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V12_RT V12_14

V12_12 V12_15

V12_13 V12_16

������ 9 �	
���
���������������������������������������� ! 12 "���#�� $�
������%

���&��'�
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V13_RT V13_14

V13_12 V13_15

V13_13 V13_16

������ 10 �	
���
���������������������������������������� ! 12 "���#�� $�
������%

���&��'�
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V14_RT V14_14

V14_12 V14_15

V14_13 V14_16

������ 11 �	
���
���������������������������������������� ! 12 "���#�� $�
������%

���&��'�
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V15_RT V15_14

V15_12 V15_15

V15_13 V15_16

������ 12 �	
���
���������������������������������������� ! 12 "���#�� $�
������%

���&��'�
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2.3 ��������'	�
	� 	��(���
�
��)��	�

2.3.1  ����*���
	�+����
���#
�$",�-�)��� Reflectance spectrophotometer

�������	
��
��
�� ������������������
 LambdaSpec Instruments 
	��������������������

��!�"	����������#������$%�&�'�(�)*�����"+�$���
�����) -��%������	
	�����$.�/�1�1��'� ������

�4�$���	
��
��
��/�1��%��4���%�����5�1��'��#�%�$�����1���)�
�6�+ �����������	:����������%�����

�
1�
������	
	���
1�����
��
��/�1-�&%�������������� 400 – 700 ������'� ����"�������
��

��#�'���
	����/�1
<:�����=��>��
��
�� �%���&�	$���$ �����
1�� ���������� ����������� ����5����� 


1��5������#�'���
4�-$1
����<�����"�
��������1������.�
������+
��
��
��-��%��
	���	���
1�����

����5����� ?<����
<:����&�����
�����������1��>�<� �������>�������
4�/�1-�$�������"� ��� 

��������"�����%� CIE color index

2.3.2 ������-����/'��-�� CIE color index

��������������	
��
��
�������"������6������#�	����#���%� CIE color index ���-&1

���@��$�%�� �%���&�	�	 a* ����%���&�	�	 b* 
��
��
���%�����$�������>�
	��)"$=5��'%��B �%�����

�#�	����#��������%��
��
��
�������"�����%���&�	������%�� L* 
��
��
���%�����$�������>�
	�

�)"$=5��'%��B/�1�&%���	�����   �%���&�	�	
��
��
����)%�'%��B �%���>� ���
��
�������	�����  �#D�


��
���	��� �%� CIE color index ����'4��$�%��	
��
��
���1��
��
����� a* 
��
���	���#��1���

��5%�$������ b* ���
��
���	������%����#���F'4��$�%��	��5%-'1��� b*

����4�$��'4��$�%��	�����&�	������%��
	��5�'1��'1��
4�������?:4�
)�$�1�
��
��
�� ?<��
��
��

�'%���$�1�-$1�%���&�	�	/�%�'�'%����������� �����:����-&1�%� CIE color index �4�$��'4��$�%��	���

������%��
4�/�1��%��4���%�����5�1��'��#�%� ���'��'����������������	
��
��
���%�����$������

�>�
	��5"$=5��'%��B
4�/�1�����������-&1 CIE color index �������-��5#
	� 13-18 �����%�
��
��'��

��%��
	� 1 ��� 2 �>�
	� 1500 ��6��?��?	��-����?���� 12 &������ ��/�1�	�����%�&��
	��)� �%��
��
��'��

��%��
	� 5, 7 ��� 8 ����>�
	� 1300 ��6��?��?	���
%���:�
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������ 13 CIE L*a*b* Index +����
�������
����������� V1,V2 ��� V5 ��������������$�


������%���&��'���� �������� 1200 oC :;� 1500 oC ��<����� 12 "���#��

������ 14 CIE L*a*b* Index +����
�������
����������� V7-V9 ��������������$�


������%���&��'� ��� �������� 1300 oC :;� 1500 oC ��<����� 12 "���#��
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������ 15 CIE L*a*b* Index +����
�������
����������� V3,V4���V6 ��������������

$�
������%���&��'� ��� �������� 1400 oC ��� 1500 oC ��<����� 12 "���#��

������ 16 -���	����+����
�������
����������� V1, V2 ��� V5 ��������������

$�
������%���&��'���� �������� 1200- 1500 oC ��<����� 12 "���#��
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������ 17 -���	���� +����
�������
����������� V7-V9 �������������� $�


������%���&��'� ��� �������� 1300 – 1500 oC ��<����� 12 "���#��

������ 18 -���	���� +����
�������
����������� V3, V4 ���V6 �������������� $�


������%���&��'� ��� �������� 1400 -1500 oC ��<����� 12 "���#��
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2.3.3    �������
 UV-Visible Spectra

       �%���������5��������-�&%���$����%�����-�&%��
	��������$.�/�1�1��'��#�%�  /�1�4�
��
����

��	���/�'�������
	�����$.�/�1��� ����� (0001)  ��1��4�/#�������5�������� -$1
�6
��
�����'�

���
�'�:�N�����������	: ��������.���1��4�
��
��/#�>�
	� 1200, 1300, 1400, 1500 ��� 1600 oC -�

�������6
�����?���� �#D����� 12 &������ �<��4����������5��������?:4�'�����������
)����:� 

�#�	���
	���5����#�	����#��
����#�'���
	�/�1/�1����/�1'���5#
	� 19-23 ���$.�/�1�%�����5��������

�%��-$!%�#D�
�� Cr3+ ��� �	 2 ���&%���������� 4A2 � 4T1 ��� 4A2 � 4T2 �%������5�����
�� Fe3+


	������������� 388 nm ��� 450 nm11 /�%�������$.�/�1����������	����5������1����� �%��-�&%��
	�

'�4���%� 370 nm ��������� charge transfer ��$�%�� O2- ��� Fe 3+

������ 19 ���
�
��)��	�+����
���$�"��� 200-1100 nm �����������������+������������� 1
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������ 20 ���
�
��)��	�+����
���$�"��� 200-1100 nm �����������������+������������� 2

������ 21 ���
�
��)��	�+����
���$�"��� 200-1100 nm �����������������+������������� 3
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������ 22 ���
�
��)��	�+����
���$�"��� 200-1100 nm �����������������+������������� 4

������ 23 ���
�
��)��	�+����
���$�"��� 200-1100 nm �����������������+������������� 5

2.4 ������-����/��-/�����
����-��
,�� EDX

����������$+���+#�����
�����	
��
��
��'����%��/�1
4�������6<��� X–ray Fluorescence 

�1��������� Energy Dispersive X–ray Fluorescence Spectrometer (20 kV, K� Ag) ?<����&������

#����"Y�')��
��-��1��	����� �4�$���
��
��'����%��
	�-&1  �����)# ���%�
��
��'����%���	���+#�����
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$����#D���5����	�� ��5%-���"Z+
	���-�
��
����)%���������
���/#   Y�')
���?�&��
	�'�����-�
��
��'��

��%����� ������	�� /
�
��	�� �����	�� ��� �$�.� ����������	��'��'����
	� 4

 �������� 4  ��������-����/��-/�����
+����
�������
���
,�� EDX

Sample Transition Elements Others Total

Oxides Al2O3 Fe2O3 Cr2O3 TiO2 V2O5 Ga2O3

#1 99.518 0.025 0.312 0.113 0.022 0.009 0.001 100

#2 99.709 0.052 0.183 0.031 0.01 0.014 0.001 100

#3 99.407 0.082 0.452 0.021 0.017 0.021 0.000 100

#4 99.607 0.116 0.205 0.033 0.034 0.005 0.000 100

#5 99.397 0.090 0.258 0.208 0.033 0.013 0.000 100

#6 99.667 0.106 0.188 0.030 0.000 0.009 0.000 100

#7 99.613 0.074 0.234 0.073 0.001 0.005 0.000 100

#8 99.463 0.143 0.338 0.038 0.008 0.012 0.000 100

#9 98.982 0.217 0.731 0.059 0.001 0.010 0.000 100

#10 99.349 0.188 0.401 0.042 0.007 0.012 0.001 100

2.5    ��������-����/#-��	�,����;���
���
,�� XRD


��
����	������%��$�<��'1���4������#D�>�����	�������6<���������1��
��
��
���%��
4����

�>�������-&1 Powder X-ray diffractometer (XRD) ������������$+������1��
��
��
�� �����'�������%�

�#D�
��
��$���/�% -�
"���	������.�������4���" Lattice parameters 
��>�<�
��
��/�1�1�� ���

����#�	���
	�� X-ray diffraction peaks 
��
��
����	��������
��
����������$+��1� �����%�
��
��     

��	������#D�
��
��Y���&�'�����  ����	������1���#D� Hexagonal ���'4��$�%�
�� Diffraction peaks 


4�-$1
���������$�%������� (dhkl) �<�
4�-$1�������4���"$�
���
�� Unit cell /�1   ���-&1 X-ray 

diffractometer /�1�����-&1�$�%��4������#D� Copper K�  �����-$1/�1��'�q����	�����-�����4���"   �4�


��
����	����� (VNP) 
	��>��<� 1300 oC ��1����>�-��������6���?����
	� 1400 oC  ���-�����>�

/�1-&1��'�����������)"$=5�� 4 ��6�'%���
	 &%������
	��)"$=5����
	� (1400oC ,1500 oC $��� 1600o) 12 

&������ ��'�������
���)"$=5�� 5 ��6�'%���
	 ��� Crucible 
	�-�%
��
���#D� Alumina crucible �#D� 

Alumina 99.5% ?<��/�1
4�����������%��
4�����>�
��
��
)����:� �����:��4���
4� X-ray diffraction 
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���.���1��4����>�
	� 1500 oC  ����	
�:�'������>��$������������4���
4� X-ray diffraction ��1��4�

���>�
	� 1600 oC ����	
�:�'������>����
4� X-ray diffraction�$�������� �����$���������)"$=5����.�

��%��	:����	������	�$��'%��'��>� ���
4�-$1>����'��'��1�� ��� Heating element $��/�1 >����

�������$+
��
���	��� ��� XRD /�1����/�1-�'����
	� 5 �����%�����>�
	��)"$=5��'%��B 
4�-$1������1��


��
��
���#�	����#�� ��� ��'���%�� c/a ��������)�
	� 1300 oC /�1���� XRD patterns '���5#
	�24

�������� 5 +��
������&��/+����
�������
��� (VNP)

Sample a=b c c/a Temperature &

Atmosphere

Duration in hour

VNP00 4.7623 13.0032 2.7305 No treatment 0

VNP12 4.7618 13.0022 2.7305 1200o in oxygen 12

VNP13 4.7592 12.9925 2.7299 1300o in oxygen 12

VNP14 4.7580 12.9855 2.7292 1400o in oxygen 12

VNP15 4.7605 13.0288 2.7369 1500o in oxygen 12

VNP16 4.7589 12.9936 2.7304 1600o in oxygen 12

������ 24 �	
� XRD patterns +����
�������
��������������������$�
������%���&��'�

����������� 1200 , 1300, 1400, 1500 ��� 1600 oC
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������ 25 �����	��� c/a +������
�������
����������������������� 1200-1600 oC (VNP)

�������� 6 +��
������&��/+����
�������
��� (CHN)

Sample a=b c c/a Temperature &

Atmosphere

Duration in hour

CHN00 4.7612 13.0000 2.7304 No treatment 0

CHN12 4.7578 13.0161 2.7357 1200o in oxygen 12

CHN13 4.7575 12.9923 2.7309 1300o in oxygen 12

CHN14 4.7647 13.0501 2.7389 1400o in oxygen 12

CHN15 4.7604 12.9950 2.7298 1500o in oxygen 12

CHN16 4.7593 13.0097 2.7335 1600o in oxygen 12
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������ 26 �	
� XRD patterns +����
�������
��������������������$�
������%���&��'�

����������� 1200 , 1300, 1400, 1500 ��� 1600 oC +������������� 2 CHN

������ 27 �����	��� c/a +������
�������
����������������������� 1200-1600 oC (CHN)

c/a

2.7240

2.7250

2.7260

2.7270

2.7280

2.7290

2.7300

  CHN00  CHN12 CHN13  CHN14  CHN15  CHN16

Heat treated samples
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2.6   ������-����/����
���#
� Rietveld X-ray Refinement

����������$+>�
��
������
���� Rietveld �#D� Least-squared fit 
�� X-ray peaks #���=


$�<��
	�-$1>��	
	��)� 
4�-$1
����%����+#�����>�
��
����	����� VNP00 �%���>��	 Al2O3, Fe3O4 ��� 

Fe2O3   99.37 %, 0.62%, 0.01 %  '���4���� V2O3�	#����"�1����%� 0.01% Cr2O3 �	#����"�1����%�

0.0001% �%�� TiO2�	#����"�1������<�/�%�������������$+/�1�1����Y	�	: ������>��#D����� 12 &������-�

�������6���?���������%�#����" Fe3O4 ��� Fe2O3 �#�	����#��/#�#D� 0.89% ��� 0.02% '��

�4�����#D�'1�  >�
	�/�1��� Rietveld Refinement ������������ X-ray diffraction peaks 
����������

Al2O3 ��� Phases ����B��� Fe3O4 ��� Fe2O3 
	��#D����+#������%��B�������/�1-��5#
	� 28 ?<��

#������1��>�
	�/�1������
������� Simulated X-ray peaks 
�� Al2O3 ,Fe3O4 ,Cr2O3 ��� Fe2O3

>�
��
����	������%���>����$�������>�-��������6���?�����#D����� 12 &������
	��)"$=5�� 1200 o, 

1300 o, 1400 o, 1500 o, ��� 1600o C '���4���� 
4�-$1�	$���q��
	��4���!�%�$�������>�-��������6

���?�����	�����1��%� Fe2+ �#�	��� Fe3+ ���
<:� >��	���%��$�<��
�� Rietveld �
�����.��� 
���$�%��

�?��+
��
��
��
	��4���"/�1���	�����5�'1�����
<:��������/�1-��5#
	� 29 �4�$���&)�'����%��
	�$�<��

(VNP00-VNP16)/�1�>����'%����������/�1�4�'����%��
	��>�
	�1200 o���>�'%�
	�1300 o,1400 o, 1500 o,

��� 1600o C '���4���� -�
"�
	�>�
��
����	�����&)�
	� 2 /�1
4��������>��'%��'����%��
)�B

�)"$=5��������5�����'�'%�� >�
	�/�1 /������/�1-��5#
	� 30-32 '���4����
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������ 28 �	
� Rietveld Refinement +�� ����
�������
���������� $�
������%���&��'�

������ 29 �	
� Rietveld Refinement +�� ����
�������
������������� 1200 oC $�
������%

���&��'�
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������ 30 �	
� Rietveld Refinement +�� ����
�������
������������� 1300 oC $�
������%

���&��'�

������ 31 �	
� Rietveld Refinement +�� ����
�������
������������� 1400 oC $�
������%

���&��'�
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������ 32 �	
� Rietveld Refinement +�� ����
�������
������������� 1600 oC $�
������%

���&��'�

2.7 ������-����/ ESR spectrum 	*����
����
���

��#�'���
��>�
��
������
<:�������?1��
����� (Superposition) 
����#�'����%��B
��>�<�


��
��
	��5���������	�� ������'��
��>�<�
��
����.�B�$�%��	:�#D�����)%�-�
)�
�6
�� (Random 

orientations) ?<���'�'%����������� ESR spectrum 
��
��
����.� ��#�'���
��>�
��
��/�%
<:����

����"����$�)�
��'����%��-�������%�$�.� ��#�'������
	�/�1���#D���#�'����N�	��
��>�<�-�
)�


�6
��
	��	����?��?1�� ����N���
��
��
��Y���&�'�
	��	>�<�/�%���5�"+���
��
��-�Y���&�'��	           

���+#�����
�����	
	�#������1����$���
��$���&���
	��5����������/������@/�1

����������$+>����
����-��%���	: ���%�
��
��-���)%�
	�
4����6<����	 ESR characteristic 

patterns �������/����
�������	�� Cr3+(3d3) ��� /����
���$�.� Fe3+(3d5) 
	�
4�$�1�
	��#D�65��+

����	 (Color center) �%�� Paramagnetic ions probe 
	��4���!����B-$1��!!��/�%&�������
	���-&1-�

���'��'������#�	����#��

����������$+ ESR spectrum 
��
��
���	���/�1�����>�
��
����	����� (VNP)  �#D���"	6<��� ��� ESR 

spectrum 
��>�
��
�� VNP  /�1����/�1-��5#
	� 33-38  ����5#
	� 38 ����-$1�$.�����"��N���
�� ESR line 

positions 
	��4���!
�������	��/�������'4��$�%�
	� Resonance


