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Les bases de données de
diffractogrammes de poudres
utilisées



L'identification du diagramme de diffraction de poudre d’une
phase donnée pour étre comparé aux diagrammes de
diffraction du fichier ASTM (American Society for Testing
Materials )

Le fichier ASTM est constitué des diagrammes de poudres
cristallines ayant fait l'objet de publication et peut étre
consulté sur des recueils tels (Xray powder Data base ou
(Crystallography Open Database),

Le fichier ASTM d’'un composé donné contient la liste
complete des d,, indexées ainsi que le rapport de leurs
intensités et  peut contenir également  d’autres
renseignements relatifs au composé

Apres acquisition du spectre de diffraction et repérage des
pics de diffraction, l'identification se fait sur ordinateur sur
lequel est stockée une base de données constituée par des
données cristallographiques des composés ayant fait 'objet
de publication (I'équivalent des fichiers ASTM Numeériques)



* |.1Les fichiers « PDF » (Powder
Diffraction File)



1941 =) pyplication des premieres fiches ASTM(American
Sociaty of Testing Materials)

1962 mmmm) Les fiches sont introduites dans un ordinateur
1965 mmmm) | es index sont édités a partir du fichier informatique

1969 mmmm) Les différentes sociétés s'étant jointes a I'ASTM
fondent le JCPDS ((Joint Committee on Powder Diffraction
Standards)

1976 Début du projet de la mise en base de données informatique
1979 =) premiére version de la base de données informatique

1978 mmmm) Le JCPDS devient I'ICDD ( (International Center for
Diffraction Data )

1985 mmmm) Extension du format des données (informations
supplémentaires) avec le format PDF-2

1987 mmmm) Abandon de la distribution sous forme de cartes



https://fr.wikipedia.org/w/index.php?title=International_Center_for_Diffraction_Data&action=edit&redlink=1

e 1998 mmmm) Intégration des fiches calculées a partir de la base de
structure ICSD (Inorganic crystal structure database) du FIZ
(Fachinformationszentrum, Karlsruhe-Allemagne)

e 2002 mmmm) |ntégration des fiches calculées a partir de la base de
structure du National Institute of Standards and Technology
(NIST) , création du format PDF-4 : les fiches sont mises dans une
base de données relationnelle (Microsoft Access)

e intégration des fiches de la CSD (Cambridge structure database) du
CCDC (Cambridge crystallographic data center) dans la base PDF-
4/0rganics



2003mmmm) une nouvelle base de données en acces gratuit
baptisée COD (Crystallography Open Database). Le principe
est que les chercheurs qui déterminent de nouvelles
structures cristallines alimentent cette base par simple envoi
du fichier CIF via Internet.

2004 —> Abandon du format PDF-1

2005 mmmm)  Intégration des fiches calculees a partir de la
base de structure Linus Pauling File (LPF) le format de base de
données relationnelle devient Sybase ; PDF-2 devient elle
aussi une base de données relationnelle

2007 o) la base P2D2 (Predicted Powder Diffraction
Database) ainsi crée comportait ~61000 fiches.

2011 =mmm) elle en avait plus de 150000.



1.2 Les différents fichiers "PDF "

Le Powder diffraction file (PDF, littéralement «fichier de
diffraction de poudre») est une base de données comprenant
des phases (produits chimiques artificiels ou
naturels cristallisés), et donnant Ila possibilité de le
dépouillement des diagrammes de diffraction de rayons X.

Apres les supports papiers (cartes individuelles, livres), les
microfiches, les bandes et disquettes magnétiques, 'année 1987
a vu l'avenement du CD-ROM et 'ouverture de perspectives

nouvelles dans |'utilisation du P.D.F. Actuellement, le "J.C.P.D.S.-
|.C.D.D." distribue sur CDROM

les fichiers suivants : P.D.F.-2 et P.D.F.-4+ (composés inorganiques
et quelques composés organiques de base), P.D.F.-4/Minéral
(composés minéraux), P.D.F.-4/0rganics (composés organiques).


http://www.wiki-compta.com/base_de_donnees.php
http://www.chimiegenerale.com/phase_(thermodynamique).php
http://www.physique-et-matiere.com/compose_chimique.php
http://www.chimie-analytique.wikibis.com/cristal.php
http://www.chimie-analytique.wikibis.com/diffractometrie_de_rayons_x.php

* P.D.F.-1. : Le nom P.D.F.-1 avait été attribué a un fichier sur
disque magnétique qui comportait des "fiches simplifiées" :
colonnes "d", "I", symbole de qualité, formule chimique,

valeur de I/Icor, numéro de la fiche. Ce fichier, moins
encombrant, permettait de reconstituer le "spectre en
batonnets" pour une recherche de phases. Compte tenu de
I’évolution de la puissance de 'outil informatique ce fichier
simplifié a disparu.
* Les logiciels de recherche de phases recréent les "spectres en
batonnets" a partir des fichiers complets.



