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Utilisation de I’AERIS Malvern Panalytical (2022-2024)

Enseignements TP : IUT St-Etienne

* BUT MP 1A : Acquisition & exploitation diffractograme XRD du silicium

* BUT MP 2A : Acquisition & exploitation diffractogrames XRD de métaux purs, d’alliages base Fe, d’'INOX

* BUT MP 3A MCPC (alternance TECHVIMAT) : Acquisition & exploitation diffractogrames GIXRD de couches minces (TiN)

* Master M2 Optique Image Vision Multimédia : Interactions Lumiére / Matiere. Diffractogrames XRD

Recherche : Laboratoire Hubert Curien UMR 5516, Département Optique Photonique Surfaces
* Functional & Material Surfaces Team: Couches minces : TiN, TiO,, ZrN, ZrO,, ZnO/Au, ZnO/Ag, Fe,CoO,, NP(Ag)

V. Vallejo-Otero, N. Crespo-Monteiro, A. Valour, F. Goutaland, Y. Jourlin, L. Bsawmaii, F. Royer
* Laser Matter Interaction Team: Couches minces : VO, thermochrome (MIT a 68°C)

H. Hoang Ti Thanh, A. Banshamlan, F. Bourquard, Y. Bleu



Parametres matériels GIXRD(T)

Source RX raie KaCu. Puissance 450 W

Incidence rasante 0.4° (exploration de 0.2° a 1.0°)
Filtre Ni K3

Fente anti-diffusion 1/32¢me

Fente de SOLER faisceau incident

Masque Laiton 13 mm

Parallel Plate Collimator 0.28°

PIXcellD-Medipix3 Detector (Receiving slit OD, Active Length 14.025 mm)
Module Anton Paar BTS 500 :

- Chauffage régulé de 30°C a 500°C dans l'air ambiant. Rampe < 150°C.mn!
- Porte-échantillon Ni
- Filtre Atténuateur Cu pour réglage fin hauteur échantillon a 55% du flux X

Porte-Substrat I)ERD
T ambiante




Exemples de systemes étudiés en GIXRD(T)

e GIXRD(T) de couches VO, (20 nm) / FS* avec MIT @ 68°C

* GIXRD(T) de ZrN (50 nm) / FS* oxydé en phases de ZrO, a partir de 350°C

* GIXRD(T) de sels Ag*/ Verre réduits en nanoparticules d’Ag a partir de 430°C
Complément :

* Limite de résolution en GIXRD pour méthode de SCHERRER avec étalon LaB,

FS* : Fuzed Silica



GIXRD(20 - 110°C) de couches VO, (20 nm)

Transmittance IR

\
Synthese par f e
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Bleu et al., Opt. Mat. 133 (2022), Ceram. Int. 49 (2023), Materials 16 (2023), Mat. Todays Com. 35(2023), Adv. Opt. Mat.’11 (2023)



Bibliographie XRD(T) de VO, d’épaisseur 1 um

IEJAPPLIED MATERIALS

XINTERFACES

This article is licensed under CC-BY 4.0 € (®

Research Article

www.acsami.org

Stabilization of the VO,(M2) Phase and Change in Lattice

Parameters at the Phase Transition Temperature of W,V,_5O, Thin —

Films

Artitsupa Boontan, Eric Kumi Barimah,* Paul Steenson, and Gin Jose
I: IRead Online

The room temperature X-ray diffraction
patterns of the as-prepared samples were recorded using a P’Analytical
X’Pert diffractometer (Cu Ko, radiation = 1.54056 A) at 45 kV and 40
mA. The XRD patterns were measured from 10 to 60° with a step size of
0.02 for angle 26. Subsequently, the temperature-dependent studies of
XRD patterns were collected using a Malvern P’Analytical Empyrean
Diffractometer (CuKa, radiation = 1.54056 A) system equipped with
an Anton Parr HTKI1200 heating stage unit. The temperature
dependent XRD data was recorded in the temperature ranging from
10 to 80 °C with an increment of 5 and 10 °C. Each sample was
mounted on an Anton Parr HTK1200 heating stage with housing, then
heated to the appropriate temperature and kept for S min to stabilize
before XRD data was collected.

