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Introduction générale:  

La science des matériaux est la discipline qui explore les relations entre structure, 

composition, synthèse, traitement, propriétés et performances de matériaux dans des 

systèmes. Les Huit majeures industries en US (États-Unis)  dépendant de sciences des 

matériaux: l'aérospatiale, l'industrie automobile, biomatériaux, produits chimiques, 

les métaux et les télécommunications ensemble, ces industries 

emploient sept millions de personnes et compte, pour les ventes de 1,4 trillions de dollar 

[1]. 

une solution électrolytique contenant des ions du métal à déposer, et une électrode 

 et de 

-conducteur par cette méthode électrochimique.   

Ti  est un semi-conducteur ayant des propriétés physico-

chimiques intéressantes notamment dues à sa grande stabilité chimique en milieu basique 

et à son activité photo-catalytique. L'électrode modifie obtenu  ont été ensuite caractérisé 

par spectroscop UV-visible et rayon X, microscopie 

électronique à  balayage. 

détaillé par suite.  

Ce manuscrit est composé de trois chapitres :                                       

 Le premier chapitre présent une synthèse bibliographique relative au, semi-

conducteur, le Ti  Quelques propriétés et applications et le verre conducteur FTO. 

 Le second chapitre, est consacré aux conditions expérimentales et à la présentation 

caractérisation des couches minces de Ti . 

 Le troisième chapitre groupe les résultats expérimentaux   

Et enfin on terminera par une conclusion générale résumant les principaux résultats 

obtenus. 

 

 



Chapitre -I- 

Les semi-conducteurs ; 

 et le verre 

conducteur 
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I.1. Les semi-conducteurs : 

I.1.1.généralité  

Les semi-conducteurs tels que Ti , ZnO, CdS, Sn  ont prouvé  leur activité sous 

longueur les meilleurs 

photocatalyseurs. Toutefois, les recherches menées jusque-là ont toutes montré que le 

dioxyde de titane est le matériau le plus intéressant du fait de sa forte activité 

photocatalytique, de sa stabilité 

prix de revient relativement bas. Dans un premier temps, il nous apparaît utile de présenter 

les propriétés  des semi- conducteurs [2].   

I.1.2.définition : 

Un semi-conducteur est un matériau qui a les caractéristiques électriques d'un isolant, 

mais pour lequel la probabilité qu'un électron puisse contribuer à un courant électrique, 

quoique faible, est suffisamment importante. En d'autres termes, la  conductivité électrique 

d'un semi-conducteur est intermédiaire entre celle des métaux et des isolants. 

Les semi-conducteurs appartiennent à la colonne IV de la classification périodique 

(silicium et germanium principalement) ou sont des composés de deux éléments des 

colonnes III et V (arséniure et de gallium par exemple) [3].   
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I.1.3.Structure des semi-conducteurs :   

Le désordre de la structure atomique est la caractéristique principale qui fait 

distinguer un matériau amorphe d'un matériau cristallin il est d'une signification 

particulière dans les semi-conducteurs.  

Dans un cristal parfait. Les atomes sont ordonnés, le réseau est périodique et 

l'existence de bandes est prédictible grâce au théorème de Bloch les différent type de 

défaut que l'on peut rencontrer  dans cette structure peuvent crée des états discrets dans la 

bande interdite. 

Dans un solide amorphe, l'ordre atomique à grande disparu mais l'existence d'un 

ordre local préserve l'existence d'une bande de valence et d'une bande de conduction. 

Comme le schématise la figure (I.1), la structure peut-être assez désordonnée avec 

des liaisons de longueur et d'angle variables. Ce désordre et ces distorsions d'angles entre 

les liaisons sont  de l'apparition  queue de bande de conduction et d'une 

queue de bande de valence dans la bande interdite du matériau [3].  

 

  

 

 

 

 

Figure I .1:  (a) 

cristalline, (b) amorphe. 
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I.1.4.Propriétés des semi-conducteurs : 

I.1.4.1 Semi-conducteurs purs : 

Les semi-conducteurs purs sont des solides cristallisés : les atomes sont 

les quatre atomes voisins  liaisons entre atomes assurant la rigidité du cristal. Sous l effet 

de la température ambiante, certains électrons peuvent acquérir une énergie suffisante pour 

quitter une liaison entre deux atomes  il y a alors création d une paire électron/trou. 

positif. 

I.1.4.1.1.Nature de la conduction dans un semi-conducteur pur : 

Un semi-conducteur pur ou intrinsèque est un semi-conducteur dépourvu de toute 

impureté susceptible de modifier la densité des porteurs. Le courant électrique dans un 

semi- conducteur pur est constitué :  

 mes de silicium ; 

 d électrons liés qui peuvent se déplacer de trou en trou : équivalent au déplacement 

d un trou. Un trou est donc équivalent à une charge +e sautant d atome en atome.  

