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Objectifs
Contrôle, suivi de la synthèse d’oxyde de titane nanostructuré et
intensification du mélange par la mise en œuvre de microréacteurs

Avantages  par rapport au procédé « Batch » :
a) contrôle précis du mode opératoire (température temps concentration des

Plan de travail et méthodes
•Synthèse de nanoparticules de TiO2 : hydrolyse contrôlée de TiOCl2●1,7 HCl●7H2O, dans le 
N ,N-diméthylformamide (noté DMF).
• Les travaux menés ont concerné essentiellement les aspects suivants:

- le suivi de la synthèse des nanoparticules  à l’aide de microréacteurs (afin d’investiguer les a) contrôle précis du mode opératoire (température, temps, concentration des
réactifs…) qui est déterminant pour la génération maîtrisée des nanoparticules et

b) une réduction très significative des durées de synthèse des nanoparticules
actuellement de plusieurs heures voire de plusieurs jours pour la transition d’un sol
en gel.

le suivi de la synthèse des nanoparticules  à l aide de microréacteurs (afin d investiguer les 
l’effet des conditions opératoires): caméra IR+  analyse DLS + spectrométrie Raman
-la caractérisation de l’enthalpie de réaction (afin de d’améliorer la connaissance de la 
réaction de synthèse) : microréacteur avec cellule Peltier

Principaux résultats et faits marquants :
Existence d’instabilités de l’écoulement liées à la différence de viscosité des réactifs
Usage  de différents diluants (propan-2-ol, propylene glycol, 1-octanol) dans le précurseur 

TiOCl2 obtention d’écoulements continus avec propan-2-ol avec débit de TiOCl2 dilué entre  4.8 et 12 mL/h
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Génération d’un système de nanoparticules de distribution en taille étroite:  5 à 20 nm
Effet du taux de dilution et des débits d’entrée des réactifs  dans le microréacteur: il 

semble que la taille des nanoparticules augmente avec le débit des réactifs Figure 1 : Suivi de la synthèse de sol gels dans un microréacteur en T de section 600 
x 600m : a) dispositif expérimental  et b) observation par caméra de la distribution 
de température  sur la paroi supérieure en verre du microréacteur en T 
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Figure 2 : Microréacteur en  PDMS avec cellule Peltier pour la 
mesure d'enthalpie de réaction
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Conclusion/ perspectives
•Faisabilité et  meilleur contrôle de la synthèse de nanoparticules à base d’oxyde de titane au 
sein de réacteurs
•Travaux en cours:  
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Figure 3 : Distribution de température Figure 6 : Effet de la dilution du 
Ti-OCH-N(CH3)2
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•Travaux en cours:  

Thèse en cours  (S.A. Channa) + soumission  AAP CNRS défi instrum Dec 2014.

Figure 4 : Taille des 
nanoparticules mesurée par 
spectrométrie DLS Figure 5 : Analyse par 

spectrométrie Raman

Figure 3 : Distribution de température 
dans le canal principal du microréacteur 
en T  (TiOCl2+ 17% vol. propan-2-ol)

Figure 6 : Effet de la dilution du 
TiOCl2 avec du propan-2-ol sur 
l'enthalpie de réaction

usage du diluant DMF (intérêt les réactions sont bien connues) 
Intensification du mélange avec application d’un champ

électrique  durée de synthèse  