Cite This: ACS Appl. Mater. Interfaces 2023, 15, 51606-51616
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GIXRD(20 - 110°C) de couches VO, (20 nm)

Effet angle incidence ® = 0.1°, 0.2°, 0.4°, 0.6°, 0.8° el (e
e Step Size 0.04° o = 0.4°
* Time perstep 20's N pse0)
* Single Scan entre 26° et 29°. Acquisition 25 mn _
* Nombre de points au-dessus de FWHM : 12 g B .

0.4 B Ve »\\\

. 0.2° LY
1 s Acﬁh/ Vo, M1 (011) S TN

e d Choix de o = 0.4° pour les mesuresen T



GIXRD(20 - 110°C) de couches VO, (20 nm)

Chauffage in situ @ 20, 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110°C
 Angle incidence 0.4°

e Step Size 0.04°

* Time perstep 20 s

Single Scan entre 26° et 29°. Acquisition 25 mn par température

100

2500 HH-VOx-03 B8 T20
HH-VOx-03 8 150
HH-VOx-03 B T60

110 l'

90

OU 4 HH-VOx0387170

-E VO2 T (110) ! 2000 HH-VOx-03 B T80

2. 70 HH-VOx-03 8 190

©

g HH-VOx-03 8 T100

g 60 \

£ HH-VOx-03 8 T110 \

= 4 \ H
- 1500 \ »\\
40 \ )
30 1000 Y

27,2 274 27,6 27,8 28 28,2 28,4 28,6 28,8

R 5 26 2650 27 2750 28 28,50
Position [*20] (Copper (Cu)) Position [*20] (Copper (Cu))

MIT identifiée autour de 75°C au chauffage, conforme a la mesure de la Transmittance



GIXRD(20 - 110°C) de couches VO, (20 nm)

Refroidissement in situ @ 110, 80, 70, 60, 50, 40 et 30°C

L Counts
100 —— HH-VOx-03 B TR30
| HH-VOx-03 B TR40 A
90 0004 HH-VOx-03 B TR50 25
—— HH-VOx-03 B TR60 i N

80 ) —— HH-VOx-03 B TR70 \

' —— HH-VOx-03 B TR80 T AN
i 1500 +— HH-VOx-03 BT110

v 011
60 oL 1/ \
50 NN p 'l
1000 2N/ A S e N AN
40 N i 7\’5’\/' "
\r N \ N\’
30
272 274

276 278 28 28,2 284 28,6 28,8
MIT identifiée autour de 65°C au refroidissement, conforme a la mesure de la Transmittance

Temperature [°C]

T
26 28

Position [°26] (Copper (Cu)) Position [°26] (Copper (Cu))

L'intensité du VO, M1 est moins « marquée » au terme du refroidissement
Hystéréris de 'ordre de 10°C entre chauffage et refroidissement




GIXRD(25-500°C) de couches ZrN (50 nm) par aminolise de ZrO, Sol Gel

Materials Today Advances 20 (2023) 100430
Contents lists available at ScienceDirect k- )
materialstoday
ADVANCES (A) (B)
Materials Today Advances -
¢ AN
ELSEVIER journal homepage: www.journals.elsevier.com/materials-today-advances,

Innovative process to obtain thin films and micro-nanostructured ZrN films | %&& ZeN v
from a photo-structurable ZrO, sol-gel using rapid thermal nitridation ENgayer

V. Vallejo-Otero, N. Crespo-Monteiro , A. Valour, C. Donnet, S. Reynaud, N. Ollier,
M.F. Blanc Mignon, J.P. Chatelon, Y. Bleu, E. Gamet, Y. Jourlin

Université Jean Monnet Saint Etienne, CNRS, Institut d'Optique Graduate School, Laboratoire Hubert Curien UMR 5516, F-42023, Saint Etienne, France Pt FIB EBID Iayer

sl gel |NK  —amNieyer
—— SiO, substrate
Si0, substrate g -
3.ZrN layer §
2. RTA nitridation g
= 1 x25- ‘
g g x25 Ww
* “ BooEnergy I‘::: (e\lz)000 o
i Couche mince ZrN 50 nm Cubic Fm3m(225)
Taille des cristallites : 22 nm +/- 3 nm obtenue par Scherrer avec
étalon LaBg acquis dans les mémes conditions
30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

2 Theta (°) 10



GIXRD(25 - 500°C) de couches ZrN (50 nm)

Mesures GIXRD centrées sur 20 = 38-41° (200) a 16 températures successives :

25°C 100°C 200°C 260°C 280°C 300°C
320°C 340°C 360°C 380°C 400°C 420°C
440°C 460°C 480°C 500°C

Step Size 0.04°
Pas forcément bien optimisé...

