
ECHAHID HAMMA LAKHDAR UNIVERSITY - EL-OUED 
Under the Supervision of the DGRSDT and in collaboration with the CRTI 

International PluridisciplinaryPhD Meeting (IPPM’20) 

26, 2020-Edition, February23 st1 
Theme: Modern Technology and Fineness Life 

4 to5 pages 

Un matériau hybride, synthése et caractérisation structurale.  

Nour-El-Houda Brahmi* 

*Département: Sciences de la Matière, Université Arbi Tebessi -Tébessa- 
 

E-mail: brahminour26@gmail.com.  

 

Résumé 

      L’objet principal de ce travail repose sur la synthèse et l’étude structurale d’un matériau hybride à base de Baryum. Une 
seule méthode de synthèse été employée pour préparer ce matériau: synthèse par voie de chimie de précipitation. La structure 
cristalline de ce matériau hybride a été résolue par diffraction des rayons X par poudre. 

     Ces investigations sur ce type de composes à conduit à la préparation de phase: Oxalate Baryum di-hydraté Ba C2O4 H2O et 
avec une étude cristallographie, ce compose forme comme maille monoclinique prend des paramètres et des angles précise.   

Mots-Clés: matériau hybride, précipitation, diffraction rayons X par poudre, oxalate, maille monoclinique. 

1. Introduction. 

Les matériaux hybrides définis comme des substances prennent des espaces organique et autres espèces 

inorganiques. Dans la chimie, l’oxalate de Baryum est un matériau hybride qui prend le métal Ba comme une espèce 

inorganique, aussi, on peut préparer ce dernier a partir d’une simple synthèse a voie de chimie de précipitation et par 

l’utilisation de chlorure de Baryum dans une quantité d’eau distillée comme solvant avec l’ajoute de l’acide oxalique 

goutte a goutte jusqu’a la formulation de précipitation ( poudre blanc). 

     L’élan de la chimie moderne de l’état solide et de la technologie en générale, doit beaucoup au grand usage de 

l’analyse structurale a partir des données de la diffraction rayon X par un monocristal;  qui a été  découverte par Max 

Von Laue dans le dernier siècle. Toutefois les solides pour lesquels il difficile de faire croitre des cristaux ou ceux ce 

qui présentent des malformations structurales ont souvent été quittés, a cause des démêlé inhérentes a une analyse 

radiocristallographie a partir des données exutoire de la diffraction par les poly cristallites. 

 

             

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                Figure 1. Schéma d’un diffractomètre de poudre. 

 

2. Préparation d’échantillon. 

     Pour réaliser cette synthèse, il nous a tout d’bord fallu préparer la poudre d’oxalate Baryum selon le mode opératoire 
suivant : 

     Dans une solution contenant 5 ml d’eau distillée, on place le chlorure de Baryum 1.10-3 mol. Et sous agitation on 

ajoute goutte a goutte l’acide oxalique de concentration 0.1 mol.l-1  jusqu’a  la formation totale de précipitation 

d’oxalate Baryum BaC2O4, n H2O (poudre blanc). 

     Après filtration  et  rinçage avec l’eau distillée, en fin laisse la poudre sèche sur l’air.  
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     La poudre déposée sur porte échantillon et pressé manuellement a l’aide d’une lame en verre de surface plane. Cette 

opération, nécessaire aux enregistrements aux RX fonctionnant en géométrie Bragg-Brentano, risque 

malheureusement, si la poudre et trop pressée, de favoriser une orientation  préférentielle qui sera gênante pour 

exploiter les intensités des raies [1]. 

2.1. Conditions d’enregistrement.  

     Actuellement, par un déplacement pas à pas de l’échantillon et détecteur la formule d’enregistrement contient à 

syllogisme l’intensité diffractée. Les données primitives des profiles des raies assemblée dans un tel diffractomètre 
seront ultérieurement cultivées selon l’application aperçue, les trois grandeurs les plus importante sont :  

- La position ; 

- L’intensité ;  

- La largeur à mi-hauteur des raies de diffraction; 

L’enregistrement des données de diffraction par la poudre a été réalisé à l’aide diffractomètre Bruker D8 Advance 

à température ambiante. Réalisant en géométrie rapportant  de type Bragg-Brentano.L’enregistrement de données 

s’effectue sur un domaine angulaire 40 - 800 avec un pas de 0.02 (2Ɵ)  et un temps de comptage de 4 secondes par pas 

(Figure 2). 

 

 

 

 

 

 

 

 

                       Figure2. Le diagramme de diffraction des RX de BaC2O4, n H2O. 

2.2. Consultation de  la base des données.  

     La consultation de notre composé BaC2O4, n H2O avec la base de données, par  un PDF commercialisées par 

ICDD [2] met en évidence un compose iso structural ave l’oxalate de Baryum di hydrate BaC2 O4, 2 H2O. 