Dans un semi-conducteur pur, chaque électron libéré crée un trou  concentration 

de trous =  pour le silicium à 25 ). Plus 

la température augmente, plus il y a création de paires électron/trou  augmentation de la 

-conducteur avec la température.  

I.1.4.2. Semi-conducteurs dopés : 

Dans un cristal de semi-conducteur pur, on ajoute des impuretés (atomes étrangers) 

possédant 5 électrons périphériques pour un type N, ex : arsenic, phosphore, antimoine. 

 sont 
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De même, si on ajoute à un cristal de semi-conducteur pur des atomes d impuretés 

possédant 3 électrons périphériques, il manque un électron pour assurer une liaison  

Création d un trou qui peut accepter un électron : les impuretés sont des accepteurs 

(d électrons), ex: bore, gallium, aluminium, indium. Ils deviennent des ions négatifs fixes 

par rapport au cristal. Le nombre de trous augmente : concentration de trous > 

électrons libres. Les trous sont majoritaires et les électrons minoritaires. 

Le semi-conducteur est de type P [2].   

2. Le dioxyde de titane : 

2.1.Généralités :  

Le Ti  est un oxyde métallique, et le  composant le plus abondant dans la 

croûte Terrestre. Il est présent sous forme amorphe (les différents atomes le composant ne 

forment Pas de figure particulière) ainsi que sous 3 principales formes tétragonales de 

paramètres de  brookite. 

On trouve le Ti  , 

un mélange de FeTi  et de Ti . On peut également récupérer du Ti  presque pur dans 

les scories  (illénite dont on a extrait le fer) [4]. 

2.2.Définition : 

Le dioxyde de titane est une substance composée d'oxygène (O) et de titane (Ti). Son 

nom (lorsque que l'on le trouve à l'état naturel) est titanium dioxyde (nom anglais).Il est 

présent dans la nature sous forme de sel minéral naturel. Il faut ensuite le purifier avec un 

procédé chimique [5]. 

2.3.Quelques propriétés de Ti  : 

I.2.3.1. Propriétés structurales : 

Le Ti  existe sous trois formes de structure cristalline principales: anatase 

(tétragonale), rutile (tétragonale) et brookite (orthorhombique). Ces structures peuvent être 

 (Ti ). Les trois structures cristallines varient par la 

la (figure I.2) Le 

dioxyde de titane est commercialement disponible selon deux structures cristallines : 

hiques 
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arêtes dans le cas de la structure rutile. Il en résulte que la phase rutile est plus compacte 

que . Les densités de ces deux composés sont de 3.9  

g/cc pour le rutile. Ces différentes structures cristallographiques induisent également des 

différences de structure électronique, avec en particulier des valeurs de bandes interdites 

pour le rutile. Par conséquent, les seuils 

-active 

grâce à une plus grande mobilité des électrons, à une plus petite constante diélectrique et 

-à-dire que sa 

 

[6]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

Figure I.2: Mailles cristallographiques des phases anatase (a), rutile (b), et 
brookite (c) du Ti  [6]. 

 

a= b = 0,3785nm 

     c = 0,9514nm 

        Tetragonal                                                                                       

               (a) 

a =b  0,45933nm 

c = 0,29592nm 

Tetragonal 

(b) 

a = 0,9182nm 

b = 0,5456nm 

c = O,5143nm 

Orthorthombique 

(c) 
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2.3.2.Propriétés pigmentaires : 

Le Ti  en poudre présente pour le spectre de la lumière visible un coefficient de 

diffusion élevé, 96% de la lumière est réfléchie (figure I.3 humain 

 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

Figure I.3:Réflectance du dioxyde de titane [7]. 
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2.3.3.Propriétés optiques et électroniques :  

Pour les trois formes cristallines de Ti  précédemment citées, la bande de valence 

est formée par le recouvrement des orbitales 4). La 

bande de conduction est quant à elle formée par les orbitales et du titane. La largeur 

 

 
 
 

 

La construction des orbitales moléculaires se fait à partir des orbitales atomiques de 

Ti et de O. Les lignes Pointillées et continues représentent respectivement les contributions 

faibles et fortes des Orbitales atomiques aux orbitales moléculaires.  

2.4.Les applications du dioxyde de titane : 

Comme tous les oxydes de métaux de transitions, le dioxyde de titane présente de 

nombreuses applications, tant dans le domaine de la  

optique. Etant facilement réductible, le dioxyde de titane occupe une place privilégiée 

parmices oxydes. 

