
10,77
10,7695
10,769

: 10,7685
w® 10,768
10,7675
10,767
10,7665
10,766
10,7655

4 6 8
Temps de broyage (h)

10

12

Figure .64 : Evolution de paramétre de maille
de La,Zr,0O7 en fonction du temps de broyage

On remarque ya pas un changement important de paramétre de maille.

111.7.2.2 Détermination de la taille des cristallites

Les valeurs obtenues avec la loi de Scherrer sont consignées au tableau.21 et

représentées par la figure.65.

On remarque que la taille des cristallites est maximale avec le temps de broyage de 10

heures.

Temps de
broyage (h)

Tailles des

cristallites (nm)

5h

15,08

10h

15,912

Tableau .21 : Variation de la taille des cristallites

en fonction du temps de broyage du systéme
63%Zr02-27% La,03-10% d’In,0;

16
15,9
T158
=
=157
w
o
£ 156
3
$ 155
S
w 154
<
9153
8152
15,1
15

4

6
Temps de broyage(h)

8

10

12
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Figure .65 : Evolution de taille des cristallites

en fonction du temps de broyage




Chapitre Il Synthése et frittage d'un matériau avec 63% de ZrO,, 37-X% Laz03, X% In203

111.7.3 Analyse par Microscopie Electronique a Balayage

e M oy
AccV SpotMagn Det WD ——— 10m o i
3 > S AccV__Spot Magn ot WD -
: ‘40 0kV 5.0 3000x GSE TO;° 1.6 To{r liEMUMMTO 200KV 40 2500% GSE 94 0.9 Tor ESEMUMMTO

10.um 4

Figure.66 : Observation par MEB des la pastilles 63%Zr0,-27% La,03-10% d’In,O frittées a 1500°C
pendant 4he broyées a)5h, b) 10h

Observation par MEB des pastilles 63%Zr0O,-27% La,03 -10% d’In,0;3 frittées a

1500°C pendant 4heures broyées, a)5 heures , b) 10 heures, révélent une microstructure
poreuse pour celle qui est broyée 5Sheures.

111.7.3.1 Mesure de la porosité

Temps de . 0,8
Porosité % '
broyage (h) 06 \
o4
5h 0,631 & 02
0
0 S 10 15
10h 0,429 Temps de broyage (h)

Tableau .21 : Variation de la porosité en Figure.67 : Evolution de la porosité en

fonction du temps de broyage du systéme fonction du temps de broyage

63%- La,03-27%-10% d’In,O3
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Chapitre Il Synthése et frittage d'un matériau avec 63% de ZrO,, 37-X% Laz03, X% In203

I11.7.4 Analyse chimique

U
La
Element Wt% At%
0 9.08 42.44
In Zr 26.04 21.35
In 11.34 7.38
0 Ia  53.54 28.83

00 400 600 800 1000 1200 1400 16.00

Figure.68 : spectre EDS entre 0 et 10Kev du systéme 63% de Zr0O,-27% La,03-10% In,O;3

Afin de déterminer la composition de la pastille avec 63% Zr0,-27% La,03-10% In,O3,
des mesures par EDS (Spectroscopie des rayons X a dispersion d’énergie) ont été
effectuées. Un exemple de spectre obtenu pour cette pastille est présenté sur la Figure.68.
D’apreés le spectre ci-dessus, la teneur en Indium en pourcentage massique est de 11.34%
et celui de I’Oxygeéne est de 9.08%, le Lanthanium est de 53.54%, le Zirconium est de
26.04%.
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

111.7.5 Analyse dilatométrique

dL/Lo /% dL/dt / (%/min)

0.2

Dérivée (%/mn)
4 . —, — e | o o

\ @ -/'\_-v'_-_\_:.
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-20
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Figure .69 : Courbe dilatométrique d’un échantillon de 63%ZrO,-27%La,03-10%In,0; et sa dérivée broyé 5h
traité a température 1400°c avec une vitesse de chauffe de 7°C/min.

La variation dimensionnelle du ternaire 63%Zr0O,-27%La,03-10%In,03 en fonction de la
température de I’ambiante jusqu’a 1400°C sont représentées sur la figure.69. On constate

que :

» 250°C-350°C: Ce domaine de retrait est attribué a celui de I’oxyde de
Lanthane (La,O3) pur.

> Le retrait débute vers 700°C. Ce domaine peut étre attribué au réarrangement
des particules du ternaire 63%Zr0O,-27%L.a,03-10%In,0s3.

» 700°C-1150°C : Ralentissement de la vitesse de retrait. Dans ce domaine on
constate tres probablement a une compétition entre les grains du ternaire.

