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Abréviations

SC : Semi-conducteurs
Sn : ’étain
O : Oxygene
SnOz2: L’oxyde d’étain
Ni: nickel
Fe: Iron.
Co: Cobalt
OTCs : Les oxydes transparents conducteurs
BV : Bande de valence.
BC : Bande de conduction.
CVD : Dép6t chimique en phase vapeur
PVD : Dépot physique en phase vapeur
UV-visibles : Ultra-violet visible
A : Absorbance (%)
a : Coefficient d'absorption (cm 1)
A : Longueur d’onde (nm)
n : Indice de réfraction du film
0 : L’angle de diffraction en degrés
T : Transmittance (%)
Eg : Gap optique
S : Coefficient Seebeck
DRX : Diffraction des rayons X.

BM : bleu de méthyléne
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Introduction générale

Ces dernieres années, en raison de sa structure particuliere, de ses propriétés électriques et
optiques, le développement de films d'oxyde conducteur transparent (TCO) a fait des progres Ces

derniéres années, en raison de sa structure particuliére, de ses propriétes électriques et optiques.

En tant que I'un des oxydes transparents conducteurs (TCO) les plus utilisés au cours des derniéres
décennies I’oxyde d’étain (SnO2), en raison de ses excellentes propriétés physiques, en particulier
ses propriétés semi-conductrices de type n et sa bonne transparence optique, il a fait I'objet de plus
en plus de recherches scientifiques dans le domaine de la lumiere visible. Et les intéréts industriels.
Zone de couche mince. Ces caracteéristiques font également de ce matériau un candidat idéal pour
diverses applications pratiques, telles que les capteurs de gaz, les cellules photovoltaiques et la

photo catalyse.

Les propriétes physiques et chimiques des films d'oxyde d'étain dépendent du procédé de dépdt
et des conditions permettant d'atteindre une qualité élevée. Pour les films minces de SnO2 avec
une transmission lumineuse élevée, une forte conductivité et un faible colt de fabrication, portez
une attention particuliere a I'influence des conditions de production, du traitement thermique, des
propriétés du substrat et du dopage atomique. Diverses méthodes connues sont généralement
utilisées pour obtenir des films minces de SnO2. Ce sont des procédés de dépdt physique
(évaporation thermique, spray) et des procédés chimiques (sol-gel, pyrolyse par spray). Dans la
méthode de production d'une couche mince de dioxyde d'étain, notre choix s'est formulé dans ce
travail sur le procédé spray pyrolyse, Le procédé (disponibilité, simplicité, faible codt et bonne
homogénéité du film obtenu) de I'équipement de dépdt LaSPI2A a largement prouvé la rationalité

de cette méthode.

L’objectif de ce travail est I’élaboration des couches minces de SnO2, Sng.e5sMo.0s02 [M=Ni, Fe et
Co] , et étudier I’influence de la nature de dopants sur les propriétés structurales et ces applications

photo catalytiques

Dans le premier chapitre : nous étude bibliographique sur les oxydes transparents conducteur TCO
et une petite définition sur les couches minces, aussi trouvée des propriétés de L’oxyde d’étain
(propriétés optique propriétés cristallographique structure électronique ...) et des applications

et des méthodes d’élaboration.

Le deuxiéme chapitre : est consacré aux etapes et technique expérimentales Les équipements et
les méthodes expérimentales qui permettent de mettre en pratique ces recherches sont décrites en

détail. Les méthodes, réactifs, analyseurs, catalyseurs et réacteurs photo catalytiques utilisés des
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techniques caractérisations [1’effet Seebeck, la diffraction des rayons X (DRX), La spectrométrie
UVlvisible.

Le dernier chapitre : nous présentons Les résultats expérimentaux obtenus et leur discussion sont
présentés, et enfin une conclusion générale est tirée, qui montre I'ensemble des résultats

experimentaux obtenus et les perspectives de poursuite de cette recherche.
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I.1.Introduction

Ce chapitre présente la recherche bibliographique sur I'oxyde conducteur transparent (TCO), la
définition plus simple des couches minces, les méthodes d’¢élaboration et des applications (photo
catalyse, photovoltaique), puis la structure et les propriétés (optiques, physico- chimie,
cristallographique) du dioxyde d'étain (SnO3).

1.2 Les oxydes transparents conducteurs (OTCs)

1.2.1. Définition des OTCs

Selon la théorie des bandes d’énergie, trois états €lectriques sont possibles : conducteur, isolant
et semi-conducteur (figure 1.2). Dans le conducteur, la bande de conduction (BC) et la bande de
valence (BV) se recouvrent, permettant ainsi la libre circulation des électrons, Le semi-
conducteur a, quant a lui, une bande interdite qui sépare BV et BC communément

Appelée gap et notée Eopr. Les électrons ne peuvent pas prendre les énergies situées dans cette
bande. Il faut qu’ils acquiérent de I’énergie pour passer dans la BC. Pour un gap supérieur a 4

eV, on parle d’isolant car méme a température ambiante, BC est vide [01].

Energie Encrgie Energic
4 4

Bande de conduction

L )

Bande de conduction

'
l .
l Bande de conduction
Bande de valence Bande de valence Bande de valence
0 (4] 0
a) Isolant b) Semi-conducteur c¢) Conducteur

Figure 1.1: Diagrammes énergétiques pour les trois types de matériaux [02].

Un matériau, avec une transparence optique dans le visible et des propriétés de conduction, a des
propriétés antinomiques d’un point de vue physique. En fait, les matériaux conducteurs, tels que
les métaux, réfléchissent une grande partie du spectre électromagnétique dans la partie du visible
grace a leurs électrons libres. Les verres sont des matériaux communs transparents dans le visible.
Un verre est un matériau amorphe, i.e. sa structure n’est pas cristallisée. Ce matériau a une valeur

de gap trés élevée et ne peut conduire un courant électrique. Il est alors dit isolant. A premiére
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vue, I’association des deux propriétés est incompatible. Cependant, les semi-conducteurs
possédant un large gap (au minimum supérieur a 3.1 eV correspondant a une longueur d’onde de

400 nm) sont théoriquement transparents dans le domaine du visible [03].

1.2.2. Dopage des OTCs
Le dopage provoque l'apparition de nouveaux niveaux accepteurs et donneurs d'électrons dans la
structure de bande du matériau dopé. Ces niveaux apparaissent dans le gap, entre la bande de

conduction et la bande de valence comme le montre la figure 1.3.

Bande de conduction

: . Niveau énergétique
BC o BC
- / des donneurs

Gap du semi- _0_0*_0_0_ —o‘i

conducteur
l Bande de valence

/

BV BV

A

Gap du semi- BC BC

('(’”d“[‘f{’”r
\ Niveau én erg i’.”‘(]l!é

/ des accepteurs

0
BV gy 0

Figure 1.2: Diagramme énergétique d'un semi-conducteur: (A) de type n, (B) de type p

Lors d'un dopage n, l'introduction d'atomes donneurs d'électrons entraine I'apparition d'un pseudo
niveau d'énergie situé juste sous la bande de conduction (BC). Ainsi, I'énergie nécessaire pour que
les électrons migrent dans la bande de conduction est plus facilement atteinte, d’ou I’augmentation
de la conduction [04]. Par contre, lors d'un dopage p, l'introduction d'atomes accepteurs d'électrons
entraine l'apparition d'un pseudo niveau situé au-dessus de la bande de valence (BV). L'énergie a

fournir aux électrons de valence pour passer sur ce niveau accepteur est faible, et le départ des
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électrons entraine l'apparition de trous dans la bande de valence. Le dopage de type p est
actuellement un challenge important et une des clefs du développement des composants

optoélectroniques. Ce type de dopage n’a été effectué que par les méthodes de dépdt physiques

[04].

Selon la littérature, les oxydes transparents conducteurs (TCOs) ont été dopés avec plusieurs
¢léments tels que: I’aluminium (Al) [05], le cuivre (Cu) [06], le niobium (Nb) [07], le nickel (Ni)
[08], I’antimoine (Sb) [09] , I’indium (In) [10], le lithium (Li) [11] ,le fluor (F) [12], le fer (Fe)
[13] et le cobalt (Co) [14].

1.2.3. Généralité sur I’état électronique de surface d’un semi-conducteur

En général, un semi-conducteur, imaginé infini, présente dans son volume des états énergétiques
qui contribuent a déterminer son type de conduction. Ces états se forment généralement, aprés
création de défauts structuraux provenant d’écarts a la steechiométrie ou d’impuretés introduites
par dopage.

Dans un cas réel, lorsqu'on coupe un cristal imaginé infini pour créer une nouvelle surface, des

liaisons entre atomes a la surface sont brisées et des défauts de topologie (lacunes, marches)

apparaissent. Ces surfaces sont qualifiées de surfaces propres et doivent étre distinguées des

surfaces réelles sur lesquelles des atomes provenant de la phase gazeuse environnante sont

adsorbés. Dans ce cas, il apparait alors, dans la bande interdite, des états énergétiques

supplémentaires ou états de surface qui sont classés en deux catégories :

e Les états intrinséques dus a la brusque discontinuité du réseau cristallin,

e Les états extrinseques dus a la présence d'espéces étrangéres a la surface du solide.
En présence d'un état accepteur, créé par exemple par ’adsorption d’oxygene, la surface se
charge négativement et la concentration des électrons dans le semi-conducteur diminue. Dans
le solide, au voisinage de sa surface, il y a donc apparition d'une zone de déplétion pauvre en
porteurs majoritaires, comprenant uniquement des defauts ionisés positivement. La
conductivité au voisinage de la surface est par conséquent faible. Inversement, si I'état est
donneur, créé par exemple par 1’adsorption d’hydrogéne, la surface se charge positivement et il
y a accumulation des porteurs libres a son voisinage. Dans les deux cas, le transfert d’électrons
entre le volume et la surface s’arréte lorsque les niveaux de Fermi de la surface et du solide sont

égaux. Mais ce transfert aura entrainé une courbure des bandes de conduction, de valence et du
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niveau donneur principal afin d’assurer la continuité de ceux-ci entre la surface et le solide

(figure 1.6),.
- gmmm==- -
Etats accepteurs K
Er E.
"""" E
Esa — Ey Esa \ -
@ ® Ev
B 4 _____ |
Etats donneurs I TC-- Ee
—_— - Er
ESD - EF ESD
— E, Ey
© @

Figure 1.3 : Défaut extrinséque a la surface du solide : cas d’un semi-conducteType n.aetc:

¢tat initial, b et d : état d’équilibre

1.2.4. Applications des Oxydes transparent conducteurs

Ces TCO sont des matériaux largement utilisés car de nombreuses applications industrielles

recherchent cette combinaison de transparence optique et de conductivité. Certaines de ces

applications sont énumerées ci-dessous :

Ecran plat

Vitres antigel

Vitres réfléchissant la chaleur (batiments, fours, etc.)
Dispersion de la charge statique

Cellule solaire :

En tant que contact frontal, la lumiére doit la traverser pour pénétrer dans la cellule solaire. Pour

chacune de ces applications, un TCO spécifique est sélectionné en fonction des exigences de

production et d'autres attributs requis par I'application (résistance a certains éléments, etc.).




Chapitre | : Etude bibliographique

1.3.Généralités sur les couches minces

1.3.1. Définition d’une couche mince

Une couche mince d'un certain matériau est un élément du matériau, sa taille (appelée épaisseur)
a été considérablement réduite, elle s'exprime donc en nanomeétres a dd nm, et cette petite taille
entre les deux interfaces Distance (presque bidimensionnel) provoque un changement dans la

plupart des propriétés physiques
1.3.2.Techniques de dépdt des couches minces

Les méthodes de dépdt physique sont en général en recherche, alors que les méthodes chimiques
sont également utilisées industriellement, a cause de leur meilleur rendement et la qualité des films

obtenus.

Methodes générales pour
déposer une couche
minces

|
! !

Procédé physique Procédé chimigque
(FPVD) (CVD)

G hg g g

En milieu vide Enmilieu Enmilieu de En milieu
pousse plasma gaz réactif liquide

{CvD) Spray
Evaporation
sous vide ensan G
Pulvérisation (LPCYD) Electrodeposition

cathodigue

Ablation laser Plasma CvD Bain chimique
(LECVD) (CBD)

Figure 1.4 : Diagramme des différentes méthodes de déposition des couches minces [15]

1.3.2.1. Dépodt chimique en phase vapeur CVD

Le procéde de depot chimique en phase vapeur (ou CVD pour Chemical Vapor Deposition) utilise
des précurseurs gazeux. La premiére utilisation de ce procédé date de 1893 (dépdt de tungsténe
pour la réalisation de lampe a incandescence). Le principe consiste a mettre en contact un composé
volatil du matériau a déposer (précurseur) avec la surface a recouvrir, en présence ou non d’autres
gaz [16]. Il se produit alors une ou plusieurs réactions chimiques donnant au moins un produit
solide au niveau du substrat. Les autres produits de réaction doivent étre gazeux afin d’étre
éliminés hors du réacteur.