P.D.F.-2. : Fichier de base pour les composés inorganiques :
~230.000 fiches en 2010 (~200000 inorganiques ; ~30000
organiques)

Fiches expérimentales : ~1500 fiches nouvelles pour I'lannée

2010 (~3/4 trouvées dans les publications scientifiques et
~1/4 par des actions spécifiques de I'ICDD).

Depuis 1998, fiches théoriques (avec le symbole "C") : Elles
sont simulées a partir des structures cristallines contenues
dans la base de données ICSD (Inorganic Crystal Structure

Data base) de FIZ (FachlnformationsZentrum ; KARLSRUHE —
ALLEMAGNE), ou de celle du NIST (National Institute of
Standards and Technology ; GAITHERSBURG-MARYLAND).



Avec cette introduction massive de nouvelles fiches théoriques la
base de données PDF-2 est passée de ~150000 cartes en 2002
(~90000 fiches expérimentales et ~60000 fiches calculées) a

~230000 cartes en 2010 (~105000 fiches expérimentales et
~125000 fiches calculées dont 114706 issues de I'ISCD et 10067
issues du NIST).

Avec |le CD-ROM du PDF-2 le "J.C.P.D.S.-I.C.D.D." distribue aussi un
logiciel de recherche de phases qui utilise une "analyse
booléenne" a partir de plusieurs entrées : sous-fichiers

(minéraux, alliages, organiques...), éléments chimiques, les 3
raies les plus fortes...etc.

L'affichage (ou l'impression) de la carte retenue est alors tout de
suite possible. Jusqu’'en 2004 ce programme associé
("PCPDFWIN") travaillait sur des fiches PDF dont la présentation
et la numérotation étaient la continuité des anciennes fiches
ASTM.



Depuis 2004 le nouveau logiciel associé ("DDVIEW") fournit
une nouvelle présentation des fiches (avec la possibilité
d’'impression du "spectre en batonnets") ainsi qu’'une nouvelle

numérotation rendue nécessaire par l'introduction des "fiches
calculées".

e P.D.F.-4+ : depuis 2002 la base de données PDF-2 était
proposée dans le nouveau format "relationnel" PDF-4. Dans
ce format, la nature du produit (minéraux, métaux et alliages,

COMPOSES pharmaceutiques, COMPOSES organiques,
polymeres, céramiques, produits de corrosion, ciments,
explosifs, etc...), les informations contenues dans une fiche
(données de diffraction, éléments chimiques, formule,
température de fusion, maille cristalline, couleur,

symbole de Pearson, groupe d’espace, positions atomiques,
etc...) sont réparties en 31 champs de recherche.



Une recherche de phases plus performante peut ainsi étre
effectuée avec des opérateurs booléens sur ces 31 champs.

En 2005 un partenariat avec le MPDS (Material Phases Data
System ; VITZNAU — SUISSE ; LPF Database) s'est rajouté aux
collaborations de I'lCDD avec FIZ et NIST. Cette synthese de

4 bases de données a donné naissance a P.D.F.-4+ qui, en 2010,
comportait ~301000 fiches (ICDD : 105573 ; FIZ : 59802 ; NIST :
3635 ; MPDS : 132272).

e P.D.F.-4/organics : cette nouvelle base de données (distribuée a
partir de 2002) est proposée dans le format relationnel PDF-4 a
I'intention des "chercheurs de phases" du domaine de la chimie
organiqgue et organo-métallique. Elle résulte d’un accord pour la
réalisation de fiches "calculées" a partir des structures cristallines
du CCDC (Cambridge Crystallographic Data Center ; CAMBRIDGE -
ANGLETERRE). En 2011 elle comportait ~437000 fiches (ICDD :

32150; FIZ : 5060 ; CCDC : 399662 ; NIST : 29).



|.3. Présentation d’une carte imprimée du fichier PDF avec "
PCPDFWIN "(->2004)

La base de données la plus compléete a I’'heure actuelle est Ia
Powder Diffraction File (PDF) de « JCPDS — ICDD » (Joint
Committee on Powder Diffaction Standards- International

Centre of Diffracion Data) .