» 1150°C-1200°C : La surface des contactes augmente entre les grains ce qui est
expliqué par le début du frittage. Cependant, le retrait I’emporte sur la

dilatation avec la disparition de la porosité ouverte:
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Chapitre Il Synthese et frittage d'un matériau avec 63% de ZrOz, 37-X% Laz03, X% In203

» 1200°C-1323°C : On remarque un changement de vitesse de densification qui
représente un retrait brusque. Ceci est traduit a la formation probablement de la
phase LaxZr;0y.

> 1400°C-400°C : représente une courbe de refroidissement linéaire de I’ordre 26%.
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Conclusion générale

L’étude de la synthése d’un matériau a base de zircone avec un mélange binaire de
(63% ZrO,, 37%La,03) et un mélange ternaire avec différents pourcentages d’oxyde
d’Indium tel que (63% ZrO,, 37-X % Lay03, X %In,03) avec X=1, 2.5, 5, 7.5, 10%, par
la méthode des mélanges broyés (1h, 3h, 5h, 10h, 20h) a permis de voir I’intérét de
I’ajout d’oxyde d’indium au mélange binaire, qui cependant confére une bonne

densification .

Les échantillons de composition 63% ZrO,, 37%La,03 broyés 5h et 10h, et traités a
1500°C avec un maintient de 4h ont une texture tres poreuses accompagnée des grains
soudés entre eux semblables a une géométrie d’un cube pour cel qui est broyé 5h, cela est
justifié par Microscopie Electronique a Balayage. Des analyses par diffraction des rayons
X révélent formation qu’une seule phase qui est de structure Pyrochlore (P) de type
cubique. Cette phase est la plus stable et ne présente pas de transformation de phase de
2300°C a I’ambiante, ce qui la rend particulierement intéressante pour des applications de
type barriere thermique [14,15], ceci est justifié par I’analyse dilatométrique pour
I’échantillon broyé 5h par apparition qu’ un seul retrait pour une température de 1170°C
de coefficient de dilatation 0=-14,06.116 10°1/K.

L’ajout de X% d’oxyde d’Indium avec X=1, 2.5, 5, 7.5, 10%, a la composition
63% ZrO,, 37-X % La,O3 confére au fritté une densité meilleure et translucide.
Cependant, I’examen microscopique révele une porosité moins élevé en augmentant la
teneur d’oxyde d’Indium et le temps de broyage en tenant compte des microanalyses
EDS-X, des cartographies X du zirconium, lanthanium et d’oxygene. L’analyse par
diffraction des rayons X réveéle apparition d’autres phases telles que ZrO2 de structure
cubique a face centré et la phase LalnO3 de structure orthorhombique. En outre, cet ajout
engendre des modifications sur les courbes dilatométrique en comparent avec la courbe

dilatométrique du binaire.

Ces résultats suggerent d’étudier les propriétés électriques du matériau en fonction

de la teneur d’oxyde d’indium.
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Pattern : 00-003-0640

Radiation = 1.540600

Quality : Deleted

Zr0s

Zirconium Oxide

Lattice : Cubic

S8.G.: 0)

Mol. weight = 12322

Volume [CD} = 13289

& = 510300

Dx = 1540

Defeted and rejected dy: Delete: see Brindley comments May-June, 1955,
Generaf comments: Sample contains some Mg and Ca.

Data cofiection fiag: Ambient.

Dowv Chemical Co., Midland, MI, USA., Private Communication

MokKa1
Radiation :

Lambda : 070926

SS/FOM: F14= 5(0.0830,33)

Filter : Beta

dsp : Not given

d )

2.86000
2.56000
1.81000
1.54000
1.48000
1.28000
1.17000
1.14000
1.04000
0.98400
0.90400
0.86400
0.85300
0.80800
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Pattern : 00-017-0450

Radiation = 1.540600

Quality : Blank

La:2Zr207
La203 2Zr0z

Lanthanum Zirconium Oxide

Lattice : Face-centered cubic Moi. weight = 57225

S$.G.: Fd-3m  (227) Volume [CD} = 125726

& = 10.79300 Dx = 6046

Generaf connments: Synthetic.
Data coffection flag: Ambient.

Roth., J. Res. Natl. Bur. Stand. (U.S.), volume 56, page 17 (1956)

CuKa1l
Radiation : Filter : Beta
Lambdda : 1.54050 dsp : Not given

SS/FOM: F22= 7(0.0550,60)

d )

6.21000
3.11000
2.68000
2.47000
2.07500
1.80700
1.62600
1.55700
1.34900
1.31900
1.24500
1.23800
1.20700
1.10200
1.03900
0.95400
091200
0.90000
0.85300
0.82300
0.81400
0.77900
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Pattern : 00-022-0369

Radiation = 1.540600

Quality : Indexed

Laz03

Lanthanum Oxide

Lattice : Body-centered cubic

S$.G.: la3  (206)

Mol. weight = 32581

Volume [CD} = 1453.26

& =11.32700

Dx = 5856

Data collection flag: Ambient.