Time per Step 10 s

Single Scan. 12 minutes d’acquisition par température

Durée totale de chauffage de 100°C a 500°C : 15 x 12 minutes = 180 mn
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Temperature [°C]

340
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360

GIXRD(25 puis 300-500°C) de couches ZrN (50 nm)

ZrN(200)

250

39,5 5
Positian [°20] (Cgop#®T (Cu))

39 39,5 40
Position [°26] (Copper (Cu))

40,5

. File name: ZN 7 T500.xrdml
A A o N ,,"’ ‘\ = & A A /
LA/ Lt \V\/ N /N,/\\ AV VN VAT, - . /\ //L/’/\\
4004 Y N/ L L NN N

| 200°C

zzzzzzzz

Le pic ZrN(200) décroit de 360°C a 460°C pour disparaitre au-dessus de 460°C




GIXRD(25 puis 300-500°C) de couches ZrN (50 nm)

500
450
400 {8

350 {F08
300 {0
250 {8
200

Temperature [°C]

150

100

50

38,5 39 39,5 40 40,5
Position [°26] (Copper (Cu)) s
500

480
460
440
420
400 (S8
380
—
360 {0
340
320
300
290

Temperature [°C]

38,5 39 39,5 40 40,5
Position [°26] (Copper (Cu))

Le pic ZrN(200) se décale Iégerement vers un angle plus faible pour T > 260°C



GIXRD(25-500°C) de couches ZrN (50 nm)

Systéme cristallin Monoclinique5 Tétragonal6 Cubique6
Groupe d'espace P24/c (n° 14) PAo/nmc (n° 137) Fm3m (n° 225)
e ZrN s’oxyde en ZrO, en température a=513.8 pm
7 4 Paramétres cristallins p=be0.Aem =509 A pm a=hi124/p
* La phase ZrO, tégragonale est métastable c=5313pm | c=5177pm
\ . . n ope Jé B=99,2°
d P’ T amblantes’ mals peUt etre Stablllsee Domaine de température | jusqu'a1173°C | de 117342370 °C | de 2370 a2 680 °C
aT amb|a nte danS certaines Cond|t|0ns . Masse volumique 5,85 glcm3 6,10 g/cm3 6,09 g/cm3
insertion de cations plus petits, rom— '
. . . . m lini - 870
substitution de cations plus gros, taille de Monotlinic (m) - 87%
. Tetragonal (t) - 13%
grains... m
400 |
t
m
20(
m Mm - mt
GIXRD(25-500°C) sur 26-42° m mllm || 2P
0 PP it bt vy ,,,_, Werd .,\,;-,,.,,,!,TL; -~ LIS .G il A1
20 30 40 50

20 (degree)



GIXRD(25-500°C) de couches ZrN (50 nm)

* Mesures GIXRD longue (20 = 15-90°) & breve (20 = 26-42°) a 25°C de ZrN
Pour les températures T = 300, 350, 400, 450 & 500°C:

* Chauffage de 30°C a T°C Rampe + 150°C/mn. Maintien a T°C pendant 60 mn
* Mesure GIXRD breve centrée sur 20 = 26-42° a T°C

* Refroidissement de T°C a 30°C Rampe - 150°C/mn

* Mesure GIXRD longue (20 = 15-90°) a 25°C

Attention : les 6 échantillons sont différents !




GIXRD(25-500° C) de couches ZrN (50 nm)

Acquisition bréve sur 20 d’intérét :

* Fenétre acquisition ZrN, ZrO2 M & T :

20 = 26-42°
e Step Size 0.04° (16 points > FWHM)
* Time perstep 10s
1 cycle
 Durée: 64 mn

Acquisition longue (large A26)

a T ambiante suite aux recuits :

* Scan 20 =15-90°

e Step Size 0.04° (15 points > FWHM)
* Time perstep2s

e 10 cycles

e Durée 10 h

Ao
114
sssssssssssss !
=2 [l iz
| 1
_MJWPWWWMJJ iy e h&“L M*Wzr Ay f h
. y ) — A i\ v wa- f qw\‘ﬁ"l JLHW
ZrN (111) !
ZrN (200)
II ZrN (220)
: :t ZrN (311)
i ' ZrN (222)
ZrN (111) W W
ZrN (400




Intensity (counts)

GIXRD(25-500°C) de couches ZrN (50 nm)

2500 —— 71725
——— ZIN2T300

ZN 17350

——— ZiN 6 T400

1—— ziNaTa50
——— ZIN5T500

1600 —

(R AT
900 A

400

100 <

- ZrN disparait a partir de 450°C
\ Formation de ZrO, Tet M
[ ZrO, T majoritaire a haute Temp.

