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Introduction générale

Introduction générale :

La structure cristallographique des spinelles, définie par la formule générale AB,O,, est
caracterisée par la distribution spécifique de cations sur des sites cristallins distincts : les cations
A occupent les sites tétraédriques, tandis que les cations B se positionnent sur les sites
octaédriques. Cette architecture particuliere donne lieu a une diversité de composés, avec
environ 300 variantes connues a ce jour [1]. Parmi ces composés, ceux contenant des ions de
métaux de transition sont particulierement remarquables en raison de leurs propriétés
magnétiques fascinantes. Ces propriétés émergent des interactions complexes entre les ions de
métaux de transition, rendant les spinelles non seulement intéressants pour la recherche
fondamentale mais aussi prometteurs pour des applications technologiques avancées dans le
domaine des matériaux magnétiques et des dispositifs électroniques.

Dans le cadre de ce travail, nous avons préparé deux échantillons, CoCr204 et CuCr204,

en utilisant la méthode Sol-Gel [2]. Dans la littérature, plusieurs méthodes de synthése de ces
matériaux sont documentées, parmi lesquelles la réaction a I'état solide, aussi appelée méthode a
voie seche. Cette méthode nécessite une température élevée et une longue durée, et elle produit
souvent une granulométrie incontrélée. Pour obtenir de meilleurs résultats, des méthodes
alternatives sont proposées, telles que la méthode Sol-Gel, I'auto-combustion, la co-précipitation,
la microemulsion et la méthode hydrothermale. Ces méthodes offrent un meilleur contrdle sur les
propriétés des matériaux synthétisés, notamment en termes de pureté et de taille des particules.
Pour la caractérisation nous avons utilisé plusieurs techniques, la diffraction des rayons X
(DRX), la spectroscopie infrarouge (IR) et la spectroscopie UV-visible, pour eétudier les
propriétés structurales et optiques de nos échantillons de CoCr204 et CuCr204, synthétisés par
la méthode Sol-Gel. La diffraction des rayons X est une méthode puissante pour déterminer la
structure cristalline des matériaux. Elle permet de révéler des informations sur les parametres de
la maille cristalline et la taille des cristallites. La spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (FT-IR) permet d'identifier les liaisons chimiques présentes dans I'échantillon en
analysant les vibrations moléculaires caractéristiques des différents groupes fonctionnels.
Enfin, la spectroscopie UV-visible est utilisée pour étudier les propriétés optiques des matériaux,
telles que Il'absorption et la transmission de la lumiére, dans différentes plages de longueurs
d'onde, ce qui fournit des informations essentielles sur les transitions électroniques et le gap
optique des échantillons.

Le premier chapitre donne une description générale et une étude bibliographique sur les
oxydes mixtes (familles principales, leur structure cristalline et de leurs propriétés physico-
chimiques), également ce chapitre comporte une partie particulaire sur les oxydes mixtes de type

spinelle (propriétés physiques et catalytiques).
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Introduction générale

Dans le deuxieme chapitre, nous présentons la méthode (méthode Sol-gel) et
le protocole expérimental pour préparation des échantillons de type spinelles, ainsi
que les techniques de caractérisation physico-chimique utilisées dans ce travail.

Le troisieme chapitre est dédié a la présentation et a l'analyse approfondie des
résultats obtenus concernant les propriétés structurales et optiques du composé
spinelle

CoCr204 et CuCr204 que nous avons élabore.

Nous terminerons ce travail par une conclusion générale qui résumera tous les résultats obtenus..
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Chapitre I : Apercu approfondi sur les oxydes mixtes(les spinelles)

I.1. Introduction

Les oxydes mixtes présentent des propriétés physiques significatives, qui varient en
fonction de leurs domaines d'application. Parmi eux, les matériaux de type spinelle occupent
une place particuliéere en raison de leurs propriétés et de leurs nombreuses applications
potentielles. Des recherches expérimentales et théoriques approfondies ont été menées pour
étudier leurs propriétés, électroniques [1-4], mécaniques [5-7], optiques [8-13] et structurales
[14-18].

Ce chapitre débutera par un rappel bibliographique sur les oxydes mixtes, offrant une
vue d'ensemble des avancées et des découvertes dans ce domaine. Ensuite, nous décrirons en
détail les trois grandes familles d'oxydes mixtes : les pyrochlores, les pérovskites et les
spinelles. Cette section fournira une compréhension approfondie des caractéristiques
distinctives de chaque famille.

Nous conclurons ce chapitre par une étude détailléee des matériaux spinelles, en mettant
en lumiére leurs propriétés magnétiques, optoélectroniques, électroniques et optiques. Nous
explorerons également les diverses applications des oxydes de type spinelle, qui s'étendent a de
nombreux secteurs industriels et technologiques.

1.2. Généralités sur les oxydes mixtes

Les oxydes mixtes sont des composés inorganiques représentent des phases solides
homogénes qui contiennent divers types de cations meétalliques, chacun avec des états
d'oxydation distincts [19]. Ces cations se combinent avec les ions oxydes O2- pour former des
structures cristallines bien définies. La préparation de ces matériaux, la nature des cations
impligués, ainsi que leur composition chimique sont tous des facteurs essentiels qui influencent
leurs propriétés. Ces variations dans la composition chimique et la nature des cations entrainent
des modifications significatives dans les caractéristiques physiques, telles que la structure
cristalline, la conductivité électrique et la surface spécifique. Les oxydes mixtes jouent un réle
essentiel dans de nombreux domaines tel que :
Catalyse :

Les oxydes mixtes sont couramment utilisés comme catalyseurs dans une variété de réactions
chimiques, telles que la réduction, I'oxydation et les réactions d'hydrogénation.

Leur activité catalytique peut étre modulée en ajustant leur composition et leur structure.
Electrochimie :

Les oxydes mixtes sont utilisés dans les batteries, les supercondensateurs et les cellules
solaires en raison de leurs propriétés électrochimiques uniques, telles que leur capacité de
stockage d'énergie et leur conductivité ionique.

Matériaux magnétiques :

o



Chapitre I : Apercu approfondi sur les oxydes mixtes(les spinelles)

Certains oxydes mixtes présentent des propriétés magnetiques intéressantes, les rendant utiles
dans les domaines de la spintronique, de l'enregistrement magnétique et des dispositifs
magnétiques.