Felsche., Naturwissenschaften, volume 56, page 212 (1969)

CuKa
Radiation :

Lambda : 154180

SS/FOM: F13= 9(0.0410,35)

Fifter : Not specified

dsp : Guinier

d )

4.62000
3.27000
2.83200
266800
2.41300
2.22000
2.00300
1.83600
1.74700
1.70200
1.66900
1.29800
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Pattern : 00-006-0416

Radiation = 1.540600

Quality : High

20z

Indium Oxide

Lattice : Body-centered cubic Moi. weight = 27764

S$.G.: la3  (206) Volume [CD} = 103582

&= 1011800 Dx=7121

Z= 16 feor = 930

Sampie source or focality: Sample from Johnson Matthey Company, Ltd.
Color: Light yellow

Analysis: Spectrographic analysis: <0.1% Na, Ca; <0.001% Ag, Mg, Fe, Li, Sn,
Cd, Si; <0.0001% Cu, Mn.

Temperature of data coffection: X-ray pattern at 26 C.

General comments: Merck Index, 8th Ed., p. 564.

Additionnal diffraction fine): Plus 9 reflections to 0.9477.

General ts: Pattern revi d by Holzer, J., McCarthy, G., North
Dakota State University, Fargo, North Dakota, USA, JCRDS Grant-in-Aid Report
(1990). Agrees well with experimental and calculated patterns. Addtional
weak reflections [indicated by brackets) were observed.

Additional pattern: Validated by calculated pattern W-17719.

Data coffection flag: Ambient.

Swanson et al., Natl. Bur. Stand. (U.S.), Circ. 539, volume 5, page 26 (1955)

CAS Number: 1312-43-2

CuKa1l
Radiation : Filter : Beta
Lambdda : 154050 dsp : Not given

SS/FOM: F30=288(0.011031)

d )

$5.06000
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292100
2.70400
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2.26200
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1.68600
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1.56100
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1.49200
1.46000
1.43100
1.40300
1.37700
1.35200
1.28500
1.26500
1.24600
1.22700
1.20900
1.19200
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1.16060
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111730
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Pattern : 00-003-0034

Radiation = 1.540600

Quality : Indexed

LainOz

Lanthanum Indium Oxide

Lattice : Orthorhombic

Mol. weight = 301.72

S8.G.: 0) Volume [CO} = 110261
& = 11.40200 Dx=7270
b = 818800 D = 7120
= 11.79600
a/b = 1.39083 Z= 16
c/b = 1.43883

Unit celf: For the monoclinic pseudocell: #=8.203, b=8.198, f=91.95, Z=8.
Generaf comments: Monoclinic indices for hkl's.
Generaf comments: Perovskite type of lattice, pseudocubic at room-

temperature.

Additionnal diffraction fine): Plus 17 addtional reflections.

Data cofiection flag: Ambient.

Padurow, Schlusterius., Ber. Dtsch. Keram. Ges., volume 32, page 292 (1955)

CuKa
Radiation :

Lambda : 154180

SS/FOM: F30= 7(0.0270,166)

Fifter : Not specified

dsp : Dehye-Scherrer

d ) i &
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Mots- clés :

Zircone dopée,
broyage a haute énergie,

diffraction des rayons X,

YV V V V

microscopie électronique a balayage

RESUME

Notre étude a mis en évidence de deux mécanismes d’action différents des dopants par la
méthode des mélanges. Un mélange binaire de 63% ZrO,, 37%La,0; et un mélange ternaire
avec différents pourcentages de I'oxyde d’Indium tel que 63% ZrO,, 37-X % La,0s, X %In,03 avec
X=1, 25, 5, 7.5, 10%. Cette méthode consiste a un broyage a haute énergie pendant 5h. Les
poudres broyées ont été pressés unie axialement avec une pression de 4 Mpa. Ceux-ci ont été
également frittés sous aire a une température 1500°C pendant 4heures. Caractérisation par
diffraction des rayons X révélent formation d’'une phase La,Zr,0; de structure cubique a face
centré dont le paramétre de maille diminue avec augmentation de X% In,O3. Apparition d’une
nouvelle phase ZrO, cubique a face centré a partir 2.5% d’'In,O; broyé 5h. L'observation en
section de la pastille par microscopie électronique a balayage en mode électrons secondaire
révele que c’est une microstructure trés poreuse et les grains sont soudés entre eux avec une
géométrie d’un cube pour le binaire broyé 5h. Plus on introduit de I'oxyde d’indium plus on aura
une microstructure dense et uniforme avec quelques porosités. Contrairement au dela 5%
d’In,0s. Une analyse dilatométrique montre formation de la phase la,Zr,0; a partir de 2.5%
In,03