3. Résultats et discussions. 

3.1. Détermination des positions des raies.  

     La détermination des postions des raies de diffraction a été réalisé au moyen d’un programme de fitting  “Win-

fit” du logiciel winploter [3]. À partir de la hauteur des pics au-dessous du fond continu, on détermine l’intensité 

relative des pics et les profils des raies ajustés par une fonction pseudo-Voigt. La figure 3 représente  le résultat de 

fitting obtenu avec ce logiciel pour la raie 16.040 en 2Ɵ pour le composé BaC2 O4, 2 H2O. 

 

 

  

 

 

 

 

O.22 H 4,O 2de diffraction de BaC  016.04(graphique) sur la raie  FITApplication du programme  Figure 3. 

 



 

 

 

 

 

 

 

Tableau 1. Résultat du Fitting obtenu par le programme « Win-fit » du logiciel Winploter pur le composé  

                                                                             BaC2 O4, 2 H2O.  

       3.2. Indexation du diagramme de poudre. 

     Lors l’indexation du diagramme de poudre à l’aide du programme DICVOL04 [4 ], les 20 premières raies du 

diagramme, pour lesquelles une erreur de 0.020 (2Ɵ) est imposée, sont considérées. 

     Dicvol: est un programme pour l’indexation d’un diagramme de poudre. L’objectif de l’indexation est la 

détermination des paramètres de maille et le système cristallin. Lors de l’indexation avec le programme Dicvol 91 

[5], les 20 premières raies du diagramme, pour les quelle une erreur de 0.030 (2Ɵ) est imposée, sont considérées. La 

version la plus récente est DICVOL 04 [4]. Cette dernière propose de nouvelles facilitées, incluant une tolérance 

pour des raies parasites, un affinement du point origine du diagramme, l’usage de la maille réduite pour identifier 

des mailles équivalentes  et une analyse automatique de l’ensemble des données disponibles. Le fichier (*.in) 

contient les informations nécessaires pour l’indexation: Amax, Bmax, Cmax, βmax, Vmax. Le fichier (*.out) 

montre les résultats de l’indexation. L’indexation est une étape déterminante de la résolution structurale ab initio. 

En effet, de par les progrès considérables réalisés  dans les méthodes de détermination et d’affinement de structures 

à partir des données de diffraction par la poudre, elle reste l’étape limitative de la procédure de résolution ab initio. 

     L’indexation de composé BaC2 O4, 2 H2O avec le programme DICVOL04 a conduit à une maille monoclinique 
de paramètres :                       *a= 7.0964 A0 ; 

                                               *b= 11.0489 A0 ; 

                                               *c= 7.5235 A0 ; 

                                                      *β= 105.4740 ; 

Et de volume :                       *V= 568.52 A0   3 ; 

     Avec les figures de mérite : *M(20) =39.2 ; 

                                                   *F(20)=75.6 (0.0073, 36). 

     Le tableau 2 suivant résume les détails de cette indexation ; 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



   Tableau 2. Résultat de l’indexation obtenu par le programme DICVOL04 des 20 premières raies du diagramme        

pour le composé BaC2 O4, 2 H2O. 

3.3. L’affinement des paramètres de maille par NBS*AIDS 83. 

     L’étude de la totalité du diagramme de poudre à l’aide du programme NBS*AIDS 83 [6] permet ensuite 

d’affiner les paramètres de maille trouvés par l’indexation des vingt premières raies. Les paramètres obtenus après 

affinement valent respectivement :          a=7.519347 A0 ;  

                                                                         b=11.045580 A0 ; 

                                                                 c= 7.093342 A0 ; 

                                                                 β= 105.4595 0. 

 

            Et de volume :   V= 567.825700 A0   3. 

     L’absence systématique des réflexions est compatible avec le groupe d’espace P21/c. Le tableau 3 illustre les détails 

de l’affinement par NBS*AIDS. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                    Tableau 3. Détails de l’affinement par NBS*AIDS83 du BaC2 O4, 2 H2O. 

4. Conclusion.  

     L’étude structurale de composés hybride Oxalate Baryum di-hydraté BaC2 O4, 2 H2O, nous avons indexé le 

diagramme de diffraction des rayons X à l’aide du programme DICVOL04 qui a conduit à une variété Monoclinique 
avec le groupe d’espace  P21/c dont les paramètres de maille :                           

a= 7.0964 A0 ; b= 11.0489 A0 ; c= 7.5235 A0 ; β= 105.4740 ; et de volume : V= 568.52 A0   3 ; 

Avec les figures de mérite : M(20) =39.2 ; F(20)=75.6 (0.0073, 36). 

     Ces valeurs ont été ensuite affinées à l’aide du programme NBS*AIDS83. Les paramètres obtenus après affinement 

sont : 

a=7.519347 A0 ;  b=11.045580 A0 ; c= 7.093342 A0 ; β= 105.4595 0. Et de volume :   V= 567.825700 A0   3. 
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