\ _;"\\ : \ l -
i “/\]Lr\/\)"\( /\I Faa /\H“JA f"\/\f‘/\/' v’f\/\ﬂr “.'."' > ‘\,(V\Aj\/y\ﬂ\‘,\/\

Won X
YA ."\" A

26

28 30 32 34 36 38 40
2Theta (°)
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GIXRD(25-500°C) de couches ZrN (50 nm)

500
450
400
350
300
250
200

Temperature [°C]

150
100
50

28 30 32 34 36 38 40
Position [°20] (Copper (Cu))

Attention : les 6 échantillons sont différents !

Les fonds ont été normalisés sur la base du 25°C
Malgré cela, la carte T/20 ne permet pas une comparaison « exacte » des intensités des différents pics




Intensity (counts)

GIXRD(25°C) post-chauffages

3600 <|

Zro, T ZrN
——— ZMN012
———  ZiN 27T25 Post-300 i

ZrN 1 T25 Post-350
ZrN 6 T25 Post-400
ZrN 4 T25 Post-450
25 T25 Post-500

Zro, M

2500 —

1600 =ty M |,

900 —

400

100

|
ZrN ) l\

et o 4
v

Référence 25°C

Apres 300°C

Apres 400°C
Apres 450°C

Apres 500°C

2Theta (°)
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GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre

Tite et al., Sensors and Actuators B 242 (2017) 127

* Incorporation d’ions argent (Ag*) par échange d’ions ] B
au voisinage de la surface d’'une lame de verre :
» Répartition des ions Ag* depuis la surface sur 6-7 um. saga70°c D O—o _ Q
. \ - i O
[Ag*] maximum a la surface du verre : Hsomn %\g o
o)

[Ag*] diminue avec |la profondeur : w

1.04 Sels fondus [NaNO,]/[AgNO,] : 90/10 (% mol)

0.8 4
0.6
An/ang
0.4 4

0.2 4

0.0

z (um)

* [Ag*] augmente avec la durée d’échange : i
[Ag*] augmente avec la température d’échange Support de

blanc




e Détection de molécules tres peu concentrées en phase liquide
par effet "SERS » : Surface Enhanced Raman Spectroscopy

.............
—— MP Powder

Raman Intensity (a. u.)

GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre

Précipitation des ions Ag* en nanoparticules d’Ag
par Recuit Thermique dans l'air a T > 400°C en quelques mn
GIXRD avec module chauffant entre 400 et 500°C

La Tg du verre est 600°C (DSC)

—— MP(10*M)
— MP( IO"M)-Ag NPs/Glass, 200°C-20 min
—— MP(10°M)-Ag NPs/Glass, 200°C-20 min

M

(ii)

x 10000

400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Wavenumber (cm’)

Détection de traces de Méthil Parathion
(insecticide interdit dans I'UE)
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GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre

Acquisition breve a T°C :

e Scan 20 =37-39° Pic (111) 100%
* Step Size 0.04 s

* Time perstep 10 s

* 1cycle

 Durée:8 mn

Acquisition longue (large A20) a T ambiante :
e Scan 20 =15-90°
* Step Size 0.04 s

* Time perstep2s
* 10 cycles

* Durée 10 h

+ Essais en mode XRD conventionnel



GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre

—— ¥RD avant recuit 10-85 |

 EE— Ni(111) « Mesure XRD & GIXRD avant chauffage
* Chauffage 495°C - Rampe 150°/mn — Pas 10°C
* XRD et GIXRD longs 30°C apres chauffage

Intensity (counts)

6400

Ni(020)

3600

Ni(022)

. XRD
% "
W k\‘m""'ﬁ' Vs P A e, MMJW
!