Céramiques :

En raison de leur stabilité thermique élevée, de leur résistance a la corrosion et de leurs
propriétés mécaniques, certains oxydes mixtes sont utilisés dans la fabrication de céramiques
pour des applications telles que les revétements, les catalyseurs automobiles et les matériaux de
construction.

Optique :

Certains oxydes mixtes sont utilisés comme matériaux optiques dans la fabrication de
lentilles, de filtres optiques, de guides d'ondes et de composants optoélectroniques en raison de
leurs propriétés de transparence et d'indice de réfraction.

Médecine et biomatériaux :

Certains oxydes mixtes sont utilisés comme agents de contraste dans I'imagerie médicale, les
revétements de surface des implants biomédicaux et les supports de médicaments pour des
applications de délivrance ciblée

Environnement :

Les oxydes mixtes sont utilisés dans le traitement de l'eau et de lair pour éliminer les
polluants organiques et inorganiques, ainsi que dans la catalyse environnementale pour la
dégradation des polluants dangereux.

Leur importance réside dans leur diversité de structures cristallines et de propriétés physico-
chimiques, ce qui en fait des matériaux polyvalents et extrémement utiles.

Composés de deux ou plusieurs éléments metalliques associés a des atomes d'oxygene, les
oxydes mixtes présentent une large gamme d'applications, allant des catalyseurs aux matériaux
optiques avanceés.

Cette introduction explorera les caractéristiques genérales des oxydes mixtes, leur formation,
leurs propriétés et leurs applications dans divers domaines de la science et de la technologie.
Les oxydes mixtes sont classés en trois familles principales en fonction de leur structure
cristalline et de leurs propriétés physico-chimiques :

1.2.1. Les d'oxydes mixtes de type pérovskites

Les pérovskites sont un groupe de matériaux cristallins caractérisés par leur structure
cristalline de type pérovskite, qui suit la formule générale AMX3.

Dans cette structure, les ions de métal de type A sont situés au centre des octaedres formés par
les ions d'oxygéne (O), tandis que les ions de type M occupent les coins de ces octaédres. Le

cation X est souvent un ion anionique, tel que le fluorure, le chlore ou I'nydroxyde.

o



Chapitre I : Apercu approfondi sur les oxydes mixtes(les spinelles)

Dans la figure 1.1, nous présentons une représentation cristallographique illustrant la structure
caracteristique des pérovskites. Cette structure, nommeée d'aprés la minérale pérovskite, est
définie par une disposition réguliere d'ions metalliques et d'ions oxygene, formant une
architecture tridimensionnelle distinctive.

Dans cette structure, les ions métalligues nommée A sont logés au centre d'octaédres formés

par des ions oxygeéne, tandis que les ions métalliques M occupent les coins de ces octaédres.

9

Figure 1.1 : La structure cristalline des perovskites. [20]
1.2.2. Les d'oxydes mixtes de type pyrochlores

Dans la figure 1.2, nous avons illustré la structure cristalline caractéristique d'un oxyde
mixte de type pyrochlore.

Cette représentation met en évidence la disposition spécifique des ions métalliques et des
ions oxygéne dans la structure cristalline de ce matériau.

Figure 1.2 : Représentation de la structure cristalline [21].
Les pyrochlores sont une famille d'oxydes mixtes caractérisée par leur structure cristalline

spécifique, appelée structure de pyrochlore. Ces matériaux sont représentés par la formule
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générale A2B207, ou les ions A et B occupent des positions tétraédriques et octaédriques
respectivement dans la structure cristalline.

La structure de pyrochlore est constituée de réseaux d'octaedres et de tétraédres partageant
des sommets, formant ainsi une structure tridimensionnelle. Dans cette disposition, les ions A sont
situés aux centres des tétraedres tandis que les ions B occupent les sites octaédriques.

1.2.3. Les d'oxydes mixtes de type spinelle

La structure spinelle est un agencement cristallin caracterisé par une disposition
particuliére des ions métalliques dans un réseau cristallin cubique. Ce type de matériaux a été
déterminé pour la premiere fois par Bragg (1915) et Nishikawa (1915) [22-24]. Dans la structure
spinelle, les ions métalliques divalents occupent les sites tétraédriques et octaédriques du réseau

cristallin de maniere réguliere.

Figure 1.3 : Représentation de la maille de paramétre a selon la direction [001] [22].

Le groupe des spinelles est composé d’une vaste gamme d'oxydes doubles qui suivent la
formule générale AB204. Cette formule représente la configuration typique des spinelles, ou "A"
et "B" représentent respectivement des cations métalliques divalents et trivalents. La diversité des
éléments pouvant étre utilisés pour les cations "A" et "B" permet d'obtenir une grande variété de
spinelles, chacun ayant des propriétés spécifiques et des applications potentielles dans divers
domaines scientifiques et technologiques. Le spinelle, de formule chimique (Mg2+)[Al23+]04,
est souvent utilisé comme référence pour décrire la structure. Les atomes présents sur les sites A
sont indiqués entre parentheses, tandis que ceux sur les sites B sont entre crochets. La structure de

MgAI204 appartient au groupe d'espace numéro 277, Fd3m,
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Figure 1.4 : Structure cristalline du spinelle MgAI204 [25].

1.2.2. Différents types des spinelles
1.2.2.a. Spinelle direct

Le terme "spinelle direct” fait référence a une structure cristalline particuliere dans laquelle
les cations métalliques divalents et trivalents sont répartis de maniére spécifique sur les sites
tétraédriques et octaédriques de la structure spinelle. Dans un spinelle direct, les cations divalents
occupent les sites tétraédriques tandis que les cations trivalents occupent les sites octaédriques.

Cette configuration est souvent observée dans les spinelles normaux, ou la formule
générale est AB204. Un exemple courant de spinelle direct est le spinelle magnésium- alumine
(MgAI204), ou les ions magnésium (Mg2+) occupent les sites tétraédriques et les ions aluminium
(AlI3+) occupent les sites octaédriques.
1.2.2.b. Spinelle inverse

Le spinelle inverse a une structure cristalline alternative ou les cations métalliques
divalents et trivalents sont répartis différemment par rapport a la structure du spinelle direct.
Dans un spinelle inverse, les cations divalents occupent les sites octaédriques tandis que les
cations trivalents occupent les sites tétraédriques.
Cette configuration est moins courante que le spinelle direct mais peut étre observée dans certains
matériaux ou les conditions de synthése ou les propriétés spécifiques des ions métalliques peuvent
favoriser ce type de structure.
1.2.3. Propriétés des oxydes de type spinelle

1.2.3.a. Propriétés électroniques :
La conduction électronique des spinelles est réalisée par le mécanisme de sauts d’¢lectrons entre les

cations occupant des sites cristallographiques équivalents. Ainsi du point de vue distance entre les
sites, les transferts électroniques se font principalement entre les cations situés dans les sites

octaédriques [26]
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En effet, la distance entre deux sites octaédriques est plus courte que celle entre deux sites

tétraédriques ou entre deux sites de nature différente.