PCPDFWIN est un logiciel de recherche et de tri des fichiers de
la base de données PDF mise a jour et distribuée par I'ICDD.
Cette base de données regroupe des diagrammes de
diffraction des rayons X par des poudres monophasées. La
figure 1.1 présente un exemple de la carte 27-1402 du
silicium.
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Figure 1 : fichier « PDF »b-0710 de la pyrite




Indice 1: Formule chimique et nom (dans la nomenclature
IUPAC).

Indice 2: Essentiellement : "formule structurale" et nom
minéralogique (nomenclature de "International Mineralogical
Association").

Indice 3 : Colonnes des distances réticulaires, intensités relatives
et indices de Miller. On y trouve parfois des abréviations
supplémentaires : b (raie large, diffuse), n (indices non autorisés
par le groupe d'espace donné), + (d'autres indices possibles),...

Indice 4 : Conditions expérimentales de |I'enregistrement



Indice 5-8 : Données cristallographiques (A =a/b, C=c/b, Z =
nombre de groupements formulaires par maille), masses
volumiques, référence de la publication du diffractogramme
et facteur de qualité de Smith et Snyder (Smith et Snyder
Figure Of Merit : SS/FOM)

Indice 7 : Numéro d'identification de |la carte constitué de 2
nombres :

-le numéro de fichier (un fichier supplémentaire est rajouté
par an) qui s'obtient en retranchant

1950 du numéro de I'année considérée (exemple : le numéro
de fichier de 1994 est 44)- suivi du numéro de la carte dans le
fichier (dans 'ordre d'enregistrement dans le fichier, jusqu'a
2500).Sur certaines cartes zone entre 5 et 6 : Données
optiques.

Indice 9 : Commentaires généraux.



 Symbole "0" : pas indexé et de qualité moyenne (faible
précision, ou mélange de phases, ou mauvaise caractérisation
chimique,...)

 Symbole "C" : diffractogrammes calculés a partir des positions
atomiques. Au début ces cartes ont étaient rajoutées dans les
cas de structures cristallines connues mais de diffractogrammes

de poudres expérimentaux de mauvaise qualité.
* Le symbole Y peut figurer sur certains fichiers ASTM traduit
qgue les données reportées sur ces fichiers sont définitives
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L4 PDF # 060266, Wavelength = 1.5405
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Figure.3 : Fiche "PDF" du composé ZrSiO,
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8 100 60 60 20

MAGNESIUM | RON

Sl

Rad. FeKa a 1.8373 Filter Mn Dia.

Cut off /1, G-C DirrmncToveren (Peax)
Rel. GiLLERY, COLL. OF MIN. IND.y PENNSYLYANIA STATE

UNIVERSETY, UNIVERSIIY PARK, PA.

FORSTERITE, FERROUAN

Sys. OrRTHORHOME | €

8G. Vi - Panm  (62)
R 4704 be10.318 e 6.027 A0.4637 C 0.5841

Ref. IB1D, 2.791
2,601

ta 1,710 nwf 1.733 fy 1,748  Sign - %578
v 79° D 3.69 mp Color Wi TE-GREEN 2,514
Ret. Wager AMD DEER, MEDDELELSER OM GRONLAND 105 No 4 2.475
(1339 2.391

SorcINEN FROM EasT GREENLAND (No. 4077) 2,370
Cowp. (8): Mo,510, 64, FEgS10, 36. 2.330
Qy-0y AESOLUTION APPAECIABLE AT 2-3A. 24295
SEE aL30 OTHER CARDS IN OLIVINE SERIES. gg;g
2.048