 

 
 

Figure 4: Représentation schématique de la structure électronique de 
Ti  [6]. 
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2.4.1. Photocatalyse  hétérogène : 

Depuis la découverte des propriétés photo-électrochimiques du Ti , notamment la 

a photocatalyse 

commence alors à  

applications de cette technologie émergeante se diversifient. Les propriétés électroniques 

du Ti , son faible coût économique, sa stabilité chimique, et son non toxicité, font de lui 

un catalyseur de choix pour cette technologie. 

Le tableau ( Ti  dans la photocatalyse. 

Le japon est leader dans ce domaine, la commercialisation de ces produits auto nettoyants 

a commencé au début des années 90, cette industrie a réalisé une croissance fulgurante, 

avec un marché de 30 billions de Yens Japonais en 2003, et plus de 200 compagnies ont 

investi massivement dans cette technologie émergeante en proposant une large variété de 

produits (tableau .1) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Catégorie 
 

Application propriétés 

 
 
 
 
 

Matériaux de   
Constructions 

ciment, tuiles, vitre, 
tentes, feuilles de 

plastique,  panneaux 
en aluminium, enduits, 

rideau 

 
 
 
 
 
 

 
Autonettoyant ; 

antibactérien 
Purification de 

 
Purification de 

 
 

Papier peint, abat-jour de 
fenêtre 

Murs insonorisés, murs de 
tunnel, enduits, panneaux 

Signalétiques et 
réflecteurs, dépôt sur 

lampes de tunnels 
 
 

Système de 
purifications 

 

climatiseurs, système de 
purification 

purification 
pour des piscines 

 
Hôpitaux 

 

Carrelage, murs de salle 

uniformes 

stérilisation 
(Ti  -Cu) 

Autonettoyant 

Tableau 1: Récapitulatif des applications du Ti   en photocatalyse [7]. 
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La photo-catalyse repose sur un processus électronique qui se produit à la surface du  

catalyseur (Ti (figure I.5).  

avec une énergie égale ou supérieure à la bande interdite (band-gap) du semi-conducteur 

(Ti )  bande de 

conduction et cet état excité se traduit par la création de deux espèces très réactives, un 

électron sur la bande de conduction et un trou sur la bande de valence. Cette étape initiale 

est représentée par cette réaction : 

TiO2 + hv e-+h+ 

Toutefois, seule une partie de ces couples sera réellement utilisée dans un processus 

éventuel de dégradation des polluants. En effet, de par leur énergie, ces espèces seront 

confrontées à plusieurs processus : 

 Recombinaison, en libérant leur énergie sous forme de chaleur et/ou lumière 

(photons). 

 Piégeage en surface ou en profondeur du semi-conducteur. 

 adsorbés en 

surface du catalyseur pour former par exemple des radicaux hydroxyles  

 

 
 
 
 

Figure 5: Schéma synoptique du processus de photocatalyse sur une 
particule de Ti  [7]. 

           (I.1) 
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Ces phénomènes sont en compétition : La recombinaison entre les charges créées 

avec recombinaison des charges 

piégées avec 

(microseconde à milliseconde). Serpone et al. Ont montré que les réactions de réduction se 

produisant à la surface du catalyseur sont dues aux électrons et aux trous piégés en surface 

aux trous libres de la bande de valence et aux électrons libres de la bande de 

conduction. Herrmann et al. A résumé le processus de photocatalyse hétérogène en cinq 

étapes principales : 

 Le transfert par diffusion des polluants de la phase fluide vers la surface du semi-

conducteur. 

  

 Réaction de la phase adsorbée. 

 Désorption des produits de la réaction. 

 la phase fluide. 

 activité 

 bande 

eV, 411 nm) et la position de la 

bande de valence permet la formation de trous énergétiques et une oxydation facile des 

 des deux en  

 peut être attribuée à différents paramètres. La 

mobilité des charges créées dans la matrice du semi-conducteur Ti  

photons, la taille des grains, la surface spécifique, le teneur en OH de la surface, des 

espèces à décomposer,  

 

2.4.2.La photochimie : 

Le Ti  sous forme pulvérulente est très utilisé en photocatalyse hétérogène car il est 

très stable, non toxique, efficace, peu coûteux et ne libère pas de métaux lourds, cequi 

 

métaux du groupe VIII. Des catalyseurs à base de nickel et de fer déposés sur Ti  sont 

ne et la synthèse de 

 de 

 purification 
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 paires 

électron-trou lorsque les photons utilisés ont une énergie supérieure à la bande interdite de 

Ti , générant ainsi un système oxydo-réducteur. 

2.4  : 

Les revêtements de dioxyde de titane présentent des propriétés favorables pour le 

guidage optique, notamment pour amplifier des signaux dans des films dopés avec des ions 

de ction de la surface des verres .Les 

applications de Ti  concernent également la microélectronique, la conversion de 

esolaire et les capteurs de gaz [7]. 

2.4.4.Autres applications : 

Le Ti  est également utilisé comme revêtements pour la protection contre la 

 

solaire sensibilisée dite de type Grätzel et en matériaux photochromiques. Certaines 

variétés de Ti  sont susceptibles de stocker des ions lithium au sein de leur structure. 

Cette propriété est notamment intéressante pour la réalisation [7]. 

I.3.Verre conducteur: 

I.3. TO et ITO :   

TO ou ITO sont des oxydes transparents conducteurs, communément utilise sur 

substrat de 

mais également couche anti-reflet, antistatique, plaque chauffant transparente, protection 

contre les champs électromagnétiques, isolation 

propriétés optiques et électriques en font un matériau de choix pour la réalisation 

. 

Contrairement à ce que laisse penser son  pas une solution solide 

 est en fait un oxyde non  dont la formule 

est  ;   oxydé . 
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I.3.2.Propriétés TO et ITO: 

I.3.2.1.Propriétés électriques : 

FTO est un semi-conducteur fortement dégénéré de type n qui a une faible résistivité. 

Cette dernière est liée à une forte concentration de porteurs car le niveau de Fermi est situé 

au dessus de la bande de conduction. La dégénérescence est causée par à la fois les lacunes 

 Remplace et se comporte donc comme un 

donneur de type n et type p 

surtout les . La résistivité des couches TO peut descendre 

 Ohm.cm selon le mode de déposition. TO varie 

généralement entre 4,7 et 5,2 eV selon le mode de dépôt mais également selon le 

traitement de surface. La concentration de porteurs oscille, en général, entre  et 

 et la mobilité de Halle.st comprise entre 2 et 50  

I.3.2.2. Propriétés optiques : 

TO est un semi-conducteur à large gap (4.7-5.2 eV) et présente une forte 

transmission (>85%) dans le spectre visible et infra rouge. En fait la transmission est 

importante dans la gamme 0,2 < l < 8 mm. La forte décroissance pour l < 0,4 mm est liée à 

-conducteur. Un accroissement du dopage en Sn cause une 

augmentation de la réflectance et parallèlement une diminution de la transmission dans 

infrarouge. Par ailleurs au-delà de 1018 porteurs / , le 

Burstein Moss. 

I.3.2.3.Caractérisation en  : 

Certains auteurs indiquent une modification des caractéristiques TO en 

fonction de l  déposée. Par exemple la résistivité et la transmission diminuent 

lorsque  

concentration de porteur [8].  
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II.1.Appareillage et matériaux expérimentaux :  

expérimental consacré à la réalisation de nos couches seront abordés en premier et en détail 

avec les électrodes et les cellules électrochimiques utilisées lors de ce travail.   

Nous  donnerons ensuite des aperçus sur les différe  : les 

techniques électrochimiques, structurale par DRX, optique par UV-vis et morphologique par 

MEB.  

II.2.Produits chimiques :  

Les produits chimiques utilisé pour l ration et la caractérisation des couches 

minces de dioxyde de titane sont :  

 Oxosulfate de titane                              (TiOS ). 

 nitrate de potassium                              (KN ). 

 Eau Oxygenee                                       ( ). 

 acide nitrique                                         (HN ). 

 Chloriude  de sodium                            (NaCl). 

 Noir ériochrome: 

Le Noir ériochrome T (NET) est utilisé lors des titrages d'ions métalliques en solution 

par complexation, par exemple pour déterminer la dureté de l'eau. Dans sa forme protonée, 

cet indicateur est bleu. Il passe au rouge quand il forme un complexe avec le calcium, le 

magnésium ou d'autres ions métalliques. Sa formule chimique est la suivante: 

(OH)( Na 

 Métribuzine: 

(Agriculture) Substance phytosanitaire, de formule chimique C8H14N4OS, à usage 

d'herbicide de certaines graminées et de nombreuses dicotylédones et sélectif des cultures de 

pomme de terre, de tomate (repiquée), d'asperge, d'artichaut.  
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Noir ériochrome 

 

 

 

 

   NaCl HN  KN  

TiOS  

Figure II.1 : produits chimiques. 
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II.2.1.  dioxyde de titane : 

  

oxygénée, ce qui nous donne une solution orange claire, puis on ajoute le nitrate de 

potassium

e à la valeur de 1.6.     

II.3. Matériaux : 

II.3.1.La cellule électrochimique :  

La mesure électrochimiques ont été effectuée 

dans une cellule électrochimique en verre pyrex à double paroi (figure II.2).Le couvercle de 

savoir 

 (ECS) [3]. 

 

 

 

 

 

 

Figure II.2. : cellule électrochimique à trois électrodes. 
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II.3.2.Les électrodes :  

II.3.2.1. Electrode de référence :  

 est une électrode au calomel, saturée en KCL (ECS) à qui 

de travail. A titre indicatif, le potentiel 

standard de cette électrode, à 25  

mV. 

Dans ce travail, toutes les valeurs des potentiels sont exprimées par rapport à cette 

électrode de référence. 

 

                       

II. 3.2.2. Electrode auxiliaire : 

La contre électrode permet le passage du courant qui passe dans la cellule 

obtenir une homogénéité du champ électrique. 

 
 

 

Figure II.3:Électrode de référence(ER). 

Figure II.4:Electrode auxiliaire. 
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II.3.2.3.Electrode de travail :  

Dans 

plane rectangulaire de verre dont une seule face est recouverte d FTO. 

Notre électrode de travail doit subir un 

dans la cellule électrochimique. Ainsi, avant chaque synthèse électrochimique on traitait 

acide nitrique 68 % pendant Cinq   minutes  

pendant deux minutes  et enfin on procède au rin et au séchage comme 

électrique connectant au potentiosta. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure II.5:Electrode de travail. 
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II.4.Appareillage et montage électrochimique : 

potentiostat-galvanostat (Voltalab PGZ 301) relié à un micro-

courant. Le dispositif expérimental utilisé dans notre cas est représenté sur 

la (Figure II.6). 

 

  

 

 

II.5.Technique électrochimique :  

II.5.1.La voltamétrie : 

La voltamétrie est une technique d'électroanalyse basée sur la mesure du flux de 

courant résultant de la réduction ou de l'oxydation des composés testes présents en solution 

sous l'effet d'une variation contrôlée de la différence de potentiel entre deux électrodes 

spécifiques. Elle permet d'identifier et de mesurer quantitativement un grand nombre de 

composées (cations, certains anions, composées organiques), dont certains simultanément, 

et également d'étudier les réactions chimiques incluant ces composés.

 

Micro-Ordinateur 
Potentiostat/galvanostat 

PGZ301 

Cellule électrochimique 

  Figure II.6 : Dispositif expérimental utilisées. 
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II.5.2. Voltampérométrie cyclique (VC) : 

La voltampérométrie cyclique CV (Cyclic Voltammetry) est une technique 

 basée sur la mesure de flux du courant résultant de la réduction ou de 

la différence de potentiel entre deux électrodes spécifiques.  

chimiques incluant ces composés [9]. 

trace sur la même courbe 

générale de tels voltampérogrammes ainsi que les principales grandeurs caractéristiques 

sont représentées dans la figure ci-dessous (II.7). 

 

 

Avec : 

  , courants des pics anodique et cathodique.  

  , potentiels des pics anodique et cathodique.  

  ,  potentiels à mi-hauteur des pics anodiques et cathodique.  

  : différence de potentiel entre  et  

7 : tampérométrique [9]. 



Chapitre II -                                                                                               Produit chimiques, matériaux et procédures expérimentales. 

21 
 

 

II.5.3.La chronoampérométrie :  

engendrer une réaction totale à 

s [10]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure II.8 : e courbe chronoampérométrique 
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II.5.4.  : 

Tous systèmes physiques ou chimique peuvent se modéliser par des circuits 

électriques constitués de résistances, condensateurs, inductances, sources de courant, 

 

impédancemétriques  a été introduite en 1960 par Sluyters. Elle consiste à analyser la 

fréquentiel de faible amplitude est superposé ou non à une tension continue de polarisation. 

 soit en coordonnée 

cartésienne  [11]. 

Z(w)= |Z|.exp  (z) +j. Im(Z) 

 

de tracé, le diagramme de Nyquist et le diagramme de 

Bode. Il est clair que le courant était dû à un transport de charge  qui donne un courant 

faradique  et un courant capacitif  dû à la variation de charges interfaciales. En 

conséquence, le circuit équivalant appelé aussi schéma de Randles, est donné figure II.9 ou 

Re  sont respectivement les impédances 

 

 

 

 

(II .1) 

Figure II.9  

(schéma de RANDLES) 
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II.6.Diffraction des rayons X : 

La diffraction de rayon X (RDX) est une technique fondamentale pour 

matériaux cristallisés. diffractométrie X est sans conteste 

des phases présentes dans un échantillon et sa structure. La diffraction des 

rayons 

plans 

parallèles et es plans réticulaires (hkl). Lorsque le faisceau de 

rayons X monochromatiques et parallèles irra

une direction donnée par chacune des familles des plans réticulaires à chaque fois que la 

condition de Bragg est réalisée : 

n  = 2   

Ou : 

  :la distance inter réticulaire 

 n :  

  :  

  :  [3].  

 

 

 

 

Figure II.10: Représentation photographique du RX utilisé pour 

. 

      (II.2) 
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II.7.Microscope électronique à  balayage (MEB) : 

   La microscopie électronique à balayage nous permet de visualiser généralement la 

texture et la morphologie des matériaux et notamment la forme et les dimensions des phases 

solides -microscopique. Elle permet également de 

con  

layant la 

diffusés, analysés par différente détecteurs selon le mode de formation  utilisé, qui 

permettent de construire une image tridimensionnelle de la surface obtenue point par point. 

soumis à une tension accélératrice de 10 à 20 kv .les électrons secondaires et rétro diffusés 

 la surface des échantillons. Ils sont de faible énergie et nécessitent 

visualisés, le phénomène de visualisation 

tridimen ment du nombre 

es arrêtes 

et en point [12]. 

 
 

 
 

Figure II.11:

morphologique de nos échantillons. 
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II.8.Spectroscopie UV/visible : 

La spectroscopie UV-visible nous permet de mesurer la transmittance (T = ) ou 

)), où  

mesurée après la traversée du film. Une ligne de base est soustraite aux spectres mesurés en 

isceau préalablement 

aux mesures sur échantillons. La spectroscopie permet aussi de déduire le coefficient 

la longueur du chemin optique traversé par un rayonnement monochromatique dans un 

milieu donné. La loi de Beer-Lambert permet de calculer ce coefficient en utilisant la 

relation suivante : 

 =             

Avec : 

 A : rbance de la solution traversée; 

 C :la  concentration molaire exprimée en mol. ; 

 d : cm [13]:. 

 

 
                              

 

 

 

 

Figure II.12: Spectrophotomètre UV-visible. 

(II.3) 
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II.9.chromatographie phase liquide à haute performance (HPLC) : 

consiste à séparer les espèces contenues dans 

un échantillon par partage entre une phase mobile (liquide) et une phase stationnaire (liquide 

ou solide). 

La chromatographie phase liquide à haute performance sur colonne de phase inverse 

stationnaire est majoritairement composée en silice greffée par des groupements 

hydrophobes, le plus souvent des chaines linéaires de 8 ou 18 atomes de carbones (C-8 et C-

leur hydrophobe croissante. La détection en sortie de colonne est réalisée par mesure 

 [14]. 

 

Figure II.13 :Chromatographie en phase liquide à haute performance. 
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III.1.Résultats et interprétations: 

en verre 

dopé  FTO (fluore tin oxyde), ce dernièr est  préparer par une méthode physique au niveau 

énergie solaire qui fait partie du  laboratoire VTRS a notre 

université (université EL-OUED).  

méthodes électrochimiques tell que la voltametrie cyclique et la chronoampèromètrie. La 

; électrochimique et 

phisyco-chimique est présenté dans ce chapitre avec quelques interprétations.une 

conclusion générale ainsi que quelques perspectives seront présentées en fin de ce 

manuscrit. 
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III.1.1.bain  : 

Le bain lectrodéposition est composé de 0.02 Oxosulfate de titane ) 

 ( ) 0.03M comme solvant, électrolyte support est le nitrate de 

potassium (KN ) 0.1M, et enfin on verse avec précision des traces  

(HN ) 0.01M afin de fixer le pH à 1.6 

verre conducteur ériences de réduction à une vitesse de balayage de 

100 mV/s dans un intervalle de potentiels compris entre 0 mV à -1200 mV/ECS selon la 

bibliographie la réd -1100 mV. Le voltamogramme montre une 

forte diminution  du courant.(Figure III.1) due à la réduction de titane accompagné par un 

On observe deux réactions en concurrence ce qui nos obligeons 

a utilisé le Chronoampérométrie -à-dire travailler a un potentiel imposé.  
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III.1.2.  : 

la courbe chronoampèromètrique 

présente la variation du courant en fonction de temps. à un potentiel imposé -1000 mV 

pendant une haure, figure III.2 . La figure III.3 (a) et (b) 

électrode modifiée FTO/  obtenue avant le recuit et après, on observe la formation 

 conducteur tempèrature  à 

450°C pour la cristallisation des oxydes.  

 

 

 

Le traitement gel conducteur)  à 450°C 

modifiée (FTO/ ) dans un 

et la cristallisation 

sous ces formes connu soit anatase au brookite. 
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le mécanisme des réactions proposé selon S. Karuppuchamy et al [15] . Est le suivant: 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

avant recuit;
. 

(b) 

(a) 
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III.2.Analyse électrochimiques : 

III.2.1.Test sur FTO : 

III.2.1.a.Voltamètrie cyclique dans une solution de chlorure de sodium : 

Voltampérométrie cyclique. Dans une solution aqueuse de NaCl de concentration 0.5 M, 

dans un intervalle de potentiels de -300 à +1200 mV/ECS à une vitesse de balayage de 100 

mV/s. Selon le voltamogramme de figure (III.4) aucune réaction ne se passe à la surface, ni 

 ni de réduction. La densité de courant reste constante, à des valeurs très 

faibles, pendant les parcours anodique et cathodique. 
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III.2.1.b.Voltamétrie cyclique dans une solution de nitrate de potassium : 

Le bain analytique e de potassium de 

concentration 0.5M. Dans ce cas aussi (figure III. 5), le voltamogramme cyclique 

enregistré à une vitesse de balayage de 100 mV/s dans un intervalle de potentiels compris 

entre -1000 à +400  mV/ECS. Selon le voltamogramme on n'observe aucun pic d'oxydation 

ni de réduction. 
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III.2.2.Test sur électrode modifiée (FTO/  : 

III.2.2.a. électrode modifiée (FTO/ ) dans une solution NaCl : 

recuit figure (III.6) 

montre  0.2 V et le deuxième à 0.6 V au balayage 

retour un pic de réduction apparue à -0.1 V. 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 FTO/
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III.2.2.b. électrode FTO/  dans une solution  : 

Le voltamogramme enregistré dans une solution  0.5 M  à une vitesse de 

balayage 100 mV/ECS  (figure III.7)  V et un pic de 

réduction à -0.2 V ce qui confirme les résultats des tests effectue avec la solution  aqueuse 

de chlorure de sodium est que sont similaire à la caractérisation de titane est ces oxydes 

mentionner à la littérature. 
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III.3.caractérisation par : 

 une électrode en FTO/  obtenue, par 

tracé entre 1000 Hz et 100 mHz (figure III.8),  demaine 

de huate fréquence qui indique un  régime diffusionnel et donne la capacité de double 

on 

observe une droite de 45°C de pente au basse fréquence ce qui traduit un processus de 

transfert de charge [16] . 

Zr [kohm.cm²]

 FTO
 FTO/TiO2
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III.4.caractérisation des couche minces de  :  

Après le recuit, le film de  élaborés dans les conditions optimales ont été 

caractérisés par diffraction à rayon X (DRX), spectroscope UV-visible, et microscope 

électronique à balayage (MEB). 

III.4.1.Analyse  structurale des Ti  par la technique de diffraction à rayons X : 

Résultat TFO et celle 

superposées pour déterminer la nature de couche formée 

sur le verre le verre conducteur FTO (Figure III.9a) on observe la présence d

°  correspondant 

respectivement au plans : (211), (002), (112). 

2 (deg)

FTO
FTO/TiO2

 

 
  

la figure III.09  = 13.40° ; ° correspondant 

respectivement au plans (110),(222),(210). 



Chapitre -III-                                                                                                                                                     Résultats et interprétations 
 

37 
 

2 (deg)

FTO
FTO/TiO2

 

 

III.4.2.Analyse des spectres UV- visible : 

 (T verre conducteur (FTO) et 

FTO/   

longueur d'onde(nm)

 FTO

  FTO/TiO2 une couche

 FTO/TiO2 Deux couche

 

 

 

 

(a) 

(b) 
(c) 
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La figure III.10 ci-dessus montre les spectres de transmit tance de verre conducteur 

(FTO) et  de (FTO/ ) dopé électrochimiquement par une couche mince et traité par le 

recuit, alors que la troisième spectre est obtenu  par la préparation électrochimique de deux 

dans la 

cellule électrochimique pour obtenir la deuxième couche ensuite en le passe pour le recuit 

et  enfin le test de transmittance en fonction de la longueu

proportionnelle au nombre des couches. 

III.4.3.résultats analyse par  MEB : 

Dans la figure III.11 : a) et b), nous observons une micr

Ti respectivement. 

 

 

 

(a) 

1 2 

3 4 (b) 
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On observe une surface lisse est homogène de verre non dopé, dans le cas de 

seul couche de Ti on remarque une formation de petit cristaux sur tout la surface. 

La figure III.11.c) présente  cliché MEB de la surface de film FTO/  après le 

recuit à 450 . Est un autre traitement électrochimique pour obtenir ce qui en appelle ici 

une deuxième couche. 

 

 

 
 

 

 

 

 

révèle la présence de fissurations dans le film 

formé. Comme est amélioré et 

transforme se forme de plaque (sheet) en anglais. 

 

 

 

 

(c) 
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III.4.4.Tests s : 

III.4.4.1.Analyse avec chromatographie phase liquide à haute performance (HPLC) : 

  

Au  obtenu dans la suivi de la 

teur coloré. Le noir ériochrome et ses sous-produits ont été 

analysés par chromatographie phase liquide à haute performance (HPLC), la longueur 

riochrome est 650 nm, a été fixée après avoir réalisé un 

spectre UV-visible le spectre ci-dessous HPLC qui présente  de  apparition de  deux pics 

de temps et surface  déférente. 

Le pic 01 : S = 380000; t = 15min 

Le pic 02 : S = 110000;  t = 15min  

 
mmersion ns  

 lampe UV pendant 180 mn  on marque la disparition de la 

deuxième pic (S = 110000, t = 15min)  et la diminution de la concentration qui démontre 

et le colorant. On note aussi un changement dans la couleur 

de la plaque dopé 

 

 

 
  
 

 

 

0.0 2.5 5.0 7.5 min

-300000

-200000

-100000

0

100000

200000

300000

400000

uV

 

(a) 
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III.4.4.2. Analyse avec chromatographie phase liquide à haute performance (HPLC) : 

/solution de métribuzine 

La courbe de la figure III.13 

métribuzine le spectre a) avant traitement, e la 

lampe UV et le spectre c) dans la solution de métribuzine 

(MTZ) sous la lampe UV pendant 120 mn, une diminution de la concentration qui 

le métribuzine .  

 
 

 
 
 
 

 

3.25 3.50 3.75 4.00 4.25 4.50 4.75 min
0

2500

5000

7500

10000

12500

15000
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Conclusion générale : 

conducteur dopé en étain et en fluore obtenu par une méthode physique spray-pyrolyse sur 

un verre ordinaires, par voit électrochimique objectif  dans ce 

manuscrit. 

La caractérisation  de 

caractérisation utilisées DRX, UV-Visible et MEB de cette électrode confirme la présence 

de cette couche épaisse la morphologie d conductrice. 

On parle de morphologie puisqu il y a un changement dans toutes les propriétés 

électrique ou électro-  

Les tests ations de cette électrode effectué pour l

 c montre une variation dans les concentrations de ces 

produit après le traitement sous  

Parmi nous perspectives et selon les résultats obtenus et ce qui nous encourage de 

suivi notre étude pour améliorer le bain électrochimique actuelle pour éviter la réaction de 

complexation au niveau du  après un certain moment de 

travail et peut être trouvé des conditions meilleures.  

 La réalisation des capteurs électrochimique ce qui aide soit dans le coté électrique  

pour la réalisation des commande à distance, soit du côté environnement pour la 

dégradation des polluants organique.  
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Résumé : 

La grand  importance  de l'electrode modifier  dans  la degradation  des polluants 

organique nécessitent une attention à cette derniere ,dans ce contexte vient notre travail, 

espérant qu'il porte un plus, il consiste en déposition d'une couche mince d'oxyde de titane 

Ti  sur un verre conducteur FTO  par méthode électrochimique et la caractérisation par 

méthodes électrochimique et chimique et enfin nous avons testé l'application pour assurer 

l'efficacité du travail.    

Mots clés:     

Oxyde de titane, Electrodéposition, verre conducteur, électrode modifiée.  

             

   : ملخص

ف  ي تص  فیة الم  واد المتلوث  ة تقتض  ي الاھتم  ام بھ  ذا     الكبی  رة للقط  ب الناق  ل المط  ور   الأھمی  ة إن

كس ید التیت ان عل ى الزج اج     طبق ة رقیق ة م ن ا    ش كل ف ي ت  المتمث ل المنطلق ی أتي عملن ا     ومن ھدا, الاخیر

وف  ي الاخی  ر قمن  ا   و كھروكیمیائی  ة  كھروكیمیائی  ة ودراس  ة خصائص  ھ بط  رق كیمیائی  ة   ةق  یالناق  ل بطر

     . باختبار تطبیقي للتأكد من نجاعة  العمل

     :الكلمات المفتاحیة   

  .طورم قطب كھربائى ،الزجاج الناقل , تثبیت كھروكیمیائي ،أكسید التیتان             

 