400 —

| GIXRD (Incidence : 0.4°)

0 T T T T T T T T T T T T
30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
2Theta (°)

* En mode XRD, les RX traversent les 0.8 mm de SiO, et diffractent sur le porte-substrat Ni

* Neécessité du mode GIXRD
e Absence de pics Ag : I'largent est sous forme d’ions Ag*




Temperature [°C]

GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre

Chauffage 350-500°C
Pas de 10°C

150°C/mn entre les Pas

500
490 ‘ P
480 ' ‘ I T - R T ———— T
470 |
460
450
440
430
420
410

400 . * Des cristaux d’Ag dés 420°C

390
380 et stabilisésa T > 460°C
370
360
350

10 points > FWHM

o=

374 37,6 37,8 38 38,2 38,4 38,6 38,8
Position [°28] (Copper (Cu))

24



GIXRD(25-500°C) de Ag* / NP(Ag) dans verre
« Mesure XRD & GIXRD avant chauffage e —

= 96-901{B046

* Chauffage 500°C - Rampe 150°/mn — Pas 10°C =1 |Ag(111)
 GIXRD 30°C apres chauffage —mnFm—— '

Temperature [°C]

2000 - (200)
500 Mi Ag(220)  Ag(311)
490 "
480 1000 2)
470
460 : 7 3 3 3 7
450 Position [*2 ] (Copper (Cu))
°20 °20 A

430 38.0856 1187.13 0.7456 2.36089 100.00
420 44.1940 362.36 0.9063 2.04771 30.52

* Domain size D Al 64.4453 193.81 1.4942 1.44464 16.33
410 sl gl i 77.4020  207.23 0.6883  1.23197 17.46
400 2D<P=<C

= Scherrer formula
390 K2 , . .
280 S — Des cristaux d’Ag cubique
370 " Trdidhonce l Fm3m(225) des 420°C
200 Taille 18 nm +/- 2 nm par
350 : :

374 376 378 38 382 384 386 ; SCHERRER (2 premiers pics)

Position [°20] (Copper (Cu))



Taille des grains (SCHERRER) : limite de résolution en GIXRD

CALCULATE THE CRYSTALSIZE FROM XRDDATAR -~

Crystallite Size

= O > R O

Particle size P (D < P) Cluster of Particles

Cluster size C (P < C) Particle

D<P<C 5 I
Scherrer formula

KA
Dcosé

Domain wall

Theoretical range
1nm<D<1pm P

: Taille des cristallites

: Constante dépendant de la forme des cristaux (sphérigues = 0.89)

: Longueur d’onde RX

: Angle de diffraction du pic considéré

: FWHM (ou intégrale) apres avoir soustrait la largeur instrumentale évaluée

par un étalon calibré (poudre LaBg) 2



Taille des grains (SCHERRER) : limite de résolution en GIXRD

Poudre LaB; sur Si monocristal

/‘ﬁ XRD

GIXRD [ f/
/—\ FWHM = 0.113°

: : - FWHM = 0.369°/
XRD GIXRD ° W \
Scan Axis GONIO Scan Axis 20 7 w
Filtre Ni KP Filtre Ni Kj Vi / ~
Fente Soler Entrée 0.04 rad Fente Soler Entrée 0.04 rad /
Fente anti-diffusion 1/2 Fente anti-diffusion 1/32 |
Masque Laiton 13 mm Masque Laiton 13 mm ST S

Couteau HIGH -
Fente anti-diffusion 9 mm - | |
Fente Soler Sortie 0.04 rad - 208 210

Step Size 0.01 Step Size 0.02 , . . .
T Acquisition 10 h * Résolution 3,3 fois moindre en GIXRD




Taille des grains (SCHERRER) : limite de résolution en GIXRD

Couche TiN (50 nm) / Silice fondue
Estimation taille des cristallites par méthode de SCHERRER avec étalon LaBg