1.962

hkl dA | UL hkl
020 1.894 | 10 150
021 1.823 | 5 113
101 1,807 | 10 | 151
11 1,761 | 50 | 222
120 1.7 10 240
121 1,743 | 10 129
002 1.6 | 10 | 248
130 J1.654 | 10 | 06l
022 1,604 | & 232
010 J1.631 |20 | 133
131 1.608 | 10 152
114 1.586 | 10 | 043
200 1.523 | § 213
041 1.513 | S 242
210 1.508 | 20 | Out
122 1.40¢ | 20 | o062
140 1.408} 10 170
220,211 | 1.408 233
132 1.397 | 10 | 312
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Tableau IV.3 — diagranme des ravons X de Ia kaolimite,

Kaolinite (JCPDS 012-0447) " Kaolinite purifiée
I d(A)  Intemsite 29 TRy T
001 715 50 12.39 719 12.35
020 446 75 19.91 447 10.70
1710 434 65 2046 426 2081
002 3.56 50 25.01 358 24.80
111 337 12 2645 336 26.84
1173 233 05 38.61 237 38,61
0 228 65 3041 228 3045




1 9.ty 7.0 A

Fee preceding card

d 9.35 1.53 4.59 9.35 Mg 3Si,0; ¢ (OH) 5 *
1/1, 100 55 45 100 Magnesium Silicate Hydroxide Talc
X ; d A 1/1, hkl dA 1/1; hkl
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Ref b 170451 4biist sags | 1-304 L 6biAOD. S
X 1.708}| 4b ’ 1.300 | 10 | 403
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1.540 <2 049 1.262 2 |424,350+
3 1.529 55 060 1.255 2 173
ca nwf3 €y Sign
2V D mp Colot 1.524 | 12b 1.248 2t 151
Ref. 1.511 12 330 1.243 2b
4 1.503 2b |334,245 1.233 2b
1.411 4b 1.219 <2 |0413,175
1.386 4b 1.187 4 428
1.376 2b 1.169 2 p016,3110
1.358 2b -4
1.336 2 |0014,335
1.321 8 |402,403+
1.318 8




4-0787 MINOR CORRECTION
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Sys. Camic (r.c.) SG. Ty - Pa3 1.9155| 40
& 5417 by Co A C 1.6332| 100
& g Y Z4 1.5640| 14
-1 Ref. Imiz. 1.5025( 20
1.4448 24
&0 oy ® Sign 1.2427| 12
w Dx5.01 mp Color BrLack 1,2113) 14
Ret : 1,1823| 7
1.1548 ()
SegcT. awaL. oF sawrLEs <0.1% AL, Ca, Mo, 1.1057] 6
Sr: «0.01%0 Co, Cu, Mo, Ni, Pe} «0.001 %0 | 1.0427| 27
Ca, SE, M £0.0001 Yo Ac. 1.0060] 8
X-aur PaTTERN AT 260C, 0.9892 6
9577 12
9030 15
o i s * .8788| @8




=357

d ~ 12 4.5¢ 2.62 3 (Mag , gaMNo . 0aF €0, 08 )5 4010 (0H)g« (CA MG )g, 0n
/1, 100 100 90 27 Srevensive ( 00 Ay L')‘ /
Rad CuKa a4 1.542 Pilter NI Dia. 11.4 OM. /1, hid dA | VL hkl
Cut off 1I/1, VisuaL 207 - 0.910 1/1' 0,10)
| Yot BRINDLEY, AM. Min. 40 239 (19%%) 100 ~ 001 5
* 0.879 | 3 (39 ieo
| 3ys. 80 20 ~002 Jo.815 | /2" |57 o)q
i : 1,11
fo Q/JS h 9.12 “VAH".L‘ A C 4.5%4 100 (0')(11) 0.759 ' ™ 0'12)
4 8 M z Dx 50 ~ 003 66)
Ref. |81D} ALSO FAUST KT AL. AM. Min. 38 973 (19%3) 0,727 | 2 * (2, 12)
: 2 2.62 93 (1): §20§ 59)(73)
tae nes Y ign 3.28 | 2 22
3V D mp Color Pink 1.725] 40 1%)(24) §0.690 /2" |((1,13)
Ref. 31 L 68)(75)
1.520| 90 |(08)(33) §0.653 |1 4,12)
A MONTMORILLONITE-LIKE MINERAL, WITH INTERLAYERING OF 1.314| 70 26 ) (40 w)
TALC= AND SAPGNITE-LIKE UNITS. SPECIMEN FROM SerinarteLid, 1.265] 20 17 )(35
Nede FOR CHEMIGAL ANALYSIS, SEE FAUBT ET AL, & 42
1.1391 107 108 s“; YoBSERYED WIlTH ELEGCTRO
"
1.047) 10 :? 37 DIFFRACTION, OOL AND
MK INDICES DNLY.
0.994] 3 iﬂ(“) T’




