Origine de la superstructure élucidée par
STEM-HAADF et HREM dans la phase

tungstate lanthanide Ce10W22081

Un échantillon de poudre préparé dans le
systéme ternaire Ce02-Ce203-WO3 présente
les phases cristallines monoclique (C2/c)
. Ce2(WO3)4 et orthorhombique (Pbnm)
Ce10W22081. Pour la derniere, la maille en

forme de plaque montre une superstructure

> monoclinique commensurable doublant le
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parametre ao. Un cliché complexe de

diffraction électronique est formé lorsque

’axe le plus long bo est orienté le long du

faisceau d’électrons d’un microscope MET.
Cela s’explique par la superposition de plusieurs colonnes de réflexions jusqu’au centre du
cliché provenant de différentes zones de Laue pour chaque systeme. Les colonnes non
affectées par le recouvrement sont attribuées a la zone de Laué de premier ordre de la
superstructure monoclinique, les amplitudes de réflexions étant reliées par inversion de
symétrie. Des analyses STEM-HAADF et HREM enregistrées le long des projections [100] et
[010] ont permis de localiser dans la maille asymétrique la présence de deux colonnes de
cations mixtes Ce/W en ordre chimique partiel. Cet arrangement contribue a la formation
de la superstructure monoclinique et ne change pas significativement U’intensité des
réflexions de la structure orthorhombique. Pour cette phase cristalline, la sensibilité au
nombre atomique fait du STEM-HAADF un outil complémentaire puissant pour ’affinement

en cristallographie électronique.
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Image expérimentale haute résolution STEM-HAADF de Ce10W22081 en projection [100]. (b)
Profils expérimentaux et calculés le long des directions b (profil 1) et ¢ (profil 2). La
distribution chimique est indiquée sur les pics correspondants. Images calculées pour la
structure orthorhombique (c) et la superstructure monoclinique (d). Les fleches rouges

pointent vers les colonnes pures W (c) et mixtes Ce/W (d).
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