Le procédé de dépot peut se résumer en 5 phases :
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transport du (ou des) espéeces réactives gazeuses vers le substrat;
adsorption des réactifs sur la surface;

réaction en phase adsorbée et croissance du film;

YV V VYV VYV

désorption des produits secondaires volatils;

» transport et évacuation des produits gazeux.
L’un des inconvénients majeurs de la CVD est la température nécessaire a ’activation de la
réaction en surface, qui peut dépasser 1000°C et entrainer des modificons des propriétés du
substrat. Afin de diminuer la température du substrat, plusieurs approches ont été développées
telles que, utilisation de réactifs se décomposant a basse température MOCVD !, la CVD a basse
pression LPCVD ®ou encore le chauffage trés localisé par laser LACVD [17]

Chauffage

_//"

Enceinte
Substrat

1 ===l
Pompe IT Entrée gaz

Chauffage

Figure 1.5 : schéma de principe de depot en phase vapeur chimique CVD.
1.3.2.2.S0l-Gel

L’une des techniques de dépots des films minces de SnO; est et la technique Sol Gel [18], La
méthode sol-gel permet 1’élaboration d’une grande variété d’oxydes sous différentes
configurations (films minces, fibres, poudres). Cette grande diversité donne a cette technique une
grande importance dans des différents domaines technologiques comme 1’optique [18,19],
I’électronique [20], les biomatériaux [21]. Elle présente, en outre, ’avantage d’utiliser une chimie
douce et de pouvoir conduire a des matériaux trés purs et stoeechiométriques [22]. Le principe de

base du procedé sol-gel est le suivant : une solution a base de précurseurs en phase liquide, se
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transforme en un solide par un ensemble de réactions chimiques de type polymérisation a

température ambiante.

Il est nécessaire de rappeler quelques définitions [22.23] :

Sol est une dispersion stable de particules colloidales au sein d’un liquide. La taille des particules
solides, plus denses que le liquide, doit étre suffisamment petite pour que les forces responsables

de la dispersion ne soient pas surpassées par la gravitation.

Gel est un réseau solide tridimensionnel interconnecté, expansé au travers d’un milieu liquide d’une
maniére stable. Si le réseau solide est constitué de particules colloidales, le gel est dit colloidal. Si
e réseau solide est constitué d’unités chimiques subi-colloidales (macromolécules), le gel est
appelé polymérique.

Précipité est le résultat de la formation d’agglomérats séparés et denses, dans des conditions ou ils

ne peuvent pas étre dispersés d’'une maniére stable au sein d’un liquide.

PDMS positive 3 Liquid gelatin 3 Spin coating to create Dehydrating of
replica dispensing hydrogel thin layer hydrogel thin layer
‘ Liquid gelatin
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hydrogel thin layer
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ouvu: 0y [¥] 1 L Yot B ) “v v
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Figure 1.6 : Représentation schématique du principe dedepotpar spicoating (a) et dip-

coating (b)
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1.3.2.3. Procede par voie chimique assistée par plasma PECVD

Le procédé par voie chimique assistée par plasma PECVD *ou PACVD?, est une technique qui
permet de réaliser des depots solides a partir de précurseurs gazeux et de réactions chimiques
assistées par une décharge électrique. Ces decharges électriques peuvent étre de différents types :
Soit des plasmas thermiques, tels que des arcs électriques a la pression atmosphérique, soit des
plasmas froids, tels que les décharges entretenues (alternatives) a basses pressions : décharges
basse fréquence, radiofréquence ou micro-onde. Le principal avantage du procédé PECVD par
rapport au procédé non assisté est la possibilité de déposer des couches sur des substrats qui sont
maintenus a des températures relativement basses (inférieures a 300°C). En effet, 1’énergie
thermique nécessaire aux réactions dans le cas du dép6t CVD non assisté est remplacée par
I’action des ¢électrons et des ions énergétiques du plasma qui permettent d’activer les réactions sur
le dépdt en croissance. On peut donc déposer des matériaux sur des substrats qui ne supporteraient
pas les températures imposées par le dépdt non assisté. La limitation principale du procédé
PECVD est:

¢ la difficulté de déposer des matériaux purs;

< la température des substrats étant relativement basse;

¢+ les gaz produits par la réaction ne sont pas désobéis et se trouvent donc incorporés dans

la couche.

Par ailleurs, l’interaction du plasma avec les substrats peut éventuellement conduire a des

inhomogénéités sur des pieces de géométrie complexe ou a des phénomeénes de décharges

Boite Générateur
d'accord R.F. 13.56 M1z

électriques sur des pointes [23].

Pr&»cui’séur ]
O
LJ -
o)

Figure 1-7 : Schéma d’une installation de PACVD [24].Composition Ar/O (50-50%),
températue du substrat: 400°C.
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1.324  Spray CVD

Le choix de cette technique a été motivé au regard de nombreux avantages :

e Un large choix de précurseurs est envisageable, le composé doit étre soluble dans un
solvant, ainsi, la solution pourra étre atomisee;
e Possibilité de déposer un large choix de matériaux;
e Mc¢thode simple d’apport du précurseur par la voie d’un Spray;
e Haute vitesse de croissance car le transport de masse du précurseur peut étre tres élevé,;
e Environnement de la réaction contrélable simplement, sous gaz neutre ou sous air a
pression atmosphérique;
e Facilité de réalisation des réacteurs de ce type.
L’un des problémes majeurs de cette technique est le controle de 1’évaporation du Spray généré.
De fait, une évaporation trop rapide ou trop lente entraine une réaction des précurseurs non désirée
influant sur les propriétés du dépdt. En d’autres termes, si les gouttes atteignent le substrat chaud
avant une complete évaporation, une réaction de Spray pyrolyse prend la place du mécanisme de
Spray CVD attendu. En effet, selon la zone ou 1’évaporation arrive, quatre processus différents
peuvent avoir lieu, (Fig-2.3) illustre les différentes configurations possibles. Ces processus

dépendent de la température de dépét et de la diffusion des précurseurs dans ce gradient [25].

Processus I Les gouttes de 1’aérosol sont directement projetées sur le substrat chaud. Le solvant
s’évapore et la décomposition du précurseur prend place pour donner la couche de produit. Pour
des films épais, le procédé nécessite un dépébt sequentiel pour obtenir des films denses (<1 pm).
Evidemment, ce processus nécessite du temps. De plus, quand I”épaisseur du film croit, la couche
tend a devenir poreuse et des craquelures peuvent apparaitre. Ce processus correspond au principe

de Spray pyrolyse.

Processus II Le solvant est évaporé avant d’atteindre la surface chaude du substrat. Le précurseur
réagit a la surface et se décompose ou subit les réactions chimiques pour former la couche du

matériau désiré, sans passer par la phase gazeuse (Figure 1.8.).
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Processus III Le solvant est aussi évaporé pendant 1’approche de la surface du substrat. Le
précurseur passe en phase gazeuse au voisinage de la surface chaude. La vapeur du précurseur
s’adsorbe a la surface, diffuse puis réagit pour former le produit en se décomposant et/ou suivant
les réactions chimiques. Ce mécanisme est similaire au dépot hétérogene des procedes de CVD.

Ce procédé tend a produire des films denses avec une excellente adhésion.

Processus 1V Si la température de dépdt est trés élevée, la décomposition et/ou les réactions
chimiques ont lieu en phase vapeur, donnant lieu a une nucléation homogeéne (similaire a une
réaction homogene de CVD). La formation de fines particules de produits se déroule en phase
gazeuse. Elles se déposent ensuite sur le substrat. Le film ainsi formé présente un caractére poreux
et une tres faible adhésion au substrat. La poudre peut étre directement collectée dans la phase

gazeuse pour la production de particules ultrafines.

Processus
I 14 oI VI
- : P - Gouttes de
&5 C ) (._,) & ) solution
(—'--.' — ( b Evaporation
g : &) . -7 du solvant
Préecurseurs en
phase gazeuse
G Formation de
) )
{ = particules
! |
- v ; : v Substrat & la
[ ] : L ] [ ] { | temperature T
Aungmentation de Ia température T

Figure 1.8 : Présentation des différents processus pouvant intervenir en Spray CVD selon la

température de dép6t [25]
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1.3.2.5. Dépbts physiques en phase vapeur
Les procédés par PVD regroupent principalement 1’évaporation, 1’ablation laser et la pulvérisation
sous toutes ses formes. Dans la réalisation d’une couche on peut distinguer les trois étapes
suivantes :
e |a création de la ou des especes a déposer, sous forme d’atomes, de molécules ou de
clusters (groupes d’atomes ou de molécules);
Le transport de ces espéces en phase vapeur de la source vers le substrat; — le dép6t sur le

substrat et la croissance de la couche.

1.3.2.6. Pulvérisation cathodique

Dans cette méthode, le substrat est mis dans une enceinte contenant un gaz (en général de
I’Argon) a basse pression, dans lequel on provoque une décharge électrique.Cette décharge a
pour rdle d’ioniser les atomes de gaz. Les ions ainsi obtenus sont accélérés par une différence
de potentiel et viennent bombarder une cathode constituée du matériau a déposer (cible)
[24,25]. Sous I’impact des ions accélérés, des atomes sont arrachés a la cathode et sont déposés
sur le substrat. Dans certains cas, on introduit dans 1’enceinte en plus de I’argon un gaz qui va
réagir chimiquement avec les atomes pulvérisés pour former le matériau que 1’on désire
obtenir. Alors, on a une pulvérisation cathodique réactive. Cette méthode permet d’avoir des
dépdts de faible résistivité et des couches de bonne steechiométrie ayant une transmission
moyenne dans le visible [26]. L’avantage de la méthode de pulvérisation cathodique est de
pouvoir réaliser des dépbts sous atmosphéres controlées. Cependant, le colt trop élevé de
I’installation, associé a un faible taux de production fait de la pulvérisation cathodique une

technique réservée a des applications spécifiques et réduites.
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Figure 1.09 : Technique de pulvérisation cathodique [25]
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1.3.2.7. Spray pyrolyse :
Plusieurs équipes de recherche se sont penchées ces derniéres années sur la préparation de couches
minces des oxydes métalliques par des méthodes simples de fabrication (évaporation, sol-gel,

pulvérisation chimique,.....) [27, 28].

1. Générateur d’azote.

2. multimetre.

3. La buse.

4. Alimentation en solution ou précurseur.
5. Systéme de chauffage (plaque chauffante)

6. Le substrat en verre.

7. Thermocouple,

Figure 1.10 : Le montage expérimental du dispositif de technique « SPRAY ».
I.4. Propriétés générales de I’oxyde d’étain (SnQ,)

1.4.1. Propriétés cristallographique

L’oxyde d’étain présente une seule phase stable a pression ambiante [29] appelée cassitérite et
adopte une maille quadratique de type rutile. Son groupe d’espace est P4/mnm. La maille
élémentaire a pour paramétres a = b = 0,475 nm et ¢ = 0,318 nm et contient six atomes. Chaque
ion étain Sn**, est au centre d’un octaédre presque régulier formé par six ions oxygeéne, O2~, tandis
que chaque O?~ est entouré par trois

Sn** situés aux sommets d’un triangle isocéle (Figure.1.11).
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Figure 1.11 — Maille élémentaire du SnO; (structure rutile) [30]

Les rayons ioniques du cation Sn** et de I’anion O~ ont pour valeurs respectivement 0,071 et 0,14
nm. L’oxygéne est en position 4f (groupe d’espace P42/mnm) donnée par (1 — u;1 — u;0), (1/2 +
u;1/2 —u;1/2) et (1/2 — u;1/2 + u;1/2) avec

étain occupe la position 2a, (1/2;1/2;1/2) et (0;0;0) [31].

1.4.2 Propriétés électriques

La notion de gap direct ou indirect (appelé aussi largeur de bande interdite), est liée a la position
des extrema des bandes de valence et de conduction, dans le diagramme représentant ces énergies
en fonction du vecteur d’onde . Dans le cas ou ces extrema sont situés au méme point de
I’espace réciproque des vecteurs d’onde , la transition d’un électron de la bande de valence vers
la bande de conduction se fait verticalement, et la transition est dite directe (figure 1.5.a). En
revanche, lorsque ces extrema sont situés en des points différents de 1’espace réciproque, la

transition se fait avec I’assistance d’un phonon, et la transition est de type indirect.

La figure 1.5.b montre la structure de bandes de I’oxyde d’étain cristallin rutile. Il s’agit d’'un
semi-conducteur de type N a gap direct, avec les extrema respectifs des bandes de valence et de

conduction au centre de la zone de Brillouin I'. La largeur de la bande interdite vaut 0,6 eV dans
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le matériau massif. Cette valeur peut varier suivant le mode de préparation, la densité de lacunes

oxygene ou encore la présence de dopants (élément du groupe I11I, CI-, F...).

Energie 10 < N / ‘ = \
Bandes de 84\ > /\ >
conduction w:ty o —l / ":’
7 A\ /ndirecte
‘vAssiStance d'un s 47 \
phonon ; 2]
Transition . 3 o] o .
directe Energie de gap ] ) ] =
indirect 27 \ — T =
AN +
k AR/ i P RS ‘-v\'-‘:r~~~/"' ‘\<
Bande de " 2 o
valence s I 3 / \ | —
-8 —1 —
Z A M r Z R X 1
(a) (b)

Figure 1.12 : Diagramme schématique des processus de transition directe et indirecte dans un
semi-conducteur (a), Structure de bande calculée (b) [32]. (T, A, M, Z, R, X sont des points

critiques ou de haute symétrie de la zone de Brillouin).

La densité en porteurs de charges et la mobilité de SnO2 poly cristallin sont respectivement de
lordre de 10'° cm= et 18 cm?/Vs [33]. Ces paramétres sont trés dépendants du taux de
cristallisation du matériau. La conductivité des couches d'oxydes SnO; purs varie de 102 a 10° O-
Lemt [34]. Elle est due a la formation de défauts intrinséques engendrés par la présence de
défauts d’oxygéne dans la structure ou par celle des atomes Sn partiellement réduits [35]. La
conductivité est non seulement fonction de la température, mais dépend aussi du taux de dopage,
histoire du prétraitement de I'échantillon et de la pression partielle de I'oxygéne pendant le recuit
(figure 1.6).
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Figure 1.13 : Résistance de SnO; en fonction de la température [36].

1:SnO, sans recuit; 2 et 3 : recuits a l'air ; 2a et 3a : recuits sous Ar ; 4 : recuit sous 0,06 atm
d'O2 pendant 282h ; 5-10 : recuits sous 1 atm d'oxygene durant 71h et 161 h ; 11-12 : SnO;

dopé avec Sh.

1.4.3. Structure électronique

L'oxyde d'étain est un semi-conducteur avec une bande interdite de 3,6 eV [37, 38]. Les lacunes
d'oxygeéne formées par le transfert d'un atome d'oxygéne, d'un site normal a I'état gazeux,
permettent d'obtenir un semi-conducteur de type n. En effet, la lacune d’oxygeéne ainsi créée
possede 2 €lectrons - elle est alors dite neutre - qu’elle peut céder sous I’effet de la température.
On a alors ionisation simple ou double de celle-ci [39]. Les électrons libérés peuvent se fixer
sur des atomes d’étain Sn**. lls deviennent alors Sn?* et se comportent

Comme des donneurs d’électrons (figure 1.5).
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Bande de Condu ction Sn4d+

Bande de Valence 02-

Figure 1.14: Diagramme énergétique de SnO,. D’apres [39].

Dans la gamme de température 200-1350°C, Mizusaki et al [40], ont mis en évidence
dans SnOj, D’existence d’un déficit d’oxygeéne par rapport a sa composition
steechiométrique. La densité de lacunes (définie par x dans SnO2.4), dépend fortement
de la température et de la pression partielle d’oxygeéne. Elle varie en général entre 103

et 102 % at.

La concentration d’électrons dans SnO2 pur est directement proportionnelle a celle des
lacunes. De plus on peut montrer que, si on considere les lacunes d’oxygene doublement
ionisées comme défaut majoritaire, la conductance électrique est proportionnelle a la
pression partielle d’oxygeéne et suit une loi en Po21®. En étudiant 1’évolution de la
conductance électrique de SnO2 en fonction de la pression partielle d’oxygeéne, a
plusieurs tempeératures, Maier et al [41]
1.4.4. Propriétés optiques des films de SnO;:
L’oxyde d'étain présente une forte absorption dans le domaine de l'ultraviolet et une forte réflexion
dans le domaine de I'infrarouge. Cependant, dans toute la gamme spectrale du visible, les couches

minces d'oxyde d'étain présentent une forte transmission.
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L'étude de la courbe de transmission, dans le domaine de 1’UV-Visible, d'une couche mince en
fonction de la longueur d'onde permet de définir trois paramétres importants : I’indice de réfraction

du film, I’épaisseur et I’énergie de gap.

L’énergie de gap peut étre déduite en tragant par exemple (ahv)? en fonction de (hv) (voir Figure

I.15) et sa valeur s’obtient au point d’intersection de la droite avec I’axe (énergie).

0.00005 <
0.00004 -
0.00003 l’
s s
E
.~ 0 00002 - /
2 s
_ 7
= 7
0.00001 7
- * /
0.00000 T/ /
20 2.8 3.0 2 3.4 3.0 <X -] 4.9
Energy (eV)

Figure 1-15 : Variation de (ahv)? en fonction de (hv) ou ’énergie de gap des films SnO-0btenu

par pyrolyse par spray (spray pyrolytical grown) recuit a 425 °C [42].

Les épaisseurs des films peuvent étre calculées en utilisant une méthode des enveloppes a partir

les spectres de transmission [42, 43,44].

1.4.5. Propriétés physico-chimiques
Dans le tableau I. 1, nous avons représenté les données physico-chimiques essentielles de I’oxyde
d’étain [45]:
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Masse moléculaire 150,70 g.mol-1
Densité spécifique 6,915

Point de Fusion 1630°C

Point d’ébullition 2330°C
Température de Debye 760°C

Masse effective m*=0.3m0
Résistivité a I’état pur 3108 Q.cm
Gap direct 3,5-3,8 eV
Indice de réfraction 2,093

Masse volumique 6,915 g.cm-3

Tableau I. 1 : les données physico-chimique essentielles de 1’oxyde d’étain.

1.4.6 Les applications des couches minces de SnO;

1.4.6.1 Applications de la Photo catalyse
Les propriétés de dioxyde d'étain démontrées précédemment permettent d'envisager leur emploi
dans de nombreuses applications. Dans cette partie, nous allons présenter les principales

utilisations de ces matériaux.

1.4.6.2 Electrodes transparentes conductrices

SnO: en couches minces est largement industrialisés et utilisés en tant qu’¢électrodes transparentes
dans de nombreuses applications comme les écrans plats, les panneaux, les dégivreurs de vitres
dans les automobiles, les dissipateurs d’électricité statique des photocopieurs, les écrans tactiles,

les vitrages intelligents ou toutes autres applications optoélectroniques. [46]

1.4.6.3Les détecteurs a gaz

Le dioxyde d’étain est utilisé dans le domaine de controle de la pollution atmosphérique et la
détection des gaz toxiques. Il présente, en effet, des variations tout a fait remarquables de sa
conductivité électronique en fonction de la nature des espéces chimiques adsorbées a sa surface.
Pour avoir de bonnes propriétés, une détection efficace et sélective de gaz, le dioxyde d’étain doit
posséder des lacunes d’oxygene pouvant s’ioniser et produire des électrons libres. 11 doit donc étre

sous steechiométrique en oxygene
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(SnO2-x), ses propriétés de conduction provenant de I’existence de ces défauts qui agissent comme
donneurs ou accepteurs de charge (lacunes d’oxygene, impuretés,...) donc ces couches d’oxyde
d’étain sont influencées par 1’environnement chimique gazeux en contact avec la couche. Ainsi,
I’adsorption par physisorption ou chimisorption d’espéces chimiques en surface de la couche
modifie sa conductivité par une modification des états électroniques du semi-conducteur par

déplacement d’¢lectrons de la bande de valence vers la bande de conduction.

Détacrion du signal

Ll

Figure 1.16. : Exemple de capteur a CO basé sur une couche mince de SnO3. [47]

Un exemple de capteur a gaz a base de SnO; est présenté a la (figure 1.5) pour la détection du
monoxyde de carbone CO. Parmi les différentes performances exigées des capteurs de gaz (codts,
facilité d'emploi, reproductibilité, ...), on insiste généralement sur la nécessité d'obtenir le meilleur
compromis entre sensibilité, sélectivité et stabilité dans le temps. La recherche actuelle focalise

ses efforts sur I’obtention du meilleur compromis [48].

1.4.6.4. Applications photovoltaiques

Lfoxyde d'étain pourrait étre utilisé dans une cellule, comme couche conductrice, s’il est dopé au
fluor ou bien a I’antimoine. 1°‘oxyde d’étain peut aussi étre utilisé comme barriére de protection
chimique, car il présente une bonne stabilité chimique ou encore comme couche antireflet. Le fait
d'étre a la fois transparent et tres bon conducteur électrique, le SnO2 est utilise comme électrode
transparente en remplagant I’'ITO, en raison de son faible colt [49, 50,51].11 possede une
conductivité et une mobilité électronique tres élevées, sous irradiation solaire, la création des pairs

¢lectrons trous est faible a cause de 1’absorbance ¢élevée dans le domaine de ’ultraviolet (inferieur
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a 380nm) et un gap optique de 3,6ev. Dopé au fluor, le SnO2 présente une bonne conductivité et
une forte transmission (plus de 85 %) dans le visible. Des couches de dioxyde d’étain non dopées
déposées par spray pyrolyse sont utilisées comme couches antireflet, dans une cellule solaire, afin
de réduire la réflexion du rayonnement incident ala surface de la photopile et présente une

réflectivité moyenne de 3 % dans une rangée de longueur d’onde de 600 a 1000 nm [52].

1.4.6.5. Application photo-catalytique

La photo catalyse hétérogene est une méthode alternative de traitement des polluants organiques
présents dans I’eau. Les systémes a base de SnO2 peuvent étre utilisés en catalyse hétérogéne. Les
plus anciens et les plus brevetés sont les catalyseurs a base d’oxyde mixte de vanadium et d’étain
pour I’oxydation de composés aromatiques dans la synthese d’acides organiques et anhydrides
d’acides. Plus récemment, des oxydes mixtes Sb-Sn ont été employés dans 1’oxydation sélective
et 1’ Am oxydation du propyléne en acroléine, acide acrylique et acrylonitrile. Il est également actif
dans la réaction d’oxydation de CO a des températures inférieures a 150°C. Enfin, le dioxyde
d’étain dopé ou non présente des propriétés intéressantes en catalyse de réduction des NOX (De
NOX). Teraoka et collrapportés par Boufaa Nassima [53], ont en effet montré son activité et sa
stabilité dans la réduction sélective du NO par les hydrocarbures a 400°C en présence d’un exces
d’oxygeéne. De méme un catalyseur a base de palladium déposé sur SnO2 est actif dans des
réactions de NOx par CO en présence d’02 a 180°C [53].

1.5. Généralités sur la photo catalyse

1.5.1 Principe et Mécanisme :

La photo catalyse hétérogeéne est une technologie basée sur I’irradiation d’un catalyseur, souvent
un semi-conducteur, qui peut étre excité pour former un site électro donneur (site de réduction),
et un site ¢électro accepteur (site d’oxydation) fournissant ainsi de puissants agents redox. Ce
processus est hétérogéne puisqu’il implique deux phases actives : solide et liquide. [54] La
structure de semi-conducteur contient trois bandes :

e une bande de valence : est une bande occupée.
e Une bande de conduction : est une bande non-occupée.
e Une bande-gap : est une bande interdite sépare les deux premieres bandes.

Lorsqu’on applique une radiation d’énergie supérieure a celle de la bande gap, le semi-

conducteur a excité de facon les électrons de la bande de valence se déplacent vers la bande
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de conduction et laissant une lacune vide appelée : trou positif. Aprés la séparation, le pair
¢lectron /trou positif peut se recombiner en dégageant une chaleur on peut s’impliquer dans

des réactions de Transfert d’électrons avec d’autre especes a la surface. [54]

Pour qu’une réaction d’oxydation puisse avoir lieu, la bande de valence doit avoir un potentiel
d’oxydation plus grand que celui du substrat en considération. Le potentiel d’oxydoréduction
de la bande de valence et de la bande conduction des différents semi-conducteurs varie entre 4
et 1 volt, celui de la bande de conduction varie entre 0.3 et -1.5 volts par rapport a 1’¢lectrode
d’hydrogene. Dans le cas de 1’utilisation d’un semi-conducteur (SnO3), son activation se fait
par un apport d’énergie lumineuse hv > Eg (énergie de la bande interdite). Lors de cette étape
d’activation il y* a création d’un pair électron (e-) / trou (h+) (Eq 1.1), dont il résultera le passage
d’un e- de la bande de valence a la bande de conduction, créant un site d’oxydation (un trou
h* et un site de réduction (un électron e-).

SnO2 + hv—é+ h* (Eq 1.1) (Lafigure 1.1) représentent du principe de Photo catalyseur
Sn0Os,.

[ Principe de la photocatalyse ]

Polluants organigques

* | / Produits de dégradation —COz+ HO
‘ \ HO'+H* H:0
{(HOZ'+OH)} « Oy © O,

Couche mlnc;e-&_e Sn02

Substrat

Figure 1.17 : principe de Photo catalyseur SnO; [54].
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| .6. Conclusion

Dans ce chapitre consiste en 1’étude des genéralités et dopage sur les oxydes transparents

conducteur (TCO) ; donnée la définition de couche mince plus des méthodes d’élaborations
[procédé chimique (CVD) et procédé physique (PVD)] et des applications (photo- catalytique),

aussi des propriétés optique électrique électronique de I’oxyde d’étain

Enfin nous allons expliquer les techniques de caractérisations des couches minces de (SnOy)




Chapitre Il : Elaboration et technique
De caractérisation
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11.1. INTRODUCTION
Dans ce chapitre, nous portons un intérét particulier aux techniques expérimentales que nous avons

utilisées pour élaborer les films de dioxyde d’étain .Nous détaillons dans une premiére partie le
dispositif de dépdt des couches minces monté au laboratoire de structures, propriétés et interaction
Inter atomiques (LASPI?A) du I'Université de Abbes Laghrour , Khenchela, ainsi que les

techniques de caractérisation des couches minces.
11.2. Elaboration des couches minces de SnO; [Co, Fe et Ni]

Dans les derniéres années, le dioxyde d’étain (SnO32) est devenu un sujet de recherche intéressant
car il a de nombreuses applications dans les objets du quotidien, et il a démontré les meilleures
propriétés. Diverses techniques ont été employées pour leur élaboration en couches minces, parmi
lesquelles on citera le dépdt chimique en phase vapeur(CVD), le dép6t physique e phase
vapeur(PVD), I’ablation laser, la pulvérisation pneumatique et la pulvérisation cathodique. Ces
méthodes permettent de faire des dépots de bonne qualité mais elles nécessitent un investissement
financier important pour la mise en place et pour I’entretien des infrastructures. Cependant d’autres
méthodes d’élaboration moins coliteuses et faciles a mettre en ceuvre se sont développées
récemment : la méthode sol-gel et le procédé de spray pyrolyse.

L’introduction des dopants peut améliorer les propriétés €lectriques de cette couche et peut donc
modifier de facon plus ou moins importante, selon le dopant et le taux de dopage, la conductivite
de matériau. [55] Dans ce travail, on a choisi les éléments suivants : (Ni, Fe et Ni).L objectif de
ce travail est I’étude des caractéristiques optiques des couches minces de SnO2, Sno.gsMo.0s02 [Co, Fe et
Ni] élaboreés par procédé pyrolyse. Celle-ci est une technique de dépdt utilisée pour préparer les
films minces et épais, les revétements en céramique et les poudres. A la différence de beaucoup
d'autres techniques de dép6t de film, le spray pyrolyse représente une méthode trés

Simple et relativement rentable (particulierement en ce qui concerne les colits d’équipement).

Il offre une technique extrémement facile pour la préparation de couches de toute composition. Le
spray pyrolyse n'exige pas de substrats ou de produits chimiques de haute qualité. La méthode a
été utilisée pour le dépdt des films denses, films poreux, et pour la production de poudres. Méme
des dépdts multicouches peuvent étre facilement préparés en utilisant cette technique. [56]

11.3. Préparation de couches minces

11.3.1. Etude de la solution a pulvériser

Le procédé spray pyrolyse qui est une technique de dépdt intermédiaire entre la pulvérisation

pneumatique et le dép6t chimique en phase vapeur (CVD), semble étre tres simple et relativement

rentable particuliérement en ce qui concerne le cout d’équipement. Cette derniére nous permet de
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préparer avec succes les couches minces de SnO2, Sng.esMo.0s02 [M=Ni, Fe et Co] a partir de
solution de chlorure d’étain [SnCl>-2H,0] dissout dans I’éthanol absolu, divers mélanges éthanol-
eau, et le méthanol. La procedure de préparation est maitrisée depuis plusieurs années, et des films
de SnO; performants ont été obtenus.

Les caractéristiques des films sont influencés généralement par les conditions de la préparation
telle que la méthode de la déposition, la température de recuit, types de substrats ...etc. Dans ce
travail, I’expérience de 1’élaboration des couches minces de SnO2, Sng.9sMo.0502 [M=Ni, Fe et Co],

a été effectuée sur des substrats en verre chauffés a une température fixe de 450 C°.

En utilisant le mélange de solutions suivantes :

. Pour le SnO2 non dopé :
-0.6g de chlorure d’étain [SnCl2-H20] (pureté 90~99%).
-10 ml de méthanol (CH30H) (pureté 99.5%).
-07 ml bi distillée (résistivité =18.2 MQcm).
-1ml de HCL
ePour les couches minces de Sno.gsNioesO2 :
-0,6g de chlorure d’étain [SnCl2-H20] (pureté 90~99%).

-0,03g de Nickel

e Pour les couches minces Sng.95C00.050:
-1,08553g de chlorure d’étain [SnCl2-H20] (pureté 90~99%).
-0.03g de Cobalt (Chloride (111) hex hydrate (CI2C0.6H20)

e Pour les couches minces Sng.gsFeg o502

-0,6g de chlorure d’étain [SnCl2-H20] (pureté 90~99%).
-0,03g Iron (111) Chloride hex hydrate (FeCl,-6H20)
11.4 Conditions expérimentales de dép6t

11.4.1. Choix du substrat de depot
Les couches de SnO étudiés sont déposées sur un seul type de substrats, ces substrats sont des

lames en verre microscopique coupés a 1’aide d’un stylo a pointe en diamant. (Dimensions, la
longueur x largeur x épaisseur : 30mm x 12mm x 1,2mm), Le choix du substrat dépend de la

caractérisation a effectuer sur la couche. Les substrats en verre sont utilisés pour 1’étude des
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propriétés structurales et optiques, Tandis que celles en silicium pour 1I’étude des propriétés

électrique et optique. Ce choix de verre est du a deux raisons

e [l permet d’effectuer une bonne caractérisation optique des films qui s’adapte bien pour leur
transparence.

e Unbon accord de coefficient de dilatation thermique qu’il présente avec le SnO; (averre=85.10-
7 K, aSn0,=45.10-7 K1) de maniére & minimiser les contraintes a I’interface couche-substrat,

et pour des raisons économiques.

11.4.2. Préparation des substrats
Il est nécessaire de préparer la surface avant d’effectuer le dépot, cette étape est capitale car la

préparation du substrat vise a assurer une adhésion adéquate et une bonne uniformité de la couche
déposée. Le substrat en verre est nettoyé régulierement pour que sa surface soit la plus propre
possible, les substrats doivent étre dépourvus de graisses, poussiéres et de rayures, selon les étapes

suivantes :

e -un dégraissage dans un bain de trichloréthylene

e -ringage a |’eau distillée

e -ringage a I’acétone pendant 10mn

e -ringcage a |’eau distillée

e -lavage au méthanol a température ambiante dans un bain a ultrason pour éliminer les traces de
graisses et d’impuretés collées a la surface du substrat

e -nettoyage dans un bain d’eau distillée a I’ultrason

e -Enfin séchage.

11.5. Spray pyrolyse

11.5.1. Principe général du procédé spray
Une solution de différents composés réactifs est défragmentée par un atomiseur en fines

goulettes, puis projetés sur un substrat chauffée. La haute température du substrat permet

I’activation de la réaction chimique entre les composés.

L’expérience peut étre réalisée a 1’aire libre si les constituants n’ont pas nocifs et peut étre

préparée dans une enceinte sous un vide, environ, de 50 Torr. [57]

La description de la formation des films par la méthode Spray pyrolyse peut étre résumée comme

suit :
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» Formation des gouttelettes a la sortie du bec.

» Décomposition de la solution des précurseurs sur la surface du substrat par réaction de

pyrolyse.
11.5.2. Montage expérimental utilisé

Il s’agit d’un bati réalis¢é au laboratoire des Structures, Propriétés et Interactions Inter
Atomiques(LASPI?A) du I'Université de Khenchela. Ce dernier est construit a partir de dispositifs
simples auxquels nous avons apporté certaines modifications de fagcon a réaliser des films
homogenes de dioxyde d’étain. Le schéma de principe du systéme de dépdt que nous avons

contribué a sa mise au point est montré sur la figure 11.1.
Les principaux éléments du montage sont :

1-Alimentation électrique de I'atomiseur a ultrasons.

2-Transducteur piézoélectrique et sonde d'atomisation.

3-Un porte substrat+ chauffage par effet joule + Régulateur de température.

4-Bloc de mesure de la température.

5-Chambre a compte-gouttes.

6-Flacon porte solution.
Le systeme de pulvérisation a ultrasons utilises dans le présent travail se compose d'un atomiseur
a ultrasons commerciales VCX 134 AT et une porte substrat, chauffé par effet joule, dont la
température peut étre régulée a 1’aide d’un régulateur de température qui est relié a un
thermocouple de type K (chromel-alumel). Cette température peut étre régulée de la température

ambiante jusqu’a 500 °C. La

Fréquence de vibration ultrasonique est de 40 kHz et la puissancle utilisée est de 130 W. La taille
médiane de la goutte a 40 kHz est de 45 microns. La distance entre le bec de pulvérisation et le
substrat est égale a 25 cm et pendant le dépdt, la solution s'est tenue a un débit constant de 20 ml

/ 1h.
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Figure I1.1: Le dispositif complet de dépdt de couches minces par la technique de pulvérisation

pyrolytique par ultrasons (USP).

Au cours du depét. La solution de départ traverse la sonde, et s'étale comme une fine couche sur
la surface de I'atomiseur. Les oscillations a I'extrémité désintégrent le liquide en microgouttelettes,
puis les éjecter pour former un nuage dense de petites gouttelettes de la solution de départ. Parce
que la vitesse des gouttelettes produites est tres faible, la sonde est montée avec la pointe vers le
bas en direction du substrat, et les perturbations de I'air réduites au minimum. La décomposition
thermique commence apres I'impact des gouttelettes, réparties en une structure en forme de disque,
sur la surface du substrat chauffé. La forme et la taille du disque dépendent du volume de la goutte,
ainsi que la température du substrat.

Technique USP a la température du substrat de 450 °C. La quantité d'eau dans la solution de départ

est de 50 ml et le temps de dép6t est de 30min
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Figure 11.2. Photos montrant des couches minces de SnO; déposées sur substrat

de verre par la technique USP.

L'USP est en effet une technique complexe. Elle fait appel & des notions de chimie, de génie
chimique et de science des matériaux. L’objectif pour le scientifique est de réussir a comprendre
les effets des différents paramétres du procédé sur le matériau obtenu. La caractérisation du
matériau et I’étude de la réaction de dépot, permettant 1’¢lucidation des mécanismes intervenant
lors son élaboration, sont les moyens qui doivent lui permettre de proposer des solutions pour

optimiser les propriétés du matériau recherché et son procédé d’élaboration.

11.6. Les effets thermoélectriques
Les effets thermoélectriques sont des phénomenes associés a la présence simultanée de courant

électrique et de flux de chaleur dans un systéme, en pratique dans un métal ou un semi-conducteur.

Pour une description rigoureuse de ces effets

11.6.1. Effet Seebeck

11.6.1.1. Définition
En 1821, le physicien Allemand THOMAS SEEBECK remarqua qu’une aiguille

Métallique est déviée lorsqu’elle est placée entre deux conducteurs de natures différentes et
soumis a un gradient de température. Plus tard, on expliquera le phénomene par I’apparition d’une

différence de potentiel a la jonction de deux matériaux soumis a une différence de température
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(Figure 1. 1). Un matériau thermoélectrique va donc permettre de transformer directement la

chaleur en électricité.

L’utilisation la plus connue de cet effet est la mesure de la température a 1’aide d’un

Yy
Neg A

Figure 11.3 : Premier dispositif expérimental décrit par Seebeck.

thermocouple.

T+AT

T

I1.6.1.2. Schéma de principe

—meétal a
o >
T /" T+AT

\
métal b —>_

Figure 11.4 : Principe de I’effet Seebeck.

Un gradient de température (dT) appliqué aux extrémités d’un barreau conducteur engendre

spontanément une différence de potentiel (dV) proportionnelle a la différence

Da température. La constante de proportionnalité constitue le coefficient Seebeck.

Olab Sab (I l)

11.6.1.3. Explication du phénomeéne

Lorsqu’un métal est soumis a un gradient de température AT, 1’énergie moyenne des
électrons étant plus élevée du c6té chaud que du c6té froid, il en résulte un gradient

énergétique. Celui-ci va donner naissance a une force qui va entrainer la diffusion des
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électrons du cbté chaud vers le c6té froid. Cette diffusion entraine la polarisation du matériau
(accumulation des porteurs majoritaires négatifs du c6té froid et les porteurs majoritaires
positifs du cote chaud) qui induit un champ électrique E dont I’effet est d’aider les électrons
froids a diffuser vers le coté chaud [58,59].

Le rapport de AV/ AT est défini comme le coefficient de Seebeck, ou thermopower, qui est
définit par :
AV

Sin =

Ou Sag est la différence entre les coefficients Seebeck absolus des matériaux A et B défini par :
Sup= Su— S»

Figure 11.5. Montage thermoélectrique de base.
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La figure ci-dessus montre le circuit thermoélectrique de base. D’un matériau conducteurs des
couche minces de SnO2, Sn0.95M0.0502 [M=Fe, Co, et Ni] entre deux points différentes a et b.
Dans le cas de I’effet Seebeck, une différence de température dT est appliquee entre a et b, ce qui

entraine 1’apparition d’une différence de potentiel dV entre a et b.

En circuit ouvert, le coefficient Seebeck du couple de matériaux, Sab, Ou pouvoir thermoélectrique,

est défini par :
S=-dVv/dT

Le coefficient Seebeck s'exprime en V.K™ (ou plus généralement en uV.K* au vu des valeurs de

ce coefficient dans les matériaux usuels).

11.7. Teste photo catalytiques

11.7.1. Photo réacteur :
Dans ce mémoire, nous présentons I’expérience réalisée sur la dégradation photo catalytique du

bleu de méthylene (BM), qui est un polluant organique, par les échantillons SnO2

11.7.2. Colorant bleu de méthyléne(BM) :
Le colorant bleu de méthyléne est un colorant cationique (basique), sa formule est C16H18N3SClI

et sa masse molaire est de 319.85 mol/g, sa solubilité dans 1’eau est 40(g/l1) a 20°C, ayant un point
de fusion 180°C, C’est une molécule organique appartenant a la famille des Xanthines. Ce
colorant est choisi comme modeéle représentatif des polluants organiques de taille moyenne et sa

structure chimique représente dans (la figure 11.25). [60]

|//\\\I N\ //t\\\‘
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Figure 11.6 : Structure chimique du bleu de méthylene [61]

11.7.3. Protocole expérimental
Les étapes de réalisation de la photo catalyse sont les suivantes :

Nous installons des échantillons sur le bicher

On ajoute un polluant (colorant) de bleu de méthyléne figure 11.07



https://fr.wikipedia.org/wiki/Conducteur_(physique)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Diff%C3%A9rence_de_potentiel
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Le dispositif est mis sous agitation pour homogénéiser la solution et sous irradiation UV. On
enregistre les spectres d’absorption UV-Visible en fonction du temps de ’exposition pour
quantifier la concentration du BM et sa dégradation

L’étude de la photo catalyse se fait dans la chambre du Photo réacteur (Source lumineuse)

Hermétique et protégée contre la lumiére extérieure figure 11.07

Figure 11.07 : bleu de méthyléne
Source lumineuse : La source de la lumiére est un facteur trés important dans les

Photo catalytiques. Le choix de la lampe se fait suivants I’énergie de réaction requis dans le

processus

Figure 11.08 : Photo réacteur

Il Attention : éviter la lumiére de la lampe sur les yeux parce que la lumiére UV est trés

dangereuse.
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11.8. Techniques de caracterisations
L’identification des matériaux nécessite des moyens de caractérisations, nous citons dans ce qui

suit un apercu des techniques utilisées pour caractériser nos couches minces de SnOa,
Sno.9sMo.0s02, [M= Ni, Co, Fe], Nous présentons la technique de la spectrométrie (UV) visible et
de I’infra-rouge a transformation de Fourier (FTIR) dans lesquelles nous avons en recours pour

caractériser notre matériau.

11.8. 1. Diffraction des rayons X (DRX) :
La technique de la diffraction des rayons X permet de déterminer principalement cristalline des

couches déposées, la taille des cristallites et les contraintes internes exercées sur les films. [62]

11.8.1.1. Le principe de diffraction des rayons x et les lois de Bragge:

Le principe consiste & bombarder I'échantillon avec des rayons X, et a enregistrer l'intensité de
ces rayons qui est diffusée selon I'orientation dans I'espace (Relation de Bragg). On enregistre
l'intensité détectée en fonction de 1'angle de déviation 26 du faisceau. Le principe de cette
Méthode s’appuie sur la loi de Bragg [63].

2d (hkiy SiNn O=n A
A : la longueur d’onde rayonnement incident 0 :
Angle de Bragge.

n : ordre de la diffraction

.d (hky: Distance inter réticulaire

. N
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Figure 11.09 : Diffraction de faisceaux de rayons X incidents sur les plans
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Le diffractogramme est un enregistrement de I’intensité diffractée en fonction de I’angle 26
formé avec le faisceau direct (Figure I1.9.). L’étude du diffractogramme permet de remonter a

un grand nombre d’informations :

e laou les phases cristallines (position des pics);
o Lataille des cristallites et/ou le stress interne (largeur des pics a mi-hauteur);
e Les défauts d’empilement (forme des pics);

e L’orientation des cristallites (absence ou présence de réflexions) [64].

Les positions angulaires des raies de diffraction sont caractéristiques des parametres du réseau
cristallin. L’étude des positions des raies de diffraction permet donc de remonter au réseau
cristallin de chacune des phases cristallisées de 1’échantillon. Une fois le réseau déterminé, les
positions angulaires des raies permettent de calculer les distances inter réticulaires des plans
atomiques difractant et ainsi d’accéder aux paramétres de la maille. Les positions et intensités
des raies de diffraction de plupart des matériaux connus ont été étudiées et elles répertoriées dans
des bases de données. La comparaison d’un diffractogramme expérimental avec ces données

permet de retrouver la nature de chaque phase constitutive de 1’échantillon [65].
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Figure 11.10. Dispositif expérimental de la technique de la diffraction des rayons X

11.8.2. La spectrométrie UV/visible
Le principe de la spectroscopie UV-Vis repose sur la transition d’un électron d’une molécule d’un

¢tat fondamental vers un état excité, cette transition nécessite 1’absorption d’une énergie sous

forme, dans ce cas, d’un photon.




Chapitre 11 : Elaboration et technique de caractérisation

UV/visible a été utilisée pour les dépots de SnOz, Sng.9esMo.0sO2, [M Ni, Co, Fe,] et pour les
substrats. Les spectres de transmission optique UV/visible ont été enregistrés au Laboratoire des
Structures, Propriétés et Interactions Inter Atomiques(LASPI2A) du I'Université de Khenchela, sur

un SpectroScan 80D spectrophotometre UV-vis dans la gamme spectrale 663,8 nm.

Wi

Figure 11.11. La spectrométrie U SpectroScan 80D

11.09. Tableaux récapitulatifs

Rayonnement U- | Infra Rouge

V-Visible Proche et moyen — lointain
Longueur d’onde
ennm 10 — 400 — 400 —800 | 800 — 50000 50000 — 10°

Transitions Transitions transitions transitions

energetiques électroniques + | vibrationnelle + rotationnelles
vibrationnelles + | rotationnelles
rotationnelles

Energie A E en | quelqueseV 0.1 = 0.05
eV
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Rayonnement Longueur d’onde en | Sources
nm
uv 10 a400 -Lampe a hydrogéne -cellule
-Lampe a deutérium photoémissive
a Cs3Sb ou Csl
-lampe a | -photodiode au
incandescence Si, Ge
tungsténe ou halogéne | -cellule
tungsténe (lampe a | photoémissive
Visible 400 a 800 iode) a AgOCs
-photodiode &
InAs
-thermopile a
Bi-Sn/Bi-Sb
Infra rouge 800 a 10° -lampe a
incandescence aux

oxydes de zirconium et

terres rares.

11.10. Conclusion :

Dans ce chapitre, nous avons élaborés des couches minces de SnO2, Sng.9sMo.0s02 [M= Ni, Fe et
Co] par la méthode de Spray Pyrolyse déposés sur des substrats en verre. Ainsi, nous avons les

caractérisés par technique d’analyse diffraction des rayons (DR X)), I’effet Seebeck, et U-V-Visible

pour les applications photo catalytiques.
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I11.1. Introduction
Ce chapitre nous allons discuter les résultats obtenus des couches minces de SnO2, Sng.go Mo.os O2

[M = Fe, Co, et Ni]. Concernant 1’effet de la nature de dopage sur les différentes propretés

structurel, électriques et photo-catalytiques.

I11.2. Propriétés structurale

111.2.1. Analyses par diffraction des rayons X (DRX)

Tous les pics observés peuvent étre indexés au sein de la structure tétragonal de type (rutile) du
SnO; a I’aide de la carte de données JCPD N°01-077-0452(fiche ASTM ((American Society for
Testing and Matériels)) d’oxyde d’étain, Figure I11.1.

Name and formula Peak list
Reference code: 01-077-0452 No. h k 1 d [&] 2Thetafdeg] I [%]
Mineral name Cassiterite, syn 1 1 1 0 3,36243 26,487 100,0
Compound name Tin Oxide 2 1 0 1 2,65438 33,740 75,8
Common name: Tin(IV) oxide - at 1100 K - O 0 - 7760 < 808 20,7
ICSD name Tin Oxide 3 < " X 2,377€0 37,808 <Y,
4 1 1 1 2,31773 38,823 3,3
Empirical formula: 0,5n 5 2 1 1] 2,12659 42,474 1,2
Chemical formula: Sn0, £ z 1 1 1,77101 51,564 51,6
7 2 2 0 1,68122 54,539 11,6
Crystallographic parameters E '3 ° z 1,59960 57,574 e %
] 3 1 0 1,50373 €1,629 10,4
ngSt‘a' system: ;:;agonal 10 2 2 1 1,48823 €2,342 0,1
pace group: mnm - a - e
Space group number: 136 11 1 1 = 1, 44448 (-jq r 454 10,8
12 3 0 1 1,42030 65,688 12,7
a(?): 4,7552 13 3 1 1 1,36089 €8,947 0,1
:[f;)) gr?f'f'f 14 2 0 2 1,32719 70,957 5,1
Alpha (°): " a00 15 2 1 2 1,27833 74,110 0,2
Beta (°): 50,0000 16 3 2 1 1,21931 78,359 T:3
Gamma (°): 90,0000 17 4 0 s] 1,18880 80,777 2,2
8 2 2 2 287 g8 = 7
Calculated density (g/cm~3): 6,92 l: - = - 1,1588 :3 ! ?l ’ ‘_1' -
Volume of cell (10°6 pm~3): 72,34 1% 4 1 u 1,15331 83,811 U, <
z: 2,00 20 3 3 0 1,12081 86,829 2,1
21 3 1 2 1,09562 89,343 5,6
RIR: 9,52

Figure 111.1. Fiche ASTM de I’oxyde d’étain

figure I11.2. Montre les diagrammes de diffraction des rayons X des films minces de SnO3,
Sn0.90M0.0502 [M = Fe, Co, et Ni]. Dans tous les films minces de SnO», [M = Fe, Co, et Ni],
on note la présence de pics situés a 20 : 26.61°, 33.92°,38.06°, 51.68°, 61.86°, 65.80°, et 81. 22°
par rapport aux lignes (110), (101), (200), (211), (310), (301), et (400) respectivement, révélant
que les films ont une structure tétragonale de type rutile de SnO3, qui sont indexés selon la carte
de données de diffraction de poudre standard ( JCPDS map no. : 77-0452, groupe spatial P42 / m
nm) [66]. On note I'absence de pics supplémentaires des phases d'impuretés des types d'éléments
dopants (Fe, Co et Ni) tels que Fe203, Fe304, CoO, NiO et NiO2, respectivement dans ces
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couches [67]. Ce résultat indique que (Fe, Co et Ni) ont été substitués dans le réseau hote de
Sn02.

2000
5% Co_SnO2
= A A i i 5% Fe_SnO,
é o
= 1000
2 5% Ni_SnO,
&
= s
= (101) - (301) Sno,
(110) 310 A (400)
0 MJUL Y S |
30 60 90

20 (°)

figure 111.2. Les spectres de diffraction des rayons X des couches minces de SnO»,
Sno.go Mo.os Oz [M = Fe, Co, et Ni].

111.2.2. Détermination de la taille des gains

échantillons 20nki | d spacing B Lettice Constants D

(deg.) | (A) | (deg) (A) (nm)

SnO:2 26.61 | 3.349 | 3.542 | 4.7364 | 3.1830 | 27.62

Sno.gsFe0.0502 | 26.53 | 3.359 | 2.362 | 4.7513 | 3.1937 | 41.29

Sno.95C00.0502 | 26.61 | 3.349 | 1.771 | 47363 | 3.1885 | 52.92

Sno.gsNio.0sO2 | 26.54 | 3.357 | 1.771 | 4.7483 | 3.1893 | 47.28

Tableau I11.1. Paramétres structurels des couches minces de SnO»
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Les parameétres du réseau et la taille des cristallites calculés a partir de la formule de Scherrer
[68] :

0.94).
D = Pcosb (O 1)

Ou, D : est la taille moyenne des cristallites ([D] = nm), 0 : est 1'angle de diffraction en degré,
0,94 est un facteur de forme, A représente la longueur d'onde des rayons X de la source de
rayonnement utilisée pour la mesure (ACu=0,154 nm), et  (rad) est la largeur de ligne pleine
largeur a mi-hauteur (équation 2).

2dhkl sin(6)= ni (02)

Ou,h, k et | sont des entiers, d est I'espacement entre les plans dans le réseau atomique. En
utilisant les équations standard [69], les parametres de réseau 'a’ et 'c', la densité de dislocation et
le volume de cellule unitaire de la structure tétragonale des nanoparticules de SnO» ont été
déterminés a partir des pics de diffraction de (110) et (101) ont été, respectivement, calculés a

Partir des équations suivantes équations suivantes :

1 h2+K2 +12 12

—=[——=]+— 2 (03)

d a c

D'aprés le tableau 1, il a été observé que les paramétres du mailes de la cellule des couches
minces de SnO2, Sno.go Mo.os O2 [M = Fe, Co, et Ni] ont augmenté par rapport a ceux des couches

minces de d’oxyde d'étain pur.

111.3. Coefficient Seebeck

figure III. 3. Trace le AV en fonction de la température pour les films SnO2 de 0 a 160 K.
Clairement, les valeurs du coefficient Seebeck sont négatives avec la température. Le coefficient
Seebeck négatif indique que le principal porteur de charge est I'électron au lieu du trou car le
SnO> est un semi-conducteur de type n, Le coefficient Seebeck dans un métal typique contient
généralement des contributions de deux mécanismes différents : la diffusion thermique des
électrons et la trainée des phonons [70]. Si un gradient de température est disponible dans un
échantillon, les électrons de I'extremité la plus chaude auront tendance a diffuser vers I'extremité
la plus froide, de sorte qu'une différence de potentiel thermoélectrique entre les extrémités les
plus chaudes et les plus froides AV est générée.

Alors, la magnitude du champ électrique peut étre décrite comme, E~ = SVT. S = -AV /AT est le

coefficient Seebeck
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. Les coefficients Seebeck sont dans la gamme de S = -76 uV/K, S = -110uV/K et S = -71pV/K,

S=-133, pour SnOz et Sno.g0 C0o.05 O2 Sno.ao Feo.os O2, Sno.go Nig.os O2 respectivement.

25
L. O SnO,
20 | O 5%Co_Sn0O,
O 5% Fe_SnO,
[ O 5%Ni_SnO,
S 15}
E
- .
<
10 |
' S =-76 uVIK
5 S=-110 pV/K
S=-71uVIK
S =-133 pV/IK
0 Sl d-a o o o o o o b o o o o o o ol o g La s o o o o o o o
0 50 100 150 200

AT (K)

Figure I11. 3. Le coefficient Seebeck des films minces de SnO; et de SnO, dopé avec Fe 5% et
Co 5%, Ni 5% et Ni 2%.

I11.4. La performance photo catalytique des films minces de SnO2 dopés avec
Fe 5%et Co 5% et Ni 5%, Ni 5%

Fig.111.4 illustre les changements de la concentration en MB avec l'augmentation du temps
d'irradiation en utilisant des films minces de SnO> dopés au Fe 5%, Ni 5%, Ni 2%, Co 5%
comme photo-catalyseurs. Dans tous les échantillons, ils révelent la méme tendance, c'est-a-dire
que la concentration en MB diminue progressivement avec l'allongement du temps d'irradiation.
Sous irradiation, le SnO2 absorbe les photons et génére des électrons et des trous. Si ces électrons
et ces trous peuvent se déplacer vers la surface des grains de SnOg, ils réagissent avec l'eau et
produisent des radicaux hydroxyles [71-72]. Le radical hydroxyle est un puissant agent oxydant
qui peut dégrader les polluants organiques. La Fig. 4 montre que le dopage au Fe, Co et Ni
améliore les performances photo catalytiques des films minces de SnO? et accélére le processus

de réaction de photo dégradation.
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Figure 111.4 les changements de la concentration en MB avec l'augmentation du temps

d'irradiation

Fig. I11. 5. montre le taux de dégradation (%) des échantillons sous irradiation pendant 5 h, les
couches minces de SnO> non dopés et dopés au Co et Ni ont le méme taux de dégradation (5%),
et les couches minces de 5%Fe-SnO; ayant un taux de dégradation de 15%. Mais apres ce temps,
comparé aux films minces de SnO2 non dopés, I'efficacité de dégradation des films minces de
SnO; dopés au Ni, Co, Fe est améliorée, en particulier pour les échantillons de 5%Co_SnO;
(50%). Quant aux echantillons de Fe_SnO2 (47%) et de 5%Ni_SnO; (28%) et de SnO» (15%),
I'amélioration de I'efficacité de la photo dégradation devrait résulter principalement de la

réduction de la recombinaison des électrons et des trous photogénes

j



Chapitre Il : Résultats et Discussion

1 —m-sno,

= —@— 5% Co-SnO,
S 40
'ﬁ - 5% Fe-SnO2
T —W—5% Ni-SnO,
= 30
‘0
= G
3 20
X
=
8
o 10
-

0

0 20 100 150 200 230 300

Temps d'irradiation (min)

Figure I11.5. Le taux de dégradation (%) des échantillons sous irradiation

I11.5. conclusion

Ce chapitre est consacré a la discussion et a I'explication des résultats obtenus a partir des films
SnO2, Sng.go Mo.os O2 [M = Fe, Co et Ni]. L'effet de la nature de dopage sur les différentes
propriétés structures, électriques, et photo catalytiques a également été étudié. Pour les propriétés
structurales, les couches minces de SnO2, Sno.9o Mo.os O2 [M = Fe, Co, et NiJ, sont cristallisent ont
une structure tétragonale de type rutile de SnO2. Pour les propriétés électriques les valeurs des
coefficients Seebeck sont dans la gamme de S = -76 pV/K, S = -110puV/IK et S = -71uV/K, S=-
133, pour SnO2 et Snp.g0 C0o.05s O2 SN0.90Feg.05 O2, Sno.9o Nio.os O2 respectivement. Pour les tests
photo catalytiques, le meilleur rendement a été observé pour les échantillons de a environ de Sng.go
C00.05 O2 (50%).
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Conclusion générale

Conclusion générale

Le travail présenté dans ce manuscrit est basé sur 1’élaboration est caractérisation des couches
minces de SnO2, Sno.9o Mo.os O2 [M = Fe, Co, et Ni] sur des substrats en verre chauffé a 450°C
durant le temps de dépdts 30 minutes par spray ultrasonique, cette technique est simple, peu
couteuse, et nous a permit de faire croitre des couches minces avec un tres bon contrdle des

propriétés des éléments déposés

Les films ainsi préparés ont été caractérisés par la diffraction des rayons X (DRX), et dégradation

photo catalytique du bleu de méthylene (BM), et I’effet Seebeck

» L’étude structurale des films par DRX a montrer que les couches minces ont une structure
cristalline tétragonale de type rutile avec une orientation préférentielle [110], avec une

taille des cristallites dans la gamme de 27-52 nm.

» Pour les propriétes électriques les valeurs des coefficients Seebeck sont dans la gamme de
S=-76 pV/K, S = -110pV/K et S = -71uV/K, S=-133, pour SnO2et Sng.eo C0o.05 O2 Sno.oo
Feo.05 O2, Sno.9o Nio.os Oz respectivement.

> Pour les tests photo catalytiques, le meilleur rendement a été observé pour les échantillons
de a environ de Sng.9o0 C0o.05 O2 (50%).
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Tin(ll) oxide

Names

IUPAC name
Tin(Il) oxide

Other names

Stannous oxide, tin monoxide

Identifiers

CAS Number 21651-19-4

3D model (JSmol) Interactive image
ECHA InfoCard 100.040.439

EC Number 244-499-5
PubChem CID 88989

RTECS number XQ3700000
UNII JB2MVII3LS
CompTox Dashboard (EPA) DTXSID2066723
show

InChl

show

SMILES

Properties
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Chemical formula
Molar mass

Appearance

Density

Melting point

Solubility in water
Magnetic susceptibility ()
Structure

Crystal structure

Thermochemistry

Std molar
entropy (S%ags)
Std enthalpy of

formation (AfH©20s)
Hazards
Safety data sheet

Flash point

NIOSH (US health exposure limits):

PEL (Permissible)

REL (Recommended)

IDLH (Immediate danger)
Related compounds

Other anions

SnO
134.709 g/mol

black or red powder when anhydrous,

white when hydrated

6.45 g/cm3

1,080 °C (1,980 °F; 1,350 K)[
insoluble

—19.0-107° cm3/mol

tetragonal

56 J-mol 'K '[2
—285 kJ-mol~'12
ICSC 0956

Non-flammable

nonel?l

TWA 2 mg/m3E]

N.D.[31
Tin sulfide
Tin selenide

Tin telluride
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Other cations

Carbon monoxide
Silicon monoxide
Germanium(Il) oxide

Lead(Il) oxide

Related tin oxides

Tin dioxide

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at

25 °C [77 °F], 100 kPa).

Names

IUPAC name
Nickel(Il) oxide

Other names

Nickel monoxide
Oxonickel

Identifiers

CAS Number 1313-99-1

ECHA InfoCard 100.013.833

PubChem CID 14805

RTECS number

QR8400000
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UNII

CompTox Dashboard (EPA)
Properties

Chemical formula

Molar mass

Appearance

Density

Melting point

Solubility in water
Solubility

Magnetic susceptibility ()
Refractive index (np)
Thermochemistry

Std enthalpy of

formation (AfH®S29s)
Hazards
Safety data sheet

EU classification (DSD) (outdated)

NFPA 704 (fire diamond)

Flash point

Lethal dose or concentration (LD, LC):

C35740BZ3Y

DTXSID7025710

NiO
74.6928 g/mol
green crystalline solid

6.67 g/lcm?

1,955 °C (3,551 °F; 2,228 K)

negligible
soluble in KCN
+660.0-107° cm3/mol

2.1818

-240.0 kJ/mol

JT Baker

Carc. Cat.
Toxic (T)

(2]

Non-flammable
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https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Yellow
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LDy, (lowest published) 5000 mg/kg (rat, oral)!]
Related compounds

Other anions Nickel(1l) selenide
Nickel(Il) telluride

Other cations Palladium(l1) oxide

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at
25 °C [77 °F], 100 kPa

Iron(11) oxide

Iron(l1) oxide

Names

IUPAC name

Iron(Il) oxide

Other names

Ferrous oxide,iron monoxide
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Identifiers

CAS Number

3D model (JSmol)
ChEBI
ChemSpider
ECHA InfoCard
Gmelin Reference
PubChem CID

UNII

CompTox Dashboard (EPA)

show
InChl

show
SMILES

Properties
Chemical formula
Molar mass
Appearance
Density

Melting point
Boiling point
Solubility in water

Solubility

Magnetic susceptibility (x)

Refractive index (np)

Hazards

1345-25-1
Interactive image
CHEBI:50820 «
14237 «
100.014.292 »
13590

14945

G7036X8B5H «

DTXSID1041976 »

FeO
71.844 g/mol
black crystals

5.745 g/cm?3

1,377 °C (2,511 °F; 1,650 K)!

3,414 °C (6,177 °F; 3,687 K)

Insoluble

insoluble

dissolves in acid

+7200-107% cm3/mol

2.23

in alkali, alcohol
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Main hazards can be combustible under specific

conditions(?
Safety data sheet ICSC 0793

NFPA 704 (fire diamond)

1
0
0
Autoignition 200 °C
temperature
Related compounds
Other anions iron(I1)  fluoride, iron(I1)  sulfide, iron(ll)

selenide, iron(ll) telluride
Other cations manganese(ll) oxide, cobalt(ll) oxide
Related compounds Iron(111) oxide, Iron(ll,111) oxide

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at
25 °C [77 °F], 100 kPa).

Cobalt(Il) oxide

Names

IUPAC name
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https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Yellow
https://en.wikipedia.org/wiki/Autoignition_temperature
https://en.wikipedia.org/wiki/Autoignition_temperature
https://en.wikipedia.org/wiki/Ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II)_fluoride
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II)_sulfide
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II)_selenide
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II)_selenide
https://en.wikipedia.org/w/index.php?title=Iron(II)_telluride&action=edit&redlink=1
https://en.wikipedia.org/wiki/Ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Manganese(II)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(III)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II,III)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Standard_state
https://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_nomenclature
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Cobalt(II)-oxide-3D-vdW.png
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Cobalt(Il) oxide

Other names
Cobaltous

Cobalt monoxide
Identifiers
CAS Number

3D model (JSmol)

ChemSpider

ECHA InfoCard

EC Number

PubChem CID

RTECS number

UNII

UN number

CompTox Dashboard (EPA)

show
InChl

show
SMILES

Properties
Chemical formula
Molar mass
Appearance

Odor

Density

Melting point

1307-96-6 v

Interactive image

Interactive image
8117730«
100.013.777 #
215-154-6
9942118
GG2800000
VIX9644V7Q +
3288

DTXSID6051649 #

CoO

74.9326 g/mol

olive or gray powder
odorless

6.45 g/cm? [l

1,933 °C (3,511 °F; 2,206 K)

oxide


https://en.wikipedia.org/wiki/CAS_Registry_Number
https://en.wikipedia.org/wiki/JSmol
https://chemapps.stolaf.edu/jmol/jmol.php?model=%5BCo%5D%3DO
https://chemapps.stolaf.edu/jmol/jmol.php?model=%5BCo%2B2%5D.%5BO-2%5D
https://en.wikipedia.org/wiki/ChemSpider
http://www.chemspider.com/Chemical-Structure.8117730.html
https://en.wikipedia.org/wiki/ECHA_InfoCard
https://echa.europa.eu/substance-information/-/substanceinfo/100.013.777
https://en.wikipedia.org/wiki/European_Community_number
https://en.wikipedia.org/wiki/PubChem
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/9942118
https://en.wikipedia.org/wiki/RTECS
https://en.wikipedia.org/wiki/Unique_Ingredient_Identifier
https://fdasis.nlm.nih.gov/srs/srsdirect.jsp?regno=V9X9644V7Q
https://en.wikipedia.org/wiki/UN_number
https://en.wikipedia.org/wiki/CompTox_Chemicals_Dashboard
https://comptox.epa.gov/dashboard/DTXSID6051649
https://en.wikipedia.org/wiki/International_Chemical_Identifier
https://en.wikipedia.org/wiki/Simplified_molecular-input_line-entry_system
https://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_formula
https://en.wikipedia.org/wiki/Molar_mass
https://en.wikipedia.org/wiki/Odor
https://en.wikipedia.org/wiki/Density
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II)_oxide#cite_note-1
https://en.wikipedia.org/wiki/Melting_point
https://www.wikidata.org/wiki/Q411283#P2566
https://www.wikidata.org/wiki/Q411283#P3117
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Solubility in water insoluble in waterf?l
Magnetic susceptibility () +4900.0-10° cm®/mol
Structure

Crystal structure cubic, cF8

Space group Fm3m, No. 225

Hazards

Safety data sheet ICSC 1551

GHS pictograms @

GHS Signal word Warning

GHS hazard statements H302, H317, H400, H410
GHS precautionary statements P260, P280, P284, P301+310+330, P

304+340+310, P342+311, P403+233

NFPA 704 (fire diamond)
3
0
0
Flash point Non-flammable
Lethal dose or concentration (LD, LC):
LDso (median dose) 202 mg/kg
Related compounds
Other anions Cobalt(I1) sulfide

Cobalt(I1) hydroxide

Other cations Iron(Il) oxide
Nickel(1l) oxide


https://en.wikipedia.org/wiki/Aqueous_solution
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II)_oxide#cite_note-2
https://en.wikipedia.org/wiki/Magnetic_susceptibility
https://en.wikipedia.org/wiki/Crystal_structure
https://en.wikipedia.org/wiki/Cubic_crystal_system
https://en.wikipedia.org/wiki/Pearson_symbol
https://en.wikipedia.org/wiki/Space_group
https://en.wikipedia.org/wiki/Safety_data_sheet
http://www.inchem.org/documents/icsc/icsc/eics1551.htm
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_hazard_pictograms
https://en.wikipedia.org/wiki/Globally_Harmonized_System_of_Classification_and_Labelling_of_Chemicals#Signal_word
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_hazard_statement
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_precautionary_statements
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Blue
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Red
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Yellow
https://en.wikipedia.org/wiki/Flash_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Lethal_dose#LD50
https://en.wikipedia.org/wiki/Ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II)_sulfide
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II)_hydroxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Iron(II)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Nickel(II)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/File:GHS-pictogram-exclam.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:GHS-pictogram-pollu.svg

Annex

Related compounds Cobalt(11,111) oxide
Cobalt(l11) oxide

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at
25 °C [77 °F], 100 kPa).

Methanol
I
H—(IJ—(
H

Names

Pronunciation /'me0anpl/

Preferred IUPAC name
Methanol!

Other names



https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(II,III)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt(III)_oxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Standard_state
https://en.wikipedia.org/wiki/Help:IPA/English
https://en.wikipedia.org/wiki/Preferred_IUPAC_name
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-iupac2013-1
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Methanol_Lewis.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Methanol-3D-vdW.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Methanol-2D.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Methanol-3D-balls.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Methanol_by_Danny_S._-_001.JPG

Annex

Carbinol
Columbian
Hydroxymethane
MeOH
Methyl
Methyl
Methylic
Methylol
Methylene
Pyroligneous
Wood

Wood

Wood spirit

Identifiers

CAS Number

3D model (JSmol)
3DMet

Beilstein Reference
ChEBI

ChEMBL
ChemSpider
ECHA InfoCard
EC Number
Gmelin Reference
KEGG

MeSH

PubChem CID
RTECS number

UNII

67-56-1+
Interactive image
B01170

1098229
CHEBI:17790 «
ChEMBL14688 +
864~
100.000.599 #
200-659-6

449

D02309 ~
Methanol

887

PC1400000

Y4S76JWI15

spirits

alcohol
hydroxide

alcohol

hydrate

spirit
alcohol
naphtha


https://en.wikipedia.org/wiki/CAS_Registry_Number
https://commonchemistry.cas.org/detail?cas_rn=67-56-1
https://en.wikipedia.org/wiki/JSmol
https://chemapps.stolaf.edu/jmol/jmol.php?model=CO
http://www.3dmet.dna.affrc.go.jp/cgi/show_data.php?acc=B01170
https://en.wikipedia.org/wiki/Beilstein_database
https://en.wikipedia.org/wiki/ChEBI
https://www.ebi.ac.uk/chebi/searchId.do?chebiId=17790
https://en.wikipedia.org/wiki/ChEMBL
https://www.ebi.ac.uk/chembldb/index.php/compound/inspect/ChEMBL14688
https://en.wikipedia.org/wiki/ChemSpider
http://www.chemspider.com/Chemical-Structure.864.html
https://en.wikipedia.org/wiki/ECHA_InfoCard
https://echa.europa.eu/substance-information/-/substanceinfo/100.000.599
https://en.wikipedia.org/wiki/European_Community_number
https://en.wikipedia.org/wiki/Gmelin_database
https://en.wikipedia.org/wiki/KEGG
https://www.kegg.jp/entry/D02309
https://en.wikipedia.org/wiki/Medical_Subject_Headings
https://www.nlm.nih.gov/cgi/mesh/2014/MB_cgi?mode=&term=Methanol
https://en.wikipedia.org/wiki/PubChem
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/887
https://en.wikipedia.org/wiki/RTECS
https://en.wikipedia.org/wiki/Unique_Ingredient_Identifier
https://fdasis.nlm.nih.gov/srs/srsdirect.jsp?regno=Y4S76JWI15
https://www.wikidata.org/wiki/Q14982#P2566

Annex

UN number 1230
CompTox Dashboard (EPA) e DTXSID2021731 #
show
InChl
show
SMILES
Properties
Chemical formula CH

30OH or CH

40
Molar mass 32.04 g mol!
Appearance Colourless liquid
Odor Sweet and pungent
Density 0.792 g/cm3!2
Melting point —97.6 °C (—143.7 °F; 175.6 K)
Boiling point 64.7 °C (148.5 °F; 337.8 K)
Solubility in water miscible
log P —-0.69
Vapor pressure 13.02 kPa (at 20 °C)
Acidity (pKa) 15.50
Conjugate acid Methyloxoniumt4
Conjugate base Methanolatel®]
Magnetic susceptibility (y) —21.40-107° cm3/mol
Refractive index (np) 1.331416
Viscosity 0.545 mPa-s (at 25 °C)[7]
Dipole moment 1.69D

Hazards(21(13]


https://en.wikipedia.org/wiki/UN_number
https://en.wikipedia.org/wiki/CompTox_Chemicals_Dashboard
https://comptox.epa.gov/dashboard/DTXSID2021731
https://en.wikipedia.org/wiki/International_Chemical_Identifier
https://en.wikipedia.org/wiki/Simplified_molecular-input_line-entry_system
https://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_formula
https://en.wikipedia.org/wiki/Molar_mass
https://en.wikipedia.org/wiki/Odor
https://en.wikipedia.org/wiki/Density
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-2
https://en.wikipedia.org/wiki/Melting_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Boiling_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Aqueous_solution
https://en.wikipedia.org/wiki/Miscibility
https://en.wikipedia.org/wiki/Partition_coefficient
https://en.wikipedia.org/wiki/Vapor_pressure
https://en.wikipedia.org/wiki/Acid_dissociation_constant
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-3
https://en.wikipedia.org/wiki/Conjugate_acid
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-4
https://en.wikipedia.org/wiki/Conjugate_base
https://en.wikipedia.org/wiki/Methoxide#Methoxide_ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Methoxide#Methoxide_ion
https://en.wikipedia.org/wiki/Magnetic_susceptibility
https://en.wikipedia.org/wiki/Refractive_index
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-6
https://en.wikipedia.org/wiki/Viscosity
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-7
https://en.wikipedia.org/wiki/Dipole#Molecular_dipoles
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-CDC_card-12
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-CDC_card-12
https://www.wikidata.org/wiki/Q14982#P3117
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Main hazards

Safety data sheet

GHS pictograms

GHS Signal word

GHS hazard statements

GHS precautionary statements

NFPA 704 (fire diamond)

Methanol and its vapours are flammable.
Moderately Toxic for small animals —
Highly Toxicto large animals and
humans — May be fatal/lethal or
cause blindness and damage to
the liver, kidneys, and heart if swallowed
— Toxicity effects from repeated over
exposure have an accumulative effect on
the central nervous system, especially
the optic  nerve — Symptoms may  be
delayed, become severe after 12 to 18
hours, and linger for several days after

exposurel®

See: data page

[1]

Dangert@l
H225, H301, H311, H331, H370!

P210, P233, P240, P241, P242, P243, P2
60, P264, P270, P271, P280, P301+330+
331, P310, P302+352, P312, P303+361+
353, P304+340, P311, P305+351+338, P
307+311, P337+313, P361, P363, P370+
378, P403+2338

[12][14]


https://en.wikipedia.org/wiki/Worker_safety_and_health
https://en.wikipedia.org/wiki/Toxic
https://en.wikipedia.org/wiki/Toxic
https://en.wikipedia.org/wiki/Lethality
https://en.wikipedia.org/wiki/Visual_impairment
https://en.wikipedia.org/wiki/Liver
https://en.wikipedia.org/wiki/Kidney
https://en.wikipedia.org/wiki/Heart
https://en.wikipedia.org/wiki/Toxicity
https://en.wikipedia.org/wiki/Central_nervous_system
https://en.wikipedia.org/wiki/Optic_nerve
https://en.wikipedia.org/wiki/Symptom
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-:1-9
https://en.wikipedia.org/wiki/Safety_data_sheet
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)#Safety_data_sheet
https://www.biomcn.eu/wp-content/uploads/2014/03/SDS-methanol-20160901.pdf
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_hazard_pictograms
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-labchem-8
https://en.wikipedia.org/wiki/Globally_Harmonized_System_of_Classification_and_Labelling_of_Chemicals#Signal_word
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-labchem-8
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_hazard_statement
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-labchem-8
https://en.wikipedia.org/wiki/GHS_precautionary_statements
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-labchem-8
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-CDC_card-12
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-CDC_card-12
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Blue
https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Red
https://en.wikipedia.org/wiki/File:GHS-pictogram-flamme.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:GHS-pictogram-skull.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:GHS-pictogram-silhouette.svg
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Flash point

Autoignition

temperature

Explosive limits

Lethal dose or concentration (LD, LC):

LDso (median dose)

LCso (median concentration)

LCwo (lowest published)

NIOSH (US health exposure limits):

PEL (Permissible)

REL (Recommended)

IDLH (Immediate danger)
Related compounds

Related compounds

Supplementary data page

Structure and

properties

Thermodynamic
data

Spectral data

0

11to 12 °C (52 to 54 °F; 284 to 285 K)

470 °C (878 °F; 743 K)[15]
385 °C (725 °F; 658 K)L6!

6-36%[1%

5628 mg/kg (rat,
7300 mg/kg (mouse,
12880 mg/kg (rat,

14200 mg/kg (rabbit, oral)tH
64,000 ppm (rat, 4 h)itl

33,082 ppm
37,594 ppm (mouse, 2 h)t

(cat,

TWA 200 ppm (260 mg/m?)10!

oral)
oral)

oral)

6 h)

TWA 200 ppm (260 mg/m?3) ST 250 ppm

(325 mg/m?®) [skin]t®

6000 ppm(1o]

Methanethiol
Silanol
Ethanol

Refractive

Dielectric constant (gr), etc.

Phase

solid-liquid—gas

UV, IR, NMR, MS

index (n),

behaviour


https://en.wikipedia.org/wiki/NFPA_704#Yellow
https://en.wikipedia.org/wiki/Flash_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Autoignition_temperature
https://en.wikipedia.org/wiki/Autoignition_temperature
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-15
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-Methanol_Institute-16
https://en.wikipedia.org/wiki/Explosive_limit
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-PGCH-10
https://en.wikipedia.org/wiki/Lethal_dose#LD50
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-IDLH-11
https://en.wikipedia.org/wiki/Lethal_dose#LC50
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-IDLH-11
https://en.wikipedia.org/wiki/Lethal_dose#LCLo
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-IDLH-11
https://en.wikipedia.org/wiki/National_Institute_for_Occupational_Safety_and_Health
https://en.wikipedia.org/wiki/Permissible_exposure_limit
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-PGCH-10
https://en.wikipedia.org/wiki/Recommended_exposure_limit
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-PGCH-10
https://en.wikipedia.org/wiki/IDLH
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol#cite_note-PGCH-10
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanethiol
https://en.wikipedia.org/wiki/Silanol
https://en.wikipedia.org/wiki/Ethanol
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)#Structure_and_properties
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)#Structure_and_properties
https://en.wikipedia.org/wiki/Refractive_index
https://en.wikipedia.org/wiki/Dielectric_constant
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)#Thermodynamic_properties
https://en.wikipedia.org/wiki/Methanol_(data_page)#Spectral_data
https://en.wikipedia.org/wiki/UV/VIS_spectroscopy
https://en.wikipedia.org/wiki/Infrared_spectroscopy
https://en.wikipedia.org/wiki/NMR_spectroscopy
https://en.wikipedia.org/wiki/Mass_spectrometry

Annex

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at
25 °C [77 °F], 100 kPa).

Acetic acid

1
pomges 4

"

4 i

Names

Preferred IUPAC name



https://en.wikipedia.org/wiki/Standard_state
https://en.wikipedia.org/wiki/Preferred_IUPAC_name
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Acetic-acid-2D-skeletal.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Acetic-acid-CRC-GED-3D-vdW-B.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Essigs%C3%A4ure_-_Acetic_acid.svg
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Acetic-acid-CRC-GED-3D-balls-B.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Acetic_acid.jpg

Annex

Acetic acid(®!

Systematic IUPAC name

Ethanoic acid

Other names

Vinegar (when dilute); Hydrogen acetate; Methanecarboxylic acidI[?

Identifiers

CAS Number

3D model (JSmol)
3DMet
Abbreviations
Beilstein Reference
ChEBI

ChEMBL
ChemSpider
DrugBank

ECHA InfoCard
EC Number

E number

Gmelin Reference
IUPHAR/BPS
KEGG

MeSH

PubChem CID
RTECS number
UNII

UN number

64-19-7 +
Interactive image
B00009

AcOH

506007
CHEBI:15366 »
ChEMBL539 »
171+

DB03166
100.000.528 #
200-580-7

E260 (preservatives)
1380

1058

D00010 »
Acetic+acid

176

AF1225000
Q40Q9N063P +

2789


https://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid#cite_note-iupac2013-3
https://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_nomenclature#Systematic_name
https://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid#cite_note-1
https://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid#cite_note-1
https://en.wikipedia.org/wiki/CAS_Registry_Number
https://commonchemistry.cas.org/detail?cas_rn=64-19-7
https://en.wikipedia.org/wiki/JSmol
https://chemapps.stolaf.edu/jmol/jmol.php?model=CC%28O%29%3DO
http://www.3dmet.dna.affrc.go.jp/cgi/show_data.php?acc=B00009
https://en.wikipedia.org/wiki/Beilstein_database
https://en.wikipedia.org/wiki/ChEBI
https://www.ebi.ac.uk/chebi/searchId.do?chebiId=15366
https://en.wikipedia.org/wiki/ChEMBL
https://www.ebi.ac.uk/chembldb/index.php/compound/inspect/ChEMBL539
https://en.wikipedia.org/wiki/ChemSpider
http://www.chemspider.com/Chemical-Structure.171.html
https://en.wikipedia.org/wiki/DrugBank
https://www.drugbank.ca/drugs/DB03166
https://en.wikipedia.org/wiki/ECHA_InfoCard
https://echa.europa.eu/substance-information/-/substanceinfo/100.000.528
https://en.wikipedia.org/wiki/European_Community_number
https://en.wikipedia.org/wiki/E_number
https://en.wikipedia.org/wiki/E_number#E200%E2%80%93E299
https://en.wikipedia.org/wiki/Gmelin_database
https://en.wikipedia.org/wiki/IUPHAR/BPS
http://www.guidetopharmacology.org/GRAC/LigandDisplayForward?tab=summary&ligandId=1058
https://en.wikipedia.org/wiki/KEGG
https://www.kegg.jp/entry/D00010
https://en.wikipedia.org/wiki/Medical_Subject_Headings
https://www.nlm.nih.gov/cgi/mesh/2014/MB_cgi?mode=&term=Acetic+acid
https://en.wikipedia.org/wiki/PubChem
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/176
https://en.wikipedia.org/wiki/RTECS
https://en.wikipedia.org/wiki/Unique_Ingredient_Identifier
https://fdasis.nlm.nih.gov/srs/srsdirect.jsp?regno=Q40Q9N063P
https://en.wikipedia.org/wiki/UN_number
https://www.wikidata.org/wiki/Q47512#P2566
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CompTox Dashboard (EPA)

show
InChl

show
SMILES

Properties
Chemical formula
Molar mass
Appearance

Odor

Density

Melting point

Boiling point

Solubility in water
log P

Vapor pressure
Acidity (pKa)
Conjugate base
Magnetic susceptibility ()
Refractive index (np)
Viscosity

Dipole moment
Thermochemistry
Heat capacity (C)

Std molar

entropy (S°u9s)

DTXSID5024394 »

C2H402

60.052 g-mol™!

Colourless liquid

Heavily vinegar-like

1.049 g cm3 (liquid); 1.27 g cm3 (solid)
16 to 17 °C; 61 to 62 °F; 289 to 290 K

118 to 119 °C; 244 to 246 °F; 391 to
392K

Miscible

-0.28M

11.6 mmHg (20 °C)[!
4,756

Acetate

-31.54-107% cm3/mol
1.371 (Vp = 18.19)
1.22 mPa s

1.74D

123.1 J K mol™!

158.0 J K mol™!


https://en.wikipedia.org/wiki/CompTox_Chemicals_Dashboard
https://comptox.epa.gov/dashboard/DTXSID5024394
https://en.wikipedia.org/wiki/International_Chemical_Identifier
https://en.wikipedia.org/wiki/Simplified_molecular-input_line-entry_system
https://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_formula
https://en.wikipedia.org/wiki/Molar_mass
https://en.wikipedia.org/wiki/Odor
https://en.wikipedia.org/wiki/Density
https://en.wikipedia.org/wiki/Melting_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Boiling_point
https://en.wikipedia.org/wiki/Aqueous_solution
https://en.wikipedia.org/wiki/Miscibility
https://en.wikipedia.org/wiki/Partition_coefficient
https://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid#cite_note-chemsrc-4
https://en.wikipedia.org/wiki/Vapor_pressure
https://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid#cite_note-lange-5
https://en.wikipedia.org/wiki/Acid_dissociation_constant
https://en.wikipedia.org/wiki/Conjugate_base
https://en.wikipedia.org/wiki/Acetate
https://en.wikipedia.org/wiki/Magnetic_susceptibility
https://en.wikipedia.org/wiki/Refractive_index
https://en.wikipedia.org/wiki/Viscosity
https://en.wikipedia.org/wiki/Dipole#Molecular_dipoles
https://en.wikipedia.org/wiki/Heat_capacity
https://en.wikipedia.org/wiki/Standard_molar_entropy
https://en.wikipedia.org/wiki/Standard_molar_entropy
https://www.wikidata.org/wiki/Q47512#P3117
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Std enthalpy of

formation (AtH©29s)

Std enthalpy of

combustion (AcH®©2gs)
Pharmacology

ATC code

Hazards

Safety data sheet

GHS pictograms

GHS Signal word
GHS hazard statements
GHS precautionary statements

NFPA 704 (fire diamond)

Flash point

Autoignition

temperature

Explosive limits

Lethal dose or concentration (LD, LC):
LDso (median dose)

LCso (median concentration)

NIOSH (US health exposure limits):
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See: data page

Danger
H226, H314
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3
2
0

40 °C (104 °F; 313 K)

427 °C (801 °F; 700 K)
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3.31gkg™, oral (rat)
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16000 ppm (rat, 4 hr)7]

(mouse, 1

hr)
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Annex

PEL (Permissible)

REL (Recommended)

IDLH (Immediate danger)
Related compounds

Related carboxylic acids

Related compounds

Supplementary data page

Structure

properties

Thermodynamic

data

Spectral data

and

TWA 10 ppm (25 mg/m?)[€]

TWA 10 ppm (25 mg/m®) ST 15 ppm (37

mg/m?3)[el

50 ppmté]

Formic

Propionic acid

Acetaldehyde
Acetamide
Acetic
Acetonitrile
Acetyl
Ethanol

Ethyl
Potassium
Sodium

Thioacetic acid

Refractive

Dielectric constant (), etc.

Phase

solid-liquid—gas

UV, IR, NMR, MS

acid

anhydride

chloride

acetate

acetate

acetate

index (n),

behaviour

Except where otherwise noted, data are given for materials in their standard state (at 25 °C

[77 °F], 100 kPa).
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Résumé

Les couches minces d'oxyde de SnO», Sn0.90M0.0502 [M = Fe, Co, et Ni] ont été déposées par
la technique de spray ultrasonique sur des substrats en verre a une température de 450°C. Notre
intérét consiste a étudier I’influence de la nature de dopage sur les différentes propriétés
structurales, électriques, et photo catalytiques.

L’étude structurale des films par DRX a montrer que les dépdts ont une structure cristalline
tétragonale de type rutile, avec une taille des cristallites dans la gamme de 27-52nm. Pour les
propriétés électriques les valeurs des coefficients Seebeck sont dans la gamme de S = -76 uV/K,
S = -110pV/IK et S = -71pVIK, S=-133, pour SnO.et Sn0.90C00.0502 Sn0.90Fe0.0502,
Sn0.90Ni0.0502 respectivement. Pour les tests photo catalytiques, le meilleur rendement a éeté
observé pour les échantillons de a environ de Sn0.90C00.0502 (50%).

Mots clés : SnO2 ; Sn0.90M0.0502 [M = Fe, Co, et Ni] ; spray pyrolyse ; la diffraction des
rayons X ; coefficients Seebeck ; bleu de méthyléne

Abstract

The thin oxide layers of SnO2, Sn0.90M0.0502 [M = Fe, Co, and Ni] were deposited by the
ultrasonic spray technique on glass substrates at a temperature of 450 ° C. Our interest consists in
studying the influence of the nature of doping on the various structural, electrical, and photo
catalytic properties.

The structural study of the films by XRD showed that the deposits have a tetragonal rutile-like
crystal structure, with a crystallite size in the range of 27-52nm. For the electrical properties the
values of the See- beck coefficients are in the range of S=-76 pV /K, S=-110uV/Kand S = -
71pV/ K, S = -133, for SnO2 and Sn0.90C00.0502 Sn0. 90Fe0.0502, Sn0.90Ni0.0502
respectively. For the photo catalytic tests, the best performance was observed for samples of
around Sn0.90C00.0502 (50%).

Keywords : Sn0O2; Sn0.90M0.0502 [M = Fe, Co, and Ni] ; pyrolysis spray ; X-ray diffraction;
Seebeck coefficients ; methylene blue