24-1035

24-10M
v | 50 | 202 | s | e *
TN T 05 80 2 | Barium Sulfate , (Barite)
dA | 1N d Iy |kl
Rad, Cukay A 1.54056 Filie Mono, D, » 4 ) - ’
Cut off /) Diffractoneter /1 Lalia o 320 1: 3;3 §;2g ,I: 2‘;;:”
. , Sec, 10 (1972 il - : '
Rel. 165 Nonograph 25, Sec. 10 (1972) 391 01 100 (g | 1| 2
3091 500 m lyew| 1| 1
Sys. Orthorhosbic 5.6, Ponm (62) 513 12 10 L8725 | 18| 3%
o Y o' e "s__.'}n 1200 0t 16| 8| 10
Rel. Tbid, 3309170 20 f1see | g0 [312 38
5108 95 | 121 1750 | 8| 410
% auf a Sigp 28% [ S0 | a0 froame| 4 g3
v D wp Color Colorless [ 2.735 | 15 | 130 L7238 | 5| 1%
Rel. 1b44, 2129 45| 002 16823 | 8| 02
24821 B3| w0 e | | 14
‘ L0 16699 | 1| an
8aC0, vas treatsd with HyS0,, Excess H,S0, was then | 2047 | 2 112,
fumed off and the sample was annealed overnight at LIS M0 ieses | 2| an
690°C, 2,308 6| 30 1,6440 3| 18
Pattern at 25°C, 2224 8| 230 13| 8| 123
21| 25| 12 1,6258 1| 340
2.169 3| 202 1.5944 8| 213
See folloving card 2020 | B0 (1,10 Jiso06 | 6| 250




TO-1441

Wavelenglh= 1.54184

Cu4Bi459
Copper Bismuth Sulfide

Rad.: CuKal o 1.54060 Filler: d—sp: Calculaled

Cut off: 17.7 Int.: Calculated [/leor.: 1.62
Rel: Calculaled from ICSD using POWD—-12++
Ref: Takeuchi, Y., Ozawa, T., Z. Kristallogr., Kristallgeom.,
Kristallphys., Kristallchem., 141, 217 (1975)

Sys.: Orthorhombic 5.G.: Pbnm (62)

a: 11.589(5)  b: 32.05(1) c: 3.951(5) A: 0.3616 C: 0.1233
o p: e £ 4 mp:

Ref: Ibid.

Dx: 6.240 D

Peak height intensity. This entry was previously Y Ba2 Cu2.742
Fe 250 07.294, IC3D 066435 R—-factor: 0.080. P3C: oP68. Mwl:
1378.685. Volume|CD]: 1467.51.

28

0.515

8.113

D.418
11.042
11.265
13.435
15.291
15.5640
15,799
16.596
17.411
18.268
18.800
20,663
20.861
22.189
22,640
23.192
23.192
23.495
23.692
23,957
24.442
24,442

Int
344

32

427
222
249
751

20
a7
142
15
30
09

246

486
200
157
461

[ I o gl o e e e B B I o I e B e B A Bl e e S e =

k

=0 =R 21D DL = Ok L& D=0

1

OO CoCOROoDOoDooooooooooooD

26

24.783
25.131
25.232
£5.600
26.179
26.299
26.948
27.464
27.836
27.836
28.091
28.515
28.593
28.904
£29.150
29.440
30.271
J0.737
30.863
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32.135
42.135
32,413
32.637
32.780
32.872
J2.872
43.510
33.510
43.721
33.956
34.247
34342
34.454
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34.787
35.386
3b.472
36.085
J6.626
36.708
36.938
37.064
37.289
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a8.047
38.341
38.709
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38.956
38.956
38.275
39.358
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30.481
38.633
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39.796
40.151
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40.780
41.087
41.087
41.426
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41.426
41.545
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42.218
42.456
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43.240
43.485
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43.795
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44.079
44.912
45.270
45270
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45.457
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47.857
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49.050
49.107
49.107
40.273
49.561
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50.041
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50.303
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51.125
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52.258
52.258
52.328
52.802
52.802
53.086
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54.279
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55.508
05.008
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