v ’ v Peak List = X | ObjectIr
Counts Quantfication | Anchor Scan Data | Smart Batches | PDF Analysis | Distances and Angles | | No obje
Simple Sum_1_TiN 50% ®mega 04 long Avec SOLER Entree Fourier Map | Pattern List | Peak List X | Refinement Control | Scan List | Structure Plot
[ No. | Pos. [°28] | d-spacing [A] | Height [cts] | FWHM Left [°... ‘ FWHM Right... | Shap... | Shape R
\ 2 42,7014 2,11577 2959,00 0,4354 0,380
4000- j 61,9667 149634  1591,14 0,4353 0,517
Scherrer Calculator
Anode material: Copper (Cu) - | =
K-al [A]: 1,540598 K-g2 /K-al ratio: 0,500000 ; | Mode |
o . 1,544426 3 . 0,890000 2 © Crystalite size
2000 - K-a2 [A]: 4 Shape factor K:
syt it K-a [A]: 1,541874 T Calculation based on: K-Alphal v Lattice strain
& oy h) o
b 'No. - | Bobs.[°20] | Bstd.[°26] | Peakpos.[°26] | Bstruct.[°26] | Crystalite size [A]
1 = = = - =
2 0,441 0,327 36,756 0,114 734
0 e 3 0,435 0,337 42,701 0,098 870
4 A . A
40 50 60 0435 033650 207 0:099 936
Position [°26] (Copper (Cu)) . - . A
] g ®
es View 4 3D View —x 2D View )\ Compare\View | A, Analyze View | i Pattern View FWH M (3 pICS TI N) - 0.437

FWHM LaB, = 0.333°

* Taille des cristallites estimée a 85 nm

» Résultat cohérent avec analyses SEM / TEM
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Taille des grains (SCHERRER) : limite de résolution en GIXRD

dav =410 £ 20 nm

T T T — T T T T T T
03 04 05 06 07 08 09 1.0

Grain diameter (um)

Couches TiO, Rutile 80 nm / Si

Cristallites de 'ordre de 410 nm par analyse image SEM

Counts

15000 | Simple Sum_1_TiO

5000

10000

= 96-900-1682

-2 layers

\L ) JU\k J\T‘JMTT'“ |

20

30

T T T
40 50 60 70 80
Position [°2 ] (Copper (Cu))
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Taille des grains (SCHERRER) : limite de résolution en GIXRD

Counts |
150004 Simple Sun_1_TiO2-2 layers
. B 06-90011682
Ti02
10000
]
u
5000
JL .
| u
b
0 T T I
30 40 50

Position [°26] (Copper (Cu))

Isolines View 4 3D View “x 2D View )\ Compare View | A, Analyze View |1 Pattern View

Additional Graphics

Quantification | Anchor Scan Data | Smart Batches | PDF Analysis | Distances and Angles |
Fourier Map | Pattern List \ Peak List X l Refinement Control | Scan List | Structure Plot |

No. | Pos. [°26] l d-spacing [A] l Height [cts] ‘ FWHM Left [°... l FWHM Right... l Shap... l Shape R
1 27,4819 3,24292 10035,20 0,3894 0,329
2 36,2382 2,47690 2759,81 0,4601 0171
3 39,3120 2,29002 377,72 Q,3798 0,071
4 41,3091 2,18380 104466 0,3712 0,242
5 44,1246 2,05077 544,84 0,3792 0,133
6 49,1082 1,85368 966,38 0,2905 0,135
7 54,4147 1,68477 3276,80 0,3774 0,228
8» 56,6996} 1,62218 1075,00 0,3718 -0,0251

Anode material: Copper (Cu)

Object T
Selected

J searcl
=) Basic
Pro
Split
Refi
Refi
Refi
Refi
] Pos

+| Are;

K-a1 [A]: K-a2 / K-a1 ratio: 0,500000 ; | Mode

K-a2 [A]: Shape factor K: 0,890000 * | © Crystalite size
K-a [A]: Calculation based on: K-Alphal v Lattice strain
| No. | Bobs.[226] | Bstd.[°28] | Peakpos.[°26] | Bstruct. [°26] | Crystalite sze [A] |
1 0,389 0,348 27,482 0,041 1995
2 0,460 0,328 36,238 0,132 633
3 0,371 0,335 41,309 0,036 2358
4 0,379 0,331 44,125 0,048 1786
5 0,377 0,327 54,415 0,050 1787
6 0,37 0,327 56,71 0,044 2052
7 — = — — =

Scherrer appliqué aux seuls pics significatifs et inférieurs a 60° de TiO, :

* 177 nm +/- 60 nm avec les 6 pics

e 200 nm +/- 23 nm avec les 5 pics non compris le n°2 qui donne une valeur faible divergente
Mais les pics sont a peine plus larges que ceux du LaB6 !

Donc on ne peut pas quantifier des tailles de cristallites de 410 nm en GIXRD !
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 Un couplage opérant entre GIXRD et BTS 500
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