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INTRODUCTION ET OBJECTIFS

La phase Magnéli est une forme réduite dérivée du TiO, rutile, Buts de 'etude :

auquel sont introduites des lacunes d’oxygene, donnant Ila * Observer l'initiation et la propagation de la transition structurale en temps réel
stoechiométrie générale Ti O, ,, ou 4 < n < 10. Ces matériaux  Mettre en évidence le plan de cisaillement cristallographique (121)

possedent des propriétés intéressantes, notamment une

conductivite exaltee vis-a-vis du TiO,. 3 possibilités de synthese :

TiO,+C - Ti 0O, ,+CO
(2n-1)TiO, + Ti 22 Ti O, ,

Concernant la transition rutile - Magneli, le mécanisme . _
TiO, +H, > Ti O

réactionnel a été relativement peu étudié, et il manque de
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Pour remédier a cela, nous proposons d’utiliser la microscopie &8‘8‘% 00 é’éﬁgg‘ 880 } %g qgcf“ccgcc%d O 0 P (2010).
électronique en transmission (MET) in situ, permettant de suivre 82@&2888‘ choofjgggﬁd %88%%% %Qc%%%g 0
en temps réel le processus de réduction, ce qui est indispensable LLRREE Letdecee %{2&%91 S .
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pour pouvoir proposer un vrai model phénoménologique.
[3] L. Liborio, N. Harrison, Phys. Rev. B. 77, 104104 (2008).

RESULTATS & DISCUSSION

DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Pour suivre les changements d’état de 'échantillon, des acquisitions en mode
imagerie classique pour le suivi de la morphologie, ainsi que imagerie haute
résolution (HRTEM) et diffraction électronique (SAED) pour le suivi de la structure
cristalline, ont été effectués en fonction de la température, du temps, et de

MET in situ gaz (cellule fermée)

* TiO, nanométrique dispersé dans EtOH

* Goutte déposée sur fenétre d’observation

puis assemblage de la cellule I’environnement autour de |"échantillon.
MET in situ gaz (cellule fermée) %
IPCMS

* Chauffage via effet Joule & flux H, =

conditions in situ 25 °C, Vide, t = 0 1000 °C, 1 atm H,, t =7 h Transition de phase
compliquée a analyser car

durée trop longue

N

Effet du faisceau d’e- Frittage induit
non maitriseé par T° élevée

Tio, + H, —=—Ti 0, , + H,0

[1] “TEM Environmental Gas Cell:
Atmosphere,” Protochips.
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microscope JEOL 2100F eéquipé d’'un

correcteur d’aberration sphérique.
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(211, R Jinschek, S. Helveg, Micron. 43,  Discontinuité des plans atomiques = présence de défauts planaires dans la structure
1156-1168 (2012). Tank 1 . . p .

introduits au cours de la réaction
e D’autres expériences en MET environnemental en considérant une montée en
P=10%atm

température plus lente sont nécessaires pour ralentir la réaction et permettre une

meilleure observation /
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