1.2.2.a. Propriétés optoélectroniques

Les propriétés optoélectroniques des oxydes de type spinelle sont largement étudiées en
raison de leur importance dans divers domaines technologiques. Par exemple, les oxydes de type
spinelle sont utilisés dans les dispositifs optoélectroniques tels que les cellules solaires, les diodes
électroluminescentes (LED), les détecteurs optiques et les capteurs.

Comprendre en détail les propriétés optoélectroniques de ces matériaux permet de
concevoir et d'optimiser des dispositifs plus efficaces et plus performants. Cela inclut des
caracteéristiques telles que la bande interdite, I'absorption de la lumiére, I'émission de lumiére, la
conductivité optique et d'autres propriétés liées a I'interaction lumiére-matiére [27].

En étudiant et en manipulant ces proprietes, il est possible de développer de nouveaux

matériaux et dispositifs pour répondre aux besoins croissants dans divers secteurs technologiques.

Eg
Largeur de la
bande interdite

Figure 1.5 : Représentation schismatigque une structure électronique d’un solide [27].

1.2.2.b. Propriétés magnétiques

Les propriétés magnétiques des matériaux spinelle sont également d'un grand intérét pour
la recherche en raison de leur potentiel dans de nombreuses applications, telles que la
spintronique, le stockage de l'information et les dispositifs magnétiques. Les spinelles peuvent
présenter une variété de comportements magnétiques, notamment le ferromagnétisme,
l'antiferromagnétisme, le ferrimagnétisme et méme le paramagnétisme, en fonction de la
composition chimique, de la structure cristalline et des interactions magnétiques entre les ions
métalliques [28].

Ces propriétés magnétiques découlent de I'arrangement des spins des électrons des ions
métalliques dans la structure cristalline du spinelle. Par exemple, dans un spinelle ferrimagnétique,

les spins des ions métalliques dans les sites tétraédriques et octaédriques ne sont pas compenses,

-
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ce qui entraine une aimantation nette. En revanche, dans un spinelle antiferromagnétique, les spins

s'alignent de maniere opposée, annulant I'aimantation globale.

L'étude des propriétés magnétiques des oxydes de type spinelle implique des techniques
expérimentales telles que la mesure de l'aimantation, la susceptibilité magnétique, la résonance
magnétique nucléaire (RMN) et des études de diffusion de neutrons. Comprendre ces propriétés
magnétiques est essentiel pour développer des matériaux magnétiques avancés pour diverses
applications technologiques.
1.2.2.c. Propriétés catalytiques

Un catalyseur est une substance solide, qui accélére la vitesse d’une réaction chimique vers
I’équilibre, sans étre consommeé & la fin de la réaction. Cette définition est due aux travaux de J.-J.
Berzélius qui a identifié le phénoméne en 1835 et de W. Ostwald qui en a reconnu l'origine
cinétique en 1911,

Sa structure ou sa composition peut étre altérée pendant la réaction mais il n’y a pas de
relation stoechiométrique entre ces altérations et la stoechiométrie de la réaction. Le catalyseur
modifie le mécanisme réactionnel de la réaction étudiee et en aucun cas, il ne pourra modifier le
sens d’évolution d’un systéme, ni son état d’équilibre. La réaction catalytique peut se décomposer
en cing étapes :

1- Diffusion des réactifs au contact du catalyseur,
2- Adsorption des réactifs sur la surface du catalyseur,
3- Transformation chimique,
4- Désorption du ou des produits,
5- Evacuation des produits dans le milieu réactionnel gazeux ou liquide.
Les premiéres et derniéres etapes sont régies par des phénomeénes physiques de diffusion et

ne doivent pas intervenir dans la formulation de la vitesse de la réaction. Les étapes d’adsorption

]
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des réactifs et de désorption des produits font intervenir des forces d’adsorption entre les atomes
du catalyseur et les molécules de réactifs.

Le catalyseur, qui est en général en quantité beaucoup plus faible que les réactifs, n'est pas
consomme et se retrouve inchangé a la fin de la réaction. S'il est facilement séparable du milieu
réactionnel, il pourra étre recyclé dans une nouvelle synthése. En effet, I’importance industrielle et
économique des catalyseurs en fait aujourd’hui un des thémes le plus étudiés dans la recherche
[29].
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I1.1. Introduction

Dans le domaine des sciences matériaux, les techniques expérimentales de caractérisation
jouent un réle important pour comprendre et exploiter les propriétés physiques, chimiques et
structurelles des échantillons.

Parmi les nombreuses techniques disponibles, la diffraction des rayons X (DRX) [1-15], la
spectroscopie UV-visible [16-24] et la spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (FT-IR) [25-30] est particulierement importante. Ces techniques permettent d'obtenir des
informations détaillées sur la structure cristalline, les vibrations moléculaires et les transitions
électroniques des matériaux, respectivement.

11.2. Techniques de caractérisation

Les techniques de caractérisation occupent une place essentielle dans le domaine de la recherche
scientifique. Elles sont indispensables pour comprendre en profondeur les propriétés et les
comportements des matériaux, des substances chimiques, des systéemes biologiques, et méme des
structures complexes a I'échelle nanométrique. En permettant une analyse detaillée des
caractéristiques physiques, chimiques et structurales des echantillons.

Dans ce chapitre, nous examinerons en détail les principes de fonctionnement, les applications et
les avantages de quelques techniques fréquemment utilisées dans le domaine de la caractérisation
des échantillons sous forme de poudres.

11.2.1. Diffraction de rayons X (DRX) sur poudre

La diffraction des rayons X (DRX) sur poudre est une technique d'analyse trés grande
importance dans le domaine de la science des matériaux. Elle offre une méthode précise pour
identifier les phases cristallines dans un matériau solide. De plus, la DRX permet de suivre
I’évolution de la structure cristalline, telles que les changements de symétrie cristalline, les
variations des paramétres de maille et la distribution des atomes au sein de la maille élémentaire.
Cette technique est également utilisée pour évaluer la cristallinité du matériau et la taille moyenne
des cristallites.

La méthode de DRX repose sur un principe simple mais puissant : lorsqu'un faisceau de
rayons X monochromatique est dirigé vers un échantillon de matériau polycristallin, une partie de
ce faisceau est réfléchie par les plans atomiques des cristaux constituant I'échantillon. Pour que la
diffraction des photons X puisse étre observeée, l'angle d'incidence du faisceau par rapport aux
plans atomiques doit respecter une condition spéecifique, connue sous le nom de condition de
Bragg :

2. dhklsin (O) = n.A
dhkl : distance réticulaire entre deux plans atomiques adjacents d‘une méme famille.

O : angle de Bragg (rad).
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A : la longueur d‘onde du rayonnement utilisé.
n : I‘ordre de réflexion.

Cette condition garantit que les ondes réfléchies par les plans atomiques sont en phase, ce
qui permet une interférence constructive. Les ondes diffractées ainsi obtenues peuvent ensuite étre
détectées par un dispositif approprié, tel qu'un détecteur de rayons X, comme illustré dans la
Figure I1.1.

faisceau incident faisceau dif;fmcfé
‘\\ 5 7
\ \\ P //
“ > >

o AN i lans
Wk, P
- \.> , w , “® # atomiques
4
d 9{/ SN
3

d = distance interréticulaire

Figure 1.1 : Loide Bragg donnant les directions ou les interférences sont constructrices.
11.2.1.a. Moyenne de la taille des cristallites

La loi de Debye-Scherrer constitue un outil essentiel en diffraction des rayons X pour estimer la
taille moyenne des cristaux dans un matériau solide. Elle établit un lien direct entre les pics de
diffraction observés et la taille des cristaux. Dans le cas de particules de faible diametre déposées
sur un support, la taille moyenne des cristallites peut étre assimilée au diametre moyen des
particules supportées. Cette méthode fournit donc une approche pratique et utile pour évaluer la
taille des particules dans un matériau, ce qui est crucial pour de nombreuses applications,
notamment en nanotechnologie et en science des matériaux.

Dans cette équation ; K représente le facteur de forme, qui est généralement autour de 0,9
lorsque la largeur est a mi-hauteur. D indique la taille moyenne des cristallites en Angstroms. y est
la longueur d'onde du rayonnement incident, exprimée en Angstréms. B correspond & la largeur a
mi-hauteur, mesurée en radians et corrigée pour tenir compte de la contribution de I'appareillage a
I'élargissement des raies de diffraction.
11.2.1.b. Paramétre de maille

Le parameétre de maille d'une structure cristalline est une mesure de la taille de la maille
unitaire de la structure. Il est souvent représenté par la lettre a pour les structures cubiques, a et b
pour les structures orthorhombiques, et a, b, ¢ pour les structures monocliniques et tétragonales.

Le parametre de maille de la structure de type spinelle a0, a été déterminé a partir de
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la distance entre les plans réticulaires d(hkl) principaux. Pour ce faire, on utilise la relation pour

une maille cubique:
Ou d représente la distance réticulaire déterminée a partir de la relation de Wulf Bragg.
11.2.2. Spectroscopie UV —Visible

La spectroscopie UV-Visible est une technique d'analyse largement utilisée en chimie et en
biochimie pour étudier les interactions entre la lumiére et la matiére. Elle mesure I'absorption de la
lumiére sur une gamme de longueurs d'onde allant de l'ultraviolet (UV) au visible par une
substance en solution. Cette gamme de longueurs d'onde s'étend généralement de 200 a 800
nanometres (nm), englobant ainsi a la fois la région UV (200-400 nm) et la région visible (400-

800 nm). Le domaine de longueur d’onde de I’UV se situe entre 10 nm a 400 nm, celui du visible

se situe entre 400 nm a 800 mm.

A
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Figure 11.2 : Spectre électromagnétique de la lumiere et domaine UV-visible.

La lumiere UV et visible est absorbée par les molécules en solution en raison de transitions
électroniques, ce qui provoque des changements dans la configuration électronique des molécules.
Les spectres obtenus fournissent des informations précieuses sur la nature des liaisons chimiques,
la présence de groupes fonctionnels, la conjugaison des liaisons rt, ainsi que sur la concentration et
les propriétés physico-chimiques des composés étudiés.

Dans la région UV, les molécules absorbent principalement la lumiére en raison des
transitions électroniques impliquant des orbitales * (antiliantes) et n* (non-liantes), ce qui permet
de caractériser les liaisons et les groupes fonctionnels insaturés. Dans la région
visible, les transitions électroniques impliquent souvent des orbitales x et sont responsables de la
couleur des composes.

Par exemple, les pigments naturels tels que la chlorophylle absorbent fortement dans la
région visible, ce qui leur confere leur couleur verte caractéristique.

11.2.2.a. Principe de fonctionnement
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Le principe de fonctionnement d'un spectrophotométre UV-Visible repose sur la mesure de
I'absorption de la lumiere par une substance en solution sur une gamme de longueurs d'onde
specifiée. Voici les étapes principales de son fonctionnement :

Source de lumiére

Le spectrophotometre est équipé d'une source de lumiere qui émet des photons dans la
gamme de longueurs d'onde UV et/ou visible. Cette source peut étre une lampe a arc ou une lampe
a filament, selon le modéle de I'instrument.

Monochromateur

La lumiere émise par la source est dispersée en ses différentes longueurs d'onde par un
monochromateur. Cela permet de sélectionner une longueur d'onde spécifique a utiliser pour
l'analyse.

Echantillon

La lumiere monochromatique sélectionnée passe a travers I'échantillon en solution placé
dans une cuve transparente. L'échantillon peut étre une solution liquide ou une suspension, et sa
concentration peut varier selon I'analyse souhaitée.

Détecteur

Apreés avoir traverse I'échantillon, la lumiére est mesurée par un détecteur sensible. Ce
détecteur convertit I'énergie lumineuse en un signal électrique proportionnel a l'intensité de la
lumiére détecteée.

Calcul de I'absorbance

Le spectrophotométre mesure l'intensité de la lumiere incidente (10) avant qu'elle ne
traverse I'échantillon, ainsi que I'intensité de la lumiére transmise (1) apres avoir traverse
I'échantillon. L'absorbance (A) de I'échantillon a une longueur d'onde donnée est alors calculée a
I'aide de la formule de la loi de Beer-Lambert :

A = -log (1/10) = &cl,
Ou ¢ est le coefficient d'extinction molaire de I'espéce absorbante a cette longueur d'onde, c’est la
concentration de I'échantillon
I': est la longueur du trajet optique a travers I'échantillon.
11.2.2.b. Affichage et enregistrement des données
L'absorbance mesurée est affichée sur I'écran du spectrophotomeétre et peut étre enregistrée

numériquement pour une analyse ultérieure.
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Figure 11.3 : Schéma de principe de fonctionnement du spectrophotométre UV Visible.

Les applications analytiques de la spectrophotométrie d’absorption moléculaire UV -
visible concernent les molécules en solution; elles peuvent étre qualitatives ou (et) quantitatives.
Dans les deux cas, elles font appel a la loi de Beer-Lambert qui établit la

Relation existante entre intensité transmise | et intensité incidente 10.

Ila été démontre que :
¥ = BRERR

| : intensité transmise
10 : intensite incidente
k : constante de proportionnalité
c : constante de la solution en soluté absorbable
| : épaisseur de la solution traversee par le flux lumineux
Le phénomeéne d’absorption ne peut étre evalué que par le rapport entre
Intensité incidente 10 et intensité transmise | du faisceau transmis dans la méme direction.
L’absorbance (A) ou densité optique se définit par :

X = log10 (50) = KX
Ou & = K/2,303et ou ¢ est le coefficient d’extinction de la molécule, quis’exprime de fagon

différenteselon les unités choisies pour exprimer la concentration.
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Figure 11.4 : Principe de la spectrophotométrie d’absorption Moléculaire.

11.2.3. Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

Parmi les méthodes a la disposition du chimiste pour I'analyse structurelle, la Spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) I’'un moyen de diagnostic permettant de donner des
informations, des renseignements et de déterminer la nature des liaisons chimiques présentes dans
les différents matériaux organique (groupements fonctionnels) et inorganique. Cette technique
repose sur l'absorption par I'échantillon des radiations électromagnétiques.

La région infrarouge est localisée entre la région du spectre visible et des ondes hertziennes

(Figure 11.5) :

’ Radars, :
Rayons | Rayons X (v ||Infrarouge( . FHITVISW|AM
gamma @R) | ondes

Figure 11.5 : Le spectre électromagnétique.

Le domaine infrarouge s’étend de 0,8um a 1000um (Figure 11.6). 11 comprend 3 zones: le
proche infrarouge (0,8 a 2,5um soit 12500-4000 cm-1), le moyen infrarouge (2,5 a 25um soit
4000-400 cm-1) et le lointain infrarouge (25 a 1000 um soit 400-10 cm-1).
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Figure 11.6 : Le spectre de domaine infrarouge.

Un spectromeétre infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) comporte essentiellement
cing parties comme montré dans la figure 11.7:
1. Une source lumineuse polychromatique, type Globar.
2. Un interférométre, un dispositif permettant de moduler le signal et générer les interférences.
3. Un compartiment échantillon.
4. Un détecteur ou capteur photosensible.
5. Un convertisseur analogique numerique qui interroge le détecteur a des intervalles réguliers et

transforme le signal analogique en un signal numérique manipulable par le systeme informatique.

IR — :
Source Echantillon ). Detecteur

‘ = |nterferometre —-— .

Ordinateur | f

Figure 1.7 : Schéma représentant les principaux éléments d’un spectrometre IRTF.

La technique est basée sur I'absorption d'un rayonnement infrarouge par le matériau
analyseé et permet, via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques,
d'effectuer I'analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau. Nous avons représenté
sur la figure I1.8 le spectre infrarouge représente I’absorbance (A) en fonction de la longueur

d’onde.

3
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Figure 11.8 : Variation d’absorbance (A) en fonction de nombre d’onde.
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I11.1. Introduction

Ce chapitre est consacreé a la méthode de préparation des échantillons de CoCr204 et de
CuCr204 par la méthode sol-gel, mettant en lumiere les étapes clés du processus de syntheése. Les
échantillons ainsi obtenus ont été soumis a une analyse a l'aide de trois méthodes de
caracterisation. Cette démarche vise a évaluer I'influence de I'€lément A (Co ou
Cu) sur les structures obtenues. La premiere méthode de caractérisation utilisée est la transmission
optique dans I'UV-visible, qui permet de déterminer les propriétés optiques fondamentales,
notamment le gap optique. La deuxiéme méthode de caractérisation, la diffraction des rayons X
(DRX)), est utilisée pour étudier en détail la structure et la taille des cristallites dans les
échantillons. Cette technique permet d'obtenir des informations sur I'organisation atomique des
matériaux et de déterminer la nature cristalline des phases présentes. Spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (IRTF) I'un moyen de diagnostic permettant de donner des informations,
des renseignements et de déterminer la nature des liaisons chimiques présentes dans les différents
matériaux organique et inorganique.

I11.2. Méthode de préparation

La chimie du solide propose divers modes de préparation pour les oxydes mixtes, tels que
les spinelles, les perovskites et les pyrochlores, en fonction des applications spécifiques de chacun
[1-4]. Ces méthodes de synthéese incluent la réaction a I'état solide, la méthode sol- gel, la co-
précipitation, I'auto-combustion, la microémulsion et la méthode hydrothermale. La réaction a
I'état solide, par exemple, est souvent utilisée pour ses avantages de simplicité et de codt, mais
elle nécessite des températures élevées et des temps de réaction longs, ce qui peut entrainer une
granulomeétrie incontrélée.

La méthode sol-gel, quant a elle, permet une meilleure homogénéité chimique et un
contréle plus précis de la composition et de la taille des particules a des températures de traitement
plus basses. La co-précipitation et I'auto-combustion sont également des méthodes efficaces pour
obtenir des matériaux de haute pureté et de morphologies spécifiques. La microémulsion et la
méthode hydrothermale offrent des avantages supplémentaires en termes de controle de la taille
des particules et de lI'uniformité.

Les propriétés finales des matériaux préparés dépendent non seulement du mode de
préparation choisi, mais aussi des conditions spécifiques telles que la température de
cristallisation, le temps de réaction et les atmosphéres de traitement.

111.2.1. Méthode de sol-gel

La méthode Sol-gel est une technique de synthése chimique largement utilisée pour

préparer des matériaux inorganiques, notamment des oxydes mixtes, des céramiques et des

verres [5,6]. Les principes de base de cette méthode [7-9] :
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1. Préparation du Sol

Le processus commence par la préparation d'un sol, qui est une solution colloidale
contenant des particules trés fines de matériau. Les précurseurs chimiques, généralement des
alcools métalliques (alcoxydes) ou des sels métalliques, sont dissous dans un solvant approprié.
2. Formation du Gel

A mesure que les réactions d'hydrolyse et de condensation progressent, les particules croissent et
s'interconnectent pour former un réseau tridimensionnel, transformant le sol en un gel semi-
rigide. Ce gel contient une grande quantité de solvant piégé dans le réseau solide.

3. Vieillissement du Gel

Le gel formé est souvent soumis a un processus de vieillissement, ou il est laissé reposer pour
renforcer les liaisons dans le réseau et expulser I'excés de solvant. Ce processus améliore la
structure et la densité du gel.

4. Sechage

Le gel est ensuite séché pour éliminer le solvant restant. Le séchage doit étre contrdlé pour éviter
la fissuration et maintenir la structure poreuse souhaitée. Des techniques comme le séchage
supercritique peuvent étre utilisées pour obtenir des aérogels avec des porosités élevées.

5. Calcination

Le matériau séché est finalement soumis a une calcination (chauffage a haute température) pour
éliminer les résidus organiques et achever la cristallisation du matériau. La tempeérature et la
durée de la calcination dépendent de la nature du matériau et des propriétés souhaitées.

111.2.2. Avantages de la methode Sol-gel

Homogénéité chimique :

Permet un mélange homogéne des éléments a I'échelle atomique.
Controle de la microstructure :

Offre un excellent contrdle de la taille des particules et de la porosite.
Faibles températures de traitement :

Peut étre réalisée a des températures plus basses comparées a d'autres
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Figure I11.1 : Principale étape d’une synthese d un matériau par voie Sol-gel.
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111.3. Preparation des poudres CoCr204 et CuCr204 :

Pour préparer nos échantillons, nous avons utilisé la méthode Sol-Gel, une technique
largement employée pour synthétiser des poudres de haute pureté. Cette méthode présente
l'avantage de produire des poudres trés fines et homogénes, ce qui est crucial pour garantir des
propriétés uniformes et contrélées des matériaux obtenus. Le processus Sol-Gel permet également
de manipuler la chimie a I’échelle moléculaire, ce qui peut conduire a des structures bien définies
et a des propriétés améliorées par rapport a d'autres methodes de syntheése.

Les precurseurs utilisés dans notre préparation sont les suivants :

Nitrates de chrome (Cr(NO3)3) : utilisés pour introduire les ions chroment dans le réseau
de spinelle. Nitrates de cobalt (Co(NO3)2) : utilisés pour fournir les ions cobalt nécessaires a la
formation du spinelle de CoCr204. Nitrates de cuivre (Cu(NO3)2) : utilisés pour apporter les ions
cuivre dans le réseau de CuCr204. Urée (CH4N2O0) : utilisée comme agent de complexation, elle
aide a stabiliser les ions métalliques en solution et facilite leur intégration uniforme dans le gel
forme.

Pour la synthése, nous avons utilisé des quantités steechiométriques spécifiques :

e Nitrate de chrome [Cr(NO3)3.9H20] (Sigma Aldrich, pureté 99.00%) : 5.00 ¢

¢ Nitrate de cobalt [Co(NO3)2.4H20] (Sigma Aldrich, pureté 99.00%) : 2.91 ¢

e Nitrate de cuivre [Cu(NO3)2.4H20] (Sigma Aldrich, pureté 99.99%) : 2.56 g

e Urée [CH4N20] (Sigma Aldrich, pureté 99.00%) : 3.96 g

Ces composés ont éte dissous dans une quantité de 150 ml d'eau distillée pour obtenir une
solution homogéne. Cette solution a été mise sous agitation a température ambiante jusqu'a
I'obtention d'un liquide visqueux (gel) aprés environ 5 heures. Le gel obtenu a ensuite été séché

dans une étuve a 120°C pendant 24 heures.
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I11.4. Caractérisation des poudres préparees :
I11.4.1. Caractérisation par spectroscopie UV-Visible :

La spectroscopie UV-Vis fournit des informations importantes sur les transitions
électroniques des matériaux ainsi que sur I'énergie des bandes électroniques. Pour nos mesures,
nous avons utilisé un spectrophotomeétre UV-Visible de la marque [SHIMADZU (UV-1650-PC)],
dont la plage de longueurs d'onde allant de 200 nm a 900 nm. Les spectres de l'absorbance

optique de nos nanoparticules de spinelle de chromite sont présentés dans les figures I111.2
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Figure 111.2 : Spectres d'absorbance UV-Visible des nanoparticules ACr204,
a) pour chromite de cobalt (CoCr204)

b) pour chromite de cuivre (CuCr204
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L'étude des proprietés optiques des deux poudres synthétisées, la chromite de cobalt et la
chromite de cuivre, a été réalisée a partir des mesures d'absorbance et de transmit tance. On
observe une tendance générale a la diminution de I'absorption avec lI'augmentation de la longueur
d'onde incidente. Les deux poudres synthétisées (CoCr204 et CuCr204) présentent des bandes
d'absorption supplémentaires dans la région de la lumiere visible (550-750 nm).

Ces bandes d'absorption peuvent étre attribuées a des transitions électroniques
supplémentaires entre les bandes électroniques correspondant aux sites tétraédriques Co2+ et
Cu2+. Ces mesures permettent de déterminer les valeurs du gap optique de nos matériaux
synthétisés. Ce dernier est lié a I'énergie du photon incident hv, comme décrit par la loi de Tauc
[10, 11] :

(ahv)" = A(hv — Eg)
hv : Energie des photons incidents
a : Coefficient d’absorption (cm™)
n : Exposant dépendant du type de transition (directe ou indirecte)
A : Constante spécifique du matériau
Eg : Energie du gap optique (eV)

Cette mesure a permis de déterminer les valeurs I'énergie du gap (Eg) pour les deux
matériaux préparé. L'énergie du gap optique est calculée en analysant la partie linéaire de la
variation de (ahv)? en fonction de 1'énergie des photons incidents. Cette analyse est réalisée en
extrapolant la droite et en trouvant son point d'interception avec I'axe des énergies, comme illustré

dans la figure 111.3.
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Figure 111.3 : Détermination du gap des matériaux CoCr204 et CuCr204

A partir du I’intersection de la partie linéaire de ces courbes avec I’axe des abscisses nous
obtenons les valeurs de 1I’énergie de gap optique pour les deux nanoparticules. La valeur de Eg
pour la chromite de cobalt (CoCr204 ) égale 3.775 eV. Cette valeur est similaire a la valeur
trouvée par Manjunatha et al [12], et la valeur de Eg pour la chromite de cuivre (CuAI204) la
valeur obtenue égale 3.721 eV. L'analyse UV-visible révele que I'énergie de gap optique varie
Iégerement entre les deux composes, ce qui peut avoir des implications importantes pour leurs
applications optoélectroniques. Une énergie de gap plus élevée dans CuCr204 pourrait indiquer
une meilleure performance dans certaines applications nécessitant une bande interdite plus large.
111.4.2. Caractérisation par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

Generalement, les spectres de spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FT- IR)
permettent d'étudier les vibrations de liaison et les groupes fonctionnels dans les matériaux. Les
figures 111.4 et 111.5 présentent les spectres de transmission des hanopoudres synthétisees de
chromite de cobalt et de chromite de cuivre, respectivement. Les spectres infrarouges en
transmission ont été obtenus a l'aide d'un spectrophotométre Alpha Bruker FT- IR, couvrant une
plage de longueurs d'onde de 500 a 4000 cm™. La technique du pastillage de KBr a été utilisée,

avec un mélange de 1 mg d'échantillon pour 0,3 g de KBr.
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Figure 111.5 : Spectres FTIR de spinelles de chromite métallique (CuCr204)

Ces spectres présentent plusieurs bandes d’absorption caractéristiques. Pour la chromite de
cobalt, la bande située a 3455 cm™ correspond aux vibrations vO-H des molécules d'eau
d'hydratation. Deux bandes apparaissant respectivement a environ 430 et 635 cm™ sont
caractéristiques des vibrations Co-O et Cr-O [13,14]. Pour la chromite de cuivre, une bande
d’intensité importante et large, située a 3450 cm™, correspond aux vibrations vO-H de I’eau. Une
bande est localisée a 1011 cm™ correspond C-H [15]. Enfin, deux bandes apparaissant
respectivement a environ 430 et 460 cm™ sont caractéristiques des vibrations Cu-O et Cr-O [16].
111.4.2. Caractérisation par diffraction de rayon X :

Pour la diffraction des rayons X, nous avons utilisé un diffractométre de marque MiniFlex

600. Les rayons X ont été générés a partir d'une source de rayonnement CuKa, dont la longueur
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d'onde est de 1,5406 A. Pour garantir une analyse compléte et détaillée, 'angle de balayage 26 a
été régle sur une plage allant de 3° a 90°, permettant ainsi de couvrir une vaste gamme de
positions de diffraction. Le balayage a été effectué avec un pas de 0,02°, assurant une résolution
élevée et une détection précise des pics de diffraction.

Les deux figures I11.6 et 111.7 présentent les diagrammes de diffraction des rayons X
obtenus pour les deux échantillons CoCr204 et CuCr204, respectivement. Ces échantillons ont
été préparés en utilisant la méthode sol-gel a température ambiante, suivie d'une calcination sous

forme de poudres pendant 5 heures & 900°C.
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Figure 111.6 : Diffractogrammes de Rayons X d’échantillon CoCr204 synthétisés a partir de la
méthode de Sol-Gel.
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Figure 111.7 : Diffractogrammes de Rayons X d’échantillon CuCr204 synthétisés a partir de la
meéthode de Sol-Gel.

La méthode sol-gel est particuliérement appréciée pour sa capacité a produire des
matériaux homogenes avec des tailles de particules contrélées. Les diagrammes de diffraction des
rayons X permettent d'obtenir des informations détaillées sur la structure cristalline des
échantillons. En analysant ces spectres, nous pouvons identifier les phases cristallines présentes
dans les échantillons et Vérifier la pureté des matériaux synthétisés. Les pics de diffraction
caractéristiques révelent les arrangements atomiques et permettent de confirmer la formation des
composes désires.

La figure I11.6 présente plusieurs raies bien définies, ou tous les pics correspondant a la
phase spinelle de I’échantillon CoCr204 sont indexés selon une structure cristalline cubique avec
le groupe d'espace Fd3m, et référencés dans la base de données ICSD (Inorganic Crystal Structure
Data base) sous le code 80-1668. De maniere similaire, les pics pour la deuxiéme structure
CuCr204 sont également indexeés selon une structure cristalline cubique, appartenant au groupe
d'espace Fd3m, et référencés dans la base de données JCPDS sous le code 05-0657.
111.4.2.a Distance inter-réticulaire (dhkl) :

La distance inter-réticulaire, notée dhkl, représente la distance entre deux plans cristallographiques
spécifiques dans un cristal. Cette distance est calculée pour comprendre la structure cristalline des
matériaux et peut étre déterminée en utilisant la loi de Bragg [9]. La loi de Bragg est formulée
comme sulit :

nA = 2dhklsin®
Ou:
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n est l'ordre de diffraction, un entier.

A est la longueur d'onde du rayonnement incident (souvent des rayons X).

dhkl : est la distance inter-réticulaire pour les plans avec les indices de Miller hkl.
0 est I'angle d'incidence, également appelé angle de diffraction.

Pour calculer dhkl, nous réarrangeons la formule de Bragg comme suit :
d ni
hk ™~ 2'sin 0

111.4.2.b Taille des grains (D) :

La méthode de Debye-Scherrer, également connue sous le nom de méthode de diffraction
des rayons X, est utilisée pour déterminer la taille des cristallites dans un matériau polycristallin.
Cette méthode est basée sur I'élargissement des pics de diffraction causé par la taille des

cristallites. Pour le calcul en utilisant I'équation suivante [10].

k.A
D:

f.cosH

Avec :

D est la taille moyenne des cristallites.

K est une constante de forme (souvent prise comme 0,9).

A est la longueur d'onde des rayons X utilisés.

B est la largeur a mi-hauteur (en radians) du pic de diffraction (FWHM - Full Width at
Half Maximum).

0 est I'angle de diffraction.

111.4.2.c Parametre de maille (a) :

Le parametre de maille est un facteur important dans I'analyse des matériaux, car il fournit
des informations essentielles sur la structure cristalline. Pour calculer ce parameétre a partir des
spectres de diffraction des rayons X (DRX), nous utilisons I'équation ci-dessous, qui est dérivée de
la relation entre la distance inter-réticulaire et les indices de Miller (hkl).

o = dnia(h?z + kZ + 12)
Ou dhkl est la distance inter-réticulaire, a est le paramétre de maille, et h, k, et I sont les indices de
Miller.

Cette équation permet de déterminer le paramétre de maille en fonction des pics de
diffraction observés dans les spectres de DRX. En mesurant les angles de diffraction et en utilisant
la loi de Bragg, nous pouvons obtenir dhkl. Ensuite, en appliquant I'équation ci- dessus, nous
pouvons calculer les parametres de maille a pour notre systéme cubique.

Le volume unitaire d'une cellule cristalline est une mesure importante car il représente I'espace

occupé par une seule unité répétitive du réseau cristallin. Pour une phase cubique, le volume
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unitaire V de la cellule cristalline peut étre calculé simplement car toutes les dimensions sont
égales. La formule pour le volume unitaire d'une cellule cubique est :
v=al
Ou a est le parametre de maille du cube.
Les résultats obtenus pour les deux matériaux sont regroupés dans le tableau I11.1.
Tableaulll.1: Les paramétres pour les deux échantillons CoCr204 et CuCr204

Paramétres CoCr204 CuCr204
D(nm) 10.80 18.00
a=b(A)=c (A) 08.102 08.018
dhki(nm) 02.442 02.417
V(AY) 580.511 662.598

Les résultats obtenus montrent que les propriétés structurales des oxydes de type
Spinelle CoCr204 et CuCr204 sont influencées par la nature de I'élément chimique utilisé. Le
décalage des pics de diffraction indique des différences dans les parameétres de réseau cristallin, ce
qui peut étre attribué a des variations dans les tailles ioniques et les interactions interatomiques. La
différence de taille des cristallites suggere que le processus de cristallisation est affecte par le type
d'élément dopant.
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Conclusion générale:

Dans ce memoire de Master, nous avons elaboré et étudié I'influence d'un élément
chimique A sur les propriétés structurales et optiques des oxydes de type spinelle ACr204. La
préparation de nos échantillons a été réalisée en utilisant la méthode sol-gel, une technique bien
connue pour sa capacité a produire des poudres extrémement fines et homogeénes. Cette méthode
de synthese offre plusieurs avantages, notamment un meilleur contrdle de la stcechiométrie et de la
pureté des produits finaux.

La caractérisation des échantillons a été effectuée a l'aide de plusieurs techniques
expérimentales, notamment la diffraction des rayons X (DRX), la spectroscopie infrarouge (IR) et
la spectroscopie UV-visible. La diffraction des rayons
X a permis de déterminer la structure cristalline et la taille des cristallites. La spectroscopie
infrarouge a été utilisée pour identifier les liaisons chimiques et les groupes fonctionnels présents
dans les échantillons, tandis que la spectroscopie UV- visible a permis d'étudier les propriétés
optiques, telles que I'absorption et la transmission de la lumiere.

Nos résultats montrent que I'ajout de différents éléments chimiques dans la structure
spinelle a un impact significatif sur les propriétes structurales et optiques des matériaux. Ces
informations sont importantes pour le développement de nouveaux matériaux avec des proprietés
spécifiques pour des applications dans divers domaines, tels que l'optoélectronique, la catalyse et
les dispositifs de stockage d'énergie.

D’apres les résultats obtenus, on peut tirer les conclusions suivantes :

L’¢étude par diffraction des rayons X (DRX) a montré que les phases présentes dans les
spinelles CoCr204 et CuCr204 sont cristallines cubique. Les pics de diffraction sont intenses et
tres étroits pour CoCr204, suggérant une excellente cristallinité de la poudre. Ces résultats
indiquent une structure bien définie et homogéne pour les échantillons synthétisés.

Pour étudier les propriétés optiques des poudres, nous avons utilisé la technigue de la
spectroscopie UV-visible. Le gap optique, qui est une mesure de la bande interdite d'énergie, a été
déterminé a partir des spectres d'absorption. Pour CoCr204, la valeur obtenue est de 3.775 eV,
tandis que pour CuCr204, elle est de 3,721 eV. Ces valeurs sont indicatives des propriétés
électroniques des matériaux, suggérant qu'ils peuvent étre adaptés a diverses applications
optoélectroniques.

Les spectres infrarouges (IR) obtenus pour les deux structures (CuCr204 et
CoCr204) montrent une large bande entre 3100 cm—1 et 3400 cm—1, attribuée aux liaisons
(O-H) de la molécule d'eau. Cette bande est typique de la présence de groupes hydroxyles, ce qui
peut étre d a l'absorption d'eau par les échantillons ou a la présence de groupes hydroxyles dans

la structure des matériaux. De plus, les spectres IR permettent d'identifier d'autres groupes
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fonctionnels et de mieux comprendre la composition chimique et les interactions présentes dans

les échantillons.



Résume :

Ce travail porte sur la synthése, par la technique Sol-Gel, ainsi que sur la caractérisation et
I’optimisation des performances des oxydes mixtes de type spinelle de formule ACr204 avec A =
Co et Cu. La caractérisation des matériaux préparés a été effectuée par trois méthodes : La
spectroscopie UV-visible, qui permet de calculer les valeurs du gap optique. La diffraction des
rayons X (DRX), qui a confirmé la structure cristalline des deux composés. La spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier (FT-IR), qui fournit des informations détaillées sur la nature
des liaisons chimiques présentes dans les différents matériaux. Les résultats obtenus ont montré
que les échantillons préparés présentent une bonne cristallinité, confirmée par des pics de
diffraction intenses et étroits. Les mesures de spectroscopie UV-visible ont révélé des valeurs de
gap optique de 3.775 eV pour CoCr204 et de 3.721 eV pour CuCr204, indiquant un potentiel
pour des applications optoélectroniques.

La spectroscopie FT-IR a mis en évidence la présence de bandes caractéristiques des
liaisons

A-O, confirmant la pureté et la composition des matériaux synthetiseés.

Mots-clés : CoCr204, CuCr204, Sol-Gel, diffraction des rayons X, absorption